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GLOSARIO

Abocado: procedimiento para suavizar el sabor del Mezcal, mediante la adicién de uno o
mas productos naturales, saborizantes o colorantes permitidos en las disposiciones legales

correspondientes.

Azlcares reductores: monosacaridos, principalmente fructosa y glucosa que se obtienen
de la hidrolisis de polisacaridos complejos, los cuales son transformados en alcoholes por

levaduras durante la fermentacion alcohélica.

Fermentacidn alcoholica: es el proceso bioquimico en el cual los azucares reductores son
convertidos en alcoholes, principalmente en etanol, a través de la ruta metabdlica de las

levaduras.

In6culo: cantidad de levaduras crecidas en su periodo méxima de crecimiento (fase

exponencial), que son utilizadas para iniciar una fermentacion.

Levadura: microorganismo unicelular importante por su capacidad para realizar la

fermentacion de hidratos de carbono y producir distintas sustancias, entre ellas el alcohol.

Mieles amargas: conjunto de compuestos de exudados de agave y azUcares estructurales

no transformados en la coccion del agave para la obtencion de Mezcal.

Mosto muerto: jugo (zumo) obtenido del agave después de su fermentacion, contiene los

compuestos de la transformacion de los azlcares reductores por las levaduras.

Nutrientes: son compuestos que causan el aumento, actividad o vigor de algln
microorganismo o grupo de ellos. Principalmente fosfatos, nitratos, silicatos, cobre,

magnesio, cobalto y hierro.

Sui géneris: es la denominacion que se le da a un género o especie muy singular, Unica y

excepcional.
SPD®: Simulador SuperPro Designer®.

Vinaza: Subproducto liquido de la destilacion del mosto muerto en la produccion de

Mezcal.
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RESUMEN

“DESARROLLO Y SIMULACION DEL PROCESO DE PRODUCCION DE
MEZCAL. ALTERNATIVA TECNOLOGICA PARA LOS PRODUCTORES
MICHOACANOS”

Por: René Leobardo Martinez Corona
Asesora: Dra. Ma. del Carmen Chavez Parga
Febrero de 2013

Michoacan es un estado con vasta produccion de agave mezcalero y mezcal, su
obtencion se efectia de manera artesanal, produciéndose 300,000 L/afio. Después de 10
afios de gestion se incluirdn a 29 municipios del estado en la declaratoria “Denominacion
de Origen Mezcal” beneficidindose de ésta. Para lograr el escalamiento de la fabricacion
artesanal a la produccion industrial esta investigacion toma como base los simuladores
SuperPro Designer® y Aspen Plus ®, asi como el conocimiento de las operaciones
unitarias, equipos de procesamiento, tipos de materia prima, experiencia ancestral e
informacién cientifica realizada por los estados que conforman la denominacion antes
mencionada. La metodologia consistid en establecer cada una de las etapas del proceso de
produccion: coccion, molienda, fermentacién y destilacion; utilizando agave mezcalero
como materia prima en el simulador SPD®, que por su naturaleza modular permitié el
empleo de equipos para la representacion de las operaciones unitarias que no estan
incluidas dentro del software, mientras que la destilacion se realiz6 en Aspen Plus® v.7.2
debido a que SPD® v.8.0 no cuenta con los parametros de interaccion de los compuestos
presentes en el mosto muerto necesarios para el modelo termodinamico NRTL en el calculo
del ELV. Se determind la temperatura, tiempo de lote y configuracion de las etapas del
proceso mediante estudios de sensibilidad realizados en los simuladores, variables con las
que se obtuvieron 1,890 L de mezcal 50.5 %V a partir de 10,000 kg de agave mezcalero
con 22% m/m de azUcares reductores. La presente investigacion es una herramienta de gran
importancia para que los productores michoacanos, conozcan sus procesos, implementen
tecnologias de procesamiento, tecnifiqguen su fabricacién artesanal, cumplan con los
requerimientos de la NON-070, mejoren los rendimientos y obtengan un producto con
caracteristicas organolépticas constantes que les permita competir con el mercado nacional

e internacional.
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ABSTRACT
“DEVELOPMENT AND PROCESS SIMULATION OF MEZCAL PRODUCTION.
ALTERNATIVE TECHNOLOGY FOR MICHOACAN PRODUCERS”

Presenting: Rene Leobardo Martinez Corona
Adviser: PhD. Ma. del Carmen Chavez Parga
February 2013

Michoacan is a Mexican state with an extensive production of mezcal and mezcal
agave, their preparation is made in a traditional way, with an average production of 300,000
L/year. After 10 years of political efforts to include 29 Michoacan municipalities within the
declaration "Denominacion de Origen de Mezcal” (Mezcal Protected Designation of
Origin), finally this goal was achieved recently; thereby producing municipalities will
benefit greatly. In order to achieve the scaling of the process from a crafted level to an
industrial scale, this work takes advantage of SuperPro Designer® and Aspen Plus®
simulators. The knowledge about unit operations, process equipment, and material types,
the ancestral experience and the scientific research previously developed by the states
within the Mezcal PDO are also considered. The methodology consisted in the
establishment of each stage from the production process: cooking, crushing, fermentation
and distillation using mezcal agave as raw material in the SPD ® simulator, which, by its
modular nature, allows the use of equipment for the representation of the unitary operations
that are not included within the software. On the other hand, the distillation was performed
on Aspen Plus® v.7.2, because SPD® v.8.0 has no interaction parameters for the
compounds present in the "Mosto Muerto” (which is the name the producers give to
fermented juice from agave), that are necessary in the NRTL thermodynamic model for
calculating the VLE. Temperature, time batch and configuration of the process steps were
determined by sensitivity studies performed on simulators. Using these variables, it was
possible to obtain 1.890 L of mezcal 50.5%V from 10,000 kg of mezcal agave with 22%
m/m of reducing sugars. The present investigation is a very important tool for Michoacan
producers, which will enable them to know their processes, to implement processing
technologies, to technify the crafted production, to observe the NOM-070 requirements, to
improve their yields and to obtain a product with constant organoleptic characteristics.
Certainly, all those things will allow them to compete in the national and international

market.
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NOMENCLATURA

SIMBOLO DEFINICION UNIDADES
A Inulina gLt
B* AzUcares reductores gLt
c* Compuestos de degradacion gLt
S Sustrato g* L1
N Fuente de nitrégeno g* L1

B, X Biomasa producida gLt
P Producto gLt
C Diéxido de carbono g* L1
w Agua gLt

N, Nitrogeno -
0, Oxigeno -
Cs Moles de carbono por C mol de sustrato mol
Cn Moles de carbono por C mol de fuente de nitrogeno mol
Cg Moles de carbono por C mol de biomasa mol
Cp Moles de carbono por C mol de producto mol
Cc Moles de carbono por C mol de di6éxido de carbono mol
Ng Moles de atomos de nitrégeno por C mol de sustrato

Ny Moles de atomos de nitrogeno por C mol de fuente de mol

nitrégeno

Ng Moles de atomos de nitrégeno por C moles de biomasa mol
Np Moles de atomos de nitrogeno por C moles de producto mol

Ny, Moles de atomos de nitrégeno por mol de nitrégeno mol

molecular
Hg Moles de atomos de hidrégeno por C moles de sustrato
Hy Moles de atomos de hidrogeno por C moles de fuente de mol
nitrégeno
Hg Moles de atomos de hidrogeno por C moles de biomasa mol
Hp Moles de atomos de hidrégeno por C moles de producto mol

Hy Moles de atomos de nitrogeno por mol de agua mol

Og Moles de atomos de oxigeno por C moles de sustrato mol

Oy Moles de atomos de oxigeno por C moles de fuente de mol
nitrégeno

Op Moles de atomos de nitrégeno por C moles de biomasa mol

Op Moles de atomos de oxigeno por C moles de producto mol

Ow Moles de atomos de hidrégeno por mol de agua mol
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SIMBOLO DEFINICION UNIDADES
Oo, Moles de atomos de oxigeno por mol de oxigeno mol
molecular
(Nl)i Flujo molar de la especie | en la corriente i mol
Yg/s Rendimiento de biomasa producida a partir de sustrato -
consumido
Yp/s Rendimiento de etanol producido a partir de sustrato -
consumido
Yn/s Rendimiento de nitrégeno consumido a partir de sustrato -
consumido
Yo,/s Rendimiento de oxigeno consumido a partir de sustrato -
consumido
Ywys Rendimiento de agua consumida a partir de sustrato -
consumido
Yes Rendimiento de dioxido de carbono producido a partir -
de sustrato consumido
Ca Concentracion de inulina gLt
Cp Concentracion de azucares reductores gLt
Cc Concentracion de compuestos de degradacion gxL1
\ Volumen del reactor L
ky, Constante de rapidez de hidrolisis st
kq Constante de rapidez de degradacion st
Cp Capacidad calorifica J « gmol ™t x K™*
AH; Calores de reaccion exotérmico J * gmol ™!
Tm Temperatura de las paredes der reactor °C
T Temperatura °C
PM Peso molecular g *mol™!
p Densidad g* L7t
Tb Temperatura de ebullicion °C
Tc Temperatura critica °C
Pc Presion critica Bar
Ve Volumen critico cm3 * mol ™!
Zc Factor de compresibilidad critico -
Q Omega -
Ey, Energia de activacion para la hidrolisis KJ * Kmol ™1
Eq Energia de activacion para la degradacion KJ * Kmol™1
Ay Factor preexponecial de Arrhenius -
ds Variacion de la concentracién de sustrato g de sustrato
dX Variacion de la concentracion de biomasa g de biomasa
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SIMBOLO

dP
Ks
u

l‘lm ax

N
Qn

DEFINICION

Variacion de la concentracion de producto

Constante de saturacion de Monod
Velocidad especifica de crecimiento
Velocidad méaxima de crecimiento
Numero de etapas de equilibrio

Flujo de calor en la etapa N

Flujo de calor en el enfriador

Flujo de calor en el ebullidor

Flujo de calor en la etapa F

Flujo de calor en la etapa F+1

Flujo de calor en la etapa F-1

Flujo de alimentacion

Flujo de destilado

Flujo de fondos

Flujo de liquido hacia el ebullidor
Flujo de vapor a la salida del ebullidor
Flujo de vapor a la salida de la etapa N
Relacion de reflujo (L/D)

Sumatoria de las variables de los equipos

Sumatoria de las ecuaciones de los equipos

Corrientes interconectadas
Equipos que se repiten
NUmero de ecuaciones de la unidad

NUmero de ecuaciones de la unidad

NUmero de grados de libertad

UNIDADES

g de producto

mg * L1
h—l
h-1
KJ *h™?!
KJ *h™?!
KJ * h™t
KJ * h™t
KJ * h™!
KJ *h™?!
kg+h™1
kg+h™1
kg *h™?!
kg *h™?!
kg+h™1
kg+h™1
kg+h™1
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CAPITULO I. INTRODUCCION

El mezcal es una bebida espirituosa que se fabrica de manera similar al tequila,
obteniéndose de forma artesanal, semi-industrial e industrial. En la fabricacion artesanal, el
mezcal se elabora con trabajo familiar dirigido al autoconsumo y muy poco al mercado
local. La fabricacion semi-industrial también es de manera artesanal, pero por medio de una
asociacion de campesinos. Mientras tanto la fabricacion industrial se encuentra en
desarrollo (Cedefio y col, 2000). Antecedentes histéricos y cientificos mencionan que el
proceso de produccién estd conformado por cuatro etapas principales: coccion del agave,
molienda, fermentacion y destilacion (Colunga y col, 2004). A partir de la década de 1990
se inici6 una politica de reconocimiento del sector mezcalero, comenzando con el
otorgamiento de la Denominacion de Origen Mezcal a los estados de Oaxaca, Guerrero,
Durango, San Luis Potosi y Zacatecas, enlistandose en ésta una amplia variedad de agaves
utilizados como materia prima para la elaboracién del mismo (NOM-070-SCFI-1994),
desde entonces se han incorporado nuevas tecnologias para el mejoramiento del proceso.
Siendo Michoacan un estado con una vasta produccion de agave mezcalero, tradicién
artesanal por la fabricacion de sus mezcales y caracterizado por la utilizacién de técnicas
desarrolladas conforme la experiencia, no contaba con la “Denominacion de Origen
Mezcal” hasta febrero de 2012 por motivos meramente politicos. Después de 10 afios de
gestion se incluiran a 29 municipios en esta declaratoria, permitiéndoles gozar de la
proteccion, beneficios y obligaciones de la NOM-070 (Gallardo y col, 2008). Para esto es
necesario realizar el desarrollo y simulacion del analisis tecnoldgico del proceso industrial
que servird para que los productores michoacanos, quienes en gran medida desconocen de
los procesos fisicoquimicos y biotecnoldgicos que gobiernan el proceso, implementen
tecnologia que les permitira realizar el escalamiento de la fabricacion artesanal a la
industrial asegurandose del cumplimiento de los lineamientos de calidad organoléptica de
la NOM-070. El empleo de las herramientas actuales: investigaciones especificas sobre
cada etapa, técnicas experimentales y software que predigan el comportamiento del
proceso de produccién mediante los datos de entrada, seran necesarios para poder evaluar,
interpretar y validar los rendimientos obtenidos mediante la simulacion de la produccién

del mezcal.
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1.1 Planteamiento del problema

Con la inclusién a la “Denominacion de Origen Mezcal”, después de 10 afios de
gestion, el gobierno y los productores michoacanos se ven en la necesidad de cumplir con
las especificaciones y retos que exige la NOM-070, para ofrecer al consumidor un mezcal
con caracteristicas organolépticas constantes, implementando tecnologia de proceso que les
permita determinar los rendimientos de mezcal a partir de sus agaves mezcaleros, ya que
por sus técnicas tradicionales de fabricacion, desconocen las condiciones de operacion

adecuadas para sus procesos.
1.2 Justificacion

La tradicion y la experiencia trasmitida de manera oral entre pobladores de los
municipios michoacanos que producen mezcal indican que la elaboracion de esta bebida en
el Estado se ha venido realizando desde hace mas de 400 afios. Registros realizados en
1,803 por Alexander Von Humbolt ya hablan sobre un aguardiente de alto contenido
alcohodlico llamado mezcal, bebida que era fabricaba clandestinamente en varios de los
distritos de la antigua Valladolid, hoy Morelia (Chazaro y col, 2004; Gallardo y col., 2008).

Michoacan cuenta con un promedio de 6 mil 298 hectareas de agave mezcalero que
producen anualmente 300 mil litros de mezcal, sosteniendo 10 mil fuentes de empleo en 29
municipios del estado, caracterizandose esta produccion por la forma artesanal y la
utilizacién de equipos rusticos de manufactura (SIAP, 2011).

Luego de mas de 10 afios de gestiones, el Instituto Nacional de Propiedad Industrial dio
autorizacion de la incorporacion de Michoacan a la ampliacién de la denominacion de
origen mezcal, una vez que entre en vigor esta disposicion se publicara en el Diario Oficial
de la Federacion, y esta bebida dejara de ser nombrada simplemente como doble destilado

de agave para ser reconocida como mezcal y proteger legalmente al destilado.

Este proyecto de investigacion tiene la finalidad de dar a conocer a los productores
michoacanos la conformacién tecnoldgica del proceso de produccion de mezcal, que les
permitird tecnificar, controlar, estandarizar y acelerar sus procesos para obtener un

producto con caracteristicas organolépticas de calidad, maximizando la produccién,
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competitivo con las marcas de otros estados y suficiente para satisfacer las necesidades del

mercado local, nacional e internacional.
1.3 HipOtesis

Al desarrollar y simular el proceso de produccion de mezcal utilizando los
simuladores SuperPro Designer® y Aspen Plus®, éstos permitiran determinar las mejores
condiciones de operacion de cada una de las etapas que lo conforman, dando como
resultado el conocimiento de los rendimientos de producto a partir de agave mezcalero,
cumpliéndose con los estandares de calidad organoléptica de la NOM-070, para asi escalar

la fabricacion artesanal a la industrial.
1.4 Objetivo general

Desarrollar y simular las etapas del proceso de produccion de mezcal: coccion,
molienda, fermentacion y destilacion mediante la utilizacion de los simuladores SuperPro
Designer® y Aspen Plus® para determinar las mejores condiciones de operacion de cada
una, que permitan conocer el rendimiento de mezcal y su calidad organoléptica a partir de

agave mezcalero.

1.5 Objetivos especificos

1. Especificar las variables de disefio de las etapas que conforman el proceso.
2. Realizar la simulacién de la etapa de coccién, molienda, fermentacién y destilacion.

3. Proponer las mejores condiciones de operacion para cada etapa.
1.6 Antecedentes

A partir del afio de 1990 se inici6 una politica de reconocimiento del sector mezcalero,
comenzando con el otorgamiento de la “Denominacion de Origen Mezcal” a los estados de
Oaxaca, Guerrero, Durango, San Luis Potosi y Zacatecas. Estados que compartian en ese
tiempo la manera artesanal de la fabricacién de sus mezcales. Con el surgimiento de una
normatividad reguladora: NOM-070-SCFI-1994, se especifican los lineamientos de la
produccion de mezcal, los tipos de agave para la fabricacion, los maximos y minimos

fisicos y quimicos, los tipos de mezcales, por lo que comienzan los estudios de nuevas
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tecnologias para el mejoramiento del proceso y cumplir con la calidad organoléptica

requerida.

Estudios iniciados por Mancilla-Margalli y col (2002), en la primer etapa del proceso de
produccion, analizan los compuestos volatiles provenientes de las reacciones de Maillard en
exudados de Agave tequilana Weber var. Azul durante el cocimiento. Recolectan jugos de
agave de industrias tequileras a los cuales determinan color, concentracion total de azlcares
(°Brix), y fructosa, encontrando furanos, piranos, aldehidos entre otros; encontrando que el
compuesto de Maillard més abundante fue el 5-(hidroximetil) furfural o (HMF). Por otra
parte, pero también en el cocimiento, Michel-Cuello y col (2008), realizan una
caracterizacion cualitativa y cuantitativa de los carbohidratos no estructurales que contiene
el jugo de Agave Salmiana crudo e hidrolizado. Utilizan Cromatografia liquida de alta
resolucion (HPLC), determinan la presencia de fructosa, glucosa, sacarosa, Xilosa y
maltosa, siendo fructosa el carbohidrato principal en jugos hidrolizados. Posteriormente,
Vera-Guzman y col (2009), evaltan los principales compuestos volatiles aromaticos
mayoritariamente generados durante el cocimiento, la fermentacion de mostos y su
permanencia en el producto final (mezcal) de la especies de Agave Augustifolia Haw y
Agave Patotorum Zucc, destilados con sistemas tradicionales de produccion en los estados
de Oaxaca. Identificaron y cuantificaron los compuestos volatiles mediante cromatografia
de gases (CG), columnas capilares y estandares puros, encontrando que los volatiles
mayoritarios en agaves cocidos asi como en productos finales fueron etanol, metanol, 4cido

acético, 2-metil-1-butanol y 3-metil-1-butanol.

También en la coccidn, Garcia-Soto y col (2011), estudiaron la hidrdlisis térmica del
Agave Salmiana, proponiendo una cinética consecutiva que involucra la transformacion de
los fructanos a azucares reductores y luego a furanos en un intervalo de temperaturas de 96°
C a 116° C, completandose la hidrolisis a las 14 horas, tiempo en el cual las pifias han
alcanzado la conversion maxima de azUcar y sean transferidas a la segunda etapa del
proceso, donde son molidas para la extraccion de azucares mediante molinos automatizados

y ser fermentadas.

En la tercer etapa del proceso, Escalante y col (2008); Lappe y col (2008), identifican

levaduras Saccharomyces cerevisiae nativas que predominan en los mostos fermentados de
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agave Salmiana y mezcal duranguense provenientes de la fermentacion. En el mismo
contexto, De Ledn-Rodriguez y col (2007) optimizan las condiciones de fermentacion
utilizando la metodologia de superficies de respuesta encontrando que a temperatura de 28°
C se obtiene un crecimiento de levaduras de 2.06 g/L y una produccién de etanol de 36.63
g/L. Por otro lado CIATEJ (2004) reporta que el tiempo de fermentacion es de 24 a 72

horas, tiempo en el cual se han transformado todos los azucares reductores.

Por Gltimo, en la etapa final, Ifiiguez-Ledezma (2010) presenta los conceptos basicos de
la destilacion, utiliza la ecuacién de Rayleight comUnmente usada, y sigue via esta ecuacion
la evolucién de un mosto fermentado en la primera y segunda destilacion. CIATEJ (2004),
también Ibarra y col (2010) realizan publicaciones sobre el proceso obtencion del tequila,
donde explican las bases de la destilacion y los tipos de destilacion que se utilizan en las
fabricas, técnicas que varian de una a otra, pero que coinciden y mantienen las
caracteristicas de la bebida. Por otro lado De Le6n-Rodriguez y col (2008), caracterizan los
compuestos volatiles en bebidas alcoholicas de agave: raicilla, sisal, tequila, mezcal,
bacanora, sotol y pulque, utilizando Cromatografia de gases (GC). Encuentran la presencia
de 105 compuestos diferentes, 11 fueron clasificados como compuestos mayoritarios y los

otros como compuestos minoritarios.

Cada uno de los autores mencionados particulariza en cada una de las etapas del
proceso de produccion, proponen condiciones de operacién sin considerar la fabricacion en
su conjunto, lo que provoca que haya muy poca informacion sobre los rendimientos a partir
de materias primas utilizadas, sobre las mejores condiciones de procesado y asi obtenerse

un mezcal con caracteristicas organolépticas constantes.
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CAPITULO Il. MARCO TEORICO

2.1 El mezcal

El mezcal es un liquido de olor y sabor sui géneris de acuerdo a su tipo. Es incoloro
o ligeramente amarillento cuando es reposado o afiejado en recipientes de madera de roble
blanco o encino, o cuando se aboque sin reposarlo o afiejarlo. La norma NOM-070-SCFI
reconoce dos tipos de mezcal de acuerdo al porcentaje de carbohidratos provenientes del

agave que se utilice en su elaboracion:

Tipo I. Mezcal 100% agave.- Es aquel que proviene de los mostos que Unica y

exclusivamente contienen azucares provenientes de un solo agave.

Tipo Il. Mezcal. -Es aquel que proviene de los mostos a los que se les ha adicionado hasta
un 20% de otros azucares.

De acuerdo a las caracteristicas adquiridas en etapas posteriores a la destilacion y

rectificacion, el mezcal se clasifica en tres categorias:

Mezcal joven
Mezcal reposado

Mezcal afiejo o afiejado

2.2 Organismos reguladores de la calidad del mezcal

La Norma Oficial Mexicana (NOM-070-SCFI-1994), publicada el 28 de noviembre
de 1994, es el principal 6rgano regulador para la calidad del mezcal, aunque existen otras

normas que también deben ser cumplidas. Estas normas tratan lo referente a:

e NOM-120-SSA1-1994. Practicas de higiene y sanidad para el procesado de
alimentos, bebidas no alcohdlicas y alcohdlicas.

e NOM-142-SSA1-1995. Especificaciones sanitarias de bebidas alcohdlicas,
etiquetado sanitario y comercial.

e NOM-030-SCFI-2006. Declaracién de cantidad en la etiqueta, especificaciones,

informacion comercial.
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e NOM-106-SCFI-200. Caracteristicas de disefio y condiciones de uso de la

contrasefa oficial.

La norma NOM-070-SCFI-1994, establece que el estado mexicano es propietario de
la denominacién Mezcal bajo los términos contenidos en la ley del Instituto Mexicano de

Propiedad Industrial (IMPI) e incluye:

e La “Denominacién de Origen Mezcal”, que es la proteccion territorial que se le da a
un producto originario de la misma y cuyas caracteristicas se deben exclusivamente
al medio geogréfico donde ésta se otorga.

e Las especificaciones quimicas y fisicas, donde se establecen los niveles maximos y
minimos de los compuestos regulados por la norma, tabla 1.

e Lostipos de agave para la fabricacion, figuras 2, 3, 4, 5, 6, 7.

e Los tipos de mezcal.

Tabla 1. Especificaciones fisicas y quimicas del mezcal.

Especificaciones fisicas y quimicas
Minimo | Maximo

% de alcohol en volumen a 20° C 36 55
Extracto seco (g/L) 0.2 10
Acidez total como acido acético 0 170
(mg/100 mL)

Alcoholes superiores (mg/100 mL) 100 400
Metanol (mg/100 mL) 30 300

(NOM-070-SCFI-1994, 2011). Norma oficial mexicana 070.

Esta norma también condiciona la formacién de un organismo para la evaluacion de

la conformidad que certifique el cumplimiento de la misma (COMERCAM).

2.2.1 Consejo Mexicano Regulador de la Calidad del Mezcal

El Consejo Mexicano Regulador de la Calidad del Mezcal (COMERCAM) es un
organismo del sector privado con fines no lucrativos con personalidad juridica propia, de
alcance nacional que proporciona servicios de evaluacion, que garantiza la calidad y

originalidad del producto, realizando auditorias internas para constatar periédicamente el
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cumplimiento de la norma NOM-070 y de las otras normas mencionadas (Cardenas y col,
2011).

2.3 Denominacion de Origen Mezcal en México

En 1997 se firmo el acuerdo de reconocimiento mutuo para la proteccion de las
denominaciones de origen en el sector de bebidas espirituosas entre México y la Unidn
Europea, a través del cual se contemplan 193 distintas denominaciones de origen de

bebidas destiladas; otorgandose las denominaciones relativas al tequila y mezcal a México.

En México, el Instituto Mexicano de la Propiedad Industrial (IMPI) es el organismo
que entre sus facultades, puede emitir declaratorias de proteccién a denominaciones de
origen y autorizar el uso de las mismas. Dada la diversidad de origenes en el mezcal, la
iniciativa de gobiernos estatales y productores llevd a que en 1994 la Secretaria de
Comercio y Fomento Industrial (SECOFI) emitiera la resolucion mediante la cual se da la
“Denominacion de Origen Mezcal” a los estados de Oaxaca, Guerrero, San Luis Potosi,

Durango, Zacatecas, Tamaulipas y Guanajuato, figura 1.

Figura 1. Denominacién de origen mezcal en México. Oaxaca (1), Guerrero
(2), Guanajuato (3), San Luis Potosi (4), Zacatecas (5), Durango (6) y
Tamaulipas (7). Elaboracion propia. Fuente: Valenzuela-Zapata, 2007.
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2.4 Tipos de agaves utilizados en la produccion de mezcal

Los agaves son plantas herbaceas, en algunos casos arborescentes. Sus hojas estan
dispuestas en forma de roseta, generalmente con espinas marginales o dientes y una espina
terminal. En algunas excepciones con tallo muy corto y grueso que pareciera que carecen
de él (CIATEJ, 2004; Gallardo y col 2008).

Segun el listado de la NOM-070-SCFI y dependiendo de la region en la que obtenga
esta bebida, se emplean diferentes variedades de agave en la produccidn, los mas comunes
son: agave Augustifolia Haw, maguey espadin (figura 2), agave Esperrima Jacobi, maguey
de cerro, bruto o cenizo, agave Weberi Cela (figura 3), agave Patotorum Zucc (figura 4),
agave Salmiana, maguey verde o mezcalero (figura 5) y otras especies de agave como lo
son el agave Tequilana Weber (figura 6) y el agave Cupreata (figura 7), siempre y cuando
no sean utilizadas como materia prima para otras bebidas con denominaciones de origen

dentro del mismo estado (Gallardo y col, 2008; Pérez y col, 2012).
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Figura 2. Maguey espadin.  Figura 3. Maguey Weberi.  Figura 4. Maguey Patotorum.

Fuente: infojardin.com. Fuente: yuccado.com. Fuente: wellgroth.com.
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Figura 5. Maguey verde.  Figura 6. Maguey tequilero. Figura 7. Maguey Cupreata.
Fuente: smgrowers.com. Fuente: davesgarden.com. Fuente: cactusi.com.

-
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2.5 Michoacan

La diversidad climética asociada a las caracteristicas geograficas y morfolégicas del
territorio michoacano han favorecido a la formacion de diferentes ecosistemas en los que se
desarrollan diversos tipos de vegetacion; en algunos de ellos, la manifestacion de
condiciones particulares propician la proliferacion de algunas especies silvestres del género

agave que han sido utilizados para la produccién de mezcal.

Investigaciones y evidencias realizadas por Colunga y col, (2004) al recorrer gran
parte de la region centro occidente de México para demostrar el origen de algunas bebidas
destiladas, entre ellas el mezcal, confirman que la elaboracion de esta bebida en Michoacéan
se realiza mediante un proceso artesanal aprendido por las comunidades indigenas desde la

época colonial.

2.5.1 Regiones productoras de mezcal en Michoacan

Las regiones productoras de Michoacan se definen segln su proximidad geografica
y por sus similitudes en las técnicas, elementos y especies de agave utilizadas para la
elaboracion de mezcales tradicionales. Las cuatro regiones michoacanas que contienen a
parte de los 29 municipios que se pidi6 se incluyeran a la “Denominacion de Origen
Mezcal” comparten el modo tradicional de elaboracién de mezcal: el aprovechamiento de
agaves maduros, la fermentacion natural y el proceso de doble destilacion; aunque cada
enclave mezcalero se distingue por los elementos, métodos y materiales utilizados, que le

otorgan a los destilados cualidades Unicas (Gallardo y col 2008; Mezcalpedia, 2012).

Las regiones Morelia, Queréndaro, Sudeste y Jalmich incluyen a algunos de los
siguientes municipios: Acuitzio, Aguililla, Ario, Buenavista, Charo, Chinicuila, Coalcoman
de Vézquez Pallares, Cotija, Cojumatlan de Régules, Erongaricuaro, La Huacana,
Tacambaro, Turicato, Tzitzio, Ciudad Hidalgo, Salvador Escalante, Morelia, Madero,
Queréndaro, Indaparapeo, Tarimbaro, Tancitaro, Los Reyes, Tepalcatepec, Sahuayo,
Marcos Castellanos, Jiquilpan, Venustiano Carranza y Vista Hermosa, como se ilustra en la

figura 8.
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Queréndaro

Jalmich

Morelia

Figura 8. Municipios de Michoacan que se pidio se incluyeran a la “Denominacion
de Origen Mezcal”. Elaboracion propia. Fuente: mezcalpedia.com.

2.5.2 Agaves utilizados en la produccion de mezcal en Michoacan

No todos los agaves son apropiados para la elaboracién de mezcal. De las 14
especies existentes en el territorio estatal, solo 3 son utilizadas para la elaboracién de la
bebida, el Cupreata, Inaequidens y Americana, existiendo dos especies mas que
potencialmente pueden ser susceptibles de aprovechamiento en virtud de sus caracteristicas,
reuniendo un total de 5 especies. Cabe notar que el agave tequilana Weber var. Azul queda
excluido, a pesar de que en algunas ocasiones también ha sido empleado para ello. Esta
exclusion se debe a que tiene exclusividad para la elaboracion del Tequila, y a que el uso
por parte de algunos productores se debe al bajo costo, que adquiere principalmente cuando

existe sobreproduccion, considerando (Gallardo y col, 2008).

En la tabla 2 se muestra la produccion de agave en Michoacan, la cual incluye en
sus numeros las distintas especies que se cultivan y cosechan en el estado; Morelia, La

Piedad y Zamora son los municipios con mayor produccion (SIAP, 2011).
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Tabla 2. Ciclos y Perenes 2011; Riego + Temporal: Agave. Estado de Michoacan.

Distrito Serﬁgf’)éda COSSeL(J:[r)léda Produccién | Rendimiento PMR Valor Produccion
(Ha) (Ha) (Ton) (Ton/Ha) ($/Ton) (Miles de Pesos)

MORELIA 1,661.06 537 61,610.00 114.73 926.8 57,100.00

LA PIEDAD 1,247.00 56 5,600.00 100 567.86 3,179.99
AGUILILLA 54 0 0 0 0 0
caroENAS | 2 0 0 0 0 0
APATZINGAN 463 0 0 0 0 0
URUAPAN 420 0 0 0 0 0
ZAMORA 1,038.33 0 0 0 0 0
SAHUAYO 1,003.74 0 0 0 0 0
HUETAMO 80 0 0 0 0 0
ZITACUARO 306 0 0 0 0 0

Total 6,298.13 593 67,210.00 113.34 896.89 60,279.99

(SIAP, 2011). Servicio de Informacidon Agroalimentaria y Pesquera.

2.5.3 Volumen de produccion de mezcal en Michoacan

El volumen total de la produccion de mezcal en el estado de Michoacan no se tiene
cuantificado de manera confiable, debido a que no se cuenta con un padrén exacto del

namero de productores.

Algunos productores estiman que la actual produccion de mezcal en el estado es de
300,000 L/afio y que existen alrededor de 700 productores de agave mezcalero. Sin
embargo, los datos con que cuenta la Subdireccion de Comercializacion de la Secretaria de
Desarrollo Rural, indican que la produccion formal de mezcal en la entidad, se aproxima a
los 130,000 L/afio, cifra que considera Unicamente la produccion que se comercializa a
través de algunas marcas y el que se produce por algunos maestros vinateros con fama de

buena calidad, que generalmente lo elaboran sobre pedido y lo comercializan a granel.

La tabla 3 muestra la cantidad en litros/aio de mezcal que se produce en
Michoacan, produccién obtenida a partir de agave Cupreata e Inaequidens como materia
prima. Los productores o duefios de la vinata pertenecen a las 4 regiones mencionadas en
parrafos anteriores, calculandose que se obtienen de 1,000 a 60,000 L/afio con algunas

marcas ya registradas.
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Tabla 3. Volumen de produccién de mezcal en Michoacan.

Grupo de proltlju_ctoreio duefio Localidad Municipio Mate_rl_a prima| Vol aprog,de Marca
de la ""Vinata utilizada Produccién
Grupo de Vinateros Piedras de JesUs del Morelia Agave 25,000 L/afio Don Mateo
Lumbre Monte Cupreata de la Sierra
Asociacién Agricola Productores Cf?:;/tz £l
de Agave Mezcalero de Etlcuaro | Etlcuaro Madero Ap y 60,000 L/afio ~
AA gave Etucuarefio
o Inaequidens
Miguel Pérez Reséndiz Ovonauio | Eronaaricuaro Agave Dato no Palomas
(Productor Independiente) pong g Inaequidens disponible Mensajeras
Mezcal Real de Otzumatlan Rio de Queréndaro Aga_ve 14,000 L/afio Real de,
Parras Inaequidens Otzumatlan
Eladio y Santos Pedfaza Barran_ca La La Huacana Aga_ve 1,000 L/afio Granel
(Productores Independientes) Laja Inaequidens
Asociacion de Productores e Comunidad Adgave Destilado de
Industrializadores de Maguey de Coalcoman Inae gui dens 20,000 L/afio Maguey
S.R.L MI. Torrecillas a Torrecillas
. . L Mezcal
Sierra Salvador V|rrueta_J|menez Los Parejos | Chinicuila Agaye 1,500 L/afio Tradicional
(Productor Independiente) Inaequidens :
de la Sierra
Vinata Agua de Gallo Rancho El . Agave ~
(Productor Independiente) Pinar Cotija Inaequidens 5,000 L/afio Granel
(Gallardo y col, 2008). La produccion de Mezcal en el estado de Michoacén.
2.6 El Proceso de produccion del mezcal
Coccién Molienda
Autoclave Gg%) :®: ®:_
Desgarradora Molinos |
Mieles amargas ; ”
Agave mezcalero Bagazo ugo cocido
- | — Fermentacion
Destilacion
Mezcal
Almacenamiento .
Rectificador Destrozador Levadura, Amoniaco
\1/ Ordinario \1,

Vinaza

Vinaza

Figura 9. Proceso de produccion de mezcal. Elaboracién propia.
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En la figura 9 se muestra el proceso tipico de fabricacion del mezcal, el cual
comienza con la cosecha del agave después de 6-8 afios de cultivo de donde se obtienen las
pifias de agave, las cuales son cocidas en autoclaves iniciandose el proceso de produccién,
una vez cocidas se muelen en molinos automatizados donde es separado el bagazo del jugo
de agave, posteriormente se fermenta el jugo con levaduras y finalmente se destila para

obtener el mezcal, a continuacion se detalla cada etapa

2.6.1 La coccion

Como se menciond anteriormente la coccion se realiza en autoclaves, con capacidad
de 10-30 toneladas/lote, inyectandose vapor de agua para llevar a cabo el cocimiento, esta
etapa es particularmente importante, ya que ademas de la generacion de azucares
fermentables por la hidrélisis de la inulina, se llevan a cabo las reacciones quimicas de
deshidratacion, enolizacion, de Maillard, y caramelizacion que generan muchos de los
compuestos responsables de las caracteristicas organolépticas del mezcal. Adicionalmente
el cocimiento suaviza la consistencia del agave, lo cual facilita su molienda (Ignacio y col,
2005; Gutiérrez y col, 2007).

2.6.1.2 Cambios fisicoquimicos durante el cocimiento del agave

El cocimiento provoca en las pifias de agave:

1. Pérdida de turgencia.
2. Pérdida de aire vascular y extracelular.
3. Desnaturalizacion y degradacion de la membrana celular y de otros polisacéridos.

En las tres primeras horas se generan las mieles amargas, que son desechadas por su
bajo contenido de azlcares reductores y por contener agentes que propician la formacion de
metanol, ceras de la cuticula del agave y otras impurezas que pueden dar sabores

indeseables al jugo.

2.6.1.3 Hidrdlisis de la inulina

La inulina es un polisacarido de reserva para la proteccién contra la sequia y el frio;
conformada por una moléecula de sacarosa que une a las moléculas de fructosa y glucosa,

carbohidratos no estructurales que sirven como fuente de energia para los agaves, figura 10.
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HOCH; 0. 4

Q)
CH:0H - Glucosa

Fructosa

Sacarosa

Figura 10. Inulina.

El grado de polimerizacion (n) de la fructosa presente en la inulina varia de 30-35
unidades dependiendo del tipo de agave y del tiempo de maduracion del mismo, aqui que se
coseche en el periodo de los 6-8 afios de crecimiento. La inulina es hidroliza para para dar
fructosa y glucosa, azucares destinados a la formacion de etanol y otros compuestos
mayoritarios y minoritarios que conforman al Mezcal (Chacon-Villalobos, 2006, Madrigal
y col, 2007).

2.6.1.4 Enolizacion, deshidratacion y oxidacion

Por efecto de la temperatura y los tiempos prolongados, parte de los azlcares se
deshidratan, generando principalmente 5-(hidroximetil) furfural (HMF), el cual es

parcialmente responsable del aroma caracteristico del agave cocido.

El Primer paso en el cocimiento es la enolizacion al que posteriormente le siguen
una serie de deshidrataciones sucesivas y la ciclacion que conducen a la formacion de 5-
(hidroximetil) furfural (HMF) y derivados furfaricos. La fragmentacion de los productos de
deshidratacion puede dar lugar a la formaciéon de acido levuldnico, formico, piravico,

lactico o acético.
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2.6.1.5 Reacciones de oscurecimiento no enzimatico

Los azucares reductores estdn sujetos a un conjunto complejo de reacciones con
direccion a la sintesis de compuestos coloreados que van desde el amarillo ligero hasta el
café oscuro. Estas reacciones conllevan mecanismos complejos que varian con el pH, la
temperatura y los componentes. Los productos de estas reacciones contribuyen al sabor y

aroma del mezcal.

2.6.1.6 Caramelizacién

La caramelizacion ocurre cuando los azlcares se calientan por encima de su punto
de fusion. Los mecanismos incluyen la isomerizacion, deshidratacion y dimerizacion, sin

embargo son complejos y no se conocen en su totalidad.

2.6.1.7 Reacciones de Maillard

Se realizan entre los grupos amino y el grupo funcional de los azucares (aldehido o
cetona) en presencia de calor y un poco de agua. Estas reacciones son muy importantes ya
que generan multiples compuestos, principalmente: 1-Butanol, 1,2-Butanodiol, 2-Metil-1-
Butanol, 3-Metil-1-Butanol, 1-Hexanol y 1-Pentanol, denominados alcoholes superiores
regulados por la NOM-070 que dependen de las condiciones y tiempo de cocimiento
(Mancilla-Margalli, 2002).

2.6.1.8 Formacién de metanol

Debido a las condiciones de cocimiento, el metanol se forma por desmetoxilacion

de las pectinas contenidas en el agave.

El metanol formado sera proporcional al grado de desmetoxilacion de las pectinas,
se sabe empiricamente que si se almacena mucho tiempo el agave jimado antes de cocerse,
la planta aumentaréa el grado de metoxilacion y por lo tanto hay mas metanol. Igualmente si

se jima dejando trozos de hoja de agave se tendra mas pectina y por lo tanto mas metanol.

2.6.1.9 Otros compuestos en el cocimiento

En el exudado del cocimiento se encuentran acidos grasos con cadenas quimicas de

2 a 18 carbonos, conjuntamente con aldehidos, alcoholes biciclicos, terpenos y vainillina.
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2.6.2 La molienda

En la molienda se extrae el jugo de los agaves cocidos conteniendo los azucares
que serédn transformados a etanol durante la fermentacion. La molienda se realiza con
equipos automatizados adaptados de la industria de la cafia de azucar. La desintegracion del
agave en fibras expuestas se realiza en una “desgarradora”, que es un molino de martillos o
cuchillas de acero que giran y proyectan las fibras a un transportador de banda que alimenta
a las prensas que realizan la extraccién de jugo (Duran y col, 2007).

2.6.2.1 La formulacion

Antes de llevar el jugo a fermentacion es necesario fijar sus pardmetros de
entrada, tales como tipo y procedencia de los azUcares, concentracion de los azlcares
reductores, °Brix, temperatura, pH y nutrientes. En esta parte del proceso se define si el
Mezcal que se va a producir sera Mezcal 100% de agave o Mezcal. En una formulacion
tipica se tiene una concentracion de 12 °Brix que corresponde a 90 g/L de azlcares
reductores (CIATEJ, 2004; Ibarra y col, 2010).

2.6.3 La fermentacion

La fermentacion es sin duda una etapa clave en el proceso de elaboracion del
mezcal. Su caracteristica principal es la intervencion de levaduras nativas o cepas
seleccionadas del género Saccharomyces cerevisiae, las cuales son crecidas e inoculadas en
los fermentadores para iniciar la transformacién de los azlcares ricos en fructosa y glucosa

en una serie de compuestos, dentro de los cuales esta presente el etanol.

Se han hecho simplificaciones en la reaccion estequiomética que involucra la
transformacion de azUlcares reductores en etanol y didxido de carbono como se muestra en
la ecuacion 1.

C¢Hy,04 = 2C,HG0 + 2CO, Ec.1

Este mecanismo fue propuesto, considerando que los Unicos productos de
degradacion son el etanol y el didxido de carbono, sabiendo que en la fermentacion, aparte
del crecimiento de las levaduras, que no se toma en cuenta en esta reaccion, hay adicion de

fuentes de energia y formacion de subproductos como los alcoholes superiores y otros
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compuestos que dan las caracteristicas organolépticas de las bebidas fermentadas (Suarez-
Lepe, 1997). Por su parte, Sandler, 2006, propone un mecanismo que involucra el
crecimiento de las levaduras y la adicion de una fuente extra de energia, no considera la
formacion de alcoholes superiores, pero ahora es considerado por la representacion mas

cercana a la realidad y se muestra en el apartado de balances atomicos y moleculares.

2.6.3.1 Importancia del inoculo

La levadura utilizada en la elaboracion del mezcal es la Saccharomyces cerevisiae.
Estas levaduras son células eucariotas, con necesidades nutricionales para su metabolismo,
sensibles a variables externas que les han conferido ciclos metabolicos que no representan
una marcada variacién con respecto a su ubicacion geografica, a menos que sean
manipuladas genéticamente. Saccharomyces cerevisiae antes de ser utilizada en la
fermentacion es necesario que se adapte (por propagacion) al jugo de agave. Esta etapa se
realiza a las mismas condiciones a las que la levadura va a fermentar. Torija y col, 2002,
indican que si no son crecidas y adaptadas a los jugos de agave se tienen eficiencias de
fermentacion menores, debido a que existe un periodo de reconocimiento del medio y
utilizacion de fuentes de sustrato que no son empleadas para la produccion de alcohol si no
para la duplicacién y crecimiento. En la figura 11 se muestra el crecimiento tipico en un

cultivo por lote.

fase estacionaria

“a

fase de muerte/

/

LogX —»

™

fase de crecimiento exponencial
fase de

latencia

tiempo —Pp

Figura 11. Crecimiento en cultivo por lote.

Maestria en Ciencias en Ingenieria Quimica Pagina | 33



Capitulo 11. Marco Tedrico

En el crecimiento de in6culo son necesarias altas concentraciones de células, lo que
permite estandarizar un tiempo de fermentacion. Aproximadamente se tienen 3x10° células
por mililitro, con lo que se logran tiempos de fermentacion de 22 a 26 horas (CIATEJ,
2004; Ignacio y col, 2005; Gutiérrez y col, 2007).

2.6.3.2 Balances atdmicos y moleculares en fermentadores

Los balances de masa en fermentadores son mas complicados de establecer a
diferencia de los reactores, debido a que uno de los productos es la biomasa. Asimismo,
otros productos de un fermentador pueden ser compuestos que no estén bien definidos y de
peso molecular desconocido. El procedimiento para definir estos balances consiste en el
andlisis atdbmico y molecular para reactivos y productos, que se expresa como el nimero de
atomos de hidrégeno, oxigeno, y nitrégeno para cada atomo de carbono. El diagrama
esquematico un fermentador se muestra en la figura 12 (Sandler, 2006).

—— Oxigeno (No, ),

W > Nitrogeno (Ny, ),
| Diéxido (N
de Carbon(o )
Sustrato (Ns),, CHygOogNyg ™
Fuente () C. He On N ‘ Sustrato (Ns),
de NitrégeSo )y CenHinOon Ny > Fuente o!e Nitrégeno (Ny ),
Agua (Nw)l' H,0 Fermentador > Agua (NW)_s
Biomasa (Nj),, CHyz 0o Ny
Producto (NP)B, CHy, 00, Ny,
N
A
Oxigeno (No, ), 0

Nitrégeno (Ny, ),
Figura 12. Diagrama esquematico de un fermentador.

Primero se definen los parametros que conforman los balances atdbmicos para cada

especie quimica:

(NI)i = Flujo molar de la especie | en la corriente i
S = Sustrato
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N = Fuente de nitrégeno
B = Biomasa producida
P = Producto

C = Didxido de carbono
W = Agua

N, = Nitrogeno

0, = Oxigeno

Se define ahora la ecuacion estequiométrico 2 y las relaciones estequiometricas
atémicas, considerando que la fuente de nitrégeno es el NH; y la formula minima de la

levadura es CH; g0, 5Ny, ejemplos tomados en las definiciones.

CHHSOOSNNS + CCNHHNOONNNN + N2 + 02 + H20 - Ec.2
CHyy, 0o, Nuy, + CHyt, 00, Ny, + Cey HityOoy Ny + CO; + Ny + 0, + H,0

Cs = Moles de carbono por C moles de sustrato = 1

Cn = Moles de carbono por C moles de fuente de nitrégeno (ej. 0 en amoniaco)

Cg = Moles de carbono por C moles de biomasa = 1

Cp = Moles de carbono por C moles de producto = 1

Cc = Moles de carbono por C moles de diéxido de carbono = 1

Ng = Moles de atomos de nitrogeno por C moles de sustrato = 1

Ny = Moles de atomos de nitrogeno por C moles de fuente de nitr6geno
(ej.1 en amoniaco)

Ng = Moles de atomos de nitrégeno por C moles de biomasa(ej. 0.2 en biomasa)

Np = Moles de &tomos de nitrégeno por C moles de producto

Ny, = Moles de atomos de nitrégeno por mol de nitrdgeno molecular = 2

Hg = Moles de atomos de hidrogeno por C moles de sustrato

Hy = Moles de atomos de hidrégeno por C moles de fuente de nitrégeno
(ej.3 en amoniaco)

Hg = Moles de &tomos de hidrogeno por C moles de biomasa(ej. 1.8 en biomasa)

Hp = Moles de a&tomos de hidrogeno por C moles de producto

Hy = Moles de atomos de nitrégeno por mol de agua = 2

Os = Moles de atomos de oxigeno por C moles de sustrato

Oy = Moles de atomos de oxigeno por C moles de fuente de nitrogeno (ej. 0 en amoniaco)
O = Moles de 4&tomos de nitrégeno por C moles de biomasa(ej. 1.8 en biomasa)

Op = Moles de 4&tomos de oxigeno por C moles de producto

Ow = Moles de a&tomos de hidrogeno por mol de agua

0o, = Moles de atomos de oxigeno por mol de oxigeno molecular = 2
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En el anélisis de los fermentadores es comun reportar los resultados en términos de
los rendimientos, que relacionan la produccion o el consumo de alguna de las especies

presentes en relacion a otra.

Numero de C moles de biomasa producida

Yg/s = — -
B/S ™ Namero de C moles de sustrato consumido

Numero de C moles de producto i producido

Yi/s = — .
i/s Numero de C moles de sustrato consumido

Numero de C moles fuente de nitrégeno consumido

Yy /g = v -
N/S Numero de C moles de sustrato consumido
v Nuamero de moles de 0,consumido
02/S ™ Namero de C moles de sustrato consumido

v Numero de moles de agua consumida
W/S ™ Numero de C moles de sustrato consumido
v Numero de moles de CO,producido
c/S =

Numero de C moles de sustrato consumido

Definicion de los rendimientos en términos de entradas-salidas para el fermentador:

(Nn), = (Nw), Ec.3

Ynss = (NS)1 - (NS)3
(Ng), Ec.

Yp/s = (NS)1 — (NS)3
(Np), Ec5

Yp/s = (NS)1 - (NS)3
(Nc)4 Ec.6

Yess = (Ns), — (Ns),
Y. _ (Nw)l B (Nw)g - (NW)4 Ec.7

w/s = (Ns)l - (Ns)3
(Noz)z - (Noz)4 Ec.8

Y018 = Tg), = (Rs),
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Se realiza un balance entrada-salida, en estado estacionario con los parametros definidos

para las especies quimicas anteriores:

Balance de carbono:

(Ns), + (Ny),Cn = (Ns), + (Ny),Cn + (Ng), + (Np), + (N¢),Cc Ec.9
Reordenando:
|[(Ns), = (Ns), | + [(Nw), = (Nw), | o = (N5),, — (W), — (N¢),Cc =0 Ec. 10

Dividiendo todo entre: (Ns) — (Ns),, lo cual define los balances en términos de los
rendimientos:

(NN) — (M), (Ng), (Np), (Ne), Ec. 11

(NS) — (Ns), o (Ns), = (Ns), - (Ns), = (Ns), (NS) - (NS)

Resultando el siguiente balance de carbono con los rendimientos respectivos:

1+ YnsCs = Ygys + Yp/s + Yos Ec.12

Con las definiciones anteriores y el método utilizado se obtienes los balances que
incluyen los rendimientos para cada elemento restante:
Balance de hidrégeno:

HS + YN/SHN + YW/SHW = YB/SHB + YP/SHP Ec.13

Balance de nitrégeno:

NS + YN/SNN + YW/SHW = YB/SNB + Yp/SNp Ec.14

Balance de oxigeno:
2.6.4 La destilacion
La destilacion es la operacion utilizada para separar, mediante evaporizacion y

condensacion, los diferentes componentes liquidos de una mezcla, aprovechando los

diferentes puntos de ebullicion de cada una de las sustancias. Existen diferentes tipos de
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destilacion, las cuales aportan diferentes ventajas unas sobre otras, ejemplos de estas son la
destilacién simple, intermitente, extractiva, reactiva, diferencial, continua entre otras
(Seader y col, 2011, Felder y col, 2004, Geankoplis y col, 2004)

En el 90% de las empresas mezcaleras se emplea la destilacion por lote y se realiza

en dos etapas.

1. Destrozamiento: Se obtiene un destilado denominado ordinario con una cantidad de
etanol que oscila entre un 20-30% en volumen, lo que depende de la empresa. En
esta etapa se obtiene la primera fraccion destilada llamada cabezas que se separa y

recicla hacia el mosto fermentado.

2. Rectificacion: Se aumenta la concentracion alcohdlica del ordinario y se obtiene un
destilado o corazdn con contenido alcohdlico que oscila de un 36-55% en volumen.
En esta etapa se separa una fraccion inicial del destilado o cabezas que posee un
alto grado alcoholico, del orden del 50% en volumen de etanol. La corriente que
continda destilando corresponde a la fraccion de corazén o producto y se considera
que es la parte de mayor interés (ifiiguez, 2010).

Ahondado ya en cada una de las etapas, ahora es necesaria la definicion de los
siguientes conceptos que ayudaran al momento de realizar el desarrollo y la simulacién del

proceso de produccion de mezcal.

2.7 Simulacién de procesos quimicos

Un proceso quimico es el conjunto de operaciones quimicas y/o fisicas ordenadas
que transforman unas sustancias en otras, su simulacién consiste en la evaluacion numérica
de un modelo matematico propuesto para condiciones especificas, resolviendo las variables
desconocidas a partir de las conocidas o parametros de disefio deseados, utilizando
algoritmos secuenciales programados matematicamente o dentro de un moédulo que

representa el proceso (Scennay col, 1999).
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2.8 Simulacién de procesos en Ingenieria Quimica

Hoy en dia la aplicacion de herramientas computacionales en los procesos
industriales es cada vez més frecuente, ya que permiten disminuir el tiempo involucrado en
la solucidn de sistemas de ecuaciones que antiguamente se realizaba en forma manual. Los
simuladores de procesos son programas computacionales, que cuentan con un modelo que
representa a un proceso determinado, y que es capaz de ejecutarlo sisteméaticamente, dadas
ciertas condiciones de operacién (Cortez y col, 2003).

La simulacidon de los procesos dependientes del tiempo se lleva a cabo de dos maneras:
e Estado estacionario: Cuando las caracteristicas del mismo no varian con el tiempo.

e [Estado no estacionario: Las caracteristicas del mismo varian con el tiempo.

Los programas de simulacién de procesos conforman su modelo matematico de dos
formas: mediante el método de solucidn de ecuaciones completas, 0 mediante interfaces o
modulos. Entre los tipos de simuladores para procesos industriales se encuentran los

siguientes:

e Matematicos: MATLAB®, MATHEMATICA®, MAPPLE®, MATHCAD®, etc.
e Modulares: SPD®, ASPEN Plus®, CHEMCAD®, SIMULINK®), etc.
e Fenomenoldgicos: FLUENT®, MULTIFLOW®, PHOENICS®, OLI®, etc.

Los simulares matematicos resuelven las ecuaciones que conforman el modelo del
proceso en estudio. Requieren definir el algoritmo de célculo, los métodos numéricos o
técnicas avanzadas de ordenamiento y descomposicion de ecuaciones para encontrar la

solucion del problema planteado.

Los simuladores modulares asocian una operacién unitaria o unidad de proceso a un
“moédulo” con sus respectivas ecuaciones asociadas, resolviéndolas de manera
independiente y secuencial segun la estructura del diagrama de flujos con el cual se ha

representado el proceso.
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Los simuladores fenomenologicos representan los fendmenos de transporte que ocurren
en la naturaleza, resolviéndose mediante la inclusion de simuladores modulares y/o
simuladores matematicos. Este software permite hacer analisis integral de los procesos ya
que representa la parte tedrica en accion con la parte experimental permitiendo hacer

modelos predictivos de los procesos (Saenz, 2001; Ramirez, 2007).

Entre las ventajas que representa el uso de simulares en procesos industriales se
pueden considerar: ahorro de tiempo del encargado del disefio del proceso, evaluacién con
facilidad de los costos asociados a distintas alternativas de procesos, optimizacion de la
operacion, simulacion, evaluacién y modificaciones en los procesos productivos y en la

instrumentacidn asociada (Scenna y col, 1999).

De los simuladores mencionados, esta investigacién toma como base el simulador
SPD® vy el simulador Aspen Plus®, el primero porque cuenta con modulos especiales para
el anélisis de bioprocesos y el segundo dado que SPD® para la destilacion no cuenta con
pardmetros de interaccion para el modelo termodinamico NRTL.

2.9 El simulador SuperPro Designer (SPD®) y Aspen Plus®

SPD® es un programa modular secuencial enfocado al analisis de procesos
biotecnoldgicos que incluye también equipos para la industria quimica, Aspen Plus® de
igual manera es un programa modular secuencial enfocado a la industria quimica, pero mas
robusto, estos simuladores realizan la simulacion de procesos en estado estacionario y no
estacionario. Esto facilita el estudio de sensibilidad de los sistemas frente a cambios en los
distintos pardmetros y variables de operacion analizados, segun sea el caso de estudio
(Alvarez, 2011).

2.9.1 Componentes principales de SPD®
Consta de:

e Un programa de ejecucidn principal, que controla todas las partes de la simulacion.
e Un conjunto de subrutinas que resuelven los sistemas de ecuaciones lineales y no

lineales que modelan las operaciones unitarias.
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e Una base de propiedades fisico-quimicas, que utiliza para resolver los respectivos
balances de masa-energia y con ello el dimensionamiento de los equipos.

e Subprogramas que calculan y generan propiedades fisico-quimicas.

e Subprogramas y bases de datos para estimar los costos de inversion y operacion del
proceso.

e Subprogramas que permiten realizar evaluacion de impacto ambiental y calcular

propiedades termodinamicas.

2.9.2 Informacion requerida por SPD®
Es necesario:

Especificar la modalidad de operacion, lote o continuo.
Disenar el diagrama de flujo que representa el proceso a analizar.

Registrar los componentes.

Aplicar criterios de convergencia si es necesario.

1.
2
3
4. Inicializar los procesos y corrientes de entrada.
5
6. Resolver los balances de masa y energia.

7

Generar los reportes correspondientes.
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CAPITULO I1l. METODOLOGIA

Una vez sentadas las bases teoricas y conociendo cada una de las partes que
conforman la fabricacion del mezcal, se analiza la configuracion por lote y continua de los
equipos de proceso que seran utilizados durante la simulacion. El proceso en conjunto
consta principalmente de las unidades de tratamiento mencionadas en el capitulo 11, en las
que se efectian las transformaciones fisicoquimicas y bioguimicas de los azlcares hasta

obtener el mezcal.

3.1 Lacoccién

En el cocimiento de las pifias de agave, el interés principal consiste en
desdoblamiento de las moléculas de inulina mediante la inyeccion de vapor de agua a altas
temperaturas para obtener los monosacéaridos fructosa y glucosa como se muestra en la
figura 13. El simulador SPD® no cuenta con unidades especificas Ilamadas autoclaves, por
lo tanto no contiene modulos programados previamente para este uso, para esto es
necesario realizar algunas consideraciones importantes que se mencionan en lineas

subsiguientes.

Yapor de Agus ®— - .
> —Hl] Agave Cocido
+ o

Autoclave §FW-101

B Coccian
Fifias de Agave Mieles Amargas

Figura 13. Autoclave.

3.1.2 Caracterizacion de la materia prima

En la tabla 4 se muestra la composicion general para cualquier tipo de agave, donde
se puede observar que el contenido de agua predomina sobre las composiciones de

carbohidratos, fibra y otros compuestos que forman parte de las mieles amargas.
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Tabla 4. Composicion general de las pifias de agave

(Sanchez-Marroquin y col, 2000).

Otros (Proteinas,
saponinas, etc)

Composicién % masa
Humedad 61
Carbohidratos 22
Fibra y médula 12
Sales minerales 2.5

2.5

Estudios realizados por Michell-Cuello y col (2008), determinan que la proporcion

de fructosa y glucosa contenidas en inulina corresponden al 90%p y 10%p respectivamente,

seflalando que la sacarosa que une a estos carbohidratos no estructurales se transforma a

fructosa y glucosa, sin conocer en qué cantidades.

Debido a la gran cantidad de compuestos que se forman durante todo el proceso de

produccion, provenientes de las reacciones de Maillard y de la ruta metabolica de las

levaduras, es necesario considerar que los compuestos volatiles mayoritarios y otros

compuestos presentes en el producto final provienen directamente del 5% de la tabla 4

(Sales minerales y otros). Una vez considerado esto se obtiene la tabla 5 que representa el

porcentaje correspondiente del 5% de cada componente definido como parte del mezcal.

Tabla 5. Composicion del agave y compuestos volatiles mayoritarios.
(Mancilla-Margalli y col, 2002).

Otros % masa
1-Butanol 0.0937
3-Metil-1-Butanol 0.3418
1-Hexanol 0.2228
Metanol 0.1899
1,2-Butanodiol 0.2988
1-Pentanol 0.2355
2-Metil-1-Butanol 0.7241
Vainillina 16.508
Acido acético 1.5521
Acido propi6nico 7.6977
Acido butanoico 43.207
Acido hexandico 28.929
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3.1.3 Especificacion de las variables de disefio para la coccion

Estudios realizados por Saeman en 1945 referentes a la sacarificacion de la madera
y posteriormente analogias realizadas por Garcia-Soto en el 2011 para la hidrolisis térmica
y degradacion del agave, proponen una reaccidén consecutiva de pseudo primer orden

ejemplificada con el mecanismo siguiente:
K K
A-SB Sc

Donde A es la inulina, B* son los azlcares reductores fructosa y glucosa, C* los
compuestos de degradacion, HMF y furfural principalmente, k;, es la constante de rapidez
de hidrdlisis, k; la constante de rapidez de degradacion, obtenidas utilizando la secuencia

piloto de la figura 14, definiciones necesarias para la especificacion de las variables.

Steam chamber
Insulation

Water recirculation

Hatchway

On/off control

Figura 14. Autoclave piloto (Garcia-Soto y col, 2011).

Estos estudios permiten simplificar la coccion en autoclaves utilizando un reactor
por lotes para llevar a cabo esta operacion, permitiendo establecer las siguientes

consideraciones:

Consideraciones:

e Densidad constante

e Volumen constante

e Reaccidn consecutiva de pseudo primer orden
e Isotérmico
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e Se desprecian las pérdidas de energia hacia el medio
Ecuaciones:

Balance de masa por componente:

dC, Ec.16
dCg- Ec.17
V—= = Vk,C, — VkyCpr
dt
dCC* Ec.18
— k *
V—= = VkaCe

Balance de energia global:

ar Ec.19

Aqui p es la densidad, C,, la capacidad calorifica, V es volumen del reactor, Cy, Cp-,

Cc+ son las concentraciones de inulina, azlcares reductores y compuestos de degradacion,
—AH,, —AH,, —AH; son los calores de reaccion (exotérmicos) para la reaccion, h; el
coeficiente global de transferencia de calor, A; el area global de transferencia de calor, T es

la temperatura y Ty, la temperatura de las paredes del reactor.

Verificando los grados de libertad, se tienen cuatro variables (Ca,Cg+, Cc+, T) Y
cuatro ecuaciones (16,17,18y 19), lo que resulta en 0 grados de libertad, ya que se tiene
el mismo numero de ecuaciones que de incOgnitas, por lo tanto el sistema esta

completamente especificado.

3.1.4 Andlisis de sensibilidad para la coccion

Previo a comenzar la simulacién, una vez especificadas las variables de disefio se
realizan las simulaciones donde se lleva a cabo el analisis de sensibilidad. EI primer paso es
dar de alta los componentes que formaran parte del analisis, varios de estos no estan
incluidos en SPD®, por lo que es necesario registrarlos, apéndice A, en la tabla 6 se
muestran las propiedades fisicoquimicas de la inulina, furfural, HMF, 2-Metil-1-butanol y
3-Metil-1-butanol (Yaws y col, 1999). La fibra también fue registrada, a la cual solo se le
establecio la densidad 1,450 g/L.
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Tabla 6. Componentes registrados en SPD®.

. Compuestos
Propiedades
Inulina Furfural HMF 2-Metil-1-butanol 3-Metil-1-butanol

PM (g/mol) 1,000 96.086 126.11 88.15 88.15
p (g/L) 1,097 1,155 1,290 814 812
Cp (25° C)
(J * gmol~! x K1) 9,999 169.03 169.03 226.68 164.9
Entalpia de -39,151,800 | -151,040 | -151,040 -302,090 -302,090
formacion (J/mol)
Tb (°C) 343.85 161.7 116 128.7 131.2
Tf (°C) 199 -36.5 34 -117.2 -117.2
Tc (°C) 481.5 383.85 383.15 291.85 306.3
Pc (bar) 48.2 55.12 55.12 38.8 38.8
Ve (cm®/mol) - 252 256 327 327
p critica (g/cm°) - 0.3813 0.3915 0.2696 0.2696
Zc - 0.254 0.254 0.27 0.263
Omega - 0.444 0.444 0.678 0.556

El andlisis de sensibilidad comienza seleccionandose el agente de calentamiento,

que en este caso es el vapor, se introducen los mecanismos de reaccion para los productos

de hidrolisis y degradacion siguientes (Mancilla-Margalli y col, 2002; Michel-Cuello y col,

2008):

1.00Inulina — 0.90Fructosa + 0.10Glucosa
1.00Fructosa — 0.01Furfural + 0.99HMF
1.00Glucosa — 0.01Furfural + 0.99HMF

Para cada mecanismo de reaccion se selecciona el compuesto de referencia, se

coloca el orden de reaccion (pseudo primer orden), ya que es una simplificacion de los
fendmenos simultaneos de transferencia de masa y energia en el cocimiento, la energia de
activacion y el factor de frecuencia correspondiente: E;, = 139,080 KJ/Kmol, A, =
2.3599x10° para la hidrélisis térmica; Eq = 118,430 KJ/Kmol, A4 = 2.6686x10! para
la degradacion de los compuestos hidrolizados (Garcia-Soto y col, 2011), como se muestra
en el apéndice C.
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3.1.5 Simulacién de la coccién

La simulacién comienza con la seleccion del mend de tareas, la opcion
“Operaciones unitarias” (Unit Procedures), Batch Vessel Procedure, In a Reactor
plasmandose el modulo que representa al reactor. Una vez hecho esto se dibuja la corrientes

de entrada de pifias de agave crudas, salida de pifias cocidas y mieles amargas, figura 15.

Pifias de Agave &—— 45—
10,000 Kg

(2)
————— ] Fifias de LAgave Cocidas
9,457 236 Ky

Tr++++++++
ko

L

Avtoclsve FR-101 42 695 Ky

Cocimiento Ii'l
Mieles Amargas

Figura 15. Reactor cinético por lote.

Con el diagrama del reactor establecido, ahora se seleccionan los compuestos que
constituyen a las pifias de agave (Agave Pineapple), dando de alta a éstas en el submenu de
“Tareas” (Tasks), Stock Mixtures, Register, donde se introduce la tabla 7, que muestra la
composicion general, los compuestos volatiles mayoritarios caracteristicos y otros

componentes del mezcal.

Tabla 7. Composicién general, volatiles y otros compuestos del mezcal.

Compuesto % masa Compuesto % masa
2-Metil-1-Butanol 0.0362 1-Hexanol 0.0111
3-Metil-1-Butanol 0.0171 Inulina 22.0000
Acido acético 0.0776 Metanol 0.0095
1,2-Butanodiol 0.0149 1-Pentanol 0.0118
1-Butanol 0.0047 Acido propionico | 0.3848
Acido butanoico 2.1603 Vainillina 0.8254
Fibra 12.0000 Agua 61.0000
Acido hexanéico 1.4464
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La siguiente parte de la simulacién consiste en el establecimiento de la secuencia de

operacion, esta es establecida conforme a CIATEJ, 2004 y la experiencia, como se muestra

a continuacion:

1. Carga de las pifias de agave. Se especifica una base de calculo de 10,000 kg de pifias

de agave, presion de 1 atm, y tiempo de carga de 2 horas.

2. Calentamiento hasta 100° C. Para el calentamiento se especifica el vapor como agente

de calentamiento, la temperatura de trabajo es 100° C y tiempo de calentamiento de 1

hora.

3. Reacciones cinéticas. Inicialmente se especifica nuevamente la temperatura de 100° C,

el vapor como agente de calentamiento y tiempo de reaccion de 10 horas, resultado del

andlisis de sensibilidad que consistié en la variacion de la temperatura y el tiempo de

cocimiento, apéndice D. Se escriben las reacciones estequiométricas y parametros

cinéticos para cada participante, figura 16, 17 y 18:

Inulina: 1.00Inulina — 0.90Fructosa + 0.10Glucosa (Michel-Cuello y col, 2008).

Bl Kinetics for Reaction #1 @

C. Referencia.

Rate

K men™

(in kmol/md-s)

Fate Ref. CompRiL ]

=" K1 [T.0000000000 kmol/m3
k.2 [1.0000000000

Species [m) W

Species [n] W

Factor de frecuencia
Energia de activacion.

Fiate constant [k] specification

) User Speciied [0, 000860412

Frequency Factor (42531 060522007335

&ctivation Enepggd® | 133020.00

Kl+ Cm+ Cn /K2

Griheniuz Eq. [k = A%exp[-E/RT])

ke Aol

== Orden de rxn.

Feaction Order

Compol wponent
Hexatol 0.000
HHF 0.000
Iruliey 1.000

Methanol 0000  «

Start Critena...
End Criteria. .

Ok
¥ Cancel

@ Help

i B

Figura 16. Parametros cinéticos para la inulina (Garcia-Soto y col, 2011).

Maestria en Ciencias en Ingenieria Quimica

Pagina | 48



Capitulo I1l. Metodologia

Fructosa: 1.00Fructosa — 0.01Furfural + 0.99HMF (Mancilla-Margalli y col, 2002).
Glucosa: 1.00Glucosa = 0.01Furfural + 0.99HMF (Mancilla-Margalli y col, 2002).

I Kinetics for Reaction #2

Rate

K ()™

X]

inkmol/m3-s) —

Rate Ref. CompMia =

[ 3

w1 1 [1.0000000000 kmol/m3
C. Referencia. k2 [1.0000000000

Species [m] | [none]
Species [n] | [hone)

Fiate constant [k] specification

) User Specified [0,000007052

gea Arrheniug Eq. [k = A%expl-EARTI)
2BRBE26E65074
118430.00

Frequency Factor [

Activation Energ
Factor de frecuencia

Energia de activacion.

M Kinetics for Reaction #3

Rate

Kl + Cm + Cn /K2

Reaction Order

Component | Exponent #

Ethyl-Lactate
Fiber
Fructose

Furfural

(AR ]

K I(c)™

End Criteria...

oK

> Cancel

EJ Help

i

(in kmolim3-s) —

Rate Ref. Comp, {Glucase

I~ 5

K1 [1.0000000000 kmal/m3
k2 [1.0000000000

Species [m] | [none)
Speciez [n] | [none]

Rate constant [k] specification

O User Specified [0.000007052

gtirheniuz Eq. [k = &%expl-E/RT])
266362665074
118430.00

—

C. Referencia.

Frequency Factar |

Activation Energ

Factor de frecuencia

Kl + Cm + Cn /K2

Reaction Order

Camponent | Exponent #*

Furfural
Glucose
Hexanoic Acid

Hexanal 0000w

ke Hernal

Start Criteria....
End Criteria. ..

0K

> Cancel

@ Help

i

Energia de activacion.

Orden de rxn.

Figura 17 y 18. Parametros cinéticos para la fructosa y glucosa (Garcia-Soto y col, 2011).
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4. Enfriamiento a 30° C. Para el enfriamiento se especifica agua de enfriamiento como
agente para enfriar, la temperatura de trabajo es 30° C y tiempo de enfriado de 2 horas.

5. Descarga de las mieles amargas. Se especifica la separacion del 100% de &cido
butandico, hexanadico, propidnico, la vainillina y un 1% del agua de la pifia de agave,
correspondiente a la mezcla de compuestos no fermentables y un tiempo de 1 hora.

6. Descarga de las pifias de agave. Para la salida de las pifias de agave cocidas se
especifica Unicamente tiempo de descarga de 2 horas.

3.2 La molienda

La desintegracion y molienda del agave cocido se lleva a cabo en molinos
mecanizados “tandem”, el simulador no cuenta con equipos de este tipo, se proponen una
serie de operaciones gue en conjunto proporcionan una analogia de este. Esta etapa se

representa mediante una desgarradora, un molino y una centrifuga, figura 19.

8,179.253 Ky

@ Jugo Cocido

Agave Cocido " |
0457 236 Ky . i
Q Agave Trituracdo I O |

Trituradar f SR-101

Aceites

—

Molino £ GR-101  Adave Malido

: ) Centrifuga fFBC-101
SSHArratora Molienca

Centrifugacian

Filra Himeda
1,278,041 Ky

Figura 19. Equipos que representan la molienda.

3.2.1 Caracterizacién de la corriente de entrada a la molienda

En la tabla 8 se muestra la composicion de las pifias de agave una vez sometidas a
hidrolisis térmica durante 10 horas. Separados 542.695 kg de mieles amargas, se cargan a la

desgarradora, una cantidad de 9,427.236 kg de materia prima cocida.
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Tabla 8. Cantidades de compuestos que conforman la entrada a la molienda.

Compuesto kg/lote Compuesto kg/lote
2-Metil-1-Butanol 3.6206 Furfural 4.7916
3-Metil-1-Butanol 1.7090 Glucosa 172.0818
Acido acético 7.7604 1-Hexanol 1.1140
1,2-Butanodiol 1.4938 HMF 474.3749
1-Butanol 0.4684 Metanol 0.9494
Fibra 1199.9917 1-Pentanol 1.1773
Fructosa 1548.7364 Agua 6038.9583

3.2.2 Especificacion de las variables de disefio para la molienda

Los equipos representados en la figura 19, son operaciones unitarias mecanicas
entrada-salida que requieren Unicamente de condiciones de potencia y tiempos de
operacion, por lo que el andlisis de las variables de disefio se omite, especificandose la

operacion para su simulacion.

3.2.3 Simulacién de la molienda

La “desgarradora” y molino se representa mediante un triturador y un molino que se
encuentra en “Operaciones Unitarias” (Unit Procedures), Size Reduction, Grinding y
Shredding, se dibujan las corrientes de entada y salida, se especifican los tiempos por lote
para cada operacion de 2 h, 85 h. Se incluye también del apartado de “Operaciones
Unitarias”, Centrifugation, una centrifuga tipo canasta que tiene la finalidad de separar el
jugo rico en azucares de la fibra de las pifias de agave. Se especifica la separacién de la
fibra del 100% con humedad del 1%, el tamafio de la particula de 1 mm y tiempo de

separacién de 4 horas.

3.2.4 Formulacion del jugo de agave

La formulacion se realiza en un tanque con agitacion, obtenido de la barra de tareas
“Operaciones Unitarias” (Unit Procedures), Storage/Blending, se conectan las corrientes
de entrada y salida, diluyendose el jugo de agave de una concentracion de 204.24 g/L
(Fructosa + Glucosa) a 94.05 g/L con una cantidad de 11,000 kg de agua, para evitar

efectos represores del metabolismo de las levaduras, figura 20.
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8179253 Ky
Jugn Cocido * i
— T (D)
H i 17 2681 327 Ky
y = H p
Tangue 2/v-102 12 ONX 10%
4 P-1 JFSF1,917 825 Ky @
Formulacidn
Flovwy Splitting
Agua
11,000 Ky

Figura 20. Formulacion del jugo de agave.

3.3 La fermentacion

La etapa de fermentacion comienza con el crecimiento del indculo. Crecido con
el 10% del volumen total del jugo total reformulado de un lote anterior de proceso. Seguida
de la fermentacion principal con el 90% restante, con las levaduras en su fase exponencial

de crecimiento y un filtro para separar las levaduras como se muestra en la figura 21 y 22.

@

10% JF @ o] Didwicdo de Carbono

1,918 860 Ky M
+ 4

Levadura @———————— B

10K +

R | ®

AMmoniaco & 9 .

35 Ky ¥ I ¥ Inoculo

Feremntador 1 fFR-101

Crecimiento de Indculo

Figura 21. Diagrama del crecimiento de indculo.
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Figura 22. Diagrama de la fermentacion y filtracion.
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3.3.1 Caracterizacion de la corriente de entrada: tina de crecimiento y fermentador

La tablas 9 y 10 muestran las cantidades de los compuestos que conforman el jugo
de las pifias de agave cocidas, correspondiente al 10% y 90% de la mezcla formulada
respectivamente.

Tabla 9. Cantidades de compuestos del 10% de jugo formulado.

Compuesto kg/lote Compuesto kg/lote
2-Metil-1-Butanol | 0.36207 Furfural 0.86983
3-Metil-1-Butanol | 0.17091 Glucosa 17.47434
Acido acético 0.77605 1-Hexanol 0.11141
1,2-Butanodiol 0.14939 HMF 42.62168
1-Butanol 0.04684 Metanol 0.09495
Fibra - 1-Pentanol 0.11774
Fructosa 157.26906 Agua 1697.86100

Tabla 10. Cantidades de compuestos del 90% de jugo formulado.

Compuesto kg/lote Compuesto kg/lote
2-Metil-1-Butanol 3.25864 Furfural 7.82847
3-Metil-1-Butanol 1.53817 Glucosa 157.26906
Acido acético 6.98443 1-Hexanol 1.00266
1,2-Butanodiol 1.34447 HMF 383.59515
1-Butanol 0.42157 Metanol 0.85454
Fibra - 1-Pentanol 1.05962
Fructosa 1415.42155 Agua 15280.74900

3.3. 2 Calculo de los rendimientos a partir de sustrato

Para el calculo de los rendimientos se utilizan las ecuaciones estequiométricas 20 y
21 en las cuales no se conocen las relaciones elementales debido a la formula empirica de la
levadura asi como las ecuaciones 10-13 considerando que la fermentacion es ahora
anaerobia.
Cg¢H1,0¢4 + NH3 + H,0 — Levadura + C,Hg0 + CO, Ec.20
CH,0 + NH; + H,0 — CH; g0 5Ny, + CH304 5 + CO, Ec.21

Los balances resultantes para cada una de las especies son:

Balance de carbono:

Maestria en Ciencias en Ingenieria Quimica Pagina | 53



Capitulo I11. Metodologia

1= YB/S + YP/S + YC/S Ec.22
Balance de hidrégeno:
2+ 3YN/S + ZYW/S = 18YB/S + 3YP/S Ec.23
Balance de nitrogeno:
YN/S = OZYB/S Ec.24
Balance de oxigeno:
1+ YW/S = OSYB/S + OSYP/S + ZYC/S Ec.25

Resultando cuatro ecuaciones (22-25), con cinco incognitas, las cuales fueron

resueltas con el método de eliminacion de Gauss, apéndice B.

3.3.3 Especificacion de las variables de disefio para el crecimiento de indculo y

fermentacion

Consideraciones:

Densidad constante

Volumen constante

Reacciones de primer orden con cinéticas de Monod
Isotérmico

Se desprecian las pérdidas de energia con el medio
Se utiliza levadura Saccharomyces cerevisiae

Ecuaciones:

Balance de masa para el crecimiento de levadura:

ﬁ_v H d_X Ec.26
dt  Yps dt
dX _ y Hmax [S] X Ec.27
dt S+ Kg
E—Vid—x Ec.28
dt ~  Yp/s dt

Aqui V es volumen del reactor S representa al sustrato (fructosa y glucosa), X a la

biomasa (levaduras), P al producto (etanol), u y py,ax a la velocidad especifica y velocidad

maxima de crecimiento de las levaduras, Yg,s al rendimiento de biomasa a partir de
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sustrato, Yp,s al rendimiento de producto a partir de sustrato y Ks a la constante de

saturacion de Monod para el sustrato.

Verificando los grados de libertad, se tienen tres variables (S, Xy P) y tres
ecuaciones (26,27,28,), lo que resulta en 0 grados de libertad, ya que se tiene el mismo
namero de ecuaciones que de incdgnitas, por lo tanto el sistema est4d completamente

especificado.

3.3.4 Anélisis de sensibilidad para la tina de crecimiento y fermentador

El andlisis de sensibilidad comienza con el ingreso de las ecuaciones

estequiométricas 29 y 30 que representan los rendimientos de reactivos y productos.

0.94Fructosa + 0.02Amoniaco + 0.04Agua — Ec.29
0.14Levadura + 0.43Etanol + 0.43Di6xido de Carbono
0.94Glucosa + 0.02Amoniaco + 0.04Agua — Ec.30

0.14Levadura + 0.43Etanol + 0.43Di6xido de Carbono

Incluidas las ecuaciones anteriores en el simulador, para cada mecanismo de
reaccion se selecciona el compuesto de referencia, se especifican en el apartado de
parametros cinéticos el valor de pp,.cde 0.5h™1 y Kg de 25 mg/L obtenidos de Doran

(1995) para fructosa y glucosa.

Cabe sefialar que debido a la naturaleza del sistema de ecuaciones diferenciales
acoplado 26-28, es necesario la variacion Unica de la cantidad de levaduras y de amoniaco
en las corrientes de entrada, ya que los algoritmos de solucion que tiene programado SPD®
pueden fallar o dar resultados que no tienen ningun sentido fisico, debido a los intervalos de
convergencia que maneja y la secuencia de solucion, estos analisis se muestran en el
apartado de resultados para el andlisis de sensibilidad de la tina de crecimiento y

fermentador.

3.3.5 Simulacién de la fermentacién

Se selecciona el fermentador que representara la tina de crecimiento de indculo v el

fermentador principal del apartado “Operaciones Unitarias” (Unit Procedures), In a
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fermentor. Se dibujan las corrientes de entada y salida, se especifican los tiempos por lote
para cada operacion de 14 h y 22 h respectivamente como resultado del analisis de
sensibilidad, apéndice D.

La siguiente parte de la simulacion consiste en el establecimiento de la secuencia de

operacion, como se muestra a continuacion:

Tina de crecimiento:

1. Carga del 10% de jugo formulado. Se especifica la entrada con 1,917.925 kg, una
presion de 1 atm y temperatura de 30° C.

2. Carga de levadura. Se especifica la carga de 10 kg de levadura a una presion de 1 atmy
temperatura de 30° C.

3. Carga de fuente de nitrégeno. Se especifica una carga de 3.5 kg de amoniaco a una
presion de 1 atm y temperatura de 30° C.

4. Reacciones cinéticas de la fermentacion. Inicialmente se especifica nuevamente la
temperatura de 30° C, un tiempo de 14 horas de fermentacion. Se escriben las
reacciones estequiométricas y parametros cinéticos para la fructosa y glucosa, figura 23.

5. Descarga de indculo en su crecimiento exponencial. Para la salida del mosto crecido se

especifica Unicamente un tiempo de descarga de 1 hora.

Fermentador principal:

1. Carga del 90% de jugo formulado. Se especifica la entrada con 17,261.325 kg, presion
de 1 atm y temperatura de 30° C.

2. Carga de in6culo en su crecimiento exponencial. Se especifica la carga de 1,852 kg de
indculo a presion de 1 atm y temperatura de 30° C.

3. Carga de fuente de nitrogeno. Se especifica una carga de 32 kg de amoniaco a presién
de 1 atm y temperatura de 30° C.

4. Reacciones cinéticas de la fermentacion. Inicialmente se especifica nuevamente la
temperatura de 30° C, y tiempo de 22 horas de fermentacion. Se escriben las reacciones
estequiométricas y parametros cinéticos para la fructosa y glucosa, figura 23.

5. Descarga de mosto muerto. Para la salida del mosto muerto se especifica Unicamente

tiempo de descarga de 1 hora.
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Figura 23. Parametros cinéticos para fructosa y glucosa en la tina de crecimiento y

fermentador (Doran y col, 1995).

Una vez terminado el tiempo de fermentacion, se tiene el mosto muerto,

conformado por las levaduras, etanol y demas congéneres, se utiliza un filtro el cual

permita que se forme una torta de filtracion constituida por las levaduras utilizadas y sean

retiradas para que no haya dificultades en la columna de destilacion continua que se

propone como operacion de separacion.

3.4 La destilacion

La destilacion como etapa Ultima del proceso de produccién del Mezcal, debido a

las caracteristicas de SPD® v.8.5 se simula en Aspen Plus®, porque éste simulador cuenta

con los pardmetros de interaccion que utiliza el modelo termodinamico NRTL, para el

calculo del equilibrio, a diferencia de SPD® v.8.5 que no cuenta con estos. La figura 24

muestra la columna de separacion utilizada para obtener el Mezcal. También se elige una
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destilacion convencional a diferencia de una destilacion por lote como es acostumbrada en

las empresas mezcaleras.

DMEZCAL

VINAZAS

Figura 24. Torre de destilacion en Aspen Plus®.

3.4.1 Caracterizacion de la corriente de entrada a la columna de destilacion

La tabla 11 muestra las cantidades de los compuestos que conforman la corriente de

entrada a la columna de destilacion una vez separada la levadura utilizada en la

fermentacion.

Tabla 11. Cantidades de compuestos en la alimentacién al destilador.

Compuesto kg/lote kg/h Frac. Masa
2-Metil-1-Butanol 3.6207 0.1645 0.0001994
3-Metil-1-Butanol 1.7090 0.0776 9.411E-05
Acido acético 7.7604 0.3527 | 0.0004273
1, 2-Butanodiol 1.4938 0.0679 8.226E-05
Butanol 0.4684 0.0212 2.579E-05
Etanol 808.9420 36.7700 0.044544
Furfural 8.6983 0.3953 0.000479
Hexanol 1.1140 0.0506 6.135E-05
HMF 426.2168 19.3734 | 0.0234694
Metanol 0.9494 0.0431 5.228E-05
Pentanol 1.1773 0.0535 6.483E-05
Agua 16898.3860 | 768.1084 | 0.9305004

18,160.5300 | 826.6592
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3.4.2 Especificacion de las variables de disefio en la destilacion

El anélisis de las variables de disefio en equipos de destilacién se torna un tanto
laborioso, esto debido la cantidad de etapas de equilibrio necesarias para la separacion. Para
este estudio se utiliza el algoritmo de enumeracion propuesto por Seader, 2000 y la figura

25, para conocer las variables y ecuaciones que conforman esta etapa, tabla 12.

Consideraciones:

e Estado estacionario
e Equilibrio vapor-liquido
e Se desprecian las pérdidas de energia con el medio

Enfriador
1 2
VN QC 1.
“““““““““““““ |3 2 \\\
! — » D
i v Lgee
Qv+ N !
Qn+1 <= F+1 L

r—
1
1
|
>
1
1

v
W

Ebullidor

Figura 25. Esquema de una torre de destilacion.
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Tabla 12. Grados de libertad para los equipos.

Elemento o Unidad (Ny)e (NE)e
Condensador total 2C+7 C+3
Divisor de reflujo 3C+10 2C+5
Etapas N-(F+1) [7(N-F-1)+2(N-F-1)C+2C+7] [5(N-F-1)+2(N-F-1)C+2]
Etapa de alimentacion 5C+16 2C+8
Etapas (F-1)-1 [7(F-2)+2(F-2)C+2C+7] [5(F-2)+2(F-2)C+2]
Ebullidor parcial 3C+10 2C+6

Z(N‘,)e = 7N + 2NC + 11C + 38 Z(NE)e =5N+2NC+C+ 11

Donde X (Ny), es la sumatoria de las variables de los equipos, Y(Ng), es la
sumatoria de las ecuaciones de los equipos, Ng son las corrientes interconectadas para
calcular las variables redundantes, N, es la cantidad de equipos que se repiten, (Ny)y es el
namero de variables de la unidad, (Ng)y es el nimero de ecuaciones de la unidad y Ny, el
namero de grados de libertad, los cuales se calculan con las ecuaciones 31-33 como a

continuacion se muestra:

Ng =9
Nao=0
(Ny)y = Z(Nv) —NR(C+3)+ Ny =7N+2NC+2C+ 11 Ec.31
e
(Np)y = Z(NE) —Ngr =5N+2NC+C+2 Ec.32
e
Np = (Ny)y— (Ngp)y =2N+C+9 Ec.33

De todas las variables que describen el funcionamiento de la columna de
destilacion, un posible arreglo de variables para definir los grados de libertad Np

resultantes y se pueda especificar el sistema para su simulacion se muestra en la tabla 13.
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Tabla 13. Especificacion de las variables.

Especificacion de las variables

NuUmero de variables

P en la alimentacion 1
Etapas adiabaticas (sin el ebullidor) N-1
P de las etapas (incluyendo el ebullidor) N
Localizacion de la alimentacion 1
Relacion de reflujoLg 1
T del reflujo 1
Condensador total 1
P en el condensador total 1
P en el divisor de reflujo 1
Fracciones masicas en la alimentacion C-1
T en la alimentacion 1
Numero total de etapas 1
Flujo del destilado D 1
Flujo de alimentacion F 1

Np = 2N+C+9

3.4.3 Analisis de sensibilidad para la destilacidon

De la barra de menu en la ventana de trabajo principal se selecciona Data, Setup,

apareciendo una barra al lado izquierdo de la ventana principal, de donde se selecciona la

carpeta Model Analisys Tools, Sensitivity donde se dan de alta las siguientes variables a

analizar:
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Variable de corriente:

CNCET: es la variable de respuesta de interés, definida como la fraccion en volumen de
etanol en la corriente de destilado. Se da click en el boton New y se define la misma.

Variable de blogue:
NSTAGE: es el nimero de etapas de equilibrio en la torre de destilacion.

1. Se selecciona la pestaiia Vary, el tipo de variable de bloque a analizar, en este caso
seria NSTAGE.

2. Seingresa en el aparatado Values for varied el intervalo de 2-10 etapas.

3. Se selecciona la pestafia Tabule donde se adiciona la variable CNCET, para que se

adicione a la tabla del anélisis.
FEED-STAGE: es la localizacién de la etapa de alimentacion.

1. Se selecciona la pestafia VVary, el tipo de variable de bloque a analizar, en este caso
seria FEED-STAGE.

2. Seingresa en el aparatado Values for varied el intervalo de 2-10 etapas.

3. Se selecciona la pestafia Tabule donde se adiciona la variable CNCET, para que se

adicione a la tabla del andlisis.
MASS-RR: es la relacién de reflujo (L/D) en la corriente de destilado.

1. Se selecciona la pestafia VVary, el tipo de variable de bloque a analizar, en este caso
seria MASS-RR.

2. Seingresa en el aparatado Values for varied el intervalo de 1.25-1.8 como reflujo,
intervalo normal de relaciones de reflujo (Seader y col, 2011).

3. Se selecciona la pestafia Tabule donde se adiciona la variable CNCET, para que se
adicione a la tabla del anélisis.
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3.4.4 Simulacién de la destilacion

Una vez abierto Aspen Plus®, situados en el area de trabajo principal se selecciona
de la pestafia inferior “Columnas” (Columns), Radfrac, la primera columna del submenu
que se despliega. Se dibujan las corrientes de entada y salida, completandose los siguientes

pasos:

1. Sedan de alta los 12 compuestos mayoritarios que conforman el mezcal, tabla 11, en la
pestafia Data, Componentes, o simplemente presionando en el boton Next para
posteriormente buscarse en la base de datos e incluirse.

2. Pulsando el botdn Next se llega a la ventana de la seleccion del modelo termodinadmico,
escogiéndose el modelo NRTL, que es utilizado para separar mezclas de compuestos
organicos polares en presencia de agua, discutiéndose mas a fondo en el apartado de
resultados, la seleccion y comparacién con otros modelos.

3. Pulsando el boton Next nuevamente se abre la ventana de especificacion de la corriente
de alimentacién F, donde se ingresa una T de 30°C, P de 1 atm, flujo total de 826.6592
kag/h y se ingresan las fracciones masa de los compuestos, tabla 11.

4. El siguiente apartado, una vez pulsado Next se especifican las variables de la columna,
namero de etapas 10, condensador total, flujo de destilado de 80 kg/h, un reflujo de
1.61 mol, la etapa de alimentacion en la etapa 5, con una presion de tope y de fondo de
1 atm, condiciones obtenidas del andlisis de sensibilidad, apéndice D, que consisti en
la variacién de la cantidad de etapas de la columna, localizacion de la etapa de
alimentacion, variacion del reflujo, y cantidad de destilado.

5. Se corre la simulacion.
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CAPITULO IV. ANALISIS DE RESULTADOS

En el presente capitulo se realiza el anélisis de la implementacion tecnoldgica de la
planta de produccién de mezcal especificada en la seccion anterior, estudiandose con

detalle cada uno de los resultados para cada una de las operaciones unitarias participantes.

5.1 La coccion

La figura 26 muestra el estudio de sensibilidad realizado para la temperatura de
100° C, donde se monitorea este efecto sobre el consumo de inulina, formacién de fructosa
y HMF principalmente. En el apéndice D se encuentran los estudios de sensibilidad para las
diferentes temperaturas estudiadas, que permitio realizar la seleccién de la temperatura de

trabajo mencionada.
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Figura 26. 20 horas de cocimiento a 100°C.

La figura 27 muestra un extracto de la figura 26, donde se utilizo también la
temperatura de trabajo de 100° C para realizar la simulacion. Este altimo grafico se utiliza
para determinar que el tiempo de coccion adecuado para las pifias de agave es de 10 horas.
Esto debido a que una vez que se consume la inulina por completo, en 6 horas
aproximadamente, es necesario prolongar el tiempo de cocimiento para que se formen los

compuestos volatiles mayoritarios o congéneres que acompafiaran al etanol y se obtenga el
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mezcal, esto también es considerado de acuerdo a reportes de la literatura (CIATEJ, 2004;
Mancilla-Margalli y col, 2002; Michel-Cuello y col, 2008; Garcia-Soto y col, 2011).
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Figura 27. 10 horas de cocimiento a 100° C.
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Para una T de 100°C, tiempo de cocimiento de 10 horas, variables determinadas en

el analisis de sensibilidad y una carga de 10,000 kg/lote de agave se obtiene la tabla 14

gue muestra el balance de masa para la coccién.

Tabla 14. Balance de masa el reactor para la coccion de las pifias de agave.

Reactor cinético por lote

Nombre Pinas de Agave | Pifias de Agave Cocidas | Mieles Amargas
Origen Entrada Salida Salida
Presion (atm) 1 4.68 6.14
Temperatura (° C) 30 30 30
Flujo de componentes (kg/lote)
2-Metil-1-Butanol 3.62 3.62 -
3-Metil-1-Butanol 1.71 1.71 -
Acido acético 7.76 7.76 -
1,2-Butanodiol 1.49 1.49 -
1-Butanol 0.47 0.47 -
Acido butandico 216.03 - 216.03
Fibra 1,200 1,200 -
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Fructosa - 1,548.73 -
Furfural - 4.79 -
Glucosa - 172.08 -
Acido hexandico 144.64 - 144.64
HMF - 474.37 -
1-Hexanol 1.11 1.11 -
Inulina 2,200 - -
Metanol 0.95 0.95 -
1-Pentanol 1.18 1.18 -
Acido propionico 38.48 - 38.48
Vainillina 82.54 - 82.54
Agua 6,100 6,038.95 60.99
Flujo masico total (kg/lote) 10,000 9,457.21 542.68
Flujo volumétrico total (L/lote) 9,491.45 8,424.84 556.02

Como se puede observar en la tabla 14, los compuestos volatiles mayoritarios
definidos inicialmente, tabla 5, no cambian sus cantidades debido a que no se tienen
mecanismos de reaccion que especifique su formacion, solo se sabe que provienen de las
reacciones de Maillard principalmente, de tal manera que permaneceran constantes durante
todo el proceso hasta el momento de la destilacion. Obteniéndose 9,457.21 kg en la
corriente “Pifias de Agave Cocidas”, que forma los compuestos caracteristicos que seran
procesados a los largo de la fabricacion. Fructosa y glucosa como fuente rica de carbono
obtenida de la hidrdlisis de la inulina y precursor del etanol, se logran 1,548.73 kg y 172.08
kg con una concentracion de 203.74 g/L y 22.63 g¢/L respectivamente, asi como los
compuestos de degradacion HMF y furfural de 474.37 kg y 4.79 kg con una concentracion
de 63.03 g/L y 0.63 g/L respectivamente. Por otro lado, en la corriente denominada “Mieles
Amargas”, son separadas al finalizar la coccién los acidos orgénicos: &cido propionico
38.48 kg, acido butandico 216.03 kg, acido hexanoico 144.64 kg, vainillina 82.54 kg y
60.99 kg de agua, con contenido total de 542.68 kg que completan el balance entrada-

salida.

Como la coccidn es una operacién unitaria por lote, en la tabla 15 se muestra el
modo de operacidn, los tiempos y los volimenes de operacion. Los tiempos especificados
para cada operacion fueron propuestos conforme a datos obtenidos de la fabrica mezcalera

“Escorpion la Estanzulea” en el estado de Zacatecas y conforme a la experiencia.
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Tabla 15. Tiempo y volumen total de lote para la coccidn.

Autoclave
Operacion Tiempo (h) | Volumen (L)
Carga de las Pifias de Agave 2 9,491.45
Calentamiento a 100° C 1 9,684.80
Reacciones 10 9,180.89
Enfriamiento a 30° C 1 8,980.84
Descarga de las Mieles Amargas 1 8,424.82
Salida de las Mieles Amargas 15 8,424.82

De la tabla 15 se observa que el volumen total de pifias cocidas es de 8,424.82 L, con
un tiempo de operacion de 15 horas para el lote, marcando una gran diferencia con respecto
a tiempos prolongados que van desde 24-48 horas en hornos de mamposteria 0 pozos

perforados en el piso que superan las 72 horas de cocimiento.
5.2 La molienda

La tabla 16 muestra el balance de materia para la entrada al triturador y la salida de la
centrifuga, recordando que esta operacion es analoga a la molienda como se realiza
normalmente en las industrias mezcaleras.

Tabla 16. Balance de masa para el conjunto de equipos en la molienda.

Molienda
Nombre Pifias de Agave Cocidas | Jugo Cocido | Fibra Himeda
Origen Entrada Salida Salida
Presion (atm) 4.68 1 1
Temperatura (° C) 30 30 30
Flujo de componentes (kg/lote)
2-Metil-1-Butanol 3.62 3.62 -
3-Metil-1-Butanol 1.71 1.71 -
Acido acético 7.76 7.76 -
1,2-Butanodiol 1.49 1.49 -
1-Butanol 0.47 0.47 -
Acido butan6ico 0 - -
Fibra 1,200 - 1,200
Fructosa 1,548.73 1,533.24 15.48
Furfural 4.79 4.79 -
Glucosa 172.08 170.35 1.72
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Acido hexandico 0 - -
HMF 474.37 474.37 -
1-Hexanol 1.11 1.11 -
Inulina - - -
Metanol 0.95 0.95 -
1-Pentanol 1.18 1.18 -
Acido propionico - - -
Vainillina - - -
Agua 6,038.95 5,978.56 60.38
Flujo mésico total (kg/lote) 9,457.21 8,179.61 1,277.59
Flujo volumétrico total (L/lote) 8,424.84 7,525.27 899.63

De la tabla 16 se observa que al especificar en la centrifuga que el remanente
correspondiente al 1% del contenido de fructosa, glucosa y agua se separa con la fibra de
agave, esto eficiencias entre el 96-99% de los molinos automatizados. Se obtienen 8,179.61
kg de la corriente “Jugo Cocido”, de los cuales 1,533.24 kg corresponde a la fructosa y
170.35 kg a la glucosa que seran transformados a etanol en la fermentacion. En esta etapa
se obtienen también 1,277.59 kg en la corriente “Fibra Humeda”, de los cuales 1,200 kg
son de fibra, el residuo restante en la fibra es propio del procesado, en conjunto el producto
se almacena en un espacio destinado al aire libre, como lo llevan a cabo las fabricas de

mezcal.

La tabla 17 muestra el tiempo de tratamiento para los equipos que conforman la
molienda, estos equipos operan en forma continua, para la desgarradora, molino y
centrifugacion es necesario colocar los tiempos de operacion, a diferencia del tanque de
formulacién que no necesita un tiempo de operacion por que entra y sale el material,

obteniéndose un tiempo de 14.5 horas.

Tabla 17. Tiempo de operacién para la molienda.

Molienda
Operacion Tiempo (h)
Desgarradora 2
Molienda 8.5
Centrifugacion 4
Formulacion -
Total 14.5
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5.3 La formulacion

La tabla 18 muestra el balance de materia entrada- salida para el tanque de formulacion

con el divisor, el cual separa en dos corrientes al jugo formulado, el 10% para ser utilizado

en la tina de crecimiento y el 90% para llevarlo al fermentador principal.

Tabla 18. Balance de masa para la formulacion.

Formulacion
Nombre Jugo Cocido Agua 90% 10%
Origen Entrada Entrada Salida Salida
Presion (atm) 1 1 1 1
Temperatura (° C) 30 30 30 30
Flujo de componentes (kg/lote)
2-Metil-1-Butanol 3.62 - 3.25 0.36
3-Metil-1-Butanol 1.71 - 1.53 0.17
Acido acético 7.76 - 6.98 0.77
1,2-Butanodiol 1.49 - 1.34 0.14
1-Butanol 0.47 - 0.423 0.04
Acido butanéico - - - -
Fibra - - - -
Fructosa 1,533.24 - 1379.91 153.32
Furfural 4.79 - 4.311 0.47
Glucosa 170.35 - 153.32 17.03
Acido hexanoico - - - -
HMF 474.37 - 426.93 47.43
1-Hexanol 1.11 - 1.02 0.11
Inulina - - - -
Metanol 0.95 - 0.85 0.09
1-Pentanol 1.18 - 1.05 0.11
Acido propio6nico - - - -
Vainillina - - - -
Agua 5,978.56 11,000 15,280.70 | 1,697.85
Flujo masico total (kg/lote) 8,179.6 11,000 |17,261.657| 1,917.96
Flujo volumétrico total (L/lote) 7,525.27 11,078.86 | 16,743.72 | 1,860.41
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De la tabla 18 se observa que para obtener un jugo de agave con 12°Brix
correspondiente a aproximadamente 90 g/L es necesaria la adicion de 11,000 kg de agua
para disminuir la concentracion de fructosa y glucosa a 8241 g¢g/L y 9.15 g/L
respectivamente para asi evitar problemas de fermentacion por efectos de represion

catabolica.

5.4 La fermentacion

La figura 28 muestra el analisis de sensibilidad realizado para la tina de crecimiento
del in6culo a 30° C, donde se monitorea el efecto que tiene la adicion de levadura y
amoniaco sobre la produccion de etanol. En el apéndice D, se encuentran los estudios de
sensibilidad para las diferentes variaciones de levadura y amoniaco, que permitio realizar la
seleccion del tiempo de fermentacion adecuado. Como se puede observar en la figura 28
conforme transcurre el tiempo, ocurre el decremento de la concentraciéon de fructosa y
glucosa, que son utilizadas por la levadura en sus ciclos metabolicos y secreta en su fase
exponencial como metabolito primario el etanol. El tiempo de fermentacion adecuado en el
cual ya no hay cambio significativo de concentracion corresponde a 15 horas, tiempo en el

cual se alcanzan valores de 18.60 g/L de levadura y 41.44 g/L de etanol respectivamente.
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Figura 28. Andlisis de sensibilidad para la tina de crecimiento de indculo.
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Después de un tiempo de fermentacion de 15 horas, 10 kg de levadura y 3.5 kg de

amoniaco como fuente adicional de energia, se obtienen los resultados de la tabla 19, que

representa los balances de masa en la tina de crecimiento.

Tabla 19. Balance de masa para la tina de crecimiento.

Tina de Crecimiento

Nombre 10% J.F | Levadura | Amoniaco | In6culo CO;
Origen Entrada Entrada | Entrada | Salida Salida
Presion (atm) 1 1 1 1 1
Temperatura (° C) 30 30 30 30 30
Flujo de componentes (kg/lote)

2-Metil-1-Butanol 0.36 - - 0.36 -
3-Metil-1-Butanol 0.17 - - 0.17 -
Acido acético 0.77 - - 0.77 -
1,2-Butanodiol 0.14 - - 0.14 -
1-Butanol 0.04 - - 0.04 -
Fructosa 153.32 - - - -
Furfural 0.47 - - 0.479 -
Glucosa 17.03 - - - -
HMF 47.43 - - 47.43 -
1-Hexanol 0.11 - - 0.11 -
Metanol 0.09 - - 0.09 -
1-Pentanol 0.11 - - 0.11 -
Agua 1,697.85 - - 1,690.04 -
Amoniaco - - 3.5 0 0.21
Levadura - 10 - 35.29 -
Etanol - - - 78.86 -
Didxido de Carbono - - - 0 76.53
Flujo masico total (kg/lote) 1,917.96 10 3.5 1,853.94 | 76.75
Flujo volumétrico total (L/lote) | 1,860.41 9.52 - 1,879.58 -

De la tabla 19 se observa que de 170.35 kg de azUcares reductores, 3.5 kg de
amonico y 10 kg de levadura se obtienen 35.29 kg de levadura, 78.86 kg de etanol y 76.53
kg de dioxido de carbono, de acuerdo a los rendimientos tedricos obtenidos en el apéndice
B.
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El crecimiento de indculo al igual que la coccién es una operacién unitaria por lote,

en la tabla 20 se muestra el modo de operacion, los tiempos y los volimenes de operacion.

Tabla 20. Tiempo y volumen total de lote para la tina de crecimiento de indculo.

Tina de crecimiento de in6culo
Operacion Tiempo (h) | Volumen (L)
Carga del 10% J.F 1 1,864.40
Carga de levadura 0.5 1,869.93
Carga de amoniaco 0.5 1,869.93
Fermentacion 15 1,875.18
Descarga de inoculo 17 1,875.18

De la tabla 20 se observa que el volumen total de in6culo es de 1, 875.18 L, con
tiempo de operacion de 17 horas para el lote. Los tiempos especificados para cada
operacion fueron propuestos conforme a datos obtenidos de la fabrica productora de mezcal

“Escorpiodn la Estanzulea” en el estado de Zacatecas y conforme a la experiencia.

La figura 29 muestra el andlisis de sensibilidad realizado a 30° C para el
fermentador, al cual se le adiciona el inoculo crecido en su fase exponencial. Esto

beneficiando la fermentacién y no el crecimiento de las levaduras, que es lo que se busca.
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Figura 29. Analisis de sensibilidad para el fermentador.
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De la figura 29 se observa al igual que en la tina de crecimiento, que conforme

trascurre el tiempo ocurre el decremento de la concentracion de fructosa y se beneficia la

formacion de etanol. El tiempo de fermentacién adecuado en el cual ya no hay cambio

significativo de concentracion corresponde a 22 horas, tiempo en el cual se alcanzan

valores de 18.61 g/L de levadura y 41.63 g/L de etanol respectivamente, resultados muy

similares a los obtenidos en el crecimiento del inéculo.

Después de 22 horas de fermentacién con 1,853.94 kg de inéculo y 32 kg de

amoniaco como fuente adicional de energia, se obtienen los resultados de la tabla 21, que

representa los balances de materia en el fermentador principal.

Tabla 21. Balance de masa para el fermentador principal.

Fermentador principal
Nombre 90% J.F | In6culo | Amoniaco | Jugo Fermentado| CO,
Origen Entrada | Entrada | Entrada Salida Salida
Presion (atm) 1 1 1 1 1
Temperatura (° C) 30 30 30 30 30
Flujo de componentes (kg/lote)
2-Metil-1-Butanol 3.25 0.36 - 3.62 -
3-Metil-1-Butanol 1.53 0.17 - 1.70 -
Acido acético 6.98 0.77 - 7.76 -
1,2-Butanodiol 1.34 0.14 - 1.49 -
1-Butanol 0.42 0.04 - 0.46 -
Fructosa 1,379.91 - - - -
Furfural 4.311 0.47 - 4.79 -
Glucosa 153.32 - - 0 -
HMF 426.93 47.43 - 474.37 -
1-Hexanol 1.00 0.11 - 1.11 -
Metanol 0.85 0.09 - 0.94 -
1-Pentanol 1.05 0.11 - 1.17 -
Agua 15,280.70 | 1,690.03 - 16,900.39 -
Amoniaco - - 32 - 2.41
Levadura - 35.29 - 262.96 -
Etanol - 78.86 - 788.65 -
Dioxido de Carbono - - - - 695.72
Flujo masico total (kg/lote) 17261.657 | 1,853.94 32 18,449.46 698.13
Flujo volumétrico total (L/lote) | 16,743.72 | 1,875.76 - 18,666.14 -
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De la tabla 21 se observa que a partir de 1,533.23 kg de azucares reductores, 32 kg
de amdnico y 35.29 kg de levadura, se obtienen 262.96 kg de levadura, 7788.65 kg de
etanol y 695.72 kg de diéxido de carbono, de acuerdo a los rendimientos tedricos obtenidos
en el apéndice B, que fueron utilizados para establecer los balances de los compuestos

participantes.

De igual manera que el cocimiento y el crecimiento de in6culo, la fermentacion es
una operacion unitaria por lote, en la tabla 22 se muestra el modo de operacién, los tiempos

y los volimenes de operacion.

Tabla 22. Tiempo y volumen total de lote para el fermentador.

Fermentador Principal
Operacion Tiempo (h) | Volumen (L)
Carga del 90% J.F 1 16,743.68
Carga de Inéculo 1 18,618.87
Carga de Amoniaco 0.5 18,618.81
Fermentacion 22 18,618.87
Descarga de Jugo Fermentado 24.5 18,618.87

De la tabla 22 se observa que el volumen total de in6culo es de 18,618.87 L, con
tiempo de operacién de 24.5 horas para el lote. Los tiempos especificados para cada
operacion fueron propuestos conforme a datos obtenidos de la fabrica productora de mezcal

“Escorpion la Estanzulea” en el estado de Zacatecas y conforme a la experiencia.

Para finalizar con los resultados de la fermentacion, la corriente “Jugo Fermentado”,
se hace pasar por un filtro para separar la levadura y esta no cause problemas en la torre de
destilacion al momento de comenzar la separacién, en el apéndice E, se encuentra este
equipo, junto con los tanques de almacenamiento de mieles amargas y el 10% de jugo
formulado para el siguiente lote en el diagrama del proceso completo. La tabla 23 muestra
en balance de masa en el filtro, donde se encuentran las cantidades de etanol, agua y

congéneres que conforman al mezcal.
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Tabla 23. Componentes que conforman el mezcal “Mosto filtrado”.

Filtro
Nombre Jugo Fermentado | Levadura | Mosto Filtrado
Origen Entrada Salida Salida
Presion (atm) 1 1 1
Temperatura (° C) 30 30 30
flujo de componentes (kg/lote)
2-Metil-1-Butanol 3.62 - 3.62
3-Metil-1-Butanol 1.70 - 1.70
Acido acético 7.76 - 7.76
1,2-Butanodiol 1.49 - 1.49
1-Butanol 0.46 - 0.46
Furfural 4.79 - 4.79
HMF 474.37 - 474.37
1-Hexanol 1.11 - 1.11
Metanol 0.94 - 0.94
1-Pentanol 1.17 - 1.17
Agua 16,900.39 - 16,900.39
Levadura 262.96 262.96 -
Etanol 788.65 - 788.65
Flujo mésico total (kg/lote) 18,449.46 262.96347| 18,186.50
Flujo volumétrico total (L/lote) 18,666.14 250.44 18,415.69

5.5 La destilacion

Sin duda alguna, la parte medular de la destilacion consiste en la seleccion del

modelo termodindmico, en las tablas 25-27, se muestra el anélisis de la separacion
utilizando el modelo Wilson, NRTL, y UNIQUAQ para representar el ELV. Por otro lado,

la tabla 24 muestra las temperaturas de ebullicion de los componentes de la mezcla.

Tabla 24. Temperaturas de ebullicion de los compuestos del mezcal.

Compuesto Tb (°C) Compuesto Tb (°C)
2-Metil-1-Butanol 128.7 Furfural 161.7
3-Metil-1-Butanol 131 1-Hexanol 156.75
Acido acético 117.9 HMF 170
1,2-Butanodiol 196.42 Metanol 64.7
1-Butanol 118.75 1-Pentanol 137.75
Etanol 78.29 Agua 100
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Tabla 25. Analisis con el modelo termodindmico Wilson.

Nombre Alimentacion | Destilado | Fondos
Origen Entrada Salida Salida
Presion (bar) 1.0132 1.0132 1.0132
Temperatura (° C) 30 82.7726 | 99.8418
Flujo de componentes (kg/h)
2-Metil-1-Butanol 0.1645 0.1643 2.71E-04
3-Metil-1-Butanol 0.0776 0.0776 | 4.24E-08
Acido acético 0.3527 0.0281 0.3246
1,2-Butanodiol 0.0679 3.52E-07 | 0.0679
1-Butanol 0.0212 0.0212 | 4.83E-07
Etanol 35.8477 35.7859 0.0623
Furfural 0.2177 0.0085 0.2091
1-Hexanol 0.0506 0.0506 | 1.38E-05
HMF 21.5622 3.5366 18.0257
Metanol 0.0431 0.0417 0.0013
1-Pentanol 0.0535 0.0535 | 4.65E-06
Agua 768.1999 40.0311 | 728.1685
Flujo masico total (kg/h) 826.6600 80.0000 | 746.6600
Flujo volumétrico total (L/h) 840.4888 95.4758 | 810.0058

Tabla 26. Analisis con el modelo termodindamico NRTL.

Nombre Alimentacion | Destilado | Fondos
Origen Entrada Salida Salida
Presion (bar) 1.0132 1.0132 1.0132
Temperatura (° C) 30 82.3153 | 100.0443
Flujo de componentes (kg/h)
2-Metil-1-Butanol 0.1645 0.1645 1.11E-08
3-Metil-1-Butanol 0.0776 0.0776 | 1.64E-07
Acido acético 0.3527 0.0480 0.3046
1,2-Butanodiol 0.0679 1.43E-06 | 0.0679
1-Butanol 0.0212 0.0212 | 1.83E-07
Etanol 35.8477 35.8010 0.0467
Furfural 0.2177 0.0055 0.2121
1-Hexanol 0.0506 0.0505 4.47E-05
HMF 21.5622 0.3946 21.1675
Metanol 0.0431 0.0425 0.0006
1-Pentanol 0.0535 0.0535 | 4.83E-07
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Agua 768.1999 43.1339 | 725.0659
Flujo masico total (kg/h) 826.6600 80.0000 | 746.6600
Flujo volumétrico total (L/h) 840.4888 96.0003 | 809.6651

Tabla 27. Andlisis con el modelo termodinamico UNIQUAQ.

Nombre Alimentacion | Destilado | Fondos
Origen Entrada Salida Salida
Presion (bar) 1.0132 1.0132 1.0132
Temperatura (° C) 30 82.6072 | 99.9619
Flujo de componentes (kg/h)
2-Metil-1-Butanol 0.1645 0.1645 | 6.96E-08
3-Metil-1-Butanol 0.0776 0.0776 | 6.25E-09
Acido acético 0.3527 0.0005 0.3521
1,2-Butanodiol 0.0679 2.53E-06 | 0.0679
1-Butanol 0.0212 0.0212 | 4.65E-07
Etanol 35.8477 35.7822 0.0657
Furfural 0.2177 0.0030 0.2146
1-Hexanol 0.0506 0.0502 | 3.75E-04
HMF 21.5622 1.4189 20.1433
Metanol 0.0431 0.0422 0.0009
1-Pentanol 0.0535 0.0535 | 5.84E-07
Agua 768.1999 42,1742 | 726.0255
Flujo masico total (kg/h) 826.6600 80.0000 | 746.6600
Flujo volumétrico total (L/h) 840.4888 95.8430 | 809.7703

De las tablas 25-27, al realizar las simulaciones con los modelos termodindmicos
mencionados en éstas, se observa un comportamiento singular de analizarse, ya que los
2-Metil-1-Butanol, 3-Metil-1-Butanol,
temperaturas por encima de la temperatura de ebullicion del agua, tabla 24, se separan junto

compuestos: 1-Butanol y 1-Pentanol con
con el etanol por la corriente de destilado, efecto inesperado por el marco conceptual de la

destilacion, basado en las menores temperaturas de ebullicion.

Por otro lado, el modelo termodinamico Wilson y UNIQUAQ dan resultados muy
similares en cuanto a las temperaturas del destilado y fondos, asi como en los flujos
molares y la cantidad de etanol por hora. En cambio NRTL es seleccionado ya que es
especifico para la representacion del equilibrio liquido-vapor para mezclas organicas polares en

presencia de agua.
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Estas comparaciones de modelos termodindmicos permiten demostrar el efecto y ruta de
separacion a través de la corriente de destilado de los compuestos con puntos de ebullicion altos,
tabla 24.

Con la alimentacion de la tabla 23, “Mosto filtrado”, correspondiente a 826.6592
kg/h y habiéndose seleccionado un destilado de 80 kg/h, 10 etapas de equilibrio,
localizacion de la alimentacion en la etapa 5 y un reflujo de 1.61 mol respectivamente del
analisis de sensibilidad, apéndice D, se obtienen los resultados de la tabla 28, que muestra

el balance masa en la columna de destilacion.

Tabla 28. Balance de masa en la columna de destilacion.

Nombre Alimentacion | Destilado | Fondos
Origen Entrada Salida Salida
Presion (bar) 1.0132 1.0132 1.0132
Temperatura (° C) 30 82.3153 | 100.0443
Flujo de componentes (kg/h)
2-Metil-1-Butanol 0.1645 0.1645 1.11E-08
3-Metil-1-Butanol 0.0776 0.0776 | 1.64E-07
Acido acético 0.3527 0.0480 0.3046
1,2-Butanodiol 0.0679 1.43E-06 | 0.0679
1-Butanol 0.0212 0.0212 | 1.83E-07
Etanol 35.8477 35.8010 0.0467
Furfural 0.2177 0.0055 0.2121
1-Hexanol 0.0506 0.0505 | 4.47E-05
HMF 21.5622 0.3946 21.1675
Metanol 0.0431 0.0425 0.0006
1-Pentanol 0.0535 0.0535 | 4.83E-07
Agua 768.1999 43.1339 | 725.0659
Flujo masico total (kg/h) 826.6600 80.0000 | 746.6600
Flujo volumétrico total (L/h) 840.4888 96.0003 | 809.6651

De la tabla 28 se puede observar que se obtuvieron 96 L/h o0 2,112

L/lote de

mezcal, con temperaturas de 82.31°C y 100°C en la corriente de destilado y fondos

respectivamente.
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La figura 30 y 31 muestran el perfil de temperatura y %V de etanol respectivamente

a lo largo de las 10 etapas necesarias para obtener un mezcal con 50.5%V de etanol, las

tablas de estos resultados se muestran en el apéndice D.
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La figura 32 y 33 muestran el perfil de %V de etanol a lo largo de las 10 etapas de

equilibrio variando el reflujo molar y la etapa de alimentacion.
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La tabla 29 muestra la comparacion de mezcal obtenido de la simulacién, con los

requerimientos para los compuestos que especifica la NOM-070.

Tabla 29. Mezcal simulado vs NOM-070.

Componente Simulado | NOM-070
mg/100 ml | mg/100 ml

2-Metil-1-Butanol 182.28
3-Metil-1-Butanol 86.04
Acido acético 55.35 0-170
1,2-Butanodiol 0.0014
1-Butanol 23.25
Etanol 50.5 %V 36-55 %V
Furfural 4,98
1-Hexanol 50.04
HMF 92.37
Metanol 47.22 30-300
1-Pentanol 59.27
Alcoholes Superiores 350.84 100-400

De la tabla 29 se observa que se obtuvo un mezcal con los compuestos mayoritarios

dentro de los intervalos que marca la NOM-070.

El tiempo aproximado de proceso se muestra en la tabla 30, calculado en 76 h,
segun las consideraciones de cada una de las operaciones por lote y continuas. En el

apéndice E se muestra el diagrama completo del proceso.

Tabla 30. Tiempo estimado de proceso.

Etapas del Proceso
Operacion Tiempo (h)
Cocimiento 15
Molienda 14.5
Fermentacion 24.5
Destilacion 22
Total 76
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Finalmente, las mejores condiciones obtenidas a lo largo del proceso de produccion
son: en la coccidn se obtuvo un tiempo de cocimiento de 10 horas a temperatura de 100°C,
permitiendo obtenerse 1,553.52 kg de azlcares reductores, en la molienda se perdieron 17.2
kg de fructosa y glucosa correspondiente al 1% m/m, efecto de los equipos mecanicos
utilizados, aunado a esto, en la formulacién se adicionaron 11,000 kg de agua para
disminuir la concentracién de los azlcares a 12°Brix para evitar efectos represores del
catabolismo de las levaduras, hecha la dilucion se separd la corriente formulada en dos
corrientes, una con 10% m/m y 90% m/m, la primera con 1,917.96 kg y 17,261.657 kg
respectivamente. Al jugo con 10% m/m se llevé a fermentar con 10 kg de levaduras y 3.5
kg de amoniaco para obtener el inoculo, se determind que le tiempo de crecimiento es de 15
horas, tiempo en el cuél al 90% m/m de jugo le fue agregado este cultivo iniciador,
adicionandose también 32 kg de amoniaco, el tiempo de fermentacion fue calculado en 22
horas, donde se obtuvieron 788.65 kg de etanol con una concentracion de 42.05 g/L.
Después de ser filtrado el mosto muerto, se alimento6 a la columna de destilacion 826.6592
kg/h de jugo fermentado, se llevo a cabo la destilacion utilizando el modelo termodinamico
NRTL para predecir el ELV, ecuacion propia para mezclas organicas polares en presencia
de agua. Determinandose mediante analisis de sensibilidad que la columna seria disefiada
con un flujo de destilado de 80 kg/h, una cantidad de 10 etapas de equilibrio, localizacién
de la alimentacién en la etapa 5 y un reflujo molar de 1.61, para obtenerse 90 L/h de mezcal
equivalente a 2,112 L/lote con un 50.50%V de etanol, cumpliéndose con las caracteristicas
organolépticas de calidad que rige la NOM-070. Para esto fue necesario emplear 4.73 kg de
agave crudo para producir 1 L de mezcal. El tiempo total de lote, que incluye las secuencias
de operacion para cada etapa, se estim6 en 76 horas, tiempo muy por debajo de los tiempos
que utilizan las destiladoras que conocen poco sus procesos, semanas de proceso. Por lo
que es de gran importancia que los productores michoacanos tecnifiquen los procesos
artesanales para cumplir con la NON-070, mejoren los rendimientos y obtengan un
producto con caracteristicas organolépticas constantes que les permita competir con el

mercado nacional e internacional.
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CAPITULO V. CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

5.1 Conclusiones

Los simuladores SPD® y Aspen Plus® permitieron realizar el analisis de sensibilidad y
simulacion de la coccion, molienda, fermentacién y destilacion, estableciéndose los
requerimientos de materia prima, la configuracion y la propuesta tecnoldgica para los
productores michoacanos.

Los modelos termodindmicos Wilson, NRTL y UNIQUAC demostraron el
comportamiento de la separacion hacia el flujo de destilado de los compuestos 2-Metil-
1-Butanol, 3-Metil-1-Butanol, 1-Butanol, 1-Pentanol y 1-Hexanol con temperaturas de
ebullicion por encima del agua. Efecto provocado por la alta no idealidad de la mezcla 'y
la posible formacién de aze6tropos con temperatura minimas de ebullicién.

Se obtuvieron 2,112 L de mezcal con un contenido alcohdlico de 50.5 %V tedricamente
a partir de 10,000 kg de agave mezcalero con un 22% de azUcares reductores.
Utilizandose 4.73 kg de agave crudo por litro de mezcal.

El tiempo estimado de proceso se estimd de 76 horas equivalente a 3.16 dias, iniciando
con la llegada de la materia prima hasta la obtencion de 2,112 litros de mezcal.

Se cumplieron los requerimientos de la NOM-070 con contenidos de &cido acético de
55.35 mg/100 ml, metanol de 47.22 mg/100 ml, alcoholes superiores de 350.84 mg/100
ml y etanol de 50.5 %V.

5.2 Recomendaciones

Caracterizar el agave Cupreata, Inaequidens y Americana, materia prima utilizada en
Michoacan, asi como el céalculo de los rendimientos experimentales a partir de azucares
propios de estos agaves en la fermentacion para llevar a cabo simulaciones con el
proceso propuesto en esta investigacion.

Colectar informacion de campo en las fabricas mezcaleras para realizar simulaciones
con casos de estudio especificos.

Realizar simulaciones para la destilacion por lote utilizada en la mayoria de las fabricas
mezcaleras, asi como el analisis econdmico y ambiental para tener un conocimiento

integral del proceso de produccion y poder optimizacién del proceso.
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APENDICES

A.ALTAY REGISTRO DE COMPONENTES EN LA BASE DE DATOS DE SPD®

Previo a la creacion del diagrama de flujo de proceso se deben de especificar

inicialmente todos los compuestos que estaran presentes en la simulacion, ya que SPD® al

momento de especificar las corrientes requerira de las composiciones que llevan cada una,

asi como sus condiciones principales (P y T). Esto es posible situdndose en el menu de

“Tareas” (Tasks), seleccionandose la opcion “Componentes puros” (Pure Components) o

“Mezcla de componentes” (Stock Mixture), segin sea el caso.

Existen dos maneras de las cuales se puede obtener la informacion de los

componentes participantes en la simulacion, estas son:

La base de datos de SPD®, opcion ya configurada desde el momento en el que se
accede a la ventana.

La base de datos personal del usuario: esta es una base de datos especial donde el
usuario puede registrar los componentes que le interesan y que no se encuentran en

la base de datos antes mencionada.

Los pasos para dar de alta un componente participante en la simulacion son:

1. Seleccionar “Componentes puros” o “Mezcla de componentes”, enseguida se
selecciona la opcion Registrar (Register) donde se despliega la ventana de la figura
34.
2. Se escribe en el apartado de busqueda el compuesto a utilizar, ya sea por su nombre
cientifico, comercial o CAS, se da doble click sobre él 0 en la opcion Registrar.
Los pasos para registrar un componente en la base de datos del usuario son los
siguientes:
1. Seleccionar “Componentes puros” o “Mezcla de componentes”, enseguida se

selecciona la opcion Registrar (Register) donde se despliega la ventana de la figura
34.
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2. Una vez desplegada la ventana anterior, en la parte superior derecha, se encuentran
tres iconos coloreados, se selecciona el primero de izquierda a derecha en cual
muestra otra ventana de trabajo como se muestra en la figura 35, donde se coloca la
informacidn general del compuesto, se selecciona la opcion OK y muestra la venta
de la figura 36, donde es necesario completar las diferentes pestafias
correspondientes principalmente a las propiedades fisicas constantes y las que
dependen de la temperatura, informacion obtenida de la bibliografia.
Completandose el registro dando en la opciéon OK.

M Register [ Edit Pure Components ... @l

Pure Components D atabank

Source DB | Designer

Registered Pure Components

Local Mame
Acenaphthene Y

Acetal
Acetaldehyde
Acetaldal
Anetamide
Acetic Acid
Acetone
Anetonitrile .
Acetophenon Registro nuevo componente
Acetylene

Acrolein

Acrlamide

Acmylic Acid

Acrylonitrile

Adenine

Adinawitrile b

Dlizplay by

O Name O Local Mame
© Trade Mame € CAS Number

Mitrogen Mitrogen

Frimary Biomass Composition Activity Calculations

v 0K | X Eancel| (Z) Help | Biomass Comp. | [hone] Ref. Comp. [inonel [ &)
Wiater Comp. | W ater

= Basis [Strength] | 0.00 L

‘wiater Content [B0.00 % [wt] (Sienattl :

Figura 34. Registro de un nuevo componente.
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Bl New Component Definition

tame || [unique]

CAS Mumber |

Trade Name |

Local Mame | [umigue]

Formula |

Company 1D |

Source for Default Property W alues

Component Mame |Water

Location

QO InDatabase | Designer O List of Registered Components

J 0K | x Cancel| @ Hebp

Figura 35. Definicion del compuesto.

Pure Component Properties for: 2-Methyl-1-Butanol

E conomics Pollutant Categonies Comments
1Dz Physical [Constant] Physical [T-dependent] Anquenus

Main Properties
Muw [EERER  ofomal
Enthalpy of Formation [-302090.00  J/Agmal
Mormal Boiling Point [12870 T
Mormal Freezing Point [-177.20 °C

Critical Properties
Temperature | 291.85 T
Fressure | 38.80  bar
Compressibility Factor [0.2700
&centic Factor [Omega)[06780

Miscellaneous
Herny's Congt,x10°4 [0303m5  atm-m3/gmal
Particle Size [0.00  micran
Default Yolumetric Coefficient/ 1.00

v Aceptar| x Cancelar| @ Apuda

Figura 36. Propiedades del componente.
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B. BALANCES ATOMICOS, MOLECULARES Y METODO DE GAUSS PARA EL
CALCULO DE LOS RENDIMIENTOS
Se tiene la reaccidn estequiométricas 2 que involucra la formula elemental de la

levadura basada en un mol de C:

CeH1,0¢4 + NH3 + H,0 — Levadura + C,H¢O + CO, Ec. |
CH,0 + NH3 + H,0 - CH; g0 5Ny, + CH304 5 + CO, Ec. Il

Se realizan los balances atdbmicos y moleculares para cada elemento participante
(CHON) en la ecuacion estequiométrca 2, de los cuales resultan cuatro ecuaciones con

cinco incégnitas:

1= Yg/s + Yps + Ye s Ec. Il

2+ 3Yy/s + 2Yy/s = 1.8Yg,s + 3Yp/s Ec. IV
Yys = 0.2Yg/s Ec.V

1+ Yy,s = 0.5Y/5 + 0.5Yps + 2Yc/s Ec. VI

Se escriben en forma matricial las ecuaciones anteriores como Matriz aumentada:

Ynis Ywss Yeys Ypys Yeys  Coef.

0 0 1 1 1 1
3 2 -18 -3 0 -2
1 0 —-0.2 0 0 O
0 1 -05-05 -2 -1
Se reordena la matriz aumentada con la finalidad de encontrar el elemento pivote

para llevar a cabo la solucion de la Matriz aumentada con el método de Gauss.
Ynss Ywss Yeys Ypys Yeys  Coef.

1 0 -02 0 0 0
01 -05 -05 -2 -1
0 0 1 1 1 1
3 2 -18 -3 0 -2

La solucion se determina formando un triangulo inferior izquierdo con la diagonal

principal conformada por 1's y ceros los demas elementos, con operaciones basicas de
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sumas Yy restas entre las filas, con la finalidad de realizar una sustitucion hacia atras y

encontrar cada una de las incognitas que corresponden a los rendimientos.

Dando como resultado la siguiente matriz equivalente y las relaciones elementales
de las ecuaciones 7-10:
Ynis Ywss Yeys Ypys Yeys  Coef.

0 0 =02 O 0 0

0 1 0 0 -1.5015 -—0.5005

0 0 1 0 3.33 1.111

0 0 O 1 —2.333 —-0.111

YN/S - OZYB/S - 0 EC \Al
Yp/s - 2333Yc/s = —0111 EC. X

Una vez encontrada la solucion al sistema de cuatro ecuaciones con cinco
incognitas, se resuelven para encontrar los rendimientos. Para esto se realiza la siguiente
consideracion, tomando la definicion del rendimiento Yg,s, que relaciona C moles de
levadura (CH;g0q5Ny,) a partir de C moles de molécula de sustrato en la fructosa y
glucosa (CgH,04).

CMolecular de levadura

1
YB/S = :—2016

CMolecular de sustrato

Determinado el valor de Yg;s=0.16, se resuelven las ecuaciones 7-10

obteniéndose los siguientes resultados para los rendimientos restantes:

Yy,s = 0.032
Yy s = —0.072
Yp/s = 0.553
Ye/s = 0.285
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Cabe sefialar que el rendimiento negativo obtenido para Yw,s corresponde al
consumo de agua, como lo marca Sandler, 2004, se obtiene su valor absoluto debido a que

carece de significado fisico, por lo que Yy,s = 0.072.

Para obtener los rendimientos en masa, cada resultado obtenido del método basado
en 1 mol de C elemental, se multiplica por las relaciones de C moles de las moléculas del
sustrato (fructosa y glucosa), posteriormente por sus pesos moleculares y se obtienen los

rendimientos masicos como se muestra a continuacion:

Yn/s = 0.032 mol NHs 6 mol C4H,,0 i 01;1{%1 = 0.0181
N/S = T a o omol gt pUg ¥ — "~ =
mol CH,0 180.06 K&
mol
Y, = 0.072 mol H,0 6 mol C4H,,0 i rﬁ%l 0.0431
w/s = —— =+ 6mo eH12Ve *— 1 —=0U.
mol CH,0 180.06 X8
mol
kg
YP/S — 0.053 mol CH300.5 . 6 mol C6H1206 . 46.02 mol — 0.4346
mol CH,0 2mol C;HeO g4 06£
mol
Yc,s = 0.235 mol €O, 6 mol C4H,,0 i rE%l = 0.4260
c/s = —n o Fomol et Vg ¥ — "= =
mol CH,0 180.06 <&
mol
Y, 0.16 mol €0, 6 mol C4H,,0 chol rﬁ%l 0.1394
B/s = V.lo—————=* 0mOl Lgh Vg * —— — =
mol CH,0 180. 06k_§1
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C. INGRESO DE INFOMACION CINETICA PARA LAS REACCIONES DE
HIDROLISIS Y DEGRADACION

Las reacciones cinéticas por lote, son reacciones dependientes del tiempo,
temperatura y concentracion de los participantes, por lo que es necesario disponer de
parametros que se obtienen de la relacionan de estas variables mediante las ecuaciones de
rapidez de reaccion y constante de rapidez de reaccion (Arrhenius). La forma de introducir

esta informacién en SPD®, se enlista a continuacion:

1. Una vez especificada la secuencia de operacion del reactor por lote, se le da click
derecho al médulo que representa al reactor, se despliega la opcion “Datos de
operacion” (Operation Data), se selecciona “Reaccion cinética por lote” (Batch
Kinetic Reaction) y se despliega la ventana de la figura 37, donde se elige el agente de
calentamiento, la temperatura de reaccion y el tiempo de reaccion.

3

REACT-1 (Batch Kinetic Reaction)

Oper.Cond's | Yolumes | Fed Batch | Reactions | Vent/Emissions | Profiles | Labor, ete. | Description || Batch Sheet | S cheduling

Duration

Setup Time | 0.00 mmin

Thermal Maode

Q@ Set Final Tempera
O Adiabatic
O Set Duty

T Jo

Temperatura rxn.

.0 kealfh
; [000 kealh

Match the €3 of this operation to the duration of
another operglion or sting of operations.

bent | Steam

b’ Tiempo rxn.

let Termp. [ 152.00 T
Outlet Temp.| 152,00 T
kg/h

Power Consumption [for Agitation, etc.]
Power Type | Sid Pawer v

O Set Specific Power  [0.0000 Kiwi/m3

© Set Total Power 0.0000 [
© Set Power per Unit [0.0000 [

Power Dissipation T00.00 %
to Heat .

Gaseflus Components Available to React [

Agente de Calentamiento.

v | W | \_/_(ﬁ ‘ ‘_/_)l | ./_)-E‘]v| e Aceplar| » Canca\ar| Ayuda

Figura 37. Reacciones cinéticas por lote.

2. En la pestana de “Reacciones” (Reactions) se selecciona el matraz (icono de

reacciones), donde se dan de alta las reacciones estequiométricas siguientes, figura 38:

1.00Inulina —» 0.90Fructosa + 0.10Glucosa
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1.00Fructosa — 0.01Furfural + 0.99HMF
1.00Glucosa — 0.01Furfural + 0.99HMF

Reactants Products
B B
Component Maszs Cosf. Component b ass Coef.
1 M Irudlin 1.0000 1 M Fructose 0.9000
2 =3 0.1000
Reactivos. Productos.
Total Mass [ 1.0000 TotalMass [ 1.0000
Stoichiometic Cosfficients O Mass ) Molar Ok | b Canc:el‘ Help |

Figura 38. Balance estequiométrico para las reacciones.

3. En la misma pestafia de “Reacciones” (Reactions), ahora se selecciona el icono R,

correspondiente a los términos de rapidez de reaccion, donde se colocard, el compuesto

de referencia, el orden de reaccion, el factor de frecuencia y la energia de activacion

para cada reaccion estequimétrica, figura 39.

M Kinetics for Reaction #1

—

C. Referencidl

Facto de frecuencia
Energia de activacion.

Rate

3

K M(cH)™

{in kmol/m3-s) —

Fef. Comp. J{GIIE

Ra

Kl + Cm + Cn /K2

Inhibitior

Feaction Order k
PO rponent

K1 [1.0000000000 kmal/m3

k.2 [1.0000000000
Species [m] | [none)

Species [n] | [hone)

Com
2-Methyl-1-Buta 0.000
I-Methyl-1-Buta 0.000
Acetic-Acid 0.000
Ammaria 0000w

Rate constant (k] specification
O User Specified [0.000260412

alrhenius Eq. [k = &%exp[-E/RTI)
2531060822007995

133080.00 kud kol

Start Criteria...

End Criteria. .

(]S
¥ Cancel

&)

Fl:

Help

== Orden de rxn.

Figura 39. Cinéticas de reaccion.
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D. TABLAS DE ANALISIS DE SENSIBILIDAD PARA LA COCCION,
FERMENTACION Y DESTILACION.

La Coccion:
Tabla 31. Andlisis de sensibilidad para la coccion a 96° C.
96° C
Tiempo (h) | Fructosa (g/L) | Glucosa (g/L) | HMF (g/L) | Furfural (g/L) | Inulina (g/L)
0 0 0 0 0 235.68
2 225.09 30.28 6.39 0.06 5.80
4 222.74 24.12 14.71 0.14 0.12
6 215.28 23.30 22.78 0.23 0.002
8 207.97 22.74 30.57 0.30 0.000062
10 200.92 22.20 38.09 0.38 0.000001
12 194.11 21.68 45.35 0.45 0
14 187.53 21.18 52.35 0.52 0
16 181.19 20.70 59.11 0.59 0
18 175.06 20.23 65.64 0.66 0
20 169.14 19.78 71.95 0.72 0
Tabla 32. Andlisis de sensibilidad para la coccion a 100° C.
100° C
Tiempo (h) | Fructosa (g/L) | Glucosa (g/L) | HMF (g/L) | Furfural (g/L) | Inulina (g/L)
0 0 0 0 0 235.68
2 225.99 25.20 10.83 0.10 0.53
4 214.96 23.27 23.12 0.23 0.001
6 204.03 22.43 34.78 0.35 0.000002
8 193.66 21.65 45.83 0.46 0
10 183.82 20.90 56.30 0.56 0
12 174.51 20.19 66.22 0.66 0
14 165.67 19.51 75.65 0.76 0
16 157.29 18.88 84.57 0.85 0
18 149.34 18.27 93.04 0.93 0
20 141.79 17.70 101.08 1.02 0
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Tabla 33. Andlisis de sensibilidad para la coccion a 106° C.

106° C
Tiempo (h) | Fructosa (g/L) | Glucosa (g/L) | HMF (g/L) | Furfural (g/L) | Inulina (g/L)

0 0 0 0 0 235.68
2 216.70 23.40 21.27 0.21 0.000888
4 196.97 21.90 42.30 0.42 0

6 179.07 20.53 61.37 0.61 0

8 162.82 19.30 78.68 0.79 0

10 148.07 18.17 94.39 0.95 0

12 134.70 17.16 108.64 1.09 0

14 122.55 16.23 121.58 1.22 0

16 11151 15.39 133.34 1.34 0

18 101.49 14.63 144.02 1.45 0

20 92.37 13.93 153.73 1.55 0

Tabla 34. Andlisis de sensibilidad para la coccion a 110° C.
110° C
Tiempo (h) | Fructosa (g/L) | Glucosa (g/L) | HMF (g/L) | Furfural (g/L) | Inulina (g/L)

0 0 0 0 0 235.68
2 206.88 22.65 31.74 0.32 0.000001
4 179.64 20.58 60.76 0.61 0

6 156.06 18.78 85.88 0.86 0

8 135.64 17.23 107.64 1.08 0

10 117.93 15.88 126.50 1.27 0

12 102.58 14,71 142.86 1.44 0

14 89.24 13.69 157.07 1.58 0

16 77.65 12.81 169.42 1.71 0

18 67.57 12.04 180.16 1.81 0

20 58.82 11.38 189.48 191 0

En las tablas 31-34 se representan los analisis de sensibilidad realizados para el
reactor por lote que representa a la coccidon en autoclave de las pifias de agave. Se
selecciond la tabla 32 para determinar que el tiempo operacion para esta etapa es de 10

horas a una temperatura de operacion de 100° C.
La fermentacion

Tina de crecimiento de indculo:
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Tabla 35. Analisis de sensibilidad para la tina de crecimiento, 8 kg de levadura, 2 kg de

amoniaco, p de 0.5 h™1, kg de 35 mg/L y 30° C.

Tiempo Fructosa Glucosa| Biomasa Etanol
(h) (g/L) (g/L) (g/L) (g/L)
0 80.93 8.99 4.26 -
2.52 74.45 2.49 6.2 6.03
5.05 65.39 - 7.91 11.38
7.57 54.35 - 8.69 16.45
10.10 41.06 - 11.5 22.57
12.63 34.56 - 12.46 25.57
13.89 34.56 - 12.46 25.57
15.15 34.56 - 12.46 25.57
17.68 34.56 - 12.46 25.57
20.21 34.56 - 12.46 25.57
22.73 34.56 - 12.46 25.57
24 34.56 - 12.46 25.57

Tabla 36. Andlisis de sensibilidad para la tina de crecimiento, 10 kg de levadura, 3.5 kg de

amoniaco, p de 0.5 h™1, kg de 35 mg/L y 30° C.

Tiempo Fructosa Glucosa| Biomasa Etanol
(h) (g/L) (g/L) (9/L) (9/L)
0 80.85 8.98 5.32 -
2.52 72.75 0.88 7.74 7.53
5.05 61.78 - 9.49 12.99
7.57 48.55 - 11.44 19.08
10.10 32.62 - 13.79 26.42
12.63 13.46 - 16.61 35.24
13.89 2.50 - 18.23 40.28
15.15 - - 18.60 40.28
17.68 - - 18.60 41.44
20.21 - - 18.60 41.44
22.73 - - 18.60 41.44
24.00 - - 18.60 41.44

En las tablas 31 y 32 se representa el analisis de sensibilidad realizado para la tina
de crecimiento. Se selecciond la tabla 32 para determinar que el tiempo operacion para esta
etapa es de 14 horas con de 10 kg de levadura, 3.5 kg de amoniaco, p de 0.5 h™1, kg de 35
mg/L y 30° C. Se realizaron también analisis de sensibilidad con otros valores de cantidad
de levaduras y cantidad de amoniaco, en algunos casos los algoritmos de solucion con los

que cuenta SPD® no corrian o arrojaban informacion sin sentido fisico.
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Fermentador:

Tabla 37. Analisis de sensibilidad para el fermentador, 32 kg de amoniaco, p de 0.5 h™1,
kg de 35 mg/L y 30° C.

Time Fructosa Glucosa Levadura Etanol
(h) (9/L) (9/L) (9/L) (9/L)
0 82.90 8.11 1.87 4.17
1.57 76.42 6.45 2.36 5.71
3.15 72.32 4.36 2.99 7.66
4,73 66.68 1.72 3.78 10.12
6.31 63.37 - 4.53 12.45
7.89 59.56 - 5.09 14.21
9.47 55.28 - 5.72 16.18
11.05 50.47 - 6.43 18.39
12.63 45.07 - 7.23 20.88
14.21 38.99 - 8.12 23.67
15.78 32.17 - 9.13 26.81
17.36 24.51 - 10.26 30.34
18.94 15.91 - 11.53 34.30
20.52 6.27 - 18.23 38.74
22.10 - - 18.61 41.63
23.68 - - 18.61 41.63
25.26 - - 18.61 41.63
26.84 - - 18.61 41.63
28.42 - - 18.61 41.63
30.00 - - 18.61 41.63

En las tablas 33 se representa el anélisis de sensibilidad realizado para fermentador.

Se realizaron algunos andlisis de sensibilidad, pero en este caso se muestra solo esta tabla

que fue la que se selecciond con la que se obtuvo un tiempo operacion de 14 horas con una
cantidad de 10 kg de levadura, 3.5 kg de amoniaco, p de 0.5 h™1, kg de 35 mg/L y 30° C.

La destilacién:

El analisis comienza con definir la cantidad de destilado, las etapas, el reflujo molar

y la localizacién de la alimentacion para obtener un destilado con 50.50 %V de etanol.
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Tabla 38. Analisis de sensibilidad para un destilado de 80 kg/h, variando N, (L/D) y

localizacién de la alimentacion.

D =80 kg/h
Etapas | Reflujo (mol) | Alimentacion| %V etanol
8 1.61 2 50.50
8 1.61 3 50.50
8 1.80 2 50.51
8 1.80 3 50.51
10 1.25 5 50.48
10 1.43 5 50.49
10 1.61 5 50.50
10 1.80 5 50.50

Tabla 39. Analisis de sensibilidad para un destilado de 90 kg/h, variando N, (L/D) y

localizacién de la alimentacion.

D =90 kg/h
Etapas | Reflujo (mol) | Alimentacion| %V etanol
8 1.61 2 41.33
8 1.61 3 41.31
8 1.80 2 41.33
8 1.80 3 41.32
10 1.25 5 41.30
10 1.43 5 41.30
10 1.61 5 41.31
10 1.80 5 41.31

Tabla 40. Analisis de sensibilidad para un destilado de 100 kg/h, variando N, (L/D) y

localizacién de la alimentacion.

D =100 kg/h
Etapas | Reflujo (mol) | Alimentacion | %V etanol
8 1.61 2 45.46
8 1.61 3 45.45
8 1.80 2 45.47
8 1.80 3 45.46
10 1.25 5 45.43
10 1.43 5 45.44
10 1.61 5 45.45
10 1.80 5 45.45
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Del analisis de sensibilidad se determind que la columna de destilacion opere con
flujo de destilado de 80 kg/h, 10 etapas de equilibrio, la localizacion de la alimentacion sea

en la etapa 5 y relacion de reflujo molar de 1.61 mol.

Tabla 41. Analisis de sensibilidad para 10 etapas de equilibrio, variando la localizacion de

la alimentacion, obteniéndose el %V de etanol.

Alimentacion | %V de etanol
2 50.57
50.56
50.55
50.50
50.37
49.98
48.83
45.61
10 36.91

O |o|N|O|O1|A~|W

Tabla 42. Andlisis de sensibilidad para 10 etapas de equilibrio, variando el reflujo (L/D),

obteniéndose el %V de etanol.

Reflujo | %V de Etanol
1.25 50.47
1.6 50.5
1.95 50.52
2.3 50.53
2.65 50.54
3 50.54

Las tablas 43 y 44 siguientes, muestran el comportamiento del %V de etanol y la
temperatura de la columna a lo largo de las 10 etapas de equilibrio, resultado de la

simulacion con las condiciones determinadas en el andlisis de sensibilidad.

Tabla 43. Comportamiento del %V de etanol a lo largo de las 10 etapas.

Etapa |%V de Etanol
1 6.42
2 26.43
3 35.91
4 36.89
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36.96

45.64

48.85

49.99

O |0 |N |0 |01

50.38

10

50.5

Tabla 44. Comportamiento de la temperatura a lo largo de las 10 etapas.

Etapa

T(°C)

1

82.31

93.04

96.99

97.35

97.38

99.07

99.72

99.94

OO |IN|O |01 |W (N

100.01

100.04
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E. Figura 40. DIAGRAMA COMPLETO DEL PROCESO
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