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Resumen

En la industria alimentaria, la concentracion de liquidos como jugos es fundamental para
reducir el volumen de transporte, aumentar la vida util y conservar sus propiedades
nutricionales. Aunque la evaporacion es el método tradicional, las altas temperaturas
pueden dafar compuestos sensibles como vitaminas y antioxidantes. Por ello, tecnologias
no térmicas como la Ultrafiltracion (UF) y la Nanofiltraciéon (NF) se han convertido en

alternativas eficientes para la concentracion de jugos.

Este trabajo evaluo la concentracion de jugo de maracuyd mediante un proceso secuencial
de UF y NF, orientado a preservar compuestos bioactivos como polifenoles y vitamina C,
asi como las propiedades fisicoquimicas representadas por los grados Brix. La
Ultrafiltracion permitié una clarificacion eficaz, disminuyendo turbidez (NTU) en el primer
uso de la membrana (8,22) pero mostrd baja retencién de polifenoles (hasta 41%) y
vitamina C (hasta 53%) y se mantuvo los grados Brix (11,5) que disminuyeron en ciclos
posteriores debido al ensuciamiento progresivo de membranas. La limpieza quimica
aplicada fue efectiva parcialmente, limitando la reutilizacion de la membrana en un nuevo

proceso.

La Nanofiltracion mostré alta eficiencia en la separacion y concentracion, conservando la
concentracion de polifenoles (= 0,97 veces) e incrementando la concentracion de vitamina
C (=2,5 veces), asi como un incremento en grados Brix (= 1,2 veces) cuando se aplic
directamente sobre jugo fresco. Sin embargo, su desempefio se vio condicionado con el uso
del permeado de Ultrafiltracién, que contenia bajo porcentaje de compuestos bioactivos y

so6lidos solubles.

En el proceso de Ultrafiltracion, el modelo de ensuciamiento que presentd el mejor ajuste
fue el de bloqueo de poros (o formacion de torta). Esto provocod una reduccion en la
permeabilidad y en la eficiencia general del proceso, lo que evidencia la necesidad de
optimizar tanto la seleccion y operacion de membranas como los protocolos de limpieza y
manejo para preservar la calidad del jugo concentrado. Por ello, futuras investigaciones
deben centrarse en desarrollar y validar métodos de limpieza més eficaces, asi como en
implementar estrategias preventivas que minimicen el ensuciamiento, con el objetivo de

prolongar la vida ttil de las membranas y garantizar una operacion sustentable y eficiente.



Abstract

In the food industry, the concentration of liquids such as juices is essential to reduce
transport volume, increase shelf life, and preserve nutritional properties. Although
evaporation is the traditional method, high temperatures can damage sensitive compounds
such as vitamins and antioxidants. Therefore, non-thermal technologies such as
Ultrafiltration (UF) and Nanofiltration (NF) have become efficient alternatives for juice

concentration.

This study evaluated the concentration of passion fruit juice using a sequential UF and NF
process aimed at preserving bioactive compounds such as polyphenols and vitamin C, as
well as the physicochemical properties represented by Brix degrees. Ultrafiltration allowed
for effective clarification, reducing turbidity (NTU) in the first use of the membrane (8,22),
but showed low retention of polyphenols (up to 41%) and vitamin C (up to 53%) and
maintained Brix degrees (11,5), which decreased in subsequent cycles due to progressive
membrane fouling. The chemical cleaning applied was partially effective, limiting the reuse

of the membrane in a new process.

Nanofiltration showed high efficiency in separation and concentration, preserving the
concentration of polyphenols (= 0,97 times) and increasing the concentration of vitamin C
(=2,5 times), as well as an increase in Brix degrees (= 1,2 times) when applied directly to
fresh juice. However, its performance was conditioned using Ultrafiltration permeate,

which contained a low percentage of bioactive compounds and soluble solids.

In the ultrafiltration process, the fouling model that presented the best fit was pore blockage
(or cake formation). This caused a reduction in permeability and overall process efficiency,
highlighting the need to optimize both membrane selection and operation, as well as
cleaning and handling protocols, to preserve the quality of the concentrated juice.
Therefore, future research should focus on developing and validating more effective
cleaning methods, as well as implementing preventive strategies that minimize fouling,
with the aim of extending the useful life of the membranes and ensuring sustainable and

efficient operation.
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1.Introduccion

En la industria alimentaria se presenta la necesidad de concentrar alimentos liquidos, lo
cual se logra mediante sistemas tecnologicos que permiten eliminar en gran parte el
contenido de agua. Uno de los métodos més utilizados es la evaporacion, que se aplica para
remover el agua presente en los alimentos liquidos diluidos, obteniendo asi un producto
liquido concentrado. Este proceso funciona principalmente mediante la aplicacion de calor
al evaporador, lo que provoca que el agua se transforme en vapor y posteriormente se

condense, resultando en una solucién concentrada [1].

La concentracion por evaporacion es ampliamente utilizada en la industria de jugos de
fruta, debido a que permite alcanzar concentraciones elevadas, hasta 72 °Brix, dependiendo
del tipo de fruta, el pretratamiento y sus caracteristicas. Generalmente, se emplean entre 4 y

6 etapas de evaporacion, algunas de ellas con recompresion mecénica de vapores [1].

No obstante, cuando se busca reducir costos energéticos y condiciones extremas de
procesamiento, la evaporacion presenta limitaciones [2]. Estas estdn asociadas
principalmente a pérdidas de calidad nutricional; como vitaminas y compuestos
antioxidantes; y a deterioro sensorial del producto final, producto del dafio térmico y la

oxidacion quimica que afectan a los compuestos mas sensibles [3].

La industria de los jugos ha desarrollado diversas técnicas para conservar las caracteristicas
sensoriales de los jugos recién exprimidos. Entre ellas, la concentracion por membrana
destaca como la alternativa més prometedora frente a métodos tradicionales como la
evaporacion o congelacion, debido a su alta eficiencia y operacion a baja temperatura[4].
Este proceso permite reducir el volumen del jugo, disminuyendo asi los costos de
transporte, almacenamiento y envasado, ademas de mejorar su estabilidad microbiolédgica y
quimica. A diferencia de otros métodos, la concentraciéon por membrana preserva en gran
medida la calidad organoléptica del producto, lo que la convierte en una gran opcion en la

industria[4].

En esta investigacion, se trabajara con maracuya, una fruta que proviene de una enredadera
frutal lefiosa perenne que pertenece a la familia Passifloraceae originaria de América

tropical (Brasil).



Se trata de un producto de gran relevancia econdémica debido a su calidad y elevado
rendimiento en la industria siendo apreciado a nivel mundial por su aroma y sabor [8]. Las
dos principales variedades sembradas a nivel mundial de Passiflora edulis son el maracuya
morado (Passiflora edulis f. edulis) y el maracuya amarillo (Passiflora edulis f. flavicarpa).
Este ultimo es la especie de maracuya mas cultivado y representa el 95 % de la produccion

comercial mundial de maracuya [5].

Este fruto es una baya de forma redonda y ovalada que contiene semillas en su interior y
pesa alrededor de 60 g [5].Su sabor, similar al de la guayaba, se caracteriza por una mezcla
de dulzura y acidez. Bajo su cascara dura y lisa, se encuentra la pulpa, envuelta en una

membrana gelatinosa, transparente, jugosa y con un distintivo toque agridulce [6].

El maracuyé cuenta con un mercado significativo como fruta fresca. Por ejemplo, en Brasil,
que es el principal productor mundial, el 70% de la produccién anual de maracuyé se
comercializa como fruta fresca, lo que representa aproximadamente 158 millones de
dolares al afio [7]. De acuerdo con algunos investigadores, también es apto para la
elaboracion de jugos, néctares, concentrados, jarabes y mermeladas. Su cascara es rica en
fibra, mientras que sus semillas contienen proteina y grasa. Por esta razon también se puede

ocupar como materia prima en la alimentacion animal [6].

Este fruto es conocido por sus altos niveles de fibra, vitamina A, E y C ayudando a
regularla digestion, reducir el colesterol, favorecer la absorcion del hierro, reforzar el

sistema inmunoldgico y actuar como antioxidante [5].

El maracuya contiene un alto contenido nutracéutico debido a que incluye acido fendlico;
antocianinas, los principales flavonoides y [-caroteno. Estos compuestos poseen
propiedades biologicas beneficiosas para la salud, como efectos protectores contra
enfermedades cronicas y degenerativas, asi como antivirales, antialérgicas, antiplaquetarias

y antiinflamatorias [5].

1.1 Estado del arte

En los estudios previos sobre la concentracion de jugos mediante membranas de
Ultrafiltraciéon (UF) y Nanofiltracion (NF), estas tecnologias se han establecido como

opciones eficientes y valiosas para concentrar jugos de frutas mientras se preservan sus



caracteristicas sensoriales y bioactivas [8]. Estos métodos son especialmente efectivos para
productos que requieren mantener su calidad nutricional sin someterlos a procesos térmicos

agresivos, como los jugos de frutas tropicales.

La Ultrafiltracion (UF) se ha consolidado como una estrategia tecnoldgica altamente eficaz
para la clarificacion y la concentracion de jugos, al combinar la disminucién de turbidez
con la preservacion de los componentes bioactivos. Cuando se emplean membranas con un
corte de aproximadamente 5 kDa, el proceso elimina practicamente la totalidad de los
solidos suspendidos y mejora significativamente la transparencia sin recurrir a
coadyuvantes quimicos. En jugo de naranja, por ejemplo, la UF ha permitido incrementar
los solidos solubles de 7,2 °Brix en el jugo fresco hasta 13,5 °Brix en el concentrado,
mientras conserva mas del 90 % de la vitamina C y la actividad antioxidante, valores que
superan con creces los obtenidos mediante tratamientos térmicos convencionales [9].
Resultados andlogos se han reportado para jugos de pifia y maracuya, donde la técnica,
ademas de mejorar el aspecto visual, mantiene carotenoides y compuestos fenolicos
responsables de la capacidad antioxidante. Por otro lado, Cassano et al [10] evidenciaron en
jugo de granada que la UF clarifica el producto sin aditivos, retiene més del 80 % de los
polifenoles totales y evita la degradacion de las antocianinas responsables del color,
otorgandole mayor estabilidad durante el almacenamiento. En conjunto, estos hallazgos
ponen de manifiesto que la UF no solo mejora la apariencia en la clarificacion, sino que, al
preservar vitaminas, fenoles y otras moléculas de interés, mantiene el valor funcional y
sensorial de los jugos, posicionandola como una alternativa competitiva frente a los

métodos tradicionales de clarificacién y concentracion.

Por otro lado, la Nanofiltraciéon (NF) ha demostrado una gran capacidad para concentrar
compuestos bioactivos de bajo peso molecular, como flavonoides y licopeno, mientras
mantiene la calidad organoléptica del jugo. En el caso del jugo de sandia, un estudio
utilizando una membrana de NF con un corte molecular entre 150 y 300 Da logro
concentrar nutrientes especificos sin afectar ni el color ni el sabor del jugo. Este proceso es
especialmente Util en productos como el jugo de granada y tomate, donde se busca

preservar la actividad antioxidante de compuestos fendlicos y carotenoides, lo que mejora

10



el valor nutracéutico del producto sin recurrir a procesos térmicos que puedan degradar

estos componentes [11].

Durante la elaboracion industrial de jugo concentrado y congelado de maracuya, se ha
reportado que las pérdidas totales de vitamina C oscilan entre el 24,5% y el 29,4% en los
procesos monitoreados, incluyendo las etapas de evaporacion. Estas pérdidas se deben no
solo a la temperatura y tiempo de exposicion durante la evaporacion, sino también a otros
factores como la oxidacion, la calidad de la materia prima y la dilucion en etapas previas al
tratamiento térmico. Por lo tanto, aunque la evaporacion es un método efectivo para
concentrar jugos, implica una reduccion significativa en el contenido de vitamina C, lo que

debe considerarse para mantener la calidad nutricional del producto final [12].

Ambas tecnologias de membranas han demostrado ser alternativas valiosas frente a los
métodos convencionales, como la evaporacion, ofreciendo una concentracion mas eficiente
de jugos de frutas sin comprometer la calidad nutricional y sensorial. La capacidad de
operar a bajas temperaturas y presiones, junto con la preservacion de compuestos
bioactivos, hace que UF y NF sean tecnologias prometedoras para la industria de jugos,
especialmente para aquellos productos sensibles al calor [8]. Una posible combinacion de
ambas tecnologias, utilizando UF para la pre-concentracion y NF para la optimizacion de la
conservacion de nutrientes, podria ser una estrategia eficiente para mejorar la calidad del

jugo concentrado.
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2.0bjetivos

2.1 Objetivo general

Evaluar la eficiencia de las tecnologias de concentracion de jugo de maracuya mediante
Ultrafiltraciéon y Nanofiltracion, considerando criterios de rendimiento y calidad del

producto.

2.2 Objetivos especificos

1. Analizar las propiedades fisicoquimicas y microbiologicas del jugo de maracuya en
relacion con el grado de concentracion alcanzado mediante Ultrafiltracion y
Nanofiltracion.

2. Determinar el desempeno de los procesos de Ultrafiltracion y Nanofiltracion en la
remocion de agua, considerando la eficiencia de concentracion obtenida.

3. Evaluar la calidad del concentrado resultante en términos de contenido de solidos
solubles y compuestos bioactivos, en funcion de la tecnologia aplicada.

4. Evaluar la eficacia de distintos protocolos de limpieza quimica y/o enzimatica en la
restauracion de la permeabilidad hidraulica, comparando la recuperacion de flujo de
agua pura, la variacion del d&ngulo de contacto y la reduccién de resistencia

irreversible tras cada tratamiento.
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3. Metodologia
3.1 Especificaciones técnicas de las membranas
Para los experimentos se utiliz6 dos membranas, una de Nanofiltracion y la otra de

Ultrafiltracion.

Se utiliz6 una membrana comercial de Nanofiltracion de la empresa Filmtec, NF90,
compuesta de una delgada capa de composite (TFC). Esta membrana se caracteriza por su
alto rendimiento, ya que permite alcanzar un a elevada productividad al remover
eficientemente un porcentaje significativo de sales, nitratos, hierro y compuestos organicos

presentes en el agua. La ficha técnica se muestra en la Tabla 3.1

Tabla 3.1. Especificaciones técnicas de la membrana de Nanofiltracion NF90 de 200Da (Pure Aqua)

‘ Tipo de membrana Membrana de lamina fina de poliamida ‘

Temperatura maxima de funcionamiento 45°C
Presiéon maxima de funcionamiento 41 bar
Tasa de flujo alimentacién maximo 1,4 m3/hr
Caida de presion maxima 0,9 bar
Rechazo de sal estabilizada* 97%
Tasa de flujo permeado 2,6 m*/dia
Rango de pH, operacién continua 2-11
Rango de pH, limpieza a corto plazo (30 min) 1-13
Tolerancia al cloro libre <0,1 ppm

Nota: *Rechazo de sal segiin las siguientes condiciones de prueba: 2000 ppm
deMgSO04 , 25 °C y 15% de recuperacion a la presion especificada anteriormente.

Se emple6 una membrana comercial de Ultrafiltracion de la empresa Synder Filtration,
modelo LY PES 100 kDa, configurada en elemento en espiral (spiral-wound) y constituida
por una delgada capa activa de polietersulfona (PES). Esta membrana se distingue por su
alto rendimiento, ya que permite alcanzar una elevada productividad al retener
eficientemente proteinas, polisacaridos y otros compuestos de alto peso molecular presentes
en las corrientes de proceso. Asimismo, su excelente resistencia quimica, térmica y al
ensuciamiento la hace especialmente adecuada para aplicaciones de clarificacion y

concentracion en la industria alimentaria. La ficha técnica se muestra en la Tabla 3.2.
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Tabla 3.2. Especificaciones técnicas de la membrana de Ultrafiltracion LY PES 100 kDa (Synder Filtration)

Tipo de membrana PES (Polietersulfona) ‘

Temperatura maxima de operacion 55°C
Presion maxima de operacion 8,3 bar
Flujo cruzado recomendado (modelo 2,0-3,0 m*/h
2540)

Caida de presion maxima 1,2 bar
Rango de pH en operacion (25 °C) 2-10
Rango de pH en limpieza (50 °C) 1,8-11
Tolerancia al cloro libre en operacion <0,1 ppm

Preparacion previa de las membranas para filtracion

Se recortan segmentos especificos de la membrana enrollada en forma de espiral. Se lleva
enseguida a un bafio sumergido con agua destilada para conservarla. Luego para abrir los
poros de la membrana, eliminar impurezas y que se rehidrate se sumergen en una solucioén
de etanol al 30% v/v por al menos 2 horas. Finalmente se vuelve a conservar en agua

destilada para su posterior uso.

3.2 Desarrollo experimental

Para concentrar el jugo de maracuyd mediante procesos de membrana se emplearon dos
membranas de Ultrafiltraciéon (UF) con corte de 100 kDa y cuatro de Nanofiltracion (NF)
con corte de 200 Da. En la UF se realizaron dos corridas por cada membrana para evaluar

la reproducibilidad del sistema; las membranas se codificaron como UF-1 y UF-2.

En Nanofiltracion se evaluaron cuatro membranas de 200 Da, designadas como NF-1, NF-
2, NF-3 y NF-4; la NF-1 se emple6 Unicamente para determinar la presion Optima de
operacion, mientras que las NF-2, NF-3 y NF-4 se utilizaron en los experimentos de

concentracion.

Se muestra en la Tabla 3.3 la codificacion del proceso
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Tabla 3.3. Codificacion y caracteristicas de los ensayos de Ultrafiltracion (UF) y Nanofiltracion (NF)

‘ Codigo Membrana
AA UF-1 (100 kDa)
AB UF-1 (100 kDa)
BA UF-2 (100 kDa)
BB UF-2 (100 kDa)
CC NF-2 (200 Da)
DD NF-3 (200 Da)
EE NF-4 (200 Da)

Objetivo

Primer ensayo con UF-1 para establecer la linea
base y evaluar reproducibilidad.
Repeticion de AA  para
reproducibilidad del sistema con
membrana.

Primer ensayo con UF-2; permite contrastar el
desempeiio de UF-2 frente a UF-1.

Repeticion de BA para verificar reproducibilidad
con UF-2.

Ensayo de concentracion en secuencia UF — NF;
NF-2 con alimentacion preclarificada.

Condiciones idénticas a CC; se compara la
selectividad de NF-3 en el mismo esquema de dos
etapas.

Proceso de una sola etapa (solo NF); sirve como
referencia frente a los ensayos en dos etapas CC y
DD.

confirmar la
la misma

La solucion de alimentacion esta previamente centrifugada para asi trabajar con lo menos

posible de solidos suspendidos. Se centrifuga durante 10 minutos a 5000 rpm. Se parte con

el proceso de Ultrafiltracion para luego asi ocupar el permeado para la Nanofiltracion.

Esto se detalla en la Figura 3.1:

Concentrado
(pectinas/proteinas/
polisacaridos)

l_l

Centrifugacion del
jugo de alimentacidn

Alimentacion de 2L . ..
con jugo de maracuyé_'_' Ultrafiltracion

Permeado I

(aminoacidos/compuestos
bioactivos/azucares)

— Fin del experimento

Fin del experimento

(Vitaminas/ compuestos,—l

Concentrado
fenolicos)

—— Nanofiltracién

I_L

Permeado

Figura 3.1. Diagrama de flujo del proceso experimental de concentracion del jugo de maracuya mediante
Ultrafiltracion y Nanofiltracion
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3.3 Pruebas de permeabilidad

Para la Ultra y Nanofiltracion se utiliza una unidad piloto de laboratorio de sistema de
filtracion tangencial (CF tipo SEPA, marca Sterlitech, USA) equipada con una membrana
de flujo cruzado cuya 4rea activa es de 0,014 m?[13] .Se midi6 la permeabilidad
determinando la masa de agua obtenida cada 3 minutos. En el caso de la Ultrafiltracion se

ocupan presiones de 3,4 y 5 bar y para la Nanofiltracion presiones de 20, 30 y 35 bar.

El flujo de permeado de agua destilada Jw se calcula con la siguiente formula:

AV nrec
w = (1)
A At Mz00c
Donde J,, corresponde al flujo de permeado de agua destilada recolectada (mLZh)’ AV

corresponde al volumen de permeado recolectado (L), A corresponde al area activa de la
membrana (m?), At el tiempo transcurrido en horas, Npoc y N2gec corresponden a la

viscosidad del agua [Pa s] a una determinada temperatura en °C y a 20 °C respectivamente.

El equipo consta de una probeta de 2 L para medir la razén de volumen concentrado, una
bomba de presion de alimentacion de desplazamiento positivo, dos manometros ubicados
en la entrada y salida del médulo de la membrana, un rotdmetro para medir el caudal de
alimentacion y un intercambiador de calor para mantener constante la temperatura de la
solucion aproximadamente de 20°C. Se utilizd una balanza digital conectada al sistema
para medir los flujos de permeado cada cierto tiempo. En cada medicion se midi6 la

conductividad de la solucidn.

La Figura 3.2 representa el equipo de filtracion utilizado en este estudio, integrado por una
probeta de alimentacion de 2 L (1) conectada a una bomba de desplazamiento positivo (2)
que impulsa el jugo hacia el moédulo de membrana (4). La presion de operacion se
monitorea mediante los mandmetros de entrada y salida (3 y 7) y se ajusta con una valvula
de regulacion (8), mientras que el caudal se controla con un rotdmetro (9). El permeado se
recolecta en un vaso de precipitado colocado sobre una balanza (5-6) para el registro
continuo de masa, y un intercambiador de calor (10) mantiene constante la temperatura
durante las pruebas. Este montaje experimental permite medir con precision el volumen de

concentrado y evaluar el desempefio de los procesos de Ultra y Nanofiltracion.

16



Figura 3.2. Planta piloto de laboratorio de Ultra y Nanofiltracion

3.4 Determinacion de las condiciones de operacion

Determinacion presion de operacion:

Para poder determinar la presion de operacion Optima se siguid el procedimiento de un
estudio previo [14]. Se realizé un ensayo experimental utilizando un sistema en modo de
recirculacion total, es decir, el concentrado y permeado retornan al estanque de
alimentacion el cual permitid6 mantener constante la composicion de la solucién de

alimentacion durante la prueba.

La operacion se mantuvo a una temperatura constante de 20°C con un caudal de
alimentacion fijo de 100 L/h. El ensayo consistié en variar la presion transmembrana (AP)
en incrementos progresivos. Para el caso de la Ultrafiltracion se utilizaron las presiones 2,
3,4y 5 bary para el caso de la Nanofiltracion las presiones de 20, 25, 30 y 35 bar. En cada
etapa se midio6 el flujo de permeado en condiciones estables. Este flujo se calcul6 a partir de
la masa de permeado obtenido en un tiempo definido de 3 minutos y la densidad del jugo
obtenida previamente. También se considero el area efectiva de membrana disponible para
la filtracién. Con los valores de flujo obtenidos a distintas presiones fue posible graficar la
relacion entre el flujo permeado y presion transmembrana. Esta grafica permitid identificar
la zona en la que el incremento de presion gener6 un aumento lineal del flujo, asi como el
punto a partir del cual dicho incremento se volvia menos significativo, lo que indica la
aparicion de fenomenos como la polarizacion por concentracion o el ensuciamiento de la

membrana.
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El andlisis de los resultados permitié establecer que la presion de operacion Optima es
aquella que mantiene un flujo permeado elevado sin pérdida de pendiente, al tiempo que
minimiza la polarizacion por concentracion y prolonga el periodo de induccion previo al

inicio del ensuciamiento de la membrana.
Determinacion caudal de operacion:

Para establecer el caudal de operacion, se tomo6 como referencia el caudal maximo utilizado
en un estudio previo de destilacion osmotica [15]. A partir de este valor, se calculo la
velocidad de flujo correspondiente, lo que permitié6 determinar el nimero de Reynolds
asociado. Este valor fue luego comparado con los nimeros de Reynolds obtenidos para
distintos caudales del equipo, en el rango de 100 a 400 L/h. Finalmente, se selecciono el
caudal cuya condicién hidrodindmica generara un numero de Reynolds lo mdas cercano
posible al valor de referencia, con el fin de establecer una comparacion representativa entre

ambos procesos. Los calculos mas detallados se ven en el Anexo 7.4.

3.5 Procedimiento de limpieza de membranas tras cada ciclo de filtracion

Después de cada uso de membrana se hizo en primer lugar recircular agua para limpiar
superficialmente la membrana a una temperatura de 25 °C. Seguido esto se hizo un lavado
basico debido a que la membrana solo contiene residuos organicos del jugo de maracuya.
El lavado basico consistié en una soluciéon de NaOH al 0.1% y EDTA al 1%. Se dej6 actuar
la solucion por 15 minutos a un flujo de 300 L/h, luego reposar durante 10 minutos y

nuevamente circular por 15 minutos.

Después del lavado quimico se sumergi6 la membrana en etanol al 30% por un par de horas
y luego se recirculd agua a 25 °C durante media hora para eliminar etanol u otro residuo

presente en la membrana.

3.6 Analisis del ensuciamiento de membrana mediante el modelo de Hermia

El fendmeno de ensuciamiento representa un factor determinante en el comportamiento de
los procesos de filtracion por membrana. Su presencia se manifiesta principalmente a través
de la disminucion progresiva del flujo de permeado con el transcurso del tiempo de
operacion, lo cual puede atribuirse a multiples mecanismos como la formacion de capas de

torta sobre la superficie de la membrana, la adsorcién de compuestos en su estructura y el
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eventual bloqueo de poros. Para estudiar estos mecanismos y su impacto, se aplico el

modelo de Hermia, ampliamente utilizado en la literatura cientifica [16].

Dado que el proceso de filtracion suele presentar diferentes etapas, con comportamientos
distintos segun la region de operacion, se recurrid al ajuste de los datos experimentales a las
ecuaciones propuestas en dicho modelo, las cuales permiten describir diversas formas de
disminucion del flujo. Estas ecuaciones, que corresponden a distintos mecanismos de
ensuciamiento, se detallaron en la Tabla 3.4. Al aplicar las ecuaciones a los datos
experimentales, se consider6 la relacion lineal entre transformaciones del flujo de permeado
y el tiempo. De este modo, la pendiente de cada curva obtenida permitid calcular el
coeficiente de transferencia de masa asociado a cada modelo, mientras que el flujo inicial
(Jo) y el coeficiente de regresion (R?) se determinaron a partir del ajuste estadistico de

dichas ecuaciones.

Tabla 3.4. Modelos matematicos de Hermia para el andlisis del ensuciamiento de membranas

Modelo Ecuacion Nombre corto \

Filtracion de bloqueo In(J)=1In(Jo) - 1 + k4t A

completo

Filtracion de bloqueo JV2=Jg 2+ kpt B

estandar

Filtracién de bloqueo J'=Jo '+ k¢t C

intermedio

Filtracion de torta J2=Jo 2+ kp-t D

3.7 Estudio de las resistencias

El estudio de las resistencias que afectan el flujo a través de la membrana se llevd a cabo
considerando tanto los fendmenos reversibles como los irreversibles que contribuyen a la
pérdida de rendimiento. Para ello, se emple6 un enfoque basado en un modelo de
resistencias en serie, donde la resistencia total al paso del flujo, Ry, se expresa como la

suma de varias componentes [17] :
Ry =Ry + R+ Rf,rev + Rf,irr (2)

Donde R,, es la resistencia intrinseca de la membrana; R, , la originada por la formacion de

torta (acumulacion de solutos en la superficie); Rf ey, la asociada al ensuciamiento
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reversible que puede eliminarse con limpieza quimica; y Ry , la correspondiente al

ensuciamiento irreversible, que no se remueve con la limpieza estandar.

La resistencia intrinseca de la membrana, R,, , se estima a partir de la permeabilidad

hidraulica de una membrana nueva y previamente hidratada con etanol, usando la ecuacion:

1

R, =——
" N20°C L?o

(3)

Donde 1,4oc €s la viscosidad del agua a 20°C (kPa s), y L% es la permeabilidad hidraulica

utilizando agua destilada (m s~! kPa™1).

Los métodos de limpieza permiten evaluar R; y Ry .. El modelo de resistencias despues

del lavado con agua queda de la siguiente manera:

1

R, + Rf,re + Rf,irr = m

(4)

Donde L}g es la permeabilidad hidraulica después de la limpieza con agua.

Se puede eliminar Rf,.. con la limpieza quimica y la ecuacion se reduce de la siguiente

forma:

1

Ry + Ry iy = ———
" far N20°c L3

(5)

Donde L%, es la permeabilidad hidraulica después de la limpieza con base.

3.8 Estudio del Angulo de contacto

Se midio el angulo de contacto de la membrana utilizando el medidor de 4ngulo de contacto
Kriiss DSA25. Esta medicion permitio evaluar la hidrofobicidad o hidrofilia superficial
mediante la formacion y analisis de gotas de agua sobre la membrana, obteniendo valores

que reflejan las propiedades de la superficie tras los diferentes tratamientos aplicados.

3.9 Caracterizacion del jugo de maracuya antes y después de la experimentacion

A continuacion, se detalla una serie de procedimientos para caracterizar el jugo de

maracuya.
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Medicion de la conductividad:

La conductividad del jugo de maracuya es medida antes y después del proceso de
concentracion con el objetivo de evaluar los cambios en el contenido de sélidos i6nicos
disueltos. Esta medicion permiti6 estimar la variacion en la concentracion de sales y otros
compuestos cargados eléctricamente presentes en el jugo, y fue un indicador
complementario para caracterizar el efecto del tratamiento por membranas sobre la

composicion del producto.
Medicion del pH:

El pH del jugo de maracuyad fue medido tanto antes como después del proceso de
concentracion con el fin de monitorear posibles variaciones en la acidez del producto. Esta
medicion es fundamental, ya que el pH influye directamente en la estabilidad
microbioldgica, el sabor y la calidad general del jugo. Durante procesos como la
Ultrafiltracion y Nanofiltracion, pueden producirse cambios en la composicion quimica del
jugo que afecten su acidez, por lo que registrar este parametro permitié evaluar el impacto
del tratamiento aplicado. Ademads, un control adecuado del pH es crucial para prevenir el
crecimiento de microorganismos y preservar las propiedades sensoriales del concentrado

final [18].

Determinacion de la turbidez

La turbidez de las muestras se determind utilizando un turbidimetro modelo TU-2016 de la
marca Lutron. Este equipo permiti6 medir el grado de dispersion de la luz causado por
particulas en suspension en un liquido, expresando el resultado en unidades de turbidez
nefelométricas (NTU). La medicion de turbidez fue especialmente relevante para evaluar la
claridad del jugo de maracuya antes y después del proceso de filtracion, permitiendo
cuantificar la eficiencia del tratamiento aplicado. El equipo cuenta con funciones de
calibracion, ajuste a cero y registro, lo que asegura lecturas precisas y repetibles bajo

condiciones controladas.

21



Determinacion de los grados Brix:

En este caso se ocupo un refractometro para la medicion. Se coloco una gota del jugo antes
y después de concentrarlo y se observo el valor de °Brix correspondiente. Este valor indicé

la concentracion de solidos solubles, principalmente azucares, en la solucion.
Determinacion de polifenoles:

La cuantificacion de polifenoles totales en las muestras se realizd mediante el método
colorimétrico de Folin-Ciocalteu, utilizando acido galico como estdndar de referencia. La
preparacion de los reactivos incluy6 la disolucion de 0,05 g de acido galico en 500 mL de
agua destilada para obtener una solucion madre de 0,1 mg/mL. Paralelamente, se prepard

una solucion al 20% de carbonato de sodio, disolviendo 10 g en 50 mL de agua Milli-Q.

Para la curva de calibracion, se realizaron diluciones seriadas del 4cido galico con metanol
al 80%, generando 10 niveles de concentracion. En tubos Eppendorf de 2 mL se extraen
180 uL de cada dilucion, junto con 360 pL de agua destilada y 90 pL del reactivo Folin-
Ciocalteu. Los tubos se agitaron por 15 segundos y se incubd durante 5 minutos en
oscuridad. Posteriormente, se afiadio 450 pL de carbonato de sodio al 20%, se agitd
nuevamente por 15 segundos y se incub6 durante 30 minutos en oscuridad. Las muestras se
centrifugaron a 10.000 rpm durante 5 minutos y se midi6 la absorbancia del sobrenadante a

750 nm.

Para la medicion del extracto, se siguid el mismo procedimiento, reemplazando las
diluciones estandar por 180 uL del extracto (diluido si fue necesario). La concentracion de
polifenoles totales se expresdé como equivalentes de acido galico (mg EAG/mL), calculada

a partir de la ecuacion obtenida en la curva de calibracion.

Determinacion de la vitamina C:

La cuantificacion del contenido de vitamina C (acido ascorbico) se realizé utilizando la
técnica de espectrofotometria en el ultravioleta (UV), fundamentada en la construccion de
una curva de calibracion a partir de soluciones estandar preparadas con acido ascorbico

puro por el método de Ramirez E. [19].
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Para la preparacion de la curva estandar, se disolvié 0,1 gramos de acido ascorbico en 100
ml de agua destilada para obtener una solucién madre con concentracion conocida. A partir
de esta solucion inicial, se realizaron diluciones seriadas con agua destilada para obtener

diferentes concentraciones dentro del rango esperado en las muestras.

Las muestras de jugo fueron diluidas en proporcién 1/100 y que permitieron que el

contenido de acido ascorbico estuviera dentro del rango lineal de la curva patron.

Las mediciones espectrofotométricas se llevaron a cabo utilizando un espectrofotometro
UV con cubetas de cuarzo de 1 cm de camino Optico. La absorbancia de las soluciones
estandar y de las muestras se midi6 a 264 nm, correspondiente a la longitud de onda

maxima de absorcion del 4cido ascorbico en agua.

La construccion de la curva de calibracion consistioé en graficar la absorbancia en funcidon
de la concentracion de las soluciones estandar, y se ajust6 una regresion lineal para obtener
la ecuacion que relaciona ambas variables. Esta ecuacion permitié la determinacion

cuantitativa del dcido ascorbico en las muestras por interpolacion.

Se verifico la linealidad del método a través del coeficiente de correlacion (r), el cual es
cercano a 1, lo que confirmo6 la proporcionalidad entre absorbancia y concentracion dentro

del intervalo analizado.
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4.Resultados y discusion

4.1 Permeabilidad hidraulica

Las capacidades hidraulicas de las dos membranas de Ultrafiltracion (100 kDa) se
evaluaron con agua destilada, midiendo el flujo en funcion de la presion. De las Figuras 4.1
y 4.2 se obtuvieron permeabilidades de 25,22 y 19,22 L m™2 bar ' h! para las membranas
UF-1 y UF-2, respectivamente; no obstante, esta diferencia resulta estadisticamente no
significativa en el rango de presion ensayado, por lo que ambas pueden considerarse
hidraulicamente equivalentes. En ambos casos se comprobé un comportamiento lineal
flujo-presion tipico de membranas limpias, sin compresion ni fouling apreciables, lo que
confirma que, bajo las mismas condiciones operativas, las dos membranas presentan

caracteristicas de transporte de agua muy similares.
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Figura 4.1 Flux en funcion de la presion para membrana 1 de Ultrafiltracion
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Figura 4.2. Flux en funcion de la presion para membrana 2 de Ultrafiltracion
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Para el caso de la Nanofiltracion se ocuparon 4 membranas a lo largo de la investigacion. A
partir de la siguiente figura se obtuvieron permeabilidades similares cuyos valores fueron
de 2,95 L/m?*-bar-h (Figura 4.3-1); 2,61 L/m?-bar-h (Figura 4.3-2); 2,75 L/m?-bar-h (Figura
43-3) y 3,19 L/m*>bar-h. (Figura 4.3-4). Estos valores fueron menores a las

permeabilidades que se reportaron en la literatura [14] donde determinaron permeabilidades

de la membrana de Nanofiltracion de alrededor de 5 L/m?-bar-h.
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Figura 4.3. Relacion entre el flujo permeado y la presion transmembrana para las cuatro membranas de
Nanofiltracion evaluadas (1, 2, 3 y 4).
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4.2 Determinacion de las condiciones de operacion

De acuerdo al Anexo 4 se determiné que el caudal de operacion cuyo Reynolds se
asemejaba al estudiado en la publicacion de Mafra et al. [15] era de 100 L/h por lo cual se

trabajo a un caudal maximo de 100 L/h para concentrar con Ultra y Nanofiltracion.

La Figura 4.4 muestra la densidad de flujo de permeado en funcion del incremento de la
presion de operacion para agua destilada y para jugo de maracuyd, evidenciando una
diferencia importante. En el caso del agua se aprecia una relacion estrictamente lineal en
todo el intervalo estudiado, reflejo de un régimen gobernado casi en exclusiva por la
resistencia intrinseca de la membrana, sin sefiales de fouling ni de polarizacién por
concentracion. Por el contrario, el jugo de maracuya registra valores de flujo de permeado
sensiblemente menores y muestra una ligera desviacion de la linealidad a partir de 3 bar,
fenomeno atribuible a la formacion de una capa de concentracion y a la acumulacion de
solidos sobre la superficie de la membrana. La comparacion de ambos perfiles revela, por
tanto, que 3 bar constituye la presion de operacion Optima: por encima de este valor el
incremento adicional de AP apenas mejora el flujo debido a las limitaciones impuestas por

el ensuciamiento.

150 1 B Membrana 1 con agua

B Membrana 1 con jugo
Membrana 2 con agua &
Membrana 2 con jugo

100

Densidad de flujo de permeado (L/m?h)
(4]
(=]

Presion (bar)

Figura 4.4. Efecto de la presion transmembrana en el flux de permeado para la membrana 1 y 2 de
Ultrafiltracion
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Para el caso de la membrana de Nanofiltracion se obtiene el siguiente grafico:
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Figura 4.5. Efecto de la presion transmembrana en el flux de permeado para la membrana 1 de
Nanofiltracion

Al igual que en la curva de Ultrafiltracion, el flujo de permeado del jugo de maracuya
aumenta linealmente con la presion solo en el tramo inicial; a partir de 25 bar cambia esa
tendencia lineal y se alcanza un flujo limite, porque las particulas comienzan a depositarse
sobre la superficie de la membrana y la capa formada se espesa con cada incremento
adicional de la presion, sin que ello genere un incremento proporcional de caudal. Cuando
la presion se reduce, el flujo no vuelve a los valores originales, lo que evidencia un
comportamiento de histéresis: la torta se ha consolidado y las fuerzas de corte ya no logran
desprenderla. Este fendémeno, muy similar al descrito en investigaciones para la
Nanofiltracion de jugo de kiwi, donde se confirma que por presiones sobre los 30 bar la
operacion resulta ineficiente, acelera el ensuciamiento y empeora la calidad del permeado;
de ahi que dicho valor se proponga como la presion Optima de trabajo en nuestro sistema de

Nanofiltracion [17].

4.3 Modelos de filtracion para la evaluacion de la disminucion de flujo

La Figura 4.6 muestra el ajuste de los diferentes modelos al comportamiento experimental
de disminucién de flujo durante la Ultrafiltracion de jugo de maracuyd, evidenciando
diferencias claras en la capacidad predictiva de cada uno. El modelo de formacion de torta

(D) presento el mejor ajuste, lo que indica que el principal mecanismo de disminuciéon de
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flujo corresponde a la acumulacién progresiva

membrana, formando una capa densa que aumenta

del solvente.
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Figura 4.6. Ajuste de los modelos matemdticos de Hermia (A: bloqueo completo, B: bloqueo intermedio, C:
bloqueo estandar, D: formacion de torta) al comportamiento del flujo durante el proceso de Ultrafiltracion
de jugo de maracuya.

Se obtuvo de los graficos los siguientes parametros:

Tabla 4.1. Parametros obtenidos del ajuste de los modelos de Hermia al proceso de Ultrafiltracion de jugo de

‘ Modelo

A

B
C
D

maracuya.

Jo (L m™2h71) R?
13,51 0,71
13,46 0,74
13,46 0,75
13,63 0,76
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Los resultados obtenidos mostraron que el modelo de formacion de torta (modelo D)
presento los mayores coeficientes de determinacion (R?), lo que indic6 que este mecanismo
fue el principal responsable de la pérdida de flujo durante el proceso de UF. Este
comportamiento es consistente con lo reportado en la literatura para jugos de frutas con alto
contenido de compuestos coloidales y viscosos, como es el caso del jugo de maracuya
[20]. La formacion de torta se produce cuando los solutos son mas grandes que los poros de
la membrana y se depositan progresivamente en su superficie, generando una capa que

actiia como barrera adicional a la permeacion.

Durante la clarificacion del jugo de maracuya mediante procesos de microfiltracion, Castro
et al. [21] identificaron que el mecanismo predominante de fouling es la formacion de una
torta superficial sobre la membrana. Este modelo se caracterizdé por la acumulacion
progresiva de particulas coloidales y compuestos organicos, como pectinas y polisacaridos,
que forman una capa compacta y densa en la superficie de la membrana. Esta capa actia
como una barrera adicional al paso del permeado, lo que causé una disminucion
significativa en el flujo y aumentando la resistencia hidraulica del sistema. La naturaleza
reversible de este fouling por torta permite que, mediante limpiezas fisicas o quimicas
adecuadas, se pueda recuperar parcialmente el rendimiento de la membrana. Ademas,
Castro et al. resaltan que pretratamientos como la hidrolisis enzimatica y la centrifugacion
contribuyen a reducir la carga de sé6lidos suspendidos y la viscosidad del jugo, lo que ayuda
a minimizar la formacion de esta torta y mejora la estabilidad del flujo durante la operacion

[21].

4.4 Limpieza de membranas de Ultrafiltracion

La Figura 4.7 muestra el efecto del ensuciamiento y la eficiencia de distintos métodos de
limpieza sobre el flujo de permeado en la membrana de Ultrafiltracion utilizada con jugo de
maracuya, evaluada en dos momentos del proceso: (A) después del ensayo para determinar

la presion optima y (B) tras un ciclo completo de concentracion
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Figura 4.7. Efecto del ensuciamiento y de los métodos de limpieza sobre el flujo de permeado en la
membrana 1 de Ultrafiltracion (100 kDa), evaluada en dos momentos del proceso: (A) primer uso de la
membrana (determinacion de presion optima) y (B) tras un ciclo completo de concentracion de jugo de
maracuyd.

En la primera etapa, posterior al uso inicial de la membrana con jugo de maracuyéd para
determinar la presion Optima, se observo una disminucion significativa del flujo en
comparacion con el estado limpio, esto refuerza lo obtenido mediante los modelos de
Hermia obtenidos anteriormente, evidenciando la presencia predominante de fouling
superficial por la formacion de la torta. Esta pérdida se cuantific6 mediante el célculo de la
permeabilidad hidraulica, obtenida a partir de un ajuste lineal de los datos de flujo frente a

presion.

La membrana en condicion limpia presentd una permeabilidad hidraulica de 25,22 L m™
bar! h™'. Después del enjuague con agua la permeabilidad disminuy6 a 8,56 L m2 bar* h™,
lo que corresponde a una recuperacion del 33,9 % respecto al valor inicial. El
ensuciamiento de membranas se clasifica en fraccion reversible e irreversible, y la pérdida
observada se atribuye mayoritariamente al componente reversible, dado que la limpieza
basica con detergente incremento la permeabilidad a 11,92 L m™ bar h™', equivalente a un
47,3 % de recuperacion. El remanente corresponde al ensuciamiento irreversible, el cual
solo se redujo parcialmente tras el tratamiento con etanol, elevando la permeabilidad a
21,03 L m? bar! h™' y alcanzando asi una recuperacion global del 83,4 % en comparacion

con la membrana limpia.
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En la segunda etapa, luego de someter la membrana a un ciclo completo de concentracion,
se observd una caida aln mayor en la permeabilidad, atribuida al mayor contenido de
solidos, la prolongada exposicion al jugo y el aumento de la concentracién, lo cual
intensifico el ensuciamiento. En esta instancia, la permeabilidad de la membrana limpia se
establecio en 21,03 L/m?-bar-h, mientras que tras el lavado con agua fue de solo 6,24
L/m?-bar-h, equivalente a una recuperacion del 29,7 %. El lavado basico incremento este
valor a 8,97 L/m?-bar-h (42,7 % de recuperacion), y el reposo en etanol permite alcanzar

15,59 L/m?-bar-h, lo que representd un 74,1 % de recuperacion.

Estos resultados reflejan la complejidad del fouling organico en membranas durante la
Ultrafiltraciéon de jugo de maracuyd, causado principalmente por la acumulacién de
compuestos como pectinas, proteinas, azucares y polifenoles, que forman una capa densa
sobre la superficie, disminuyendo el flujo de permeado y afectando la selectividad [22].
Este tipo de fouling es caracteristico en la clarificacion de jugos de frutas tropicales y

representa un desafio para la recuperacion total del rendimiento de las membranas.

La limpieza con soluciones alcalinas mostr6 una mejora en la recuperacion del flujo, debido
a la capacidad de estas soluciones para solubilizar y remover compuestos orgénicos
predominantes en el jugo, como pectinas y proteinas. Sin embargo, la presencia de
compuestos menos polares y fuertemente adheridos, como ciertos polifenoles, limito la
eficacia de este método, ya que estos forman enlaces resistentes con la superficie de la

membrana [23].

Por otro lado, el uso de etanol como agente de limpieza resultd6 mas efectivo para
desestabilizar y solubilizar compuestos orgédnicos hidrofobicos y lipidicos, alterando
temporalmente la estructura de la membrana y facilitando la remocion del fouling
persistente. No obstante, algunos componentes del jugo, como las pectinas de alto peso
molecular y polifenoles, forman capas compactas que dificultan la recuperacion completa

del rendimiento original de la membrana tras el tratamiento con etanol [23].

En consecuencia, el fouling orgénico en membranas usadas para el jugo de maracuya es
complejo y multifactorial, por lo que se recomienda implementar protocolos de limpieza
combinados y adaptados para maximizar la recuperacion funcional y prolongar la vida util

del sistema.
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Figura 4.8. Efecto del ensuciamiento y de los métodos de limpieza sobre el flujo de permeado en la
membrana 2 de Ultrafiltracion (100 kDa), evaluada en dos momentos del proceso: (A) primer uso de la
membrana (determinacion de presion optima) y (B) tras un ciclo completo de concentracion de jugo de
maracuyd.

En el caso de la membrana 2, el comportamiento observado fue similar al de la membrana
1. Se evidencid una disminucion del flujo tras el uso con jugo de maracuyd y una
recuperacion parcial mediante los distintos métodos de limpieza. Al igual que en la
membrana anterior, el lavado con agua fue el menos efectivo, mientras que el tratamiento
con etanol mostro la mayor eficiencia en la restauracion del flujo. Estos resultados
refuerzan la tendencia general de que el ensuciamiento afecta significativamente la
permeabilidad, y que el fouling organico puede ser revertido en mayor medida con
tratamientos que disuelvan compuestos hidrofobicos acumulados en la superficie de la

membrana.
Estudio de las resistencias

A continuacion, se muestra la Tabla 4.2, que resume los resultados del modelo de

resistencias en serie aplicado a la Ultrafiltracion del jugo de maracuya.
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Tabla 4.2. Valores de resistencias hidraulicas obtenidas durante la Ultrafiltracion de jugo de maracuya para
ambas membranas y diferentes ciclos de uso.

Rf,irr Rm(%) Rc(%) Rf(%)

Membrana 1,0 0,14 0,41 0,30 0,17 14 41 46
1 después
del primer
uso
Membrana 1,3 0,17 0,57 4,0 0,23 12 42 46
1 después
del
segundo
uso
Membrana 1,4 0,18 0,58 0,45 0,26 13 39 48
2 después
del primer
uso
Membrana 1,5 0,26 0,58 0,41 0,32 17 37 47
2 después
del
segundo
uso

El estudio de resistencias de la Tabla 4.2 mostr6 diferencias claras entre las membranas y
los ciclos de uso. En la membrana 1 tras el primer uso, el ensuciamiento estuvo dominado
por la capa de torta (41 %), con un fouling irreversible del 17 %. Tras el segundo uso, estos
valores aumentaron ligeramente, alcanzando 43,8 % y 17,7 %, respectivamente, lo que

indica una mayor acumulacion y persistencia del ensuciamiento.

En la membrana 2, se observd un comportamiento similar. En el primer uso, la capa de
torta representa el 41,4 % y el fouling irreversible es menor (14,3 %), pero en el segundo
uso este Ultimo aumenta hasta 20,7 %, acompanado de una reduccion del fouling reversible.
Esto sugiere una transicion hacia formas de ensuciamiento mas dificiles de remover con el

uso acumulado.

En comparacion con lo reportado en la literatura para jugo de kiwi, donde el fouling

irreversible fue de solo 2,75 %, los valores obtenidos en este estudio confirmaron que el
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jugo de maracuya genera un ensuciamiento mas severo y menos reversible, lo que implica

mayores desafios operativos en procesos de Ultrafiltracion [17].
Estudio del angulo de Contacto

La Tabla 4.3 muestra la medicion del angulo de contacto antes y después de la limpieza
quimica y la rehidratacion en etanol de la membrana de Ultrafiltracion ocupada en modo

concentracion.

Tabla 4.3. Angulo de contacto de la membrana UF antes del uso y después del protocolo de limpieza e
hidratacion en etanol

‘ Estado de la membrana Angulo de contacto (°) ‘

Membrana UF antes de usar 84,73 £ 0,83

Membrana UF después del lavado e 69,59 + 3,52
hidratacion en etanol

En la Tabla 4.3 se observa una reduccion significativa del angulo de contacto después del
proceso de limpieza en comparacion con el valor original de la membrana sin uso. Esto
indica que la superficie de la membrana se ha vuelto mas hidrofilica tras la limpieza, lo cual
suele asociarse con la eliminacion parcial de contaminantes superficiales. Sin embargo, a
pesar de esta mejora en la afinidad superficial con el agua, el flujo no se recuperd

completamente, permaneciendo por debajo del valor inicial.

Estos resultados concuerdan con la evidencia reportada por Lujan-Facundo et al. [24] ,
donde se demuestra que los tratamientos de limpieza no solo remueven depositos, sino que
también pueden modificar la quimica superficial de la membrana. Este comportamiento se
explica porque el grupo funcional del etanol involucrado en la rehidrataciéon puede
interactuar con la superficie polimérica de la membrana, favoreciendo la exposicion o
formacion de grupos polares hidrofilicos como los —OH, lo que reduce el angulo de
contacto. No obstante, estos cambios superficiales no implican la restauracion completa de
la permeabilidad, ya que el fouling irreversible o alteraciones internas en la matriz de la
membrana impiden la recuperacion total del flujo. Asi, la limpieza con etanol actia

modificando quimicamente la superficie, aumentando su hidrofilia, pero no siempre es
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suficiente para revertir dafios o acumulacién profunda que limitan la funcionalidad

hidraulica original.

4.5 Ultrafiltracion y Nanofiltracion en modo concentracion

La Figura 4.9 muestra la disminucion del flujo de permeado en funcion del VRF (Factor de
Reduccion de Volumen) durante la concentracion de jugo de maracuya por Ultrafiltracion
utilizando AA y AB. El montaje y procedimiento de operacion del equipo, asi como la

formula empleada para el calculo del VRF, se detallan en el Anexo 7.10.
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Figura 4.9. Disminucion del flujo de permeado en funcion del VRF durante la concentracion de jugo de
maracuya por Ultrafiltracion con la membrana 1, en los experimentos AA (A) y AB (B)).

En el experimento AA, la Membrana 1 inici6 con un flujo de aproximadamente 22 L/m?-h,
disminuyendo rdpidamente hasta estabilizarse en valores cercanos a 7 L/m?*-h, y requiere un
total de 6,9 horas para completar la concentracion. En cambio, en la segunda corrida, el
flujo inicial fue considerablemente mas alto, cercano a 40 L/m?-h, y se mantuvo en valores
superiores durante la mayoria del proceso, permitiendo completar la operacion en solo 2,13
horas, el tiempo mas corto de todos los ensayos. Sin embargo, en el experimento AB, se
observo que el permeado tenia un color mas oscuro, lo que sugiere una disminucion en la
eficiencia de retencion de solidos coloidales y compuestos colorantes. Esto podria
explicarse por una pérdida de selectividad de la membrana o una limpieza insuficiente entre
usos, lo que afectaria su capacidad de separacion pese a mantener una alta permeabilidad

hidraulica.
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A continuacidn, se presentan en la Figura 4.11 los resultados obtenidos en modo

concentracion para la segunda membrana en Ultrafiltracion utilizando BA y BB:
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Figura 4.10. Disminucion del flujo de permeado en funcion del VRF durante la concentracion de jugo de
maracuyd por Ultrafiltracion con la membrana 2, en los experimentos BA (4) y BB (B).

En la Membrana 2, el flujo inicial fue mas bajo en ambas réplicas (17 y 18 L/m?*-h,
respectivamente), con una disminucién progresiva mas moderada, alcanzando valores
finales entre 6 y 12 L/m?-h. EI tiempo total de operacién fue mayor en ambas corridas: 11
horas en la primera y 6,5 horas en la segunda, lo que reflej6 una menor eficiencia operativa.
Aunque el caudal presentd una disminucion mas gradual y estable, en el segundo ciclo de
operacion se detectd un oscurecimiento del permeado, lo que corrobora la hipotesis de que
la reutilizacidon de la membrana sin una recuperacion total de su selectividad compromete la

calidad del producto.

Se obtuvieron los resultados en la Figura 4.11 para la Nanofiltracion realizada dos veces

con membranas distintas con el permeado obtenido en Ultrafiltracion utilizando CC y DD:
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Figura 4.11. Disminucion del flujo de permeado en funcion del VRF durante la concentracion de jugo de
maracuyd por Nanofiltracion con la membrana 1y 2, en los experimentos CC (A) y DD (B).

De la Figura 4.11 se evidencia que en el experimento 21, correspondiente a la primera
membrana de NF, el flujo inicial fue cercano a 42 L/m?>-h, disminuyendo de forma
progresiva hasta estabilizarse en torno a 28—30 L/m?-h desde un VRF aproximado de 2. A
pesar de la caida, el descenso fue mas gradual que en las etapas de UF, lo que es esperable
dado que el pretratamiento por Ultrafiltracion ya elimind la mayor parte de los solidos
suspendidos y macromoléculas responsables del fouling més agresivo. El proceso completo
se llevo a cabo en aproximadamente 2 horas, lo cual refleja un tiempo de operacion
razonablemente eficiente para una etapa de NF, donde las presiones operativas son mas
elevadas y el caudal suele disminuir mas rapidamente por la mayor selectividad de la

membrana.

En el experimento 22, correspondiente a la segunda membrana de NF, se observé un flujo
inicial incluso mayor, superando los 50 L/m?-h, lo que indica una membrana mas permeable
0 menor resistencia inicial al paso del solvente. Sin embargo, el descenso del flujo fue mas
pronunciado en la primera parte del proceso, estabilizdindose alrededor de 30—33 L/m?-h a
partir de un VRF cercano a 1,5. Este perfil sugiere una rapida compactacion de la capa
superficial inicial, probablemente debida a interacciones entre compuestos fendlicos y la
estructura de la membrana. No obstante, el proceso completo se desarrolldo en solo 1,5

horas, lo que represent6 una mejora en velocidad respecto a la primera membrana.
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4.6 Nanofiltracion en modo concentracion de una pasada
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Figura 4.12. Disminucion del flujo de permeado en funcion del VRF durante la concentracion de jugo de
maracuyd por Nanofiltracion con una pasada con membrana 3 (exp EE)

La figura 4.12 presentada corresponde a la Nanofiltracion directa del jugo de maracuya, es
decir, sin etapa previa de Ultrafiltracion. El proceso tuvo una duracion de aproximadamente
4 horas. Este tiempo es considerable, aunque comparable al de los procesos combinados de

UF+ NF.

El flujo de permeado inicial alcanz6 valores cercanos a 26 L/m?-h, pero mostré un descenso
abrupto en los primeros momentos del proceso, estabilizdndose entre 10 y 13 L/m?*-h a
partir de un VRF aproximado de 1,5. Esta tendencia refleja un ensuciamiento rapido de la
membrana, probablemente asociado a la alta carga de solidos, compuestos coloidales y
materia organica presentes en el jugo sin pretratamiento, lo que favorece la formacion

temprana de una capa superficial densa.

4.7 Evaluacion de parametros de calidad del jugo concentrado

A continuacion, se analizaron los resultados obtenidos de la turbidez, vitamina C,
polifenoles y grados Brix para la solucion inicial, el permeado y el retenido de la

Ultrafiltracioén y Nanofiltracion.
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Figura 4.14. Valores de turbidez (NTU) en solucion inicial, permeado y retenido para cada experimento
durante la Ultrafiltracion (A) y Nanofiltracion (B) del jugo de maracuya.

Los resultados obtenidos evidenciaron que la reutilizacion de las membranas en
Ultrafiltracién reduce su efectividad en la clarificacion del jugo de maracuya. Esto se
refleja en el aumento de la turbidez (NTU) del permeado cuando la membrana es utilizada
por segunda vez, tanto para la membrana 1 como para la membrana 2. En el caso de la
membrana 1, el primer uso permitié obtener un permeado con menor turbidez y el proceso
demor6 6,9 horas en concentrar; sin embargo, en el segundo uso, aunque el tiempo de
concentracion fue menor (2,13 horas), la turbidez del permeado fue mayor, indicando una
menor capacidad de retencion de particulas y compuestos coloidales. Un comportamiento
similar se observo con la membrana 2, donde el primer uso requirié 11 horas y el segundo
6,5 horas, pero en ambos casos la reutilizacion se asocidé a un aumento del NTU en el

permeado.

Este fendémeno puede atribuirse al ensuciamiento y la colmatacién progresiva de la
membrana, que reduce su permeabilidad y selectividad, afectando tanto la calidad del
producto como la eficiencia operativa. La literatura sefiala que, a medida que las
membranas acumulan solidos y compuestos organicos en su superficie o en sus poros,
disminuye su capacidad de retencidén y aumenta la resistencia al flujo, lo que puede explicar
la reduccion en el tiempo de proceso y el deterioro en la calidad del permeado. Si bien

existen estrategias de limpieza como el retrolavado o la limpieza quimica para restaurar
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parcialmente la permeabilidad, la efectividad de la membrana tiende a disminuir con el uso
repetido si no se implementan procedimientos de mantenimiento adecuados [25].
La literatura ha documentado que, a medida que las membranas acumulan materia organica
como pectinas, proteinas y polifenoles, forman una capa de gel y su capacidad de
separacion disminuye, ya sea por bloqueo de poros o por la formacion de una capa
superficial densa [26]. Este tipo de ensuciamiento puede incrementar el rechazo aparente de
ciertos solutos debido a la disminucion efectiva del tamafio de poro, pero sacrificando la
permeabilidad de la membrana y duracién del proceso continuo de filtracion. Ademas, el
pH juega un papel fundamental en este ensuciamiento; en condiciones de pH éacido, tipicas
del maracuya, se favorece la formacién de dicha capa gel debido a la menor repulsion
electrostatica entre las moléculas y la membrana, incrementando asi la polarizacion de

concentracion y la obstruccion[27].

M¢étodos de limpieza como retrolavado o limpiezas quimicas alcalinas destacan por su
efectividad en membranas de poliamida, sin embargo, su uso es limitado, debido a la
sensibilidad de la superficie a la exposicion de agentes agresivos como acido y bases. Esto
refuerza la necesidad de establecer protocolos de limpieza mas selectivos y compatibles con
la naturaleza de los compuestos adheridos en la superficie presentes en el contenido del

maracuya.

En contraste, en los experimentos de Nanofiltracion se utilizaron membranas distintas para
cada ensayo, lo que permitié6 mantener una alta eficiencia en la remociéon de solidos y
compuestos de bajo peso molecular, obteniendo permeados con baja turbidez y retenidos
altamente concentrados. La Nanofiltracién, al emplear membranas nuevas o bien
mantenidas, muestra un rendimiento mas estable y consistente, lo que resalta la importancia
de la seleccion y el mantenimiento de las membranas en procesos secuenciales de

concentracion y clarificacion de jugos.
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Figura 4.15. Valores de Grados Brix en solucion inicial, permeado y retenido para cada experimento
durante la Ultrafiltracion (4) y Nanofiltracion (B) del jugo de maracuya.

En los experimentos de Ultrafiltracion, los grados Brix de la solucién inicial se mantienen
entre 10,5 y 12, lo que corresponde al 100% del contenido de solidos solubles del jugo
fresco. En el primer uso de la membrana 1, el permeado presenté un valor de 7,3 grados
Brix, lo que representa una reduccion del 38% respecto a la solucion inicial (es decir, el
permeado retiene aproximadamente el 62% de los solidos solubles). En el segundo uso, el
permeado disminuy6 a 4,9 grados Brix, equivalente a una reduccion del 58%, mostrando
una mayor retencion de sélidos solubles en el permeado, pero al mismo tiempo, el retenido
baja de 11,5 a 6,4 grados Brix, es decir, pasa de concentrar un 98% a un 54% respecto a la
solucion inicial, lo que indica una pérdida significativa en la capacidad de concentracion de

la membrana tras su reutilizacion.

Para la membrana 2, en el primer uso, el permeado tuvo una medicion de 6,3 grados Brix,
equivalente a una reduccion del 39% respecto a la solucion inicial, mientras que en el
segundo uso el permeado aument6 a 3 grados Brix, con una reduccion del 71%, mostrando
una mayor retencion de soélidos solubles en el permeado, pero el retenido disminuy6 de 9,2
a 8,4 grados Brix, es decir, de un 88% a un 81% de concentracion relativa, lo que también

indica una menor eficiencia en la concentracion tras el segundo uso.
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En cuanto a la Nanofiltracion, los experimentos CC y DD, que utilizan como alimentacion
el permeado de Ultrafiltracion con aproximadamente 11 grados Brix, mostraron permeados
con s6lo 0,2 grados Brix, es decir, una reduccion del 98%, lo que indico6 una alta eficiencia
en la remocion de sélidos solubles. El retenido en estos casos concentra entre un 60% y
63% respecto a la alimentacion. En el experimento 23, donde se procesa la solucion inicial
directamente con 12,1 grados Brix, el permeado también presentd un valor muy bajo (0,2
grados Brix, reduccion del 98%), pero el retenido alcanza 14,6 grados Brix, equivalente a
un 121% de concentracion relativa, evidenciando una fuerte capacidad de concentracion sin

pretratamiento.

Estos porcentajes reflejaron claramente que la Ultrafiltracién pierde eficiencia en la
concentracion y retencion de solidos solubles cuando se reutilizan las membranas, mientras
que la Nanofiltracién mantuvo una alta capacidad de separacion, especialmente cuando se

trabaja con membranas nuevas o bien mantenidas.
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Figura 4.16. Valores de Vitamina C en solucion inicial, permeado y retenido para cada experimento durante
la Ultrafiltracion (A) y Nanofiltracion (B) del jugo de maracuya.

En los procesos de Ultrafiltracion, se observd que la membrana 1 presentd una capacidad
de retencion moderada. En el experimento AA, el retenido concentré un 53,05 % de la
vitamina C respecto a la concentracion inicial, mientras que en el experimento AB, este
valor fue de 34,56 %, evidenciando una caida en el rendimiento, posiblemente atribuible a
condiciones operativas o limpieza de la membrana. Sin embargo, el permeado en ambos

casos mostro una pérdida del 22,98 % y 15,78 % respectivamente, lo que indic6 que una
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proporcion relevante de vitamina C logrd atravesar la membrana. En contraste, la
membrana 2 mostré mejores niveles de concentracion en el retenido, alcanzando un 46,18
% y 49,29 % en los experimentos BA y BB respectivamente, con una menor proporcioén
retenida en el permeado del 22,98 % y 39,25 % respectivamente. Estos datos sugieren que,
aunque la membrana 2 permitié mayor paso de vitamina C al permeado en el experimento

BB, también logré una mayor recuperacion en el concentrado final.

En cuanto a la Nanofiltracion, los experimentos CC y DD emplearon como alimentacion el
permeado de la Ultrafiltracion (especificamente de membrana 1), con concentraciones
iniciales significativamente mas bajas (0,6831 g/L). A pesar de ello, el retenido logrd
recuperar 145,7 % (CC) y 153,2 % (DD) de la vitamina C respecto al valor inicial de
alimentacion, lo cual es posible gracias a la eliminacion de agua durante el proceso. Este
comportamiento sugiere una altisima eficiencia de concentracion, incluso a partir de
soluciones diluidas. El experimento 23, que utiliz6 directamente la solucion inicial del jugo
(0.7656 g/L), mostrd el mejor rendimiento global: una recuperacion del 253,1 % de
vitamina C en el concentrado, confirmando la elevada selectividad de la membrana de

Nanofiltracion.

En términos comparativos, mientras que en la Ultrafiltracion el porcentaje de recuperacion
en el retenido oscilo entre 34 % y 53 %, en la Nanofiltracion se obtuvieron incrementos de
hasta 153 % con permeados y mas del 250 % con jugo fresco, lo que demuestra una
capacidad significativamente mayor para la concentracion de vitamina C. Esto refuerza la
utilidad de la Nanofiltracion no solo como una etapa final de concentracion, sino también
como una herramienta de recuperacion de compuestos valiosos que pudieron perderse
parcialmente en etapas previas. Estos resultados coincidieron con los reportados en estudios
recientes sobre el uso de tecnologias de membrana en la industria de jugos. Segun Castro
(2024) [28], la Nanofiltraciéon ha demostrado ser altamente eficaz en la concentracion de
compuestos hidrosolubles de bajo peso molecular, como la vitamina C, debido a su bajo
corte de peso molecular (MWCO) y a su capacidad para operar a temperaturas suaves que
minimizan la degradacion térmica de compuestos sensibles. En particular, se destaco que

las membranas de Nanofiltracion pueden alcanzar rechazos superiores al 90 % para
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vitaminas y antioxidantes, con mejoras significativas en la estabilidad del producto final y

en la eficiencia de concentracion en comparacion con otras técnicas como la Ultrafiltracion.

(A) (B)

Solucién inicial
Permeado 8-
Retenido

Solucidn inicial
Permeado
Retenido

Polifenoles x 10° (g/ml)
Polifenoles x 10°% (g/ml)
£y

AA AB BA BB cc DD EE

Figura 4.17. Valores de los polifenoles en solucion inicial, permeado y retenido para cada experimento
durante la Ultrafiltracion (4) y Nanofiltracion (B) del jugo de maracuya.

En los resultados obtenidos, la eficiencia de concentracion de polifenoles en los
experimentos de Ultrafiltracion fue baja, mostrando una recuperacion en el retenido que
varid entre el 39,4% y el 40,5%, mientras que las pérdidas hacia el permeado alcanzaron
hasta un 62,1% en el experimento BA. Esto indica que, a pesar de haber reducido el
volumen a una cuarta parte respecto al inicial, la cantidad de polifenoles en el concentrado
no aumento proporcionalmente. Esto es consistente con el tamafio de poro de la membrana
utilizada (100 kDa), el cual permite el paso de compuestos fendlicos de bajo peso
molecular. Este comportamiento coincide con lo sefialado en investigaciones, donde se
reportaron que membranas de Ultrafiltracion con alto MWCO no retienen eficientemente

polifenoles, reduciendo su presencia en la fraccion concentrada [29].

Por el contrario, en los experimentos de Nanofiltracion, que usaron como alimentacion el
permeado de Ultrafiltracion, la recuperacion en el retenido fue significativamente mayor,
entre 96,7% y 102,9%, y las pérdidas al permeado menores al 13%, con un desempefio muy
eficiente de retencion incluso a partir de una solucion diluida. En el experimento EE, donde
se aplico Nanofiltracion directamente sobre jugo fresco sin pasar por etapa previa, la

recuperacion alcanzd un 38,9%, con una pérdida minima del 4,6%, confirmando la
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capacidad de la membrana para retener polifenoles cuando la concentracion inicial es alta y

sin un paso intermedio que reduzca la carga fendlica.

Estos resultados respaldaron la afirmacion de Parvarei et al. [29] de que la Nanofiltracion,
debido a su menor tamafio de poro y mayor selectividad, es mas adecuada para conservar
compuestos bioactivos como los polifenoles en jugos. Sin embargo, la eficiencia efectiva de
concentracion no depende Unicamente de las propiedades de la membrana, sino también de
la concentracion inicial y la forma quimica de los polifenoles presentes en la matriz. En este
sentido, se observa que la baja concentracion final de polifenoles se debe principalmente a
la etapa previa de Ultrafiltracion, la cual limita considerablemente la cantidad de
polifenoles disponible para la Nanofiltraciéon. Por lo tanto, aunque la Nanofiltracion
muestra una alta capacidad para preservar y concentrar los compuestos que recibe en su
alimentacion, esta eficiencia queda condicionada por las pérdidas y limitaciones ocurridas
en la primera etapa. Esto evidencia que en procesos secuenciales la seleccion y
optimizacion tanto de la etapa inicial como de la etapa posterior son fundamentales para

lograr una concentracion efectiva y conservar los compuestos bioactivos de interés.
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5. Conclusiones

Los resultados de la investigacion demostraron que las tecnologias de membrana son una
alternativa eficaz para concentrar jugo de maracuya a temperatura ambiente, pero su
desempefio depende fuertemente del tipo de membrana y de la estrategia de limpieza

empleada.

La Ultrafiltracion (UF) funcioné de manera Optima como etapa de clarificacion inicial:
disminuyo la turbidez y redujo so6lidos suspendidos, pero su flujo cayd con rapidez por la
formacién de una torta orgdnica sobre la superficie. Tras un solo ciclo, la membrana
alcanzd concentrados cercanos a 11 °Brix; al reutilizarla, la capacidad de concentracion se
redujo casi a la mitad y el permeado increment6 el NTU obteniendo valores de hasta 33,74.
En base lo anterior, el ensuciamiento demostrd ser un factor critico que limita la vida util y

el rendimiento de UF en jugos con alta carga coloidal como el maracuya.

La Nanofiltracion (NF) mostr6 una operacion mas estable y selectiva. Con jugo fresco
produjo los mayores grados Brix (14,6) y retuvo la mayor fraccion de vitamina C (121%) y
polifenoles (=0,98), evidenciando la ventaja de su menor corte molecular para concentrar
compuestos de interés mientras elimina agua rapidamente. Cuando NF se alimentd con el
permeado de UF se obtuvo valores altos en vitamina C, aunque la velocidad de proceso

disminuy6 levemente por la reduccion de carga osmdtica.

El andlisis del ensuciamiento indicé que el mecanismo predominante correspondid al
modelo de formacién de torta, caracterizado por la acumulacidon progresiva de sdlidos,
como las pectinas y proteinas, sobre la superficie de la membrana y responsable principal
de la pérdida de flujo. La estrategia de limpieza condicion6 fuertemente la recuperacion de
permeabilidad. Los lavados con agua o soluciones alcalinas s6lo devolvieron un tercio a la
mitad del flujo original; la inmersion en etanol liber6 compuestos hidrofobicos y devolvio
mas del 80 % de la capacidad hidréaulica tras el primer ciclo. Aun asi, el ensuciamiento
irreversible es acumulativo y obliga a programar recambios o limpiezas mas rigurosas tras

varios usos.
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7. Anexos
Anexo 7.1 Tabla de permeabilidades de la membrana de Ultrafiltracion

Membrana 1:

Tabla 7.1. Permeabilidad hidraulica de la membrana limpia con agua a distintas presiones.

Permeabilidad de la membrana limpia con agua

Presion [bar] 3 4 5
Muestra In Temperatura In Temperatura In Temperatura
[L/m?h] [°C] [L/m?h] [°C] [L/m?h] [°C]
1 76,30 23 102,94 22 131,73 22
2 72,68 23 98,86 22 130,28 22
3 69,65 23 95,17 23 125,81 23

Tabla 7.2. Permeabilidad hidraulica de la membrana durante la filtracion de jugo de maracuya.

Permeabilidad de la membrana con jugo de maracuya

Presion [bar] 3 4 5
Muestra Jo Temperatura Jo Temperatura Jo Temperatura
[L/m?h] [°C] [L/m?h] [°C] [L/m?h] [°C]
1 43,48 20 52,95 23 77,05 22
2 45,24 21 55,44 22 77,22 22
3 41,68 21 55,33 22 76,25 22

Permeabilidad con agua después del primer uso:

Tabla 7.3. Permeabilidad hidraulica de la membrana después del primer uso, después del lavado con agua

Membrana saturada después del lavado con agua
4 5

Presion [bar] 3
Muestra Jo Temperatura Jo Temperatura Jo Temperatura
[L/m?h] [°C] [L/m?h] [°C] [L/m?h] [°C]
1 20,73 22 30,26 22 49,61 22
2 24,69 22 31,59 22 44,47 22
3 20,27 22 32,27 22 48,11 22

Tabla 7.4. Permeabilidad hidraulica de la membrana después del primer uso, después del lavado basico

Membrana después del lavado basico

Presion [bar] 3 4 5
Muestra Jo Temperatura Jo Temperatura Jo Temperatura
[°C] [°C] [°C]
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[L/m?h] [L/m?h] [L/m?h]

1 37,48 21 46,95 22 60,96 22
2 35,17 21 46,42 22 59,66 23
3 36,62 21 45,64 22 60,16 23

Tabla 7.5. Permeabilidad hidraulica de la membrana después del primer uso, después de rehidratacion en
etanol

Membrana después de hidratacion en etanol

Presion [bar] 3 4 5
Muestra In Temperatura In Temperatura In Temperatura
[L/m?h] [°C] [L/m?h] [°C] [L/m?h] [°C]
1 61,08 24 88,52 23 103,02 23
2 61,04 25 86,66 23 102,75 23
3 60,44 24 87,02 23 105,93 22

Permeabilidad con agua después del segundo uso

Tabla 7.6. Permeabilidad hidraulica de la membrana después del segundo uso, después del lavado con agua

Membrana saturada después del lavado con agua

Presion [bar] 3 4 5
Muestra In Temperatura Ip Temperatura In Temperatura
[L/m?h] [°C] [L/m?h] [°C] [L/m?h] [°C]
1 15,51 22 22,50 22 34,70 22
2 17,25 22 24,01 22 36,00 22
3 14,80 22 21,60 22 33,60 22

Tabla 7.7. Permeabilidad hidraulica de la membrana después del segundo uso, después del lavado basico

Membrana después del lavado basico

Presion [bar] 3 4 5
Muestra In Temperatura In Temperatura In Temperatura
[L/m?h] [°C] [L/m?h] [°C] [L/m?h] [°C]
1 26,00 21 35,50 22 48,00 22
2 24,50 22 33,90 22 46,20 22
3 25,02 22 34,20 22 47,00 22

Tabla 7.8. Permeabilidad hidraulica de la membrana después del segundo uso, después de la rehidratacion
en etanol

Membrana después de hidratacion en etanol
Presion [bar] 3 4 5

Muestra In Temperatura In Temperatura In Temperatura
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[L/m?h] [°C] [L/m?h] [°C] [L/m?h] [°C]

1 44,00 23 63,50 22 79,80 22
2 43,80 22 62,10 22 80,10 23
3 43,02 22 62,84 22 78,70 23

Membrana 2:

Tabla 7.9. Permeabilidad hidraulica de la membrana limpia con agua a distintas presiones.

Permeabilidad de la membrana limpia con agua

Presion [bar] 3 4 5
Muestra In Temperatura Ip Temperatura In Temperatura
[L/m?h] [°C] [L/m?h] [°C] [L/m?h] [°C]
1 65,07 21 79,84 21 93,71 21
2 60,37 21 75,60 21 96,15 21
3 59,62 21 75,80 21 90,72 21

Tabla 7.10. Permeabilidad hidrdulica de la membrana durante la filtracion de jugo de maracuya

Permeabilidad de la membrana con jugo de maracuya

Presion 2 3 4 5
[bar]

Muestr In Temperatu Io Temperatu In Temperatu Jo Temperatu

a [L -ra [°C] [L -ra [°C] [L -ra [°C] [L -ra [°C]
/m?h] /m?h] /m?h] /m?h]

1 3,22 21 8,26 20 9,55 21 10,75 21
2 3,16 21 7,37 20 8,76 21 10,03 21
3 3,07 21 6,89 20 8,63 21 9,75 21

Permeabilidad con agua después del primer uso:

Tabla 7.11. Permeabilidad hidrdulica de la membrana después del primer uso, después del lavado con agua

Membrana saturada después del lavado con agua

Presion [bar] 3 4 5
Muestra Jo Temperatura Jo Temperatura Jo Temperatura
[L/m?h] [°C] [L/m?h] [°C] [L/m?h] [°C]
1 19,44 21 28,15 21 31,45 21
2 17,44 21 21,75 21 31,65 21
3 16,56 21 21,51 21 31,26 21

Tabla 7.12. Permeabilidad hidrdulica de la membrana después del primer uso, después del lavado basico

Membrana después del lavado basico

Presion [bar] 3 4 5
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Muestra Jo Temperatura Jo Temperatura Jo Temperatura

[L/m?h] [°C] [L/m?h] [°C] [L/m?h] [°C]
1 30,63 19 33,08 19 38,16 19
2 26,80 19 31,39 19 37,38 19
3 24,47 19 30,85 19 36,00 19

Tabla 7.13. Permeabilidad hidrdaulica de la membrana después del primer uso, después de rehidratacion en

etanol
Membrana después de hidratacion en etanol
Presion [bar] 3 4 5
Muestra Io Temperatura Jo Temperatura Jo Temperatura
[L/m?h] [°C] [L/m?h] [°C] [L/m?h] [°C]
1 52,05 20 55,82 20 64,94 20
2 48,05 20 53,33 20 63,90 20
3 45,62 20 52,09 20 63,21 20

Permeabilidad con agua después del segundo uso

Tabla 7.14. Permeabilidad hidrdulica de la membrana después del segundo uso, después del lavado con agua

Membrana saturada después del lavado con agua

Presion [bar] 3 4 5
Muestra In Temperatura In Temperatura Jo Temperatura
[L/m?h] [°C] [L/m?h] [°C] [L/m?h] [°C]
1 19,04 20 25,18 20 29,02 20
2 19,03 20 24,93 20 30,11 20
3 18,84 20 24,65 20 29,98 20

Tabla 7.15. Permeabilidad hidrdulica de la membrana después del primer uso, después del lavado basico

Membrana después del lavado basico

Presion 3 4 5
[bar]
Muestra Jo Temperatura Jo Temperatura Jo Temperatura
[L/m?h] [°C] [L/m?h] [°C] [L/m?h] [°C]
1 20,06 20 25,01 20 29,51 20
2 19,73 20 24,75 20 29,29 20
3 19,37 20 24,64 20 28,83 20

Tabla 7.16. Permeabilidad hidraulica de la membrana después del primer uso, después de rehidratacion en
etanol

Presion 3 4 5

52



[bar]

Muestra In Temperatura In Temperatura Jo Temperatura
[L/m?h] [°C] [L/m?h] [°C] [L/m?h] [°C]
1 38,17 18 44,43 18 53,28 18
2 36,38 18 43,48 18 52,84 18
3 34,90 18 42,83 18 51,99 18

Anexo 7.2 Tabla de permeabilidades de la membrana de Nanofiltracion
Membrana 1

Tabla7.17. Permeabilidad hidraulica de la membrana 1 limpia con agua a diferentes presiones.

Permeabilidad de la membrana limpia con agua

Presion [bar] 20 30 35
Muestra Ip Temperatura Ip Temperatura In Temperatura
[L/m?h] [°C] [L/m?h] [°C] [L/m?h] [°C]
1 64,01 23 92,69 23 102,68 24
2 63,99 23 88,14 23 101,04 24
3 58,16 23 85,85 23 101,56 24

Tabla 7.18. Permeabilidad hidraulica de la membrana I con jugo de maracuya.

Permeabilidad de la membrana con jugo de maracuya

Presion 20 25 30 35
[bar]
Muestr Ip Temperatu In Temperatu I» Temperatu In Temperatu
a [L -ra [°C] [L -ra [°C] [L -ra [°C] [L -ra [°C]
/m?h] /m?h] /m?h] /m?h]
1 22,02 22 27,46 22 33.41 22 37,92 21
2 21,05 22 27,24 22 33.02 22 37,69 21
3 20,30 22 26,99 22 32.62 22 37,09 21
Membrana 2:

Tabla7.19. Permeabilidad hidraulica de la membrana 2 limpia con agua a diferentes presiones

Permeabilidad de la membrana limpia con agua

Presion [bar] 20 30 35
Muestra Ip Temperatura Ip Temperatura In Temperatura
[L/m?h] [°C] [L/m?h] [°C] [L/m?h] [°C]
1 57,96 21 77,71 21 92,83 22
2 56,20 21 75,45 21 92,03 22
3 55,20 21 73,11 21 91,07 22



Membrana 3:

Tabla7.20. Permeabilidad hidraulica de la membrana 3 limpia con agua a diferentes presiones

Permeabilidad de la membrana limpia con agua

Presion [bar] 20 30 35
Muestra Jo Temperatura Jo Temperatura Jo Temperatura
[L/m?h] [°C] [L/m?h] [°C] [L/m?h] [°C]
1 69,64 19 79,61 20 95,06 21
2 66,65 19 77,29 20 94,24 21
3 64,06 19 74,90 20 93,26 21

Membrana 4:

Tabla7.21. Permeabilidad hidraulica de la membrana 3 limpia con agua a diferentes presiones

Permeabilidad de la membrana limpia con agua

Presion [bar] 20 30 35
Muestra Ip Temperatura Ip Temperatura In Temperatura
[L/m?h] [°C] [L/m?h] [°C] [L/m?h] [°C]
1 73,78 19 102,82 20 110,91 21
2 66,93 19 94,28 20 107,78 21
3 63,91 19 92,83 20 106,66 21

Anexo 7.3 Determinacion de la densidad y viscosidad del jugo de maracuya

Se determinaron las densidades y viscosidades del jugo de maracuya a distintas
temperaturas, todas ellas por debajo de los 30 °C, con el fin de evitar la pérdida de
propiedades caracteristicas de la fruta. Las mediciones se realizaron utilizando un
densimetro modelo Density Meter DMA 4500 M y un microviscosimetro modelo Lovis

200 ME.

Se obtuvieron los siguientes resultados

Tabla 7.22. Densidad y viscosidad del jugo de maracuyd a distintas temperaturas

Temperatura Viscosidad dinamica Viscosidad cinematica (m2/s)  Densidad (kg/L)
(Celsius) (Pa*s)
17 0.001797 0.001719 1.04523
20 0.001683 0.001611 1.04451
225 0.00154 0.001476 1.0437
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25 0.001449 0.00139 1.04292
27.5 0.001372 0.001316 1.04212

Se hizo un ajuste lineal obteniendo los siguientes graficos:

(A) (B)

1.045
0.0018

-

o

B

=
1

0.0016 4

Densidad (kg/L)

Viscosidad (Pa s)

0.0014
1.042 "

15 20 25 30 15 20 25 30
Temperatura (°C) Temperatura (" C)

Figura 7.1. Ajuste lineal de las propiedades del jugo de maracuya en funcion de la temperatura: (A)
Densidad en funcion de la temperatura y (B) Viscosidad en funcion de la temperatura.

Con las ecuaciones obtenidas en el grafico se puede determinar la viscosidad y densidad a

cualquier temperatura entre los 17-27,5 °C.

Anexo 7.4 Determinacion del caudal de operacion

Calculo del Reynolds en destilacion osmética:

Para calcular el numero de Reynolds se ocupa la siguiente ecuacion:

vrdpxp

- U

Donde

dp: Diametro hidraulico (m)

p : Densidad del efluente kg/m3

i : Viscosidad del efluente (Pa s)

v : Velocidad de circulacion de la alimentacion (m/s)

Se tiene que
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Q
v afluanlim * 1000 * 60

Para una membrana de fibra hueca 1.7 x 5.5 MiniModule®; Liqui-Cel; 0.58 m2 se obtiene:
, D.\? dT\?
afluanlim = m * (—) -1 (—) * NF
2 2
Se detallan los valores correspondientes en la siguiente tabla:

Tabla 7.23. Parametros geométricos y operacionales utilizados para el cdlculo de la velocidad y numero de
Reynolds en el modulo de fibra hueca.

v Q afluanlim D, dr NF ’
[m/s] [L/min] [m2] [m] [m] [Adim]
0,034 1,50 0,00073 0,0040 0,00030 7400

Conociendo la velocidad y obteniendo el Reynolds con la densidad y viscosidad conocida
del jugo de maracuya para un didmetro hidraulico de 0,00041327 m se obtiene un

Reynolds de un valor aproximadamente 9.

Ahora para el mdédulo de membrana ocupado para la Ultrafiltracion y Nanofiltracion se
tiene que la velocidad del flujo transversal de un modulo de membrana enrollada en espiral

esta dada por la siguiente ecuacion:

Donde
@: Porosidad

Q: Caudal [

De tesis de Carrasco ,A. [13] se tiene que 4, = 0,000094 m? y @ = 0,8691

Observando que la bomba puede llegar a un caudal de maximo de 400 L/h se obtiene la
siguiente tabla:

Tabla 7.24. Cdlculo de la velocidad y numero de Reynolds en funcion del caudal volumétrico.

Q [L/h] Q [m3/s] v [m/s] Re
100 0,000027778 0,34 192
200 0,000055556 0,68 384
300 0,000083333 1,02 576
400 0,000111111 1,36 768

56



Al analizar la tabla, se observa que la opcidn mas adecuada es trabajar con un caudal de
100 L/h, ya que este valor de Reynolds es el mas cercano a los utilizados previamente en el
proceso de destilacion osmotica.

Anexo 7.5 Medicion de la vitamina C

Se hizo la curva de calibracion con acido ascorbico dos veces para poder determinar el
error.

Se obtienen los siguientes resultados:

Toma 1

Tabla 7.25. Resultados de absorbancia para soluciones estandar de acido ascorbico en la toma 1.

Muestra Concentracion [g/L] Acido ascorbico [ml]  Agua destilada [ml]  Absorbancia

1 0,001 0,001 4,999 0,039
2 0,004 0,004 4,996 0,064
3 0,006 0,006 4,994 0,095
4 0,008 0,008 4,992 0,15

5 0,03 0,03 4,97 0,376
6 0,035 0,035 4,965 0,424
7 0,04 0,04 4,96 0,476
8 0,045 0,045 4,955 0,544

Se obtiene la siguiente curva de calibracion:

0.6 -
0.4 -
©
Q
c
(1]
O
5]
w
e}
<
0.2 1
[ |
0.0 T T
0.00 0.02 0.04
Concentracion (g/L)

Figura 7.2. Curva de calibracion de acido ascorbico correspondiente a la Toma 1: relacion entre
concentracion y absorbancia.
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Esta curva presenta la siguiente ecuacion:
A =11,279C + 0,0327

Toma 2:

Tabla 7.26. Resultados de absorbancia para soluciones estandar de acido ascorbico en la toma 1.

Concentracion Acido ascorbico Agua destilada [ml] Absorbancia
[g/L] [ml]

1 0,001 0,001 4,999 0,046

2 0,004 0,004 4,996 0,079

3 0,006 0,006 4,994 0,112

4 0,008 0,008 4,992 0,156

5 0,03 0,03 4,97 0,367

6 0,035 0,035 4,965 0,422

7 0,04 0,04 4,96 0,471

8 0,045 0,045 4,955 0,515

Se obtiene la siguiente curva de calibracion:

0.6 -

0.4 -
o
o
c
©
e}
o]
[T}
o
<

0.2

u
u
0.0 T r
0.00 0.02 0.04
Concentracion (g/L)

Figura 7.3. Curva de calibracion de acido ascorbico correspondiente a la Toma 2: relacion entre
concentracion y absorbancia.

Esta curva presenta la siguiente ecuacion:

A =10,57C + 0.0477
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Anexo 7.6 Determinacion de los polifenoles totales

Se realiz6 dilucion seriada a partir del estdndar de acido galico a partir de una

concentracion de 0.001 g/ml

Se obtienen los siguientes resultados:

Tabla 7.27. Resultados de absorbancia para soluciones estandar de dcido galico en la curva de calibracion.

Tubo N° Volumen Ac. Metanol 80% Volumen [Ac. Gélicol  Absorbancia

Galico (pL) (nL) final (pL) (g/mL)
1 750 750 1500 3,13E-05 1,510
2 750 750 1500 1,56E-05 0,849
3 750 750 1500 7,81E-06 0,422
4 750 750 1500 3,91E-06 0,264
5 750 750 1500 1,95E-06 0,118
6 750 750 1500 9,77E-07 0,036

Se obtiene la siguiente curva de calibracion:

1.6

Absorbancia

o o = —_ =N
® ® ©o N
L L L L L

b
'S
1

0.2

0'0 L] T T T T 1 1 1
0.0  5.0x107° 1.0x107° 1.5%107° 2.0x107° 2.5x107° 3.0%107° 3.5%x107°

Acido galico (g/ml)

Figura 7.4. Curva de calibracion de acido galico: absorbancia en funcion de la concentracion.
Esta curva presenta la siguiente ecuacion:
A =48061C + 0,0404
Anexo 7.7 Equipo experimental
El equipo utilizado para los ensayos fue un sistema de filtracion por flujo cruzado modelo
SEPA CF Cell, fabricado por Sterlitech Corporation. Este sistema permite evaluar
membranas planas en condiciones de laboratorio, simulando el comportamiento de equipos

industriales. Esta construido en acero inoxidable y soporta presiones de hasta 69 bar y
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temperaturas de hasta 177 °C. Cuenta con una superficie de filtracion de 140 cm? y un
volumen muerto de 70 mL. Su disefio modular permite trabajar con distintos tipos de

membranas en procesos como Ultrafiltracion, Nanofiltracion y 6smosis inversa.

Se detalla a continuacion los equipos, reactivos y materiales utilizados para realizar esta

investigacion:

Tabla 7.28. Equipos e instrumentos utilizados en el proceso

Aparato Especificacion

Médulo de filtracion SEPA CF Cell
Balanza 300 £ 0,001g; Denver Instrument Company
AA-200
Crondémetro Cronometro de celular portatil
Baiio ultrasonico Elma S 60H
Membrana de Ultra y Nanofiltracién 100 kDa, 200 Da
Termometro digital CHY 802W
Refractometro HI 96801
Conductimetro HQ40d
Centrifugadora
Densimetro Density meter DMA 4500 M
Goniometro Kruss dsA25

Tabla 7.29. Materiales de laboratorio empleados

Materiales Especificacion \
Matraces aforados 100, 250, 1000 y 2000 ml
Pipeta 1,10 ml
Pizeta 500 ml
Probeta 250 ml ,500,1000 y 2000 ml
Espatula -
Vaso de precipitado 250,500,1000

Tabla 7.30. Sustancias y reactivos utilizados en los ensayos

Sustancias y reactivos

Agua destilada
Jugo de maracuya
Etanol
NaOH
EDTA
Acido galico
NaF
Reactivo Foling-Ciocalteu
Acido ascérbico
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Anexo 7.8 Permeabilidad durante la recuperacion de la membrana de Ultrafiltracion

Membrana 1:

Tabla 7.31. Permeabilidad de la membrana 1 de Ultrafiltracion segun el tipo de tratamiento aplicado, en el
primer y segundo uso.

L
m2 bar

Permeabilidad =

Tratamiento de la membrana de

Ultrafiltracion Primer uso Segundo uso
(Determinacion Presion (Concentracion)
operacion)
Membrana limpia 2522 21,03
Membrana después del lavado con 8,56 6,24
agua post saturacion
Membrana después del lavado 11,92 8,97
basico
Membrana después del reposo en 21,03 15,59
etanol
Membrana 2:

Tabla 7.32. Permeabilidad de la membrana 2 de Ultrafiltracion segun el tipo de tratamiento aplicado, en el
primer y segundo uso.

Permeabilidad

L
m2 bar h

Tratamiento de la membrana de

Ultrafiltracién Primer uso Segundo uso
(Determinacion Presion (Concentracion)
] operacion)

Membrana limpia 19,22 13,61
Membrana después del lavado con 6,11 10,93
agua post saturacion

Membrana después del lavado 7,89 8,69
basico

Membrana después del reposo en 13,61 6,10
etanol
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Anexo 7.9 Mediciones de las propiedades del jugo de maracuya antes y después de
concentrar

Turbidez:

Tabla 7.33. Turbidez antes y después de la Ultrafiltracion con diferentes membranas.

AA AB BA BB
NTU Ultra con Ultra con Ultra con Ultra con
membrana membrana membrana membrana
1 1 2 2
Antes de 82 82 82 82
Concentrar
Permeado 8,22 24,83 10,86 33,74
Retenido 101 39 94 79

Tabla 7.34. Turbidez antes y después de la Nanofiltracion con diferentes membranas.

CC DD EE
Nano con Nano con Nano con
membrana | membrana membrana
2 3 4
Antes de 8,77 8,77 81
Concentrar
Permeado 1,15 0,15 3,58
Retenido 9,66 15,61 100

Tabla 7.35. PH antes y después de la Ultrafiltracion con diferentes membranas.

AA AB BA BB
Ultra con Ultra con Ultra con Ultra con

membrana membrana membrana membrana

1 1
Antes de 2,83 2,83 2,83 2,83
Concentrar
~ Permeado 284 285 283 283
~ Concentrado 2,83 281 284 282
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Tabla 7.36. pH antes y después de la Nanofiltracion con diferentes membranas.

CcC 1)))) EE
Nano con Nano con Ultra con

membrana membrana membrana

y) 3 4

Antes de 2,83 2,83 2,9
Concentrar

 Permeado 418 354 394

\ Concentrado \ 2,93 \ 2,92 \ 2,91 \

Conductividad:

Tabla 7.37. Conductividad antes y después de la Ultrafiltracion con diferentes membranas

Conductividad AA AB BA BB
mS/cm Ultra con Ultra con Ultra con Ultra con
membrana membrana membrana membrana

1 1 2 2
Antes de 4.6 4,6 4,6 4.6
Concentrar
Permeado 3,95 3,49 3,98 3,79
Concentrado 3,82 3,37 3,82 3,72

Tabla 7.38. Conductividad antes y después de la Nanofiltracion con diferentes membranas

Conductividad CC 1)))) EE
Nano con Nano con Nano con

membrana | membrana membrana

2 3 4
Antes de 3,95 3,95 4,46
Concentrar mS/cm mS/cm mS/cm
Permeado 106,4 309 170,9
uS/cm uS/cm uS/cm
Concentrado 3,53 3,70 4,84
mS/cm mS/cm mS/cm

Vitamina C

Tabla 7.39. Concentracion de vitamina C antes y después de la Ultrafiltracion con diferentes membranas
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Vitamina C AA AB BA BB

g/L Ultracon Ultracon  Ultra con Ultra con
membrana membrana membrana membrana
1 | 2
Antes de 2,92 2,92 2,92 2,92
Concentrar
~ Permeado 0,67 046 067 114
~Concentrado 1,55 1,00 135 144

Tabla 7.40. Concentracion de vitamina C antes y después de la Nanofiltracion con diferentes membranas

Vitamina C CC DD EE
g/L Nano con  Nano con Ultra con
membrana membrana membrana
2 R} 4
Antes de 0,68 0,68 0,76
Concentrar
Permeado 0,22 0,16 0,01
Concentrado 0,99 1,04 1,93

Grados Brix
Tabla 7.41. Grados Brix antes y después de la Ultrafiltracion con diferentes membranas

Grados Brix AA AB BA BB
Ultra con Ultra con Ultra con Ultra con

membrana membrana membrana membrana

1 1 2
Antes de 12 11 11 10,5
Concentrar
Permeado 7,3 4,9 6,3 3
Concentrado 11,5 6,4 9,2 8,4

Tabla 7.42. Grados Brix antes y después de la Nanofiltracion con diferentes membranas

Grados CC DD EE
Brix Nano con Nano con Ultra con
membrana membrana membrana
2 3 4
Antes de 11 11 12,1
Concentrar
Permeado 0,2 0,2 0,2
Concentrado 6,6 6,9 14,6

Polifenoles:

64



Tabla 7.43. Polifenoles totales antes y después de la Ultrafiltracion con diferentes membranas

Polifenoles AA AB BA BB
g/ml Ultra con  Ultra con Ultra con Ultra con
membrana membrana membrana membrana
1 1 2 2
Antes de 6,72E-05 6,72E-05 6,72E-05 6,72E-05
Concentrar

Permeado 2,42E-05 2,53E-05 4,17E-05 2,54E-05
Concentrado  2,65E-05 2,63E-05 2,73E-05 2,71E-05

Tabla 7.44. Polifenoles totales antes y después de la Nanofiltracion con diferentes membranas

Polifenoles CcC DD EE
g/ml Nano con  Nano con Ultra con
membrana membrana membrana
2 3 4
Antes de 2,42E-05 2,42E-05 7,10E-05
Concentrar

Permeado 1,16E-05 3,13E-06 3,29E-06
Concentrado  2,49E-05 2,34E-05 2,76E-05

Anexo 7.10 Modo de operacion de Ultrafiltracion y Nanofiltracion

El equipo se oper6 en configuracion de filtracion tangencial (crossflow) utilizando la celda
SEPA CF, con la membrana cortada de un mddulo enrollado y posicionada sobre el soporte
poroso. La alimentacion ingres6 por un extremo superior, circulando paralela a la superficie
de la membrana, mientras el permeado atravesé la membrana hacia la camara inferior y el
concentrado salio por el extremo opuesto. Tanto en Ultrafiltracion como en Nanofiltracion

la configuracion fue modo concentracion por lotes hasta concentrar a un VRF=4.

El célculo del Volumen de Reduccion de Flujo (VRF) se realizé de acuerdo con la siguiente

ecuacion

VAlimentacic’m inicial

VRF =

VRetentado final

Se muestra en la Figura 7.5 un esquema del proceso experimental
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Figura 7.5. Montaje experimental del sistema de filtracion tangencial con celda SEPA
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