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RESUMEN

El 4cido tartarico es uno de los acidos que encontramos en mayor porcentaje en €l
vino, bajo ciertas condiciones puede precipitar de forma parcial por la presencia de
cationes calcio (Ca™) y potasio (K¥), formando sales de tartrato hidrogeno de
potasio (KHT) y tartrato de calcio (CaT). La solubilidad de estas sales disminuye
durante la fermentacion alcohoélica y por el enfriamiento del vino, asi que durante
la conservacién de los vinos los tartratos se vuelven insolubles manteniéndose en
disolucion una cantidad suficiente de estas sales y lo demas empieza a precipitarse
aun cuando se encuentra embotellado. Esto puede ser evitado con un tratamiento de
estabilizacién oportuno aplicado antes del embotellado ya que la presencia de

sedimentos de tartrato no es admitido por los consumidores.

Mediante el uso de un equipo de electrodialisis (ED) ubicado en ¢l laboratorio de
operaciones unitarias de la Facultad de Ingenieria Quimica de la Universidad
Nacional del Callao, se logro estabilizar los tartratos de potasio y sodio presentes
en ¢l vino de la variedad de uva Isabella, antes de ello con un arreglo ortogonal del
disefio experimental de Taguchi de matriz L9(3)* se realizd nueve corridas
experimentales con tres niveles y cuatro factores con el cual se determind los
parametros del caudal de alimentacién con 600 mL/min, la concentracion de la
salmuera (Cloruro de Sodio) con 0,08 N; el voltaje con 10 V y con una

concentracion constante de 0,05 N para la solucién de lavado (Sulfato de sodio).
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ABSTRACT

Tartaric acid is one of the acids found in highest percentage in wine, under certain
conditions can be precipitated partially by the presence of cations calcium (Ca++)
and potassium (K+), forming salts such as potassium hydrogen tartrate (KHT) and
calcium tartrate (CaT). The solubility of these salts decreases during the alcoholic
fermentation, as well as the cooling of wine. The tartrates become insoluble during
storage of wines, staying in solution one sufficient quantity of these salts and else
begins to rush even it is bottled. This can be avoided with appropriate stabilization
treatment applied before bottling the presence of sediments of tartrate is not

admitted by the consumers.

It managed to stabilize the potassium and sodium tartrate in the Isabella grape
variety wine making use of electrodialysis equipment located inside the unit
operations laboratory at the Faculty of Chemical Engineering of the Universidad
Nacional del Callao, prior to that with an Design of experiments Taguchi methods:
orthogonal array 1.9(3)4 was carried out nine experimental runs with three levels
and four with which determined the parameters of power flow with 600 mL/min,
the concentration of the brine (sodium chloride) with 0.08 N; voltage and with a

constant concentration of 0.05 N for the washing solution (sodium sulfate).

14



CAPITULO 1
PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA
1.1 Identificaciéon del problema

En la actualidad, la estabilizacion tartarica de los vinos sigue siendo uno de los
principales problemas que pueden afectar la calidad y su comercializacién. Existe
una demanda por parte del consumidor de poder degustar vinos que sean
biologicamente y quimicamente estables. Los vinos jévenes contienen diversas
sales disueltas, principalmente son sales de potasio, calcio, hierro, cobre, magnesio
y otras. La mayoria de estos elementos pueden dar lugar a fenémenos de
inestabilidad, aunque el mas importante es debido al ion potasio y calcio. Estos
vinos se encuentran naturalmente en estado de sobresaturacion por las sales de
potasio y de calcio del acido tartarico que debido a la accion de ciertos factores
como la disminucion de su temperatura, la concentracion de iones tartrato, potasio
y calcio, tienden a precipitar y depositarse de forma cristalina durante y después de
la fermentacion alcohdlica como bitartrato de potasio y tartrato de calcio,
conllevando a una disminucion de la acidez total y un ligero aumento del pH del
vino.

En los afios recientes en Europa ha surgido un interés cientifico en la investigacion
enologica en el tratamiento de los vinos, buscando la tecnologia mas adecuada que
conserve sus caracteristicas fisicoquimicas y organolépticas, siendo el objetivo
principal inhibir la precipitacion de los tartratos fundamentalmente. Dentro de los
tratamientos existentes mas usados en la actualidad en la industria vitivinicola

peruana es el tratamiento con frio que de acuerdo a estudios realizados por diversos

15



autores en Francia, Portugal y Espafia, han demostrado que tiene ciertas
limitaciones quienés han propuesto una alternativa para lograr avances
trascendentes en el desempefio de la celda de electrodidlisis (ED) como proceso de
separacion de los iones del vino. Aunque en nuestro pais ya existe el disefio del
dispositivo (celda de ED) a escala de laboratorio para otros usos sin embargo no se
ha implementado aun este tipo de celdas en la industria vitivinicola. Es por ello que
el presente trabajo se enfoca en determinar los parametros para la estabilizacion
tartarica del vino joven de la variedad Isabella en la industria peruana mediante el
proceso de Electrodialisis, de modo para sentar las bases para futuras mejoras a

escala industrial.
1.2 Formulacién del problema
Problema general

(Cuales seran los pardmetros de operacion para la estabilizacion tartarica del vino
joven de la variedad Isabella en la industria peruana mediante el proceso de

electrodialisis?
Sub-problemas

a. (Cuales son los factores que determinan la estabilidad del vino joven de la

variedad Isabella?

b. ;Cudl es el porcentaje de desionizacion de los iones potasio, calcio y del 4cido

tartarico del vino joven de la variedad Isabella?

16



1.3 Objetivos de investigacion para la tesis

Objetivo general

Determinar los parametros de operacion para la estabilizacién tartarica de vinos

jovenes en la industria peruana mediante el proceso de electrodialisis

Objetivos especificos

a. Identificar los factores que determinan la estabilidad del vino joven de la

variedad Isabella.

b. Determinar el porcentaje de desionizacion de los iones potasio, calcio y del

acido tartarico del vino joven de la variedad Isabella.

1.4 Justificacién de la investigacién

La investigacion que se propone, se justifica por las siguientes razones:

a. En nuestro pais el vino joven de la variedad de uva “Isabella™ conocido como
“vino borgofia” reciben un tratamiento convencional para los sedimentos
(tartrato de potasio y calcio) que se forman en la base de la botella siendo un
problema grave en la calidad del producto.

b. La contribucion del presente trabajo ademas propone una alternativa de solucion
a los tratamientos convencionales para la estabilizacion del vino aumentando su
estabilidad y asi pueda lograr el aguante a las condiciones limites de
conservacién (aireacion, exposicion a la luz, temperaturas bajas o elevadas) y

mejorar sus propiedades organolépticas sin causarles ninguna alteracion.
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¢. El costo de la estabilizacion del vino por electrodidlisis es mas econémica que
los tratamientos convencionales para evitar la precipitacion tartarica por lo que

las empresas puedan evaluar la que mejor se adapte a su economia.

1.5 Importancia

El vino joven de la variedad de uva Isabella esta normalmente saturado con sales
tartaricas formadas por los iones de potasio y calcio. Estas sales precipitan durante
el proceso de fermentacion y se vuelven muy insolubles en la solucién
hidroalcohdlica. Es por ello que la estabilizacion tartarica del vino es de suma
importancia para evitar la formacion de precipitados. El proceso usado en esta tesis
para evitar todo ello es la electrodialisis. Por antecedentes de estudios realizados
anteriormente dadas en otras fuentes, se ha demostrado que el usar este tipo de
proceso es el mas adecuado sobre los ya existentes, por ello es importante realizar
la estabilizacion tartarica del vino con un equipo de electrodialisis. Para hacer el
uso adecuado de este equipo también es muy importante conocer los parametros de

los factores del disefio del equipo.
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CAPITULO I

MARCO TEORICO

2.1 Antecedentes de la investigacion

En muchas aplicaciones, la Electrodialisis estd en competencia directa con otros
procesos de separacion como destilacion, intercambio iénico, 6smosis inversa y
varios procedimientos cromatograficos. Para ciertas aplicaciones hay muy pocas
alternativas economicas a la Electrodialisis. Aunque este proceso es conocido en
principio desde hace mas de ochenta afios, la utilizacion a escala industrial comenzd
hace veinticinco afios en Europa pero su estudio en los wltimos afios ha abarcado
mas continentes como América y Asia realizando mas estudios sobre las diferentes

aplicaciones que se pueden dar a este proceso.

Las aplicaciones potenciales mas importantes de la Electrodidlisis incluyen:
Desalacion del agua salobre, Concentracion de agua marina, Desalacion de agua
marina, Desmineralizacion de suero, Recuperacion de metales y aguas de lavado de
electrodeposicion, Desalacion de purga de agua de fibra de refrigeracion,
Recuperacion de dcidos y bases de efluentes acidos usados, Desmineralizacion del
vino, Desmineralizacion del azicar. (Lacey y Loeb, 1972, Leitz y Eisenmann, 1981;
Mami, 1991; Itoi, 1979; Moutounet y Escuden 1991; Katz, 1982; Hughes,
Raubenheimer y Viljoen, 1992). Las aplicaciones de la Electrodiélisis bipolar
incluyen: Regeneracion de licores usados en la manufactura de acero inoxidable

(recuperacion de HF, HNO3;, KOH), Desulfuracion de humos y gases para producir
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sulfito sddico, Recuperacion de é4cido fluorhidrico del acido fluorsilicico, un
subproducto de las plantas de proceso hiumedo del acido fosférico, Recuperacion
de acidos y aminodcidos organicos, Recuperacion del regenerante de
intercambiadores i6nicos, Purificacion de 4cidos y bases, Control de

contaminacion. (Scott, 1990, Mani, 1991; Chiao, Chlanda y Mani, 1990)

Los antecedentes que se han podido encontrar en materia de investigacion son:

e “Desarrollo de modulos de Electrodidlisis para la desalinizacion de aguas
salobres, determinacion de Pardmetros fisicos y evaluacidon experimental de
modelo difusional” Tesis para optar el grado académico de maestro en
Ingenieria de procesos, Ing. Juan Medina Collana en la Universidad Nacional de
Ingenieria, Pera, 2009. Tiene como objetivo general determinar los parametros
de operacion para la desalinizaciéon del agua salobre mediante el proceso de
electrodialisis, concluyendo los siguientes parametros de operacion para
alcanzar el mayor porcentaje de desalinizacion, con un voltaje de 18 voltios, una
menor distancia de separacion entre membranas de 4mm, una menor
concentracion de agua de 1000 ppm y un mayor flujo de 500 mL/ min presenta
una mayor remocion de iones cloruro y sodio en comparacion con los otros
niveles de trabajo.

e Separation of copper ions by electrodialysis using Taguchi experimental
design, estudio realizado por Toraj Mohammadia, Ahmad Mohebb , Mohtada
Sadrzadehb , Amir Razmia en el Laboratorio de Investigacion para procesos de
separacion, Facultad de Ingenieria Quimica Universidad de Ciencias y

Tecnologia, Iran 2003. El objetivo de la investigacion fue evaluar las
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condiciones experimentales 6ptimas y lograr el mayor porcentaje de eliminacion
y la mejor robustez de la cuantificacion del menor nimero de pruebas
experimentales con la ayuda de la absorcion atomica, aplicando un meétodo de
evaluacion sistematico y analitico denominado ingenieria de calidad de Taguchi
para la separacion de iones de cobre de una solucién utilizando una instalacion
de electrodialisis 'a nivel de laboratorio. Esta investigacion se concluye que al
estudiar cuatro pardmetros a tres niveles: Concentracion (100, 500, 1000 ppm),
temperatura (25, 40, 60 °C), caudal (0,07, 0,7, 1,2 ml / s) y tension (10, 20, 30
V) haciendo uso de dos tipos de membranas con diferentes capacidades de
intercambio idnico, los niveles 6ptimos asi determinados para los cuatro factores
influyentes fueron: concentracion 1000 ppm, temperatura 60°C, caudal 0,07 mL
con un voltaje de 30 V. También se ha encontrado que el uso de un par de
membranas con una mayor capacidad de intercambio idnico mejora el
rendimiento dando un porcentaje de remocion mas alto fue de 94,94% y 97,33%
para los dos tipos de membranas. Como resultado, una temperatura mas alta, una
concentracién mas alta (concentraciones mayores de 500 ppm no tienen casi
ningun efecto en el rendimiento), se recomienda un voltaje mas alto y un caudal
mas bajo como condiciones opcionales optimas para la célula de electrodialisis
usando electrodos de platino. Los resultados confirman que las membranas con
mayor capacidad de intercambio i6nico produjeron mejores resultados. Se
comprob6 que la electrodialisis era muy eficaz para la extraccion de cobre de

aguas residuales.
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Technical University of Lisboa, Instituto Superior Técnico, Department of
Chemical and Biological Engineering, Lisboa, Portugal 2009. El objetivo
fue cuantificar la influencia de los parametros clave de la prueba de
minicontacto (tiempo de ejecucion y siembra de granulometria de cristal de
hidrogenotartarato de potasio [KHT]) sobre el grado de desionizacion GD
predicha y evaluar la estabilidad tartarica de los vinos mediante la prueba
del congelador, la prueba de almacenamiento a largo plazo, y la temperatura
pde saturacion. Concluyen que para los diferentes tipos de vinos
investigados, la prueba de minicontacto predice un GD requerido para la
estabilizacion de los vinos por electrodialisis que depende fuertemente del
tiempo de ejecucion de la prueba y también esta influenciado por la
granulometria de los cristales de KHT. La prueba del congelador sin
prefiltracion mostré una buena repetibilidad para los vinos probados, y los
vinos que pasaron este ensayo fueron estables en una prueba de
almacenamiento de 6 meses a 6 ° C. La DD predicha por el ensayo de
minicontacto, durante 65 horas, con cristales de KHT con un tamafio medio
de particula de 26 um, para los vinos blanco (20,1%), rosa (28,1%) y rojo
(7,1%) con el GD requerido para obtener un vino estable, de acuerdo con la
prueba del congelador. Estos resultados indican que la prueba de
minicontactos a las 65 h es un método robusto para predecir un GD que
asegura que el vino tratado con electrodialisis sea consistentemente estable,
de acuerdo con la prueba del congelador. Esta regla es valida para todos los

vinos ensayados excepto ¢l vino enriquecido, en cuyo caso la GD prevista
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por la prueba de minicontactos es igual a la DD requerida para obtener un
vino estable solo durante un tiempo de ejecucion de 18 min. La prueba de
minicontacto puede predecir un DD menos severo y mas preciso que
asegure la estabilidad tartarica del vino tratado con electrodialisis, siempre
que el tiempo de ejecucion se ajuste empiricamente para cada tipo de vino.
Como la granulometria de cristal KHT tiene un impacto importante en los
resultados de la prueba de minicontacto, siempre es necesario usar KHT con
una distribucion de tamafio controlada para mejorar la repetibilidad del
metodo. El ajuste fino de los parametros clave de la prueba de minicontacto
para diferentes tipos de vinos ayuda a aumentar la fiabilidad y robustez de

la electrodialisis para la estabilizacion tartarica del vino.

Tratamiento de aguas de produccion con electrodidlisis, trabajo de grado
presentado por Israel F. Medina Roa en el Laboratorio de Membranas,
Separacion y Sintesis Industrial, el de Investigacion de alimentos de la
escuela de Ingenieria de Quimica de la Universidad de los Andes,
Venezuela 2007. Tiene como objetivo estudiar el proceso de electrodialisis
como método factible para disminuir la salinidad de las aguas de
produccion. El trabajo realizado permite obteﬁer la siguiente conclusion, la
desalacion por electrodialisis es una probabilidad entre los métodos de
separacion por membranas para el tratamiento de aguas de produccion con
alto contenido de cloruros ya que con dicho proceso pchen llegarse a
concentraciones de cloruros muy por debajo de los 1000 mg/l. Otro factor a

tomar en cuenta es la ocurrencia de reacciones en la superficic de los
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electrodos. Para minimizar este factor se deben emplear soluciones de
lavado con electrolitos, como el sulfato de sodio, que no se electrolicen en
las condiciones de trabajo. Con frecuencia las soluciones de lavado de
ambos electrodos se mantienen separadas, pero por lo general estas dos
corrientes se mezclan para compensar la diferencia de pH generada por las
reacciones electrodicas, del mismo modo, se le adiciona 4cido a dicha

solucion para evitar la precipitacion de calcio y magnesio.

Evaluacion de los pardmetros de operacion de un equipo de electrodidlisis
para la recuperacion de iones niquel a partir de efluentes galvdnicos,
trabajo para la obtencion de grado por Nancy Isabel Bernachea Villarreal en
el Laboratorio de Operaciones de Procesos Unitarios en la Facultad de
Ingenieria Quimica de la Universidad Nacional del Callao, Per 2010. Cuyo
objetivo principal es evaluar los parametros de operacion (flujo, voltaje,
concentracion de alimentacion y concentracion del lavado de electrodos) de
un sistema de electrodidlisis para la recuperacion de niquel a partir de
efluentes galvanicos. Concluyendo que el mayor porcentaje de separacion
de iones niquel fue obtenido a un flujo de alimentacion de 400 mL/min, a
una concentracion inicial de 200 ppm de iones niquel, con un voltaje de
trabajo de 15 V y una concentracion de sulfato de sodio en el lavado de
electrodos de 0,05 M, el cual es de 67,6%, valor obtenido a 3 horas de
iniciada la corrida experimental. De acuerdo a algunos conceptos se puede
afirmar que el mayor porcentaje de separacion de iones niquel obtenido es

debido a lo siguiente: El flujo de alimentaciéon de 400ml/min es minima
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comparada con los otros dos niveles, esto permitiria el mayor tiempo de
residencia de la solucién al interior de la celda por lo que podria favorecer
la transferencia de iones. El voltaje de 15 voltios permite una rapida
migracion de iones a través de las membranas. La concentracion de 0,05M
de soluto en el lavado de electrodos, es el nivel mds alto por los que podria
haber influido de alguna manera en la migraciéon de iones. El 80% de la
corriente limite hallada para la experiencia 4 y 9 no superan los valores de
intensidad de corriente obtenidos durante las corridas experimentales, por
lo tanto se podria afirmar que se trabajo adecuadamente siguiendo las pautas
tedricas. La corriente limite hallada para la experiencia 7 donde la corriente
alcanza el valor de 21 mA es el 92% de la corriente limite, por lo que se
podria afirmar que no se trabajo segun lo dispuesto en la teoria, pero este
porcentaje no supera el valor de la corriente limite. El 80% de la tension
limitante no supera los 15 V, valor méaximo planteado en esta ocasion para
el desarrollo del presente trabajo. De los resultados obtenidos en el anélisis
método Taguchi podemos concluir que el voltaje tiene mayor efecto sobre
el resultado del % de separacion de iones niquel y la concentracion de
lavado de electrodos tiene menor influencia. Por lo anterior entonces se
afirmaria que a mayor voltaje obtendremos mayor % separacion de iones
niquel. Dado que su rendimiento es muy alto, entre un 95-97 % y que los
costes operativos y de mantenimiento del proceso de electrodialisis no son

muy elevados, este proceso se puede considerar eficiente y viable.
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Determinacion de los factores y pardmetros de operacion para alcanzar la
estabilizacion tartdrica del vino mediante el proceso de electrodidlisis,
trabajo realizado por Lic. Benito Saez, Pedro en la Vinoteca de Bodegas
Urbina en Cuzcurrita de Rio Tiron (La Rioja), Espafia, 2012. Como objetivo
principal es alcanzar la estabilizacién tartarica del vino haciendo uso de una
técnica muy desarrollada en la actualidad, el sisteme de electrodialisis. Esta
técnica lo desarrolla haciendo uso de un equipo de ED que ofrece el
tratamiento de los vinos, 1a eliminacion o reduccion de los niveles de calcio
o de potasio, el que permiten de una manera eficaz estabilizarlos frente a las
precipitaciones tartaricas. Antes del tratamiento de les vinos debe realizarse
un ensayo de estabilidad, con el proposito de medir el valor de la
conductividad eléctrica que debe presentar el vino tratado que sale del
aparato de electrodialisis. Para ello se utiliza una de las pruebas de
estabilidad, especialmente cualquier método de contacto, alcanzando
normalmente un valor de la conductividad final del orden de 150 a 500 pS,
donde se logra una disminucion de los iones del vino del 15 a 20 % en los
vinos jovenes v del 5 a 15 % en los vinos mas viejos, ¥ siempre con un limite
superior del 30 %. Se concluye que el tratamiento €s muy eficaz para la
reduccion de cationes minerales, destacando emtre ellos el potasio,
disminuyendo algo menos ¢l calcio, sodio, hierro y calcio; mientras que los
aniones varian muy poco, alcanzando el vino una reduccion del pH
comprendicia entre valores de 0,2 a 0,3 donde el acido tartarico es el mas

afectado, alcanzando una reduccion del 10 a 15 % cuando la disminucion de
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la conductividad es del 20 %. La acidez volatil puede también reducirse en
0,09 gramos / litro en acido sulfirico, asi como también el etanol en 0,1%
vol, mientras que otras sustancias como los polifenoles, polisacaridos,
aminoacidos, etc. se ven muy poco afectados por el tratamiento. Para
conseguir la estabilizacion tartarica de un vino se debe alcanzar por lo
menos una desionizacion del 17 %, soportando de este modo sin problemas
una ligera modificacion quimica y sensorial dentro de lo aceptable,
aplicando a los vinos tintos una caida de la conductividad entre un 20 %, y
para vinos blancos otra del 20 a 30 %. De acuerdo con la legislacién vigente,
el procedimiento de la electrodialisis solamente esta permitido para extraer
cationes de los mostos o vinos, y especialmente los cationes calcio y potasio,
asi como también los aniones y particularmente los de tartratos. Del mismo
modo el tratamiento no modificarda sensiblemente la composicion
fisicoquimica o sensorial de estos productos, debiendo en este sentido

cumplir los siguientes requisitos:
- La disminucién del pH del vino no sera superior a 0,3 unidades.

- La disminucion de la acidez volatil serd inferior a 0,12 gramos / litro en

acido acético.

- El tratamiento no afectara a los compuestos no ionicos del vino,

especialmente los polifenoles y polisacaridos.

- La disminucion del grado alcohdlico sera inferior a 0,1 % vol
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2.2 Los vinos

El vino (del latin vinum) es una bebida obtenida de la uva (especie Vitis vinifera)
mediante la fermentacion alcoholica de su mosto o zumo (Robinson, 2006). La
fermentacion se produce por la accion metabolica de levaduras que transforman
los azucares del fruto en alcohol etilico y gas en forma de dioxido de carbono. El
azucar y los acidos que posee la fruta Vifis vinifera hacen que sean suficientes para
el desarrollo de la fermentacion. No obstante, ¢l vino es una suma de un conjunto
de factores ambientales: clima, latitud, altitud, horas de luz, temperatura, etc.
(Constantin-Weyer, 1932). Aproximadamente un 66% de la recoleccion mundial
de la uva se dedica a la produccion vinicola, el resto es para su consumo como fruta
(Estadisticas mundiales de la OIV, 2009). A pesar de ello ¢l cultivo de la vid cubre
tan solo un 0,5% del suelo cultivable en el mundo (Anderson et al., 2003). El

cultivo de la vid se ha asociado a lugares con un clima mediterraneo.

Se da el nombre de «vino» unicamente al liquido resultante de la fermentacion
alcohdlica, total o parcial, del zumo de uvas, sin adicion de ninguna sustancia. En
muchas legislaciones se considera sélo como vino a la bebida fermentada obtenida
de Vitis vinifera, pese a que se obtienen bebidas semejantes de otras especies como
la Vitis labrusca (denominada Isabella), Vitis rupestris, etc. El conocimiento de la
ciencia particular de la elaboracién del vino se denomina enologia (sin considerar
los procesos de cultivo de la vid). La ciencia que trata tan sélo de la biologia de la

vid, asi como de su cultivo, se denomina ampelologia (Robinson, 2006).

Se clasifica en tres tipos: vinos rojos, blancos y rosados que se diferencian por la

variedad de la uva de la que provienen y el tipo de procesamiento que reciben (Vine

29



y Col.,, 2002). Las principales operaciones que se llevan a cabo en la elaboracion
del vino son la vendimia, despalillado, molienda, prensado, maceracién y
fermentacién (Parra, 2006). La fermentacion de la uva la llevan a cabo las
levaduras, siendo las principales variedades Saccharomyces cerevisiae y
Saccharomyces bayanus (Ough, 1992). El término fermentacién alcohdlica se
refiere a la transformacion bioquimica de la glucosa y la fructosa a etanol y diéxido

de carbono de acuerdo a la ecuacion de Gay-Lussac (Delfini y Formica, 2001).
C,H,,0,—2CH,CH,OH +2CQO,

La graduacion alcohélica de los vinos varia entre 9% - 16%, con mayor frecuencia

entre 12,5% - 14,5% (Robinson, 2006).
2.2.1 Composicién del vino

El vino contiene mas de mil sustancias, algunas de las cuales aun no han sido
analizadas. La mayoria de estos componentes, como las vitaminas o los minerales,
proceden de las uvas otros se forman durante la vinificacion como el etanol o la
glicerina, y algunos, como el aztcar o la vitamina C, se eliminan del todo o en parte

durante dicho proceso (Dominé ef al., 2004).

El agua es el componente principal del vino, representado alrededor del 85% en
volumen. Se trata de agua bioldgica pura; esta pureza ha de tenerse en cuenta tanto
desde el punto de vista de potabilidad, como desde el punto de vista bacteriologico,
pues su pH (3,0 - 3,5 tamponado), es en si mismo un actor limitante para el

desarrollo de microorganismos. Ademas, en ella se encuentran disueltas todas las
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sales (Fosfatos, entre otras) asi como microelementos y oligoelementos que la vid

tomd del suelo durante su ciclo vegetativo (Lorenzo et al., 1997).

El segundo componente mas importante del vino es el alcohol etilico, representa un
10-14% aproximadamente de la composicién del vino, siendo el segundo
componente desde el punto de vista cuantitativo. Se origina por la fermentacion de
los azucares de la uva (Glucosa y fructosa) y actiia como soporte de la mayoria de

los aromas del vino (Dominé ef al., 2004).

Todos los demdas compuestos del vino se encuentran presentes en cantidades muy

pequefias. Puede observarse el contenido de minerales en el mosto y vino (véase la

tabla N° 2.1).
TABLA N° 2.1
CONTENIDO DE MINERALES EN EL VINO
Conter:ido en ﬁinerales (eh) -
Mosto Vino

Potasio - - 1 - 250 .07 - 150
Calcio 0.004 - 0.25 0.01 - 020
Magnesio 0.05 - 020 0.05 - 0.20
Sodio 0.002 - 025 0 - 025
Hierro ' 0.002 - 0 0 - 002
Fésforo 0.08 - 0.50 0.03 - 0.90
Manganeso 0 - 050 0 - 005

Fuente: Dominé et al., 2004

La Composicion del vino esta dado por ciertos componentes diferentes que brindan

el sabor al vino (véase la tabla N° 2.2, pagina 32).
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TABLA N°2.2

COMPONENTES FISICOQUIMICOS EN EL VINO

Componentes fisicoquimicos en el vino

Grado alcoﬁélico. ' 7 12% vol. | SOz total : 64,0 mg/l
Densidad 20°C A 0,994 Acido tartarico 2,21 g/l
Densidad dél vino sin a!c_oliol , 10107 | Acido malico , C 0gh

Azucares reductores — ) ,9Ag/1 Acido tactico 2,02 g/
Extracto seco _ 27,0¢0 | Acido succinico - | ov02gn
Ceﬁizas | 2,92 g/1 | Glicerol | 11,7 g1l
Acideztotal , 3,52/ | Nitrégeno total 0,40 g/
Acidez vol4til | 0,45 g/l Taninos i,30 g/l
SOy libre ' | 20,0mg/l | Gas carbonico I 0240

Fuente: Pérez, 2011

2.2.2 Clasificacién de los vinos
Los vinos se clasifican por su color y por su edad.
a) Porsucolor

La clasificacién de los vinos a través de sus colores, a saber son los tintos (rouge -

red), blancos (blanc - white) y rosados (rosé - pink).

¢ Vinos tintos

El color del vino proviene del color de la piel de la uva, donde el mosto es dejado
en contacto con la piel de la uva hasta que se alcance un color deseado.
Para hacer vino tinto, las uvas rojas se aplastan y el mosto pasa parte o la totalidad
del periodo de fermentacién y, en muchos casos, un periodo de maceracion previo

o posterior a la fefmentacién, en contacto con las pieles u hollejos. (Macek, 2007)
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e Vinos blancos

Los vinos blancos son aquellos producidos a partir de uvas verdes o blancas; o bien
a partir de uvas negras aunque en estos casos nunca se deja al mosto en contacto
con la piel de las uvas. El color obtenido en los vinos blancos es de tono verdoso o

amarillento. (Macek, 2007)

¢ Vinos rosados

El rosado (rosé) es producido dejando el mosto en contacto por un tiempo breve
con la piel de las uvas. Suele producirse utilizando uvas rojas que permanecen en
contacto con los hollejos (piel de la uva) por breves periodos. Con menor frecuencia

se produce mezclando vintos tintos y blancos. (Macek, 2007)

b) Porsuedad

e Vinos jévenes

Son los que no han tenido ningin tipo de crianza en madera o esta crianza ha sido
minima. Son vinos que conservan mucho las caracteristicas varietales de las uvas
de las que proceden y de consumo ideal en los 12-24 meses después de la vendimia.
Es frecuente encontrar a los tres tipos (blanco, rosado y tinto) como vinos jovenes.

(Macek, 2007)

e Vinos de crianza
Han pasado un minimo de crianza entre madera y botella. Son vinos que
desarrollan, ademas de las caracteristicas varietales de las que proceden, otras

caracteristicas organolépticas debidas a este periodo de envejecimiento.
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Su consumo ideal varia dependiendo de varios factores, pero por lo general es de
més o bastante mas largo plazo que los vinos jovenes (normalmente entre 3 y 10

afios, aunque algunos se conservan hasta 20). (Macek, 2007).
2.3 Variedad de uva para produccién del vino

En el mundo existen aproximadamente ocho mil variedades de uvas, de las cuales
una minima parte es utilizada con fines comerciales.

Las variedades pueden clasificarse segun color en: blancas, negras, rojas o rosadas
y seglin su uso en: uvas de mesa, vinos y pasas.

Las uvas se clasifican por el color, variedad y uso.

Segun el color pueden ser negras como Isabella, Ribier v Barlinka, rojas como
Queen, Red Globe y verdes como Italia.

Por el uso, las uvas pueden ser: para mesa, la Italia, Queen, Ribier y la Red Globe;

para vinos; la Isabella, la Pinot Noir, Gewstraminer, Riesling.
2.3.1 Variedad de uva Isabella

La uva Isabella es una variedad derivada de la especie de uva Vitis labrusca o "uva
de zorra" que se utiliza para vinos de mesa, jugo y vino de produccion (Wine Pross,

2000; King, 2003).

La cascara de la uva Isabella cuando madura es de color pirpura oscuro, casi negro,
con una carne de color verde-amarillo. Tiene grandes racimos de frutos bien
formados con floracion de espesor (Keller, 2011). Tiene intensos sabores
de fresa y grosellas negro , un sabor caracteristico a menudo llamado "zorro" en la

jerga del vino. Las variedades de uva utilizadas son altamente resistentes a la

34



filoxera y otras enfermedades, y como resultado no tienen que ser a menudo rociado
con pesticidas. También requieren poca fertilizacion debido a su crecimiento

vigoroso- (Enciclopedia libre Wikipedia, 2013).

La uva Isabella es del género Vitis x Labruscana que emana un "Aroma Foxy o
Aroma a Zorra" para el vino y por eso se piensa que es desagradable, (Wine Pross,
2000) por lo que no se ve como una uva capaz de hacer buenos vinos. Para vino de
mesa el sabor es bueno, aunque con la piel dura astringente y aroma "foxy" es

inaceptable para algunos gustos. (Keller, 2011).

Lauva Isabella ya no es una uva de importancia comercial y las nuevas plantaciones
fueron prohibidos en Francia después de 1934, (Wine Pross, 2000) sin embargo,
como un alto rendimiento de uva capaz de soportar las condiciones tropicales y
semi-tropicales, se ha plantado varios lugares en el hemisferio sur, como en Brasil,
donde es una variedad de uva principal, (Wine Pross, 2000). Se cultiva por su

resistencia a la filoxera y su resistencia al frio (King, 2003).

Isabella tiene mas de 50 alias, incluyendo: Albany Surprise, Alexander, Cabo
Negro, Borgofia, Champania, Constantia, Dorchester, Fragola, Framboisier,
Isabelle, Izabella, Odessa, Pasa De Cassis, Moschostaphylo, Kerkyraios y

Tzortzidika, (King, 2003).
2.4 Estabilizacion tartdrica de los vinos

En la vinificacién por lo general es necesario reducir la concentracion de tartrato
dcido de potasio (KHT) en el vino para evitar su precipitacion en la botella, que de

otro modo podrian reducir la calidad del vino percibida. El proceso convencional
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para la estabilizacion tartarica del vino consiste en enfriar el vino a una temperatura
cerca del punto de congelacién durante varios dias para inducir la precipitacion
KHT antes del embotellado (Maujean 1994). Este proceso ampliamente utilizado
no permite un control preciso de la concentracion final KHT y puede disminuir la
calidad del vino debido a la precipitacion simultinea de polisacéridos y polifenoles
junto con las sales de KHT (Gémez-Benitez et al., 2003). Por otra parte, este
proceso convencional €s que consumen energia y supone una pérdida significativa

de vino, que se descarga junto con el precipitado KHT.

Un procedimiento mas reciente desarrollado para superar los inconvenientes
anteriores en la estabilizacion tartarica es la electrodialisis (ED) (Moutounet e al.,
1994; Gongalves ef al., 2003). Bajo un potencial eléctrico aplicado, KHT se
transfiere a través de una configuracion de la celda de electrodialisis desde el vino
a una solucion acuosa que se separa del vino por dos membranas de intercambio

iénico (véase figura 2.1, pagina 37).

La celda de electrodialisis consiste en un compartimiento de alimentacion (diluido)
y un compartimento de concentrado (salmuera) formado por una membrana de
intercambio anidénico y una membrana de intercambio catiénico. Numerosas células
de electrodidlisis se colocan entre dos electrodos y se disponen en una configuracion
de la pila, con la alternancia de aniones y membranas de intercambio cationico que

forman las células multiples (Strathman, 1986).

En contraste con el proceso de tratamiento en frio convencional, el grado de

desionizacion (GD) requerido para estabilizar un vino por electrodialisis debe
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determinarse con precision antes del tratamiento del vino. El GD se define por la

disminucion relativa de la conductividad del vino, expresada en la ecuacion (2.1):

Conductividad inicial del vino—conductividad final del vino
GD = 009 2.1
b Conductividad inicial del vine x100% ( )

FIGURA N° 2.1

ESQUEMA DE UN PROCESO CONTINUO DE ED EN UNA CELDA
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A la temperatura de saturacion, el vino alcanza la concentracién de equilibrio de
KHT, por lo que ¢s un buen indicador del nivel de saturacion de vino en KHT. La
temperatura de saturacion se determina generalmente mediante la medicion de la
conductividad eléctrica del vino, durante un aumento de la temperatura, en un

experimento de dos pasos, con y sin adicién de KHT (Santos, 2002).

La automatizacion del proceso pasa por limitar la extracciéon a un 30% y la unidad
de tratamiento consta de varias membranas apiladas a semejanza de un filtro prensa
de placas con flujo de vino por un lado y de solucion perceptora de iones extraidos

por otro. El flujo es controlado mediante sondas de conductividad.

FIGURA N° 2.2
MEMBRANA ANIONICA Y CATIONICA PERMEABLE
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Fuente: Foro de enologia, 2012

2.4.1 Fisicoquimica de las precipitaciones tartiricas

Todos los vinos son objeto de precipitaciones tartaricas durante la vinificacion, la

crianza o0 ya embotellados. En este ultimo caso, este fenomeno natural es



ampliamente rechazado por los consumidores que ven un signo de alteracion y/o de

adulteracion: se debe controlar.

El vino contiene siempre acido tartirico, potasio y calcio. El acido tartirico
(abreviadamente H>T) se disocia en iones bitartratos HT™ (o hidrogenotartrato) que
reacciona con el potasio para formar bitartrato de potasio (KHT) y en iones tartrato
T? para formar tartrato neutro de calcio (CaT), KHT y CaT son sales que ticnen
una solubilidad propia variable segun la temperatura, el contenido en alcohol y los
otros componentes del vino (véase figura N° 2.3). Si el contenido en KHT o CaT
del vino, en un momento dado, es superior a la solubilidad limite correspondiente,
existe riesgo de precipitacion. En el caso de los vinos, los riesgos de sobresaturacion
se esquematizan con las diferentes situaciones que se dan en enologia (véase figura
N° 2.4, pagina 40).

FIGURA N° 2.3
SOLUBILIDAD DE SALES DEL ACIDO TARTARICO EN LOS VINOS
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Fuente: Blouin ef al,, 2003
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FIGURA N° 2.4
ESTADOS DEL BITARTRATO DE POTASIO EN LOS VINOS

Concentractn | . _ @ 0

Fuente: Blouin et al, 2003

En la zona I, -por debajo- de la curva A, para temperaturas elevadas y/o
contenidos bajos de KHT, no hay ningun riesgo de precipitacion de KHT que

esta en concentracion inferior a la solubilidad del momento.

En la zona III, -por encima- de la curva B, para temperaturas bajas y/o
contenidos elevados de KHT, se produce siempre precipitacion de KHT para
hacer volver el medio a la concentracion correspondiente a la solubilidad del

KHT a la temperatura considerada.

En la zona 11, entre las curvas A y B, hay riesgo de precipitacion puesto que el
contenido en KHT es superior a la solubilidad (curva A) pero el KHT puede
permanecer en solucion sin cristalizar: se dice que estd en sobresaturacion.
Todas las dificultades relativas a la estabilizacion tartarica de los vinos
(previsiones, tratamiento) resultan en esta zona de sobresaturacion muy dificil

de cuantificar; s6lo la curva A es conocida, caracteristica de KHT, mientras
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que la curva B depende a la vez de la composicion del vino y de su -historia-

pasada y futura (ej.: choques térmicos, agitacion).

En la practica, es necesario calcular el contenido de KHT en el vino para estimar el
riesgo de precipitacion. Los posibles tratamientos necesarios para garantizar la
ausencia de depdsitos son esquematizados por las evoluciones a partir del punto P,

situado en la zona de peligro.

2.4.2 Tratamientos de las precipitaciones tartiricas (Métodos)
Las técnicas de estabilizacion tartarica recogen tres mecanismos principales (véase

figura N° 2.5):

e Reduccion del contenido en KHT;
*  Precipitacién del KHT en el vino de forma continua;

e  Solubilizacion del KHT en botellas manteniendo la sobresaturacion.

FIGURA N° 2.5
ESQUEMA DE LAS PRECIPITACIONES DE BITARTRATO DE POTASIO.
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ELKHT es el resultado de la presencia en un exceso de potasio y/o de 4cido tartarico.
El acido tartarico procede de la uva. Su reduccion mediante desacidificacion o su
aumento por acidificacion estd muy limitada por las exigencias cualitativas y

reglamentarias.

La mayoria del potasio procede de las uvas en cantidades elevadas en caso de
sobrepresion. Existe aporte mediante diversas practicas enoldgicas: sulfitos,

sorbato, ferrocianuro, bicarbonato, caseinato de potasio.

Por otro lado, la mayoria de los vinos se almacenan en depdsitos de hormigon libres
de 4cido tartarico y /o recubiertos de tartaro que haya precipitado por tiempo frio
pero se disuelve con Ia llegada de las temperaturas estivales. Estos enriquecimientos

son limitados pero su acumulo puede provocar un aumento significativo de KHT.
a) Tratamiento con frio

Tratamientos de los vinos por frio son una consecuencia de su evolucion natural,
donde los tartratos se insolubilizan espontaneamente con los rigores del invierno, o
bien cuando permanecen en conservacion o crianza durante varios afios,
produciéndose una autoestabilizacion de los mismos. Los sistemas aplicados, son
por lo tanto una imitacion de los procesos naturales de estabilizacion por el frio,

pudiendo utilizarse varios métodos.
b) Carboximetilcelulosa (goma de celulosa, CMC)

La carboximetilcelulosa o goma de celulosa es un polisacarido que se obtiene como
celulosa modificada a partir de células vegetales. Los polimeros, formados por

unidades de anhidro glucosa, tienen diferente solubilidad dependiendo del grado de
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polimerizacion y de sustitucion, constituyendo soluciones mas o menos viscosas;
su solubilidad en agua es baja y es insoluble en etanol por lo que en el vino sera,
también, poco soluble dificultandose la dosificacion del producto y las operaciones
de limpieza. Para mejorar estos aspectos se han desarrollado productos liquidos

eficaces.

Debido a su estructura molecular, la CMC, se comporta de manera similar al 4cido
metatartrico, como coloide protector; se une a la superficie del bitartrato potasico
disuelto impidiendo el crecimiento de cristales; su ventaja es su bajo coste y que no
es sensible a la temperatura, el acido metatartrico se descompone a altas
temperaturas de almacenamiento o con variaciones frecuentes de ésta perdiendo su

eficiencia, la acidez natural y el potasio se conservan de igual manera.

En vinos con alta temperatura de saturacion, es decir, muy inestables tartaricamente

(Ts>18°C) el efecto de la CMC es limitado, también lo es frente al tartrato de calcio.

La estabilidad a largo plazo que proporciona el acido metatartrico no es tan buena
como la del CMC, en casos de consumo rapido, es decir, en pocos meses, el primero

resulta una buena alternativa.

La Organizacion Internacional de la Viiia y el Vino (OIV) recomienda el empleo

de las CMC tan solo en vinos blancos y rosados.
e Resinas para la estabilizacion tartdrica

En la actualidad este recurso para la estabilizacion tartarica estd admitido por la
Oficina Internacional de la Viiia y el Vino, segin lo establecido en las resoluciones

OENO 6/76 y 1/93. Esta aprobacion fue impulsada por Estados Unidos y Australia,
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entre otros paises, es decir por los motores de esa nueva concepcion de la enologia,

que comienza a ser referencia.

Esta préctica se realiza con resinas de intercambio catidnico de caracter fuerte
(radicales sulfénicos), regeneradas en ciclo dcido. Este caricter fuerte permite que
solo una pequeiia cantidad de vino (aproximadamente, el 20-25%), haya de pasar
por la resina (véase figura N° 2.6).

FIGURA N° 2.6
ESQUEMA DE LAS PRECIPITACIONES DE BITARTRATO DE POTASIO

Vino
no

Fuente: Minguez, 2012

El resto puede permanecer inalterado. En la resina, el potasio es intercambiado por
protones (H+), siendo aquellos retenidos en la resina y siendo estos ultimos
liberados en el vino. Es decir que del vino nos desaparece una sal muy inestable (el
bitartrato potésico) y nos aparece el 4cido tartarico. Dicho esto ya se puede pensar
otras ventajas (Minguez, 2012).

Las ventajas de la estabilizacion tartarica con esta técnica son varias:



v" Es una técnica eficiente y segura: elimindndose el ion potasio (K*) se
elimina el riesgo de sobresaturacion del THK.

v Es una de las técnicas mas baratas.

¥ Es de fcil control

v" Pueden organizarse procesos continuos y estacionarios.
¢) Electrodialisis (ED)

La electrodialisis es una técnica muy desarrollada en la actualidad, que permite la
separacion de determinados aniones o cationes de los mostos o vinos, haciendo
pasar €stos por un aparato dializador, donde una corriente continua aplicada entre
dos electrodos y unas membranas semipermeables, logran el objetivo propuesto.
Dentro de las posibles aplicaciones que este sistema ofrece el tratamiento de los
vinos, la eliminacion o reduccion de los niveles de calcio o de potasio, permiten de

una manera eficaz estabilizarlos frente a las precipitaciones tartaricas.

El vino se hace circular por un aparato dializador compuesto por un conjunto de
células, donde se sitian dos electrodos en sus extremos cargados con una corriente
eléctrica continua en un dnodo (+) y un catodo (-), colocando entre ellos unas
membranas semipermeables de tipo aniénico permeable a los aniones tartratos (T
y TH") y de tipo catiénico permeables a los cationes calcio y potasio (Ca** y K*).
El campo eléctrico generado de Iﬁanera constante, produce por la ley de Coulomb
un desplazamiento de los iones del vino hacia los electrodos, los cationes calcio y
potasio atraviesan desde el circuito de vino una membrana catidnica especifica,
quedando retenidas en un espacio donde circula agua salada de sulfato potasico,

pues otra membrana aniénica infranqueable impide que se acerquen al 4nodo. Del
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mismo modo los aniones del tartarico circulan en sentido contrario, emigrando a
través de la membrana aniénica hacia el 4nodo, quedando retenidos en otro espacio
contra otra membrana catidénica infranqueable. De esta forma los espacios de las
células por donde circula el vino a baja velocidad y reducida presion se descargan
de 4cido tartdrico, calcio y potasio, enriqueciéndose en estos elementos los espacios
por donde circula el agua salada. La corriente eléctrica que se aplica es del orden
de una diferencia de potencial de 1 voltio por célula, instalindose en los

electrodializadores un conjunto de células de orden de hasta 500 unidades.

Las membranas utilizadas presentan un espesor de 100 a 200 pum, utilizdndose las
de grupos sulfénicos como permeables a los cationes, y las de grupos amonio como
permeables a los aniones; siendo el cation potasio el que mas facilmente emigra,
mientras que el calcio y el sodio 1o hacen en menor cuantia, y entre los aniones se
movilizan los 4cidos tartarico y acético. Las membranas deben poseer una
importante resistencia mecénica, para evitar su degradacion y disolucién en el vino,
alcanzando una vida del orden de 2.000 a 4.000 horas de funcionamiento. El caudal
de tratamiento oscila entre 50 a 150 litros /m*-hora, debiendo controlarse por
conductividad eléctrica la concentracion de bitartrato potasico del circuito de agua
salada, para impedir su precipitacion en el interior de las células, que cuentan con

una separacion entre membranas de 0,3 a 0,7 mm.

Antes del tratamiento de los vinos debe realizarse un ensayo de estabilidad, con el
propdsito de medir el valor de la conductividad eléctrica que debe presentar el vino
tratado que sale del aparato de electrodialisis. Para ello se utiliza una de las pruebas

de estabilidad, especialmente cualquier método de contacto, alcanzando
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normalmente un valor de la conductividad final del orden de 150 a 500 uS, donde
se logra una disminucion de los iones del vino del 15 a 20 % en los vinos jovenes y

del 5 a 15 % en los vinos més viejos, y siempre con un limite superior del 30 %.

El tratamiento es muy eficaz para la reduccion de cationes minerales, destacando
entre ellos el potasio, disminuyendo algo menos el calcio, sodio, hierro y calcio;
mientras que los aniones varian muy poco, alcanzando el vino una reduccion del
pH comprendida entre valores de 0,2 a 0,3 donde ¢l acido tartarico es el mas
afectado, alcanzando una reduccién del 10 a 15% cuando la disminucién de la
conductividad es del 20%. La acidez volatil puede también reducirse en 0,09
gramos / litro en 4cido sulfurico, asi como también el etanol en 0,1% vol, mientras
que otras sustancias como los polifenoles, polisacaridos, aminodacidos, etc. se ven
muy poco afectados por el tratamiento. Los vinos blancos responden mejor a la
desionizacion que los vinos tintos, donde su mayor carga coloidal pueden llegar a
colmatar mas facilmente las membranas, por lo que se debe realizar una limpieza

periodica del aparato.

Para conseguir la estabilizacién tartarica de un vino se debe alcanzar por lo menos
una desionizacion del 17%, soportando de este modo sin problemas una ligera
modificacion quimica y sensorial dentro de lo aceptable, aplicando a los vinos tintos
una caida de 1a conductividad entre un 20%, y para vinos blancos otra del 20 a 30%.
Los efluentes liquidos de este tratamiento son facilmente gestionables, debido a su

valorizacion por la cantidad importante de acido tartarico que contienen.

De acuerdo con la legislacion vigente, el procedimiento de la electrodidlisis

solamente estd permitido para extraer cationes de los mostos o vinos, y
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transferencia de iones se logra por la aplicacion de un campo eléctrico sin que se

lleve a cabo ninguna reacciéon quimica (Contreras, 2001).
d) Principios de operacion de operacion de 1a Electrodialisis

Cuando se establece un campo eléctrico en un electrodializador, los iones migran
hacia el 4nodo o el catodo, segun el signo de su carga. Debido a la disposicion de
las membranas, aparecen compartimientos donde las disolucion del electrolito se
empobrece en éste y otros, donde el electrolito se concentra. Los cationes que estan
en un compartimiento de diluidos migran por efecto del campo eléctrico hacia el
catodo, encontrandose en primer lugar una membrana catidnica, que permite el
transporte, pasando al compartimiento adyacente donde, en su camino, se
encuentran con una membrana anidénica que no pueden atravesar, quedando
retenidos en este compartimiento. Los aniones migran hacia el anodo,
encontrandose una membrana anidnica que pueden atravesar para entrar en un
compartimiento de concentrados, donde en su trayectoria se encuentran con una
membrana catiénica que no permite su transporte, quedando retenidos en este
compartimiento (Andrés, 1991). Para que ocurra un funcionamiento como el
descrito anteriormente el modulo de electrodialisis debe estar formado por dos
electrodos metalicos que establecen el campo eléctrico, catodo y d4nodo, entre los
cuales estan colocadas las membranas (véase figura N° 2.2, en la pagina 38).

Como se dijo las membranas deben ser de dos tipos, una selectiva a los cationes
como calcio, sodio, potasio, amonio etc. que cominmente son llamadas cationicas;
el otro tipo de membranas es selectiva a los aniones como €l cloruro, hidréxido,

nitrato, acetato, etc. y se conocen como aniénicas. Las membranas deben ir de
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forma alternada, es decir, una membrana cationica luego una anionica, nuevamente
una cationica y asi sucesivémentc formando lo que se conoce como el modulo de
- Electrodialisis. Entre cada par de membranas se coloca un separador que consiste
de una malla plastica que proporciona canales de flujo a través de los cuales fluyen
las soluciones, creando turbulencia lo que mejora la transferencia de iones, y
ademas sirve de soporte a las membranas (Machado, 2002).

Se esquematiza una unidad de electrodialisis de dos compartimientos con objeto
de ilustrar el funcionamiento del proceso. Como se dijo consta de un conjunto de
membranas de intercambio idnico dispuestas alternativamente entre dos electrodos,
de tal forma que dan lugar a dos compartimientos. Por el compartimiento diluido
(D) circula la disolucion cuyos iones se desean extraer, y por el concentrado (C), la

disolucion en la que dichos iones se van a concentrar (véase figura N° 2.7).

FIGURA N°2.7

ESQUEMA DE UN MODULO DE ED DE CELDAS DE DOS COMPARTIMIENTOS
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Al aplicar una diferencia de potencial entre los electrodos, los aniones migran a
través de las membranas de intercambio aniénico desde los compartimientos D a
los C, donde quedan atrapados, pues en su camino se interpone la barrera idnica
constituida por membranas de intercambio cationico. Anélogamente los cationes
migran, a través de las membranas de intercambio cationico, desde los
compartimientos D a los C, donde se concentran al impedirles las membranas
aniénicas su migracion hacia el catodo. Las reacciones electrodicas solo se utilizan
a efectos de proporcionar el campo eléctrico necesario para que se produzca el

proceso (Ochoa, 1996).

Se denomina celda a la unidad basica formada, para el caso de la electrodidlisis de
dos compartimientos, por una membrana catiénica, una membrana anidnica y dos
espaciadores. Al conjunto de celdas se le llama mddulo de electrodialisis. En un
modulo pueden haber hasta 500 celdas de dos compartimientos (véase figura N°
2.8, pagina 53). La configuracion de dos compartimientos no es la tinica que puede

ser posible, hay modulos conformados por tres y cuatros compartimientos (Ochoa,

1996).

Generalmente s6lo una pequeila cantidad de agua atraviesa la membrana,
esencialmente solo el agua de hidratacion de los iones transferidos. En el caso de
desionizacion de una solucion concentrada, el transporte de esta agua de hidratacion

puede ser Ufil para concentrar la solucion tratada en materiales no ionizados.

(Mcrae, 1986).
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¢)  Tipos de procesos en electrodialisis

e Proceso estindar de electrodidlisis (ED)

El proceso estandar de electrodidlisis es una operacién unidireccional. Los
electrodos mantienen su polaridad y los iones se mueven siempre en una direccion
constante. Necesita a menudo la adicion de acido o secuestrante a la corriente de
concentrado para evitar la precipitacién de sales como carboﬁato de calcio en las
membranas, se debe limpiar periédicamente la bateria de membranas para eliminar

las incrustaciones (Bernachea, 2010)

e Proceso de electrodidlisis inversa (EDR)

Opera sobre los mismos principios basicos del proceso estindar de electrodialisis.
Sin embargo, en el proceso de EDI, la polaridad de los electrodos se invierte
periédicamente (aproximadamente de 3 a4 veces por hora) y por medio de valvulas
motorizadas, se redirigen los flujos apropiadamente después de una inversion. Los
electrodos en un proceso de electrodidlisis inversa son por lo general de titanio
platinizado. La operacion automatica del proceso EDR elimina la necesidad de
dosificar acido o secuestrantes y la formacion de incrustacién en las celdas

(Bemnachea, 2010).

e Proceso de eléctrodiélisis bipolar (EDB)

El proceso de electrodialisis bipolar utiliza membranas de intercambio i6nico
bipolares para separar y concentrar los constituyentes 4cido y base de una corriente
de sal. La membrana bipolar estd compuesta de dos capas diferentes que son

selectivas a los iones de cargas opuestas. Bajo el influjo de la corriente eléctrica
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adecuada, el agua se descompone en la membrana bipolar, en H" y OH (véase
figura N° 2.8). La membrana bipolar se coloca de manera que los cationes Na* se
emparejan con los iones OH" produciendo NaOH y los aniones SO4 se emparejan
con H" produciendo H,SOs (Bernachea, 2010).

FIGURA N°2.8

CELDA ELECTRODIALITICA CON MEMBRANAS BIPOLARES
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f)  Clasificacion de los procesos de electrodialisis

Existen equipos de electrodialisis en diferentes configuraciones dependiendo de los
requerimientos de la separacién que se desea realizar, la operacién puede realizarse

de forma continua, discontinua (por lotes) o semicontinua (Ochoa, 1996).

¢ Proceso Batch

La operacién por lotes tiene la ventaja que permite un producto de concentracién
definida, es posible alcanzar una relacion de concentraciones entre el diluido y
concentrado que puede llegar hasta 1/150, sin embargo, resulta inadecuada para
grandes instalaciones debido al tamafio de los recipientes de élrnacenaje (Machado,

2002), (véase figura N° 2.9, pagina 54)
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FIGURA N°2.9
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El modo semicontinuo és una combinacién de discontinuo y continuo. Se utiliza
cuando las condiciones de proceso son las adecuadas para operar en discontinuo y
la densidad de corriente limite no es muy baja. De esta forma se combinan las
ventajas del discontinuo, lograndose elevados grados de desalacion, y las del
continuo, aparte del periodo de puesta en marcha del equipo, el sistema opera de
voltaje y densidad de corriente constante en ¢l tiempo, lo que simplifica el control
de la operacidn ¢ incide positivamente en la estabilidad de las membranas, que no
se ven sometidas con tanta frecuencia a los cambios bruscos de concentracion

tipicos del proceso discontinuo (Ochoa, 1996).
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¢ Proceso Continuo

La configuracién en continuo permite manejar grandes cantidades del fluido a tratar
(véase figura N° 2.10). En este tipo de proceso se hace necesario colocar varios
modulos de electrodialisis en serie (electrodialisis multietapa) o ser recirculado una
segunda vez (doble paso). Otra modalidad consiste en recircular el concentrado,
con lo que se obtiene ventajas adicionales: se aumenta el porcentaje de
recuperacion, se disminuye el consumo de hidraulico y la cantidad de concentrados
a evacuar. Sin embargo, concentraciones muy elevadas de la solucién a tratar
disminuyeri la selectividad de las membranas y aumenta el trasporte de agua a través
de las mismas (Machado, 2002).

FIGURA N°2.10

SISTEMA CONTINUO DE ELECTRODIALISIS
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g) Elementos del equipo de electrodialisis

Para el caso en el que los compartimientos electrodicos comparten un electrolito

comun. Béasicamente consta de los siguientes sistemas:
* Hidraulico y eléctrico
A su vez, el sistema hidraulico consta de los sistemas de:

* Alimentacién de los compartimientos diluidos, concentrados y

electrodicos.

El sistema eléctrico lo constituye un par de electrodos de polaridad opuestas que
permiten aplicar diferencias de potencial y densidades de corrientes diferentes

segun sea las necesidades del proceso. La corriente fluye en serie entre los dos

electrodos a través de las diferentes celdas que componen el médulo. El consumo

energético por lo general es bajo y viene expresado por la suma de la energia
eléctrica necesaria para transferir los iones a través de las membranas y la energia
eléctrica necesaria para bombear las disoluciones a través de los compartimientos
del médulo. Cuando la concentracion de los iones en la alimentacion es elevada,
predomina el primer término, que depende de la resistencia de los diferentes
componentes del modulo de electrodidlisis (Ochoa, 1996).

Una vez especificados los sistemas que contribuyen a un médulo de electrodialisis,
se puede comenzar a hablar de sus componentes bésicos (ver figura 2.11, pagina

54). Los cuales son:

» Electrodos, Membranas, Espaciadores y Juntas.

56



FIGURA N° 2.11

ESQUEMA DE UN MODULO DE ELECTRODIALISIS
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Electrodos:

Los electrodos son materiales conductores de la electricidad, a través de los cuales
se verifica la transferencia electronica con la disolucion en la que se encuentran las
sustancias cuya transformacion se desea. En electrodialisis inicamente cumplen la
funcion de proporcionar el campo eléctrico necesario para que se produzca el
proceso. Por lo tanto son DSAs (dnodos dimensionalmente estables como los
elaborados con éxidos metalicos por ejemplo los de dioxido de estafio) o Pt/Ti
(platino soportado sobre titanio) como anodos, y acero inoxidable como cétodo
Otro factor a tomar en cuenta es la ocurrencia de reacciones en la superficie de los
electrodos. Para minimizar este factor se deben emplear soluciones de lavado con
electrolitos, como el sulfato de sodio, que no se electrolicen en las condiciones de
‘trabajo. Con frecuencia las soluciones de lavado de ambos electrodos se mantienen

separadas, pero por lo general estas dos corrientes se mezclan para compensar la
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diferencia de pH generada por las reacciones electrddicas, del mismo modo, se le
adiciona acido a dicha solucion para evitar la precipitacion de calcio y magnesio.
En las instalaciones industriales, en donde se manejen grandes cargas de
alimentacion, es de gran importancia mantener separados los gases generados en
ambas reacciones (la anddica y la catddica), ya que en el anodo se forma oxigeno
con algo de cloro y en el catodo se forma hidrogeno, los cuales al mezclarse pueden

originar una combustion incontrolada del hidrégeno (Ochoa, 1996).
Membranas:

Basta recordar que en electrodialisis los criterios mas importantes que se toman en
cuenta para seleccionar las membranas de intercambio i6nico, son los de alta
permselectividad y baja resistencia eléctrica. La tinica excepcion la constituyen las
dos membranas que delimitan los compartimientos electrédicos (de las soluciones
de lavado). Estas tltimas deberian ser perfluoradas, de alta resistencia quimica, ya
que se enfrentan a un ambiente quimico mucho mas agresivo que el resto de las
membranas del médulo (oxidante en el dnodo y valores extremos de pH, acido en

el anodo y basico en el catodo) (Ochoa, 1996).

Espaciadores:

Los espaciadores son materiales plasticos (polietileno, poliéster) en forma de malla

que se colocan entre cada par de membranas. Sus funciones son las siguientes:
¢ Proporcionar los canales de flujo a través de los cuales fluyen las disoluciones.
* Actuar como promotores de turbulencia y controlar la distribucion de flujo.

o Sellar las celdas.
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* Soportar las membranas.
Juntas:

Su objetivo es doble: Evitar fugas de electrolito en la celda, ya que es fuente
importante de problemas tales como cortos circuitos; y evitar la mezcla de las
corrientes que fluyen por los compartimientos concentrados y diluidos. Deben
poseer alta estabilidad quimica y resistencia mecanica. Es de gran interés que ambas
propiedades se satisfagan con el menor espesor posible, pues de esta forma se
minimizaré las distancia intermembrénica y por lo tanto el consumo especifico de

energia (Gorrochotegui, 2004).
h)  Aplicaciones del proceso de electrodialisis

La electrodialisis es un proceso tmico, ya que permite separar especies ionicas que
muchas veces no pueden ser separados por otros métodos. Ademas, tienen la ventaja
de que es adaptable tanto a procesos continuos como a procesos por etapas. Por
estas razones ‘tiene muchas aplicaciones industriales, algunas de las cuales se

mencionaran a continuacion.

¢  Produccién de Salmuera

Permite la concentracién de agua de mar produciendo una salmuera de la que
finalmente se obtendra sal solida. De esta forma se reducen los costos, ya que la
cantidad de agua que se debe evaporar para obtener los cristales de sal sera mucho
menor, lo que implica un menor gasto de energia (Mcrae, 1986). Los lideres en este
campo son obviamente las empresas japonesas Tokuyama Soda, Asahi Glass y

Asahi Chemical (Ochoa, 1996).
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¢  Desalinizacion de Agua

Con este método puede producirse agua para la industria petroquimica, refinerias,
agua para caldera y generadores de vapor, agua para refrigeracion, e incluso agua
potable. Este proceso resulta adecuado para obtener agua potable a partir del agua
de mar en aquellos lugares donde las fuentes de agua son escasas, la mayor parte de
las plantas potabilizadoras de agua salada se encuentran en Oriente Medio y en el

Norte de Africa (Andres et al.,1991).
¢ Desmineralizacion del Suero Licteo

Es la tercera aplicacion en cuanto a capacidad mundial instalada. El lactosuero
como efluente es muy contaminante por su alta demanda bioquimica de oxigeno y
su alta demanda quimica de oxigeno. Este suero es recuperado por diversas técnicas,
ya que contienen una cantidad no despreciable de proteinas, lactosa y calcio. La
electrodialisis permite separar la sal del suero salado sin eliminar los compuestos
organicos, como proteinas y lactosa, presentes en el suero gracias a la selectividad
de las membranas utilizadas. Por medio de electrodialisis también es posible separar
acido lactico formado por fermentacion de la lactosa presente en el suero lacteo

(Ochoa, 1995).
*  Recuperacién de Productos Quimicos

Se puede utilizar para recuperar los reactivos en procesos de neutralizacion acido
base en los que se obtiene una sal de poco valor. Por ejemplo, en la industria

papelera se producen grandes cantidades de sulfato de sodio, este producto puede
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convertirse de nuevo en acido sulfurico y sosa por medio de una electrodialisis

(Andres et al.,1991).
e Separacion de Aminodcidos

Los aminoacidos tienen la propiedad de qué pueden ser protonados a valores de pH
que dependen de su punto isoeléctrico. Aprovechando esto, puede llevarse a cabo
una separacion por electrodialisis a diferentes pH para cada aminoacidos (Andres,

1991).
e Recuperacion de sales metalicas en Procesos de Recubrimiento Galvanicos

Mediante electrodialisis se logra concentrar las aguas de lavado de los
recubrimientos y recircularlas al proceso, con lo que se logra una recuperacion
superior al 90 %, no sélo de los metales contenidos en la disolucion de lavado, sino
también de otros compuestos como acido bérico y cianuros. Ademas se minimiza
el problema medioambiental que implica desechar esta agua de lavado. Ejemplos
de esta aplicacion son la recuperacion d¢ niquel y sales de cobre, entre otros (Ochoa,

1995).
e Recuperacion de acidos Minerales y Metales Pesados

Por medio de procesos de electrodialisis con membranas muy especializadas, es
posible obtener concentraciones de d4cidos comprendidas entre 12 y 22 %, partiendo
de disoluciones 100 veces mas diluidas, lo que facilita el reciclado de dichos 4cidos.
En el caso de efluentes que contienen metales pesados y otros residuos toxicos es

posible eliminarlos, siempre y cuando estén ionizados, y concentrarlos (Ochoa,

1995).
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i)  Procesos de transporte que ocurren durante Iz electrodialisis

Un cierto numero de procesos de transporte ocurren simultineamente en la

electrodidlisis de compartimientos multiples (véase figura 2.12). (Wilson, 1960)

FIGURA N° 2.12

' PROCESO DE TRANSPORTE DURANTE EL PROCESO DE ELECTRODIALISIS
MPA MPC
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MPA: Membrana permeable aniénica
MPC: Membrana permeable cationica

Fuente: Wilson ef al, 1960

El transporte de contraiones constituye el mayor movimiento eléctrico en el

proceso; los contraiones transportan por electroésmosis una cierta cantidad de agua.

El transporte co-ionico es comparativamente pequeiio y depende de la calidad de la
membrana ionico-selectiva y de la concentracion de salmuera. El agua se transporta

también electro-osmoticamente con los co-iones.
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La difusion del electrolito tiene lugar desde la salmuera al compartimiento del
diluido, ya que en el proceso de electrodilisis la corriente de salmuera esta
normaimente mas concentrada que la corriente del diluido. El transporte de agua

esta asociado también a la difusion del electrolito.

2.5.1 Polarizacion y densidad de corriente limite en la electrodialisis

a) La Polarizaciéon

La polarizacion de concentraciéon es un fenomeno que se produce en todos los
procesos de separacion con membranas. En la electrodialisis el fendmeno tiene
lugar cuando un ion se¢ transfiere o descarga sobre la superficie de una interfase
solida, encontrandose sujeto a un valor limite en su transferencia de materia a través
de dicha interfase. Este fendmeno que afecta negativamente a la estabilidad de las
membranas presenta un perfil de concentracion de las interfaces disolucion-
membranas en una celda de electrodidlisis de tres compartimentos formada por un
anodo, un catodo, una membrana de intercambio anionico (MA) y una membrana

de intercambio cationico (MC).

Por el compartimiento B se alimenta una disolucion acuosa de una sal XM. En la
zona central de este compartimiento la mezcla de la disolucion es completa,
homogénea. Sin embargo, conforme las lineas de flujo se aproximan a las interfases
disolucién-membrana la velocidad lineal de la disolucién disminuye, de tal forma
que en las proximidades de las membranas existen zonas en las que no hay mezcla

(zona estatica, capa limite). Por razones idénticas estas zonas existen en las
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interfases disolucién-membrana de los compartimientos A y C, correspondientes

respectivamente al analito y al catolito.

Al aplicar una diferencia de potencial entre los electrodos, los aniones X™ migran
desde B hacia el anolito A a través de la membrana de intercambio anidnico MA,
mientras que los cationes M™ migran hacia el catolito C a través de ]Ja membrana
de intercambio catiénico MC.

Como consecuencia, en las zonas estaticas del compartimento central disminuye la
concentraciéon del ion que es transportado con respecto a la de la disolucion que

alimenta dicho compartimiento:
v" El aniéon X en la interfase membrana anidnica-disolucion.
v El catiéon M" en la interfase membrana cationica-disolucion.

Para compensar tal disminuci6n, los iones de la zona de la mezcla homogénea del
compartimiento central B migran hacia las zonas estaticas por difusion. En tanto y
cuanto la velocidad de difusion sea igual a la de migracion de los iones a través de
la membrana, impuesta por la corriente eléctrica, se alcanzara una situacion de
equilibrio.

Sin embargo, si la velocidad de migracion a través de las membranas, determinada
por la densidad de corriente aplicada, excede a la difusion, la concentracion de iones
en las zonas estaticas comenzara a disminuir hasta aproximarse a cero. En este
momento se produce la polarizacion por concentracion de la membrana (véase

figura N° 2.13, pagina 65).
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FIGURA N° 2.13

GRADIENTES DE CONCENTRACION EN LA INTERFASE
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Fuente: Medina, 2007
b) La corriente limite

La densidad de la corriente a la que se inicia se denomina densidad de corriente
limitante (o corriente limite). Por encima de ella se produce la electrohidrolisis del
agua, transportandose H* a través de la membrana de intercambio catidonico y OH

a través de la membrana de intercambio anionico.
El resultado neto de la polarizacion por concentracion es:

v" Disminucién de la concentracién de iones en las interfases membrana-
disolucion de los compartimientos diluidos (compartimiento central B en

la figura anterior)

v' Aumento de las concentraciones de iones en las interfases membrana-
disolucion de los compartimientos concentrados (compartimientos

anddicos A y catddicos C en la misma figura).

Las consecuencias de la polarizacion por concentracion de trabajar por encima de

la densidad de corriente limitante, son:
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v" Incremento brusco de la resistencia eléctrica de la celda.
v" Disminucion de la eficacia de la corriente.

v Disminucion del pH en el compartimiento diluido y aumento en el

compartimiento concentrado.

El aumento de la resistencia eléctrica da lugar a un incremento en el consumo
especifico de energia del proceso. La disminucion de la eficacia de la corriente
origina:

v Un mayor consumo especifico de energia.

v Una mayor area de membrana para una produccién determinada. En

definitiva, mayores costes fijos y variables.

El aumento del pH en el compartimiento concentrado y la disminucion en el diluido
surge como consecuencia de que una vez producida la electrohidrélisis del agua,
los iones OH- son transferidos a través de la membrana anionica al compartimiento
concentrado, pero no asi los iones H+ a través de la membrana cationica. Este
ultimo comportamiento es anémalo y se desconoce la causa (Ochoa, 1996). Este
aumento puede dar lugar a la precipitacién de hi hidroxidos insolubles, tales como
los de calcio y magnesio. El fendmeno conocido en la literatura anglosajona como
scaling conduce, tanto a un incremento adicional del consumo especifico de
energia, como a una disminucion de la vida media de las membranas. En el mejor
de los casos evitar este fendmeno exige afladir acido para neutralizar el exceso de

iones OH-, lo que supone, tanto un coste adicional como un aumento de la



complejidad del proceso. Para evitar tales problemas es importante que la densidad

de corriente limitante sea lo mas elevada posible para cada proceso.

Método experimental:

El método mas utilizado para determinar la corriente limite consiste en elaborar una
curva de polarizacion, para lo cual se grafica la diferencia de potencial aplicada a
los electrodos en funcién de la intensidad de la corriente, bajo condiciones de
concentracion y temperatura constante. La curva presenta un cambio de pendiente
brusco debido al aumento de la resistencia cuando se alcanza el valor maximo de
corriente que la solucién puede transportar, el punto donde se observe esta inflexion

en la curva corresponde a la corriente limite (Igual ef al.,1999).

El calculo de dicha intensidad limite delimita el punto a partir del cual se pueden
producir fenémenos de polarizacion que ponen en peligro el correcto
funcionamiento de la pila. Por tanto para evitar riesgos innecesarios, €s
recomendable trabajar al 80% del valor de la intensidad limite hallada (Igual ef al.,

1999).

2.5.2 Membranas de intercambio iénico

¢) Propiedades de membranas de intercambio idnico.

Las principales propiedades a considerar a la hora de seleccionar una membrana de

intercambio iénico para un determinado proceso son:
d) Selectividad I6nica

La selectividad es la capacidad que tienen las membranas de dejar pasar o

discriminar un ion segin la carga. Las cargas fijas define la selectividad del Ion.
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e) Estabilidad Quimica

Es fundamental que sea alta, pues durante su aplicacion las membranas se

encuentran sometidas a sustancias oxidantes y reductoras.
f)  Resistencia Mecanica

Las membranas deben tener una alta resistencia mecénica y una escasa variacion de
sus dimensiones para evitar su ruptura como consecuencia de las fuerzas que deben

soportar cuando se colocan en los médulos de electrodialisis.
g) Resistencia Eléctrica

La resistencia eléctrica depende del tipo de grupos intercambiadores de iones y del

espesor de las membranas.
h) Resistencia Térmica

Depende del polimero base, asi como del material polimérico de refuerzo. Las
membranas perfluoradas son estables hasta 100°C, mientras que las no perfluoradas

comerciales, en general no pueden trabajar a temperaturas superiores a los 60°C.
i)  Bajo coeficiente de difusion para soluto y solvente

Desafortunadamente las membranas de intercambio idnico son permeables en una
cierta extensién a las moléculas no ionizadas. Estas pueden atravesarlas por

difusion, sobre todo las de pequefio tamaiio.

j)  Membrana de intercambio catidonica
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Una membrana cationica es una lamina que contiene una matriz porosa en la cual
contiene grupos funcionales fijos de carga negativa, los grupos de intercambio mas

usuales son los sulfonato y carboxilato:
S03' El grupo funcional es el 4cido sulfénico
€00 El grupo funcional es un 4cido carboxilico

Estos grupos electronegativos deben ser balanceadoé por l?s contraiones de Earga
positiva (cargas moviles), que son facilmente transp(')rtado__;; de un grupo a ofro. La
lamina es entonces capaz de permitir el paso de una corn'énte en la forma de un
flujo de cationes, sin transportar aniones ni agua. Las membranas de intercambio

cationico sélo son permeables a los cationes, mientras que constituyen una barrera

eléctrica para los aniones (Medina, 2009)
K) Esquema de una membrana catidnica.

Los grupos funcionales fijos de sulfonato (505 1) de una CEM debido a un potencial

eléctrico, los iones sodio (Na'*) pasan por las membranas (véase figura N° 2.14),

FIGURA N° 2,14

ESQUEMA DE UNA MEMBRANA DE INTERCAMBIO CATIONICO (CEM)

Fuente: Medina, 2009
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La membrana de intercambio cationico (CEM) y una membrana de intercambio

anidnico {AEM) con sus respectivas cargas fijas y méviles (véase figura N° 2.15)

FIGURA N°2.15

ESQUEMA DE UNA MEMBRANA DE INTERCAMBIO CATIONICO Y ANIONICO

Fuente: Medina, 2009

1)  Ensuciamiento de las membranas

El ensuciamiento es el factor més significativo que afecta el rendimiento de los
sistemas de electrodialisis causando una reduccion en la calidad del agua de
producto. Esto es el resultado de materiales insolubles que cubren la superficie de

la membrana.

En general la mayoria de materiales que ensucian pueden ser clasificados de la
manera siguiente: Solidos suspendidos, formacion de precipitados, 0xidos de metal

(Fe, Al, Mg, Ca), materiales biolégicos. (Median, 2009)
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2.6 Importancia y factores de variacion de la acidez y del pH: visién general

de la problemaitica de la disminucion de la acidez de los vinos

En enologia, la nocion de acidez de los vinos se puede enfocar de distintas
maneras. El en6logo distingue diversas formas de acidez: la acidez total, la acidez
volatil, la acidez fija y la acidez real. Cada una de ellas reviste una importancia

distinta con respecto al equilibrio fisico-quimico u organoléptico.

Por consenso, la acidez total representa la acidez determinada por la
neutralizacion quimica de las funciones acidas de los acidos minerales y
organicos presentes en el medio. La participacion de cada acido en concreto en
la acidez total esta determinada por su caracter mas o menos fuerte, es decir por

su estado de disociacion K, y su grado de salificacion (A°):

AH+H0 €<—> A +H;0"

La emisién de iones H3O" traduce el caracter cido de la molécula AH. La
disociacion es una funcidn de la constante K. (0 de su cologaritmo decimal
pKa):

K. = [A] H:0'/[AH]

El 4cido tartrico y el 4cido malico son los principales acidos responsables de
la acidez del vino. La acidez volatil, que forma parte de la acidez total, esta
compuesta por todas las formas libres y salificadas de los acidos volatiles. El
acido acético es el componente principal de la fraccidon volatil de los 4cidos

del vino que pueden ser arrastrados por la destilacion. La acidez fija se

71



obtiene restando la acidez volatil de la acidez total; por lo tanto, coincide
exactamente con la fraccion libre de los 4cidos fijos y la fraccion volatil y
salificada de los 4cidos volatiles.
La acidez real del vino, expresada por el pH, equivale a la concentracion de
funciones acidas libres en el vino, es decir a la concentracion de iones H30",
estrictamente responsables de la acidez. La acidez real, determinada mediante un
electrodo y un pH metro, se podria expresar pues en funcion de la concentracion de
iones H" , aunque por lo general se utiliza su logaritmo decimal, 0 mas exactamente
su cologaritmo, mucho mas comodo, simbolizado por el término de pH:

PH =—log,, [H30+]
Los vinos son basicamente mezclas de acidos débiles, mas o menos salificados
dependiendo de su pK, respectivo, de la composicion de los suelos de origen,
del grado de maduracion de la uva, de las condiciones climaticas del afio, del
modo de cultivo del vifiedo y del modo de gestion de la vinificacion.
El valor del pH de una solucién de un mono 4cido débil y de su sal se obtiene
mediante la ecuacion:

pH = pKa + log [A"]/[AH]

El pH del vino es resultado del equilibrio de los diversos acidos incluidos en

su composicion (véase tabla N° 2.3, pagina 73).
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TABLA N°2.3

PRINCIPALES ACIDOS ORGANICOS (ANIONES) QUE DETERMINAN EL

EQUILIBRIO ACIDO —-BASE DE LOS VINOS

Categoria

Nombre

pKa

Concentracion en el vino

(no disociados)

(mg/t)
Clorhidrico <] 20 a 1000 en NaCl
i Sulfiirico 1 1 200 a 400 en K280,
Acidos minerales fuertes .
(fuertemente disociados) Sulftirico 2 1,6
Sulfuroso 1 1,77 10 a 225 en SO2
Fosforico 1 1,96 70 a 500 en PO4
Tartrico 1 3,01 1500 a 4000
Acidos organicos débiles Citrico 1 3,09 0a 550
(parcialmente disociados) | Malico 1 3,46 0 a 4000
Lactico 3,81 100 a 3500
Tartarico 2 4,05
Succinico 1 4,16 500 a 1500
) Citrico 2 4,39
Acnflc_hs organicos muy Ardtiss 473
débiles ( muy poco
disociados) Malico 2 5,05 100 a 1000
Succinico 2 5,23
Citrico 3 5,74
Fosforico 2 6,7
, . . Carbonico 1 6,52
Acidos minerales débiles
Carbonico 2 10,22
Fosforico 3 12,44
Fenoles
Polifenoles 8all

Fuente: Ribereau — Gayon et al., 1998

Entre los diversos 4cidos presentes, el mas fuerte es el acido tartrico. Es el

primero en salificarse y desplaza a los demas acidos de sus sales. Entre los

cationes minerales que neutralizan los acidos, el potasio es el mas abundante,
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y el que determina la mayor parte de los equilibrios acido-base (véase tabla N°
2.4).
TABLA N°2.4

PRINCIPALES MINERALES PRESENTES (CATIONES) SUSCEPTIBLES DE

INTERVENIR EN EL EQUILIBRIO ACIDO- BASE DE LOS VINOS

Compuestos Concentracion (en mg/l)
Potasio 500 a 2000

Sodio 20a 200

Calcio 80a 140

Magnesio 80a120

Hierro 0,5a5

Cobre 0,2a2

Fuente: Ribereau — Gayon et al., 1976

2.6.1 ElpHy la acidez en el tratamiento por electrodialisis

La electrodialisis es una técnica de separacion de iones mediante membranas
selectivas, permeables a los aniones o a los cationes, por accién de una corriente
eléctrica que asegura el transporte de los iones en un sentido o en otro. Esta técnica
se ha desarrollado en enologia para la estabilizacion tartrica de los vinos
(Moutounet et al., 1994), pero el intercambio de iones durante tratamiento provoca
asimismo una modificacion del pH que se puede aprovechar en los vinos con un pH
elevado y una acidez total elevada debidos a una sobresaturacion de potasio.

El esquema de una celda de electrodialisis nos muestra la corriente continua entre
anodo y catodo controla el funcionamiento del sistema, con una diferencia de
potencial del orden de 1V. Debido a la permeabilidad selectiva de las membranas,

los iones (aniones y cationes) se acumulan en el compartimento 2 y se eliminan del
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compartimento 1. Se combinan varias celdas en una construccién tipo filtro-prensa,
para crear una alternancia de compartimentos donde se concentran o diluyen los
iones. Los liquidos concentrados y diluidos se canalizan por separado, y se

recirculan para incrementar la carga ionica del concentrado (véase figura N° 2.16).

FIGURA N° 2.16

PRINCIPIO DE LOS INTERCAMBIOS DE IONES A TRAVES DE UNA CELULA DE ED

CATODO
sauAL ) B A

VIN 6 ' =W L« —S\- >
mlrs - " \\0
=
A '”wmwf’- O 'm’-“m A oo saisvenn A . .

Membrana Membrana Membrana ~  Membrana

Anoddnica Catédica Anoddnica Catddica

Fuente: Escudier, 2002

Dependiendo de las membranas utilizadas y del equilibrio de membranas
anionicas/cationicas instaladas, se puede dar preferencia a la eliminacién del
potasio y limitar la pérdida de ciertos acidos, como el acido acético, o de moléculas
pequeiias, como el etanol.

La eliminacién del potasio, aunque disminuya la cantidad de 4cido tartarico, tiende
siempre a rebajar el pH (véase tabla N° 2.5, pagina 76). Con los equipos de
electrodialisis optimizados para la estabilizacion tartrica, la disminucion méaxima
del etanol debe ser de 0,1 % vol., la disminucién del pH inferior a 0,25; y la

disminucion de la acidez volatil inferior a 0,09 g/l H2SO4 (0,11 g/l acido acético).
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TABLA N° 2.5

EVOLUCION DE LA COMPOSICION DE UN VINO TINTO (MERLOT) TRAS EL

TRATAMIENTO POR ELECTRODIALISIS PARA SU ESTABILIZACION EN

MATERIA DE PRECIPITACIONES TARTRICAS

Parametros Antes Después Evolucion
Conductividad (mS) 2190 1890 -13,7%
pH 3,41 3,33 2,4%
Acidez total g H2SO4/1 3,53 3,41 -3,4%
Acidez volatil g HSO4/1 0,38 0,37 -2,7%
K" mg/l 1100 920 -16,4%
Ca™ mg/l 687 550 -19,9%
Acido tartéarico g/l 2,22 1,90 -14,4%
SO libre mg/l 19 19

SO; total mg/l 80 70 -12,5%
Etanol % vol. 12,43 12,42

Fuente: Escudier, 2002

2.6.2 Potasio y pH de los vinos

El vino es una bebida acida debido a la presencia de un conjunto de acidos organicos
de caracter débil, estando éstos parcialmente disociados, una parte manifestando su
caracter acido mediante sus hidrogeniones (H") y otra parte sin disociar,
presentando en consecuencia una resistencia a la modificacion de su pH cuando se
alteran las condiciones acido-base del vino, siendo este efecto denominado como
"poder tampon". Un acido débil (HX) en mezcla con su sal disociada (X°) se
presenta como:

logg%% =logK —Iog(H "'")= pH - pK =log(S/L)
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s=(x")

L=(HX)
Para que se mantenga en equilibrio (K), al aumentar (H") por adicion de un 4cido,
(HX) debe aumentar por unién de (X°). Por el contrario, cuando disminuye (H") por
adicion de una base, se disocia (HX) para mantener fijo K. El punto maximo de
poder tampon se alcanza cuando log S/L es igual a cero. Es decir, cuando el pH del
medio es igual al pK de la funcién 4cida. En el vino, el pK de todas las funciones
acidas que contiene se encuentran entre valores de 3 a 5, que coinciden
aproximadamente con los del 4cido tartarico entre 3 a 4 como 4cido mayoritario en
el vino. Como los valores de pH en los vinos son muy similares a los del pK, ello
lleva a considerar su elevado "poder tampon”, sucediendo esto, porque el vino es
rico en acidos organicos salificados con cationes, como el potasio y calcio que en
€l son mayoritarios. De una manera muy simplista, se puede considerar que el pH
de los vinos depende principalmente de los contenidos en acido tartarico y potasio,
de acuerdo con la siguiente expresion:

e (dcido tartarico)
pH=1 (potasio)
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CAPITULO III

VARIABLES E HIPOTESIS

3.1 Variables de la investigacién

De acuerdo a la investigacion realizada la variable usada fue:
“Parametros de operacion para la estabilizacién tartarica del vino joven de la

variedad de uva Isabella”
3.2 Operacionalizacién de variables

La variable que se presenta a continuacion se ha definido de acuerdo a la

formulacion de la hipotesis mencionada en la presente tesis.

3.2.1 Variable

Parametros de operacion para la estabilizacion tartarica del vino joven.

3.2.2 Dimensiones
v" Factores que determinan la estabilidad tartarica del vino joven.

¥v" Desionizacion de los iones potasio, calcio y acido tartarico

3.2.3 Indicadores

Los indicadores usados para la variable de la investigacion fueron:
v" Densidad de corriente
v" Conductividad eléctrica del vino
v" Concentracion del 4cido tartarico

v" Concentracion de potasio

78



v

-~

SN

Concentracion de calcio

pH

grado alcoholico

porcentaje de desionizacion

Conductividad inicial del vino

Conductividad final del vino

TABLA N° 3.1

OPERACIONALIZACION DE VARIABLES

“DETERMINACION DE PARAMETROS DE OPERACION PARA LA

ESTABILIZACION TARTARICA DEL VINO MEDIANTE EL PROCESO DE

ELECTRODIALISIS”

VARIABLE

DIMENSIONES

INDICADORES

Parametros de
operacion para la
estabilizacion
tartarica del vino
joven

Densidad de corriente

Conductividad eléctrica del
vino

Factores que determinan la

Concentracion del acido
tartarico

estabilidad del vino joven

Concentracion de potasio

Concentracion de calcio

pH

grado alcoholico

porcentaje de desionizacion

Desionizacion de los iones

Conductividad inicial del vino

potasio, calcio y acido
tartarico

Conductividad final del vino

Fuente: Propia
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3.3 Hip6tesis

3.3.1 Hipétesis general

Mediante el proceso de electrodialisis se va variando los parametros de operacion
tales como el caudal, la concentracion de la salmuera y el voltaje hasta alcanzar la
estabilizacion tartarica del vino joven de la variedad de uva Isabella en la industria

peruana.

3.3.2 Hipotesis especificas
a. Los factores que determinan la estabilidad del vino joven de la variedad de
uva Isabella son la densidad de corriente, conductividad eléctrica, la

concentracion del acido tartarico, potasio y calcio, el pH y el grado alcohdlico.

b. El porcentaje de desionizacion entre 20 y 40% de las sales tartaricas de potasio

y calcio consigue estabilizar el vino joven de la variedad de uva Isabella.
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CAPITULO IV

METODOLOGIA

4.1 Tipo de investigacion

La investigacion se tipifica de la siguiente manera; tiene un enfoque cuantitativo,
de nivel aplicativo, de tipo experimental, de acuerdo al uso del instrumento es

transversal, de acuerdo al tiempo de obtencién de datos retrospectivo.
4.2 Diseiio de la investigacion
4.2.1 Disefio experimental

Para determinar los parametros para la estabilizaci6n tartérica del vino mediante el
proceso de electrodialisis, usamos cuatro variables diferentes a las que llamamos
factores con tres niveles en cada uno de estos, para lo cual necesitaremos conocer
el niimero de experimentos que se obtienen de todas las combinaciones posibles de
los niveles de cada variable independiente. Estos experimentos se realizan en el

equipo de electrodialisis.
4.2.1.1 Descripcién del disefio del equipo de electrodislisis

Para lograr la estabilizacion tartarica del vino se utilizé un equipo de electrodialisis
a nivel de laboratorio (véase figura N° 4.1, pagina 82). El disefio de este equipo
consta de tres sistemas:

¥" Filtro prensa (médulo de electrodialisis)

v"  Hidraulico
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v"  Eléctrico

FIGURA N° 4.1

EQUIPO DE ELECTRODIALISIS NIVEL LABORATORIO

Fuente: Propia

a) Modulo de Electrodialisis

Es de un tipo filtro prensa, esta construido con dos placas de material de acrilico de
15 x 20 cm? sobre el que se ensamblan dos compartimentos electrédicos donde se
colocan los electrodos, cuatro membranas de intercambio anidnico y tres de
intercambio catiénica de 10 x 15 cm?, situado alternadamente y separadas por un
conjunto de marcos de material acrilico y espaciadores con juntas de jebe de 2 cm
de lado para evitar fugas y permitir el flujo uniforme, constituyendo asi las celdas
de diluido y concentrado. El médulo esté sujeto con 7 pernos distribuidos de manera

que permitan un buen ensamble y garanticen hermeticidad (véase figura N° 4.2).
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FIGURA N° 4.2

MODULO DE ELECTRODIALISIS - VISTA LATERAL Y VISTA FRONTAL

Fuente: Propia

El médulo de electrodidlisis esta constituido por los siguientes elementos:

¢ Electrodos:

En los compartimentos electrédicos se encuentran los electrodos, el 4nodo es de
titanio platinado y el catodo es de acero inoxidable. El electrodo de titanio es una
malla de 3 x 10 cm?, el electrodo de acero inoxidable es una placa de 3 x 10 cm?
segun se muestra en la siguiente figura ambos tienen una prolongacién donde se

sujeta los cocodrilos que conectan a la fuente de corriente (véase figura N° 4.3).
FIGURA N° 4.3
ELECTRODO DE TITANIO PLATINADO (DERECHA) Y

ELECTRODO DE ACERO INOXIDABLE (IZQUIERDA)

Fuente: Medina, 2007
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e Membranas:
Las membranas empleadas para la estabilizacion tartarica del vino:

v" Membrana cationica FTCM-E

v" Membrana aniénica FTAM-E

Con area efectiva de 150 cm? cada una (véase tabla N° 4.1).

TABLA N° 4.1

CARACTERISTICAS DE LAS MEMBRANAS ANIONICAS Y CATIONICAS

Caracteristicas de la membrana FTCM-E FTAM-E
Resistencia eléctrica (Q/cm?) 2,5-3,5 2,5-3,5
Capacidad de intercambio idnico (meg/g 1,5-1.8 1.4-17
membrana)

Espesor (mm) 0,17-0,19 0,16-0,18

e Espaciadores:

Los espaciadores son materiales plasticos (polietileno, poliéster) en forma de malla

que se colocan entre cada par de membranas. Las medidas usadas para el modulo

de electrodialisis son de 10 cm de ancho por 15 cm de alto (véase figura N° 4.4).
FIGURA N° 4.4

ESPACIADORES

B e —— ——— . . — o

Fuente: Propia



» Juntas:

Tienen la misma medida que los espaciadores de 10 cm de ancho por 15 cm de alto,
hechos de material acrilico con el fin de evitar fugas de electrolito en la celda (véase
figura N° 4.5).

FIGURA N° 4,5

JUNTAS DENTRO DEL MODULO DE ED

Fuente: Propia _

b)  Circuito hidraulico

Esta constituido por las tuberias, codos, llaves, tanques de almacenamiento,
bombas, rotametros, valvulas y mangueras, a continuacion describiremos los mas

importantes:
e Bombas centrifugas

Para el funcionamiento del equipo de electrodidlisis se usaron tres bombas
centrifugas marca DIAPHRAGM PUMP con N° de SERIE GMB782416-070096
N3/8 alimentado con 24 VAC. Estos alimentan a los tres circuitos: diluido,

concentrado y de lavado (véase figura N° 4.6, pagina 86).
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Estas bombas presentan las siguientes especificaciones:

v" Presion de trabajo: 0,7 MPa (100psi)
v Flujo de trabajo: 96 L/h (25.4 GPH)
v" Presion maxima: 0,88 MPa (125 psi)
v" Presion minima: 0,20 MPa (30 psi)

FIGURA N° 4,6

BOMBAS CENTRIFUGAS

Fuente: Propia

e Tanques de almacenamiento

El equipo de electrodialisis tiene tres tanques de almacenamiento de 2,8 litros de
capacidad aproximadamente donde se almacena la solucion de lavado de
electrodos, el concentrado y el diluido respectivamente, estén hechos de material
acrilico, en la parte inferior se conecta a un tubo que va a la bomba y una desviacion
al desagie. En la pared posterior existe un hueco pequefio por donde se coloca la
manguerita que proviene de las celdas del mddulo de electrodialisis (véase figura

N° 4.7, pagina 87).
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FIGURA N° 4.7

TANQUES DE ALMACENAMIENTO DE LAS SOLUCIONES.

Fuente: Propia
e Rotametro
" El equipo consta de 1 rotAmetro Marca Blue White F-500 de Industries, Ltd. con
rango de flujo de 0,1-1,0 LPM, y 2 rotametros marca LIQUATEC modelo PMF-
0101A con rango de flujo de 0,4 - 4 LPM, las cuales se pueden maniobrar
facilmente a fin de dar el flujo deseado (véase figura N° 4.8).

FIGURA N° 4.8

ROTAMETROS

SN

NS it

Fuente: Propia
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¢) Circuito eléctrico
e Fuente eléctrica

La fuente de corriente continua de la figura nos ayudara a proporcionar la corriente

a los electrodos segtin el voltaje deseado (véase figura N° 4.9).

Especificaciones:
Voltaje: 0a30V.
Amperaje: 0a30A.

FIGURA N° 4.9

FUENTE ELECTRICA CONTINUA

Fuente: Propia

d) Instrumentos de medicion
e (Conductimetro

Las medidas de conductividad se realizaron con-un conductimetro marca HANNA

modelo 98312 (véase tabla N° 4.2; figura N° 4.10, pagina 89).
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TABLA N°4.2

ESPECIFICACIONES DEL CONDUCTIMETRO HANNA

ESPECIFICACIONES
Rango 0.00 to 20.0(;} mS/cm
Resolucion 0.01 mS!fcm
: Exactitud £2% full scale
Calibracion Automética, 1I1 1 punto
Temperatura de operacién 0 to 50°C (32 to 122°F), HR max 100%

Soluciones de Calibracion

HI7030 (12,88 mS/cm)
HI70038 (6,4 ppt; CONV=0,5 0 9,02 ppt; CONV=0,7)

Fuente: Manual de conductimetro HANNA

¢) Phmetro

FIGURA N° 4.10

Fuente: Propia

Las medidas de pH in situ se realizaron con un pH metro jmarca HANNA modelo

HI 98128. El equipo muestra en pantalla simulténeament&lé los valores de pH y

temperatura (véase tabla N° 4.3, figura N° 4.11, pagina 90).
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TABLA N°4.3

ESPECIFICACIONES DEL PH METRO HANNA

ESPECIFICACIONES
Rango -2.00t0 16.00 pH
Resolucion 0.01 Ph

Automatica, a 1 punto o 2 puntos con dos sets de
Calibracion soluciones buffers estandar (pH 4.01/ 7.01/ 10.01 o
pH 4.01/ 6.86/ 9.18)

Temperatura de operacion -5.0°C a 60.0°C(23 to 140°F), HR max 100%
HI7030 (12,88 mS/cm)

Soluciones de Calibracién HI70038 (6,44 ppt, CONV=0,5 0 9,02 ppt;
CONV=0,7)

Fuente: Manual de pH metro HANNA
FIGURA N° 4.11

PHMETRO

Fuente: Propia

e Maultimetro Digital

Las mediciones de intensidad de corriente y voltaje se realizaron con un multimetro

digital marca SANWA modelo CD800a (véase tabla N° 4 4, figura N° 4.12).
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TABLA N° 4.4

ESPECIFICACIONES DEL MULTIMETRO SANWA

. RANGO DE IMPEDANCIA
FUNCION MEDICION PRECISION | RESOLUCION | po'oron o)
& plusmn;
DCV 400m/4/40/400/600v (0.7% +3) 0.1mv
& plusmn;
ACV 4/40/400/600v ( 1.6% +9) 0.001v
DCA 40m/400ma &zpé‘ﬂ)‘f“f;; 0.01ma
2& 'lu:m ) De corriente
ACA 40m/400ma e 0.01ma continua: 10m-
L28%13) 100m& omega,;
. 400/4k/40k/400k/4m/40 | & plusmn; , ; g3,
Resistencia ) o 0.1& omega; Ca: 10m- 11m&
m& omega,; { 1.5% +5) by
Cavacitancia | S0W/5000/5& mu/50& | & plusmn; o—_ o
PREIONG mu;/100& mu; (5% +10) .
; & plusmn,;
Frecuencia 5hz-100khz (0.5% +3)
Ciclo de & plusmn;
trabajo e (0.5% +5)
Clsntinniad f;:::agc;: suena a entre 10& omega; and120& omega; Abierto de voltaje:
Prueba de . e
Hodné Abierto de voltaje: aprox. 1.5v
Ancho de —
Banda 40-400hz( sinusoidal)
Fusible de la 0.5a/250v& oslash; R60*2
bateria 5.2*20mm de ceramica P
Tamafio de | g1y 764w104*d46mm/340g
peso
Acs:esonos Correa de mano, manual de instrucciones
estandar

Fuente: Manual de multimetro SANWA

FIGURA N° 4.12

MULTIMETRO DIGITAL SANWA

Fuente: Propia
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4.2.2 Bases de Diseiio

Para determinar las combinaciones posibles usamos un disefio de experimentos

mediante la metodologia de Taguchi.

El arreglo ortogonal que representa La(b)* donde:
L = Indica que es un arreglo ortogonal

a = Numero de corridas experimentales

b = Numero de niveles para cada factor

¢ = Numero de columnas o factores de un arreglo ortogonal.

La matriz L9 (3)* se aplica en casos en que se necesite analizar 4 factores con 3
niveles cada uno. Los niveles pueden ser representados por: 1, 2, 3. El nimero de

experimentos necesarios ser de 9 (véase tabla N° 4.5).

TABLA N° 4.5
ARREGLO ORTOGONAL L9
N° de P1 P2 P3 P4
experimento

1 1 1 1 1
2 1 2 2 ' 2
3 1 3 3 3
4 2 1 2 3
5 2 2 3 1
6 2 3 1 2
7 3 1 3 2
8 3 2 1 3
9 3 3 2 : 1

Fuente: Stephanie Fraley et al., 2007
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4.2.3 Diseiio de pardmetros

Para obtener los parametros de cada nivel por cada factor es necesario determinar

primero cada factor (véase tabla N° 4.6), y de acuerdo a antecedentes sobre disefio

y construccién de un equipo de electrodidlisis se pueden considerar cuatro factores

como:

o 0w »

Flujo de alimentacién o Caudal del vino (ml/min)

Concentracion de la Salmuera (NaCl)

Voltaje de Operacién (V)

Concentracién de Sulfato de Sodio (M)

TABLA N° 4.6

DISENO DE PARAMETROS: ARREGLO ORTOGONAL L9 DEL METODO TAGUCHL

it ‘; FACTORES . Ll .
- , : g J,
CORRIDAS | Caudal | Concentracion de Voltaje de (;::::;:t::c;ir;:’e
(mi/min) | Salmuera NaCl (N) | operacion (V) M)
e a0 | e0s s L 005
2 400 0,08 7 0,05
A U Y R R ST SRR B 6os
4 600 0,06 7 0,05
6 600 0,10 4 | 0,05
8 800 0,08 4 0,05

Fuente: Propia

93



4.3 Poblacion y muestra
4.3.1 Caracteristicas

f)  La poblacion para esta investigacion fue constituida por el vino joven de la

variedad de uva Isabella.

g) El tiempo del vino usado para la experiencia habia sido elaborado

recientemente.

h) La muestra estuvo constituida por 10 litros de vino “borgofia” (de uva de la

variedad Isabella).
43.2 Delimitacion

La poblacion a la cual se dirigio la investigacion fue al vino de la variedad de uva
Isabella, a quien se le aplicé varios ensayos ﬁsicoquimicos con una muestra
representativa para determinar la eficacia de la técnica de analisis para luego
representar estos valores dentro de un registro con el objetivo de que estos datos

sean utilizados antes y después de alcanzar la estabilidad tartarica del vino.
4.3.3 Ubicacién y espacio temporal

La ubicacion de la investigacion del vino joven de la variedad de uva Isabella se
realizé en el Laboratorio de Operaciones Unitarias de la Universidad Nacional del
Callao, Facultad de Ingenieria Quimica en el distrito de Bellavista, Provincia

Constitucional del Callao.
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4.3.4 Tamafio de la muestra

La muestra consistié en 10 litros de vino “borgofia” cosecha 2012 (uva
de la variedad Isabella), tomada del tanque de fermentacion de la
bodega ESB Negocios & Produccién SAC. (Elaborado bajo condiciones

estandarizadas)
4.4 Técnicas e instrumentos de recoleccion de datos

4.4.1 Tipo de técnica

Andlisis de registro
4.4.2 Tipo de método

Método experimental, arreglo ortogonal de la metodologia Taguchi (véase

tabla n° 4.6, pagina 93)
4.4.3 Tipo de instrumento
e Equipo de Electrodialisis del LOPU

e Registro del informe de ensayos fisico quimicos (anexo N° 2, N° 3, N°
4)
4.4.4 KEtapas del desarrollo de la tesis
¢ Este trabajo fue desarrollado en cuatro etapas, En /a primera etapa antes
de estabilizar el vino se hizo los analisis fisicoquimicos para la acidez

total, acidez volatil, grado alcoholico, pH, concentracién de iones potasio

y calcio.
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e En la segunda etapa se uso el disefio experimental de la metodologia
Taguchi en una matriz L9 para obtener los parametros de operacion de
los factores tomados mediante corridas experimentales; concentracion de
la salmuera, caudal del flujo de alimentacion del vino y voltaje de
operacion, siendo que los parametros de operacién de este ultimo se
determinara en la tercera etapa.

e En /a tercera etapa se determind la densidad de corriente limite a partir
de la curva de polarizacion; intensidad de corriente versus voltaje a
diferentes concentraciones de alimentacion de la salmuera, variando el
caudal de alimentacién del vino, con esto se determind los parametros de
operacion de la tension limitante (voltaje).

¢ En/a cuarta etapa se hizo los analisis fisicoquimicos para la acidez total,
acidez volatil, grado alcohélico y pH del vino en el nimero de la corrida
optima hallado por el porcentaje de separacion, y se hallé la
concentracién de iones potasio y calcio en todas las corridas

experimentales después de alcanzar la estabilizacion probable.
4.4.5 Técnicas analiticas para el vino antes de estabilizarlo.

e Elinstrumento que se usé para determinar los analisis antes de estabiliza;r
el vino joven de la variedad Isabella fue el informe de ensayos fisico
quimicos N° 006265 — 2012, realizado en el Laboratorio “La Molina
Calidad Total” (véase anexo N° 2, pagina 154).

e La Acidez Total del vino expresada como acido tartarico se determin6

utilizando como método 1a NTP 212.047-2009.
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La Acidez Volatil del vino se determiné utilizando como método la NTP
212.031-2009

El grado alcoholico del vino se determiné ﬁtilizando como método la
NTP 212.030-2009

El pH se determiné usando el pH metro HANNA calibrado en el rango
dado segun las especificaciones (véase tabla N° 4.3, pagina 90).

La técnica de andlisis elemeﬁtal que se usé para determinar la
concentracién de iones potasio y calcio al inicio fue mediante el uso de
la espectrometria de masas con plasma inductivamente acoplado (ICP-
MS), realizado en el laboratorio de SGS Perui bajo sus estandares de

operacion (véase tabla N° 5.2, pagina 105 )

4.4.6 Método para determinar los pardmetros de operacién de los factores

4.4.7

dados para el vino en el equipo de electrodidlisis

Para determinar los pardmetros de operacion de la concentracion de la
salmuera, caudal del flujo de alimentacion del vino y voltaje de operacion
se usé el método del arreglo ortogonal de Taguchi L9 (§éase tabla N° 4.5,
pagina 93). |

Método para determinar la densidad de corriente limite.

Para determinar la densidad de corriente limite se empleo el método de la
curva de polarizacidn, el cual se genera en un grafico dado por dos variables,
la diferencia de potencial (V) aplicada a los electrodos en funcion de la

intensidad de la corriente (A), bajo condiciones de concentracién y
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temperatura constante obtenemos asf el pardmetro maximo para ¢l voltaje e

intensidad de corriente.

4.4.8 Técnicas analiticas para el vino después de estabilizarlo.

El instrumento que se usé para determinar los analisis después de
estabilizar el vino joven de la variedad Isabella fue el informe de ensayos
fisico quimicos N° 006397 — 2012, realizado en el Laboratorio “La

Molina Calidad Total” (véase anexo N° 3, pagina 155).

La Acidez Total del vino expresada como acido tartarico se determind

utilizando como método la NTP 212.047-2009.

La Acidez Volatil del vino se determind utilizando como método la NTP

212.031-2009.

El grado alcohdlico del vino se determiné utilizando como método la

NTP 212.030-2009

El pH se determiné usando el PH METRO HANNA calibrado en el rango

dado segun las especificaciones (véase tabla N° 4.3, pagina 90).

La técnica de analisis elemental que se usd para determinar la
concentracion de iones Potasio y Calcio al final de cada experiencia fue
la Espectrometria de masas con plasma inductivamente acoplado (del
inglés Inductively Coupled Plasma Mass Spectrometry) es conocida
como ICP-MS, realizado en el laboratorio de SGS Peri bajo sus

estandares de operacion (véase anexo N° 4, pagina 156)
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4.4.9 Meétodo para la reduccion de la carga iénica del vino

Uno de los métodos existentes de separacién que se usé en el proyecto para
reducir la carga ionica del vino de uva de la variedad Isabella fue la

electrodialisis.
4,5 Procedimiento de recoleccion de datos

4.5.1 Procedimiento experimental para determinar la densidad de corriente
limite

. Se empled el método de curva de polarizacion para determinar la
densidad de comriente limite tomando aleatoriamente cuatro
experiencias de las nueve.

s Las condiciones de trabajo para la salmuera (NaCl) y caudal que se
emplearon con las expeﬂéncias N°1,5,6,9; fueron de 0,06 Ny 0,4
L/min; 0,08 N y 0,6 L/min; 0,1 N y 0,6 L/min; 0,1 N y 0,8 L/min;
respectivamente con una concentracion de lavado de Sulfato de Sodio
de 0,05 M para todas las experiencias (véase tabla N° 4.6, pagina 93).

. Se incrementd 2 voltios cada 10 minutos en la fuente eléctrica (véase
figura N° 4.13, pagina 100).

. Se monitored la corriente con un multimetro (véase figura N° 4.14,

pagina 100) y al hacerse constante se dejo de medir la corriente.
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e  Luego se grafico la intensidad de cormiente — voltaje y a las curvas
formadas se graficaron lineas tangentes, la prnimera en el cambio de
pendiente de la curva y la segunda en los ultimos puntos donde se hace

constante la intensidad de corriente.

e  Con la interseccion de las dos tangentes se determind la densidad de
corriente limite al 100%.

FIGURA N° 4.13

MEDICION DE LA DENSIDAD DE CORRIENTE

Fuente: Propia

FIGURA N° 4.14

MEDICION DE LA DENSIDAD DE CORRIENTE CON EL MULTIMETRO

o LAY T
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Fuente: Propia

4.5.2 Procedimiento experimental para determinar el porcentaje de

desionizacion del vino.
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Se midio la conductividad del vino, salmuera y sulfato de sodio con
ayuda de un conductiﬁ-letro en mS/cm al inicio y después cada 10
minutos. |

Se determiné el porcentaje de desionizacion o grado de desionizacion

en cada tiempo, teniendo como dato la conductividad inicial del vino y

la conductividad del vino cada 10 minutos (véase ecuacion 2.1, pagina

37).
Se tom6 de una a dos muestras de 10 ml en cada corrida expenimental

en un tiempo dado que el porcentaje de desionizacion se encontro entre

14 y 30 %.

4.5.3 Procedimiento para determinar la concentracion de los iones potasio y

calcio en el vino

Las muestras tomadas fueron separadas en tubos de ensayo y llevadas
para ser analizadas en un laboratorio usando el método de ICP donde se
midieron la concentracion inicial y final de los metales potasio y calcio.
Se midié el porcentaje de desionizacion teniendo como datos la
concentracion imicial y final de los iones potasio y calcio para

remplazarlas en la ecuacion 2.1

4.5.4 Procedimiento para determinar el nimero de corridas experimentales

“para la obtencién de los pardmetros

Se uso el disefio de pardmetros enfocado a la metodologia de Taguchi

con el cual se determind el niimero de corridas experimentales.
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. Se clasificé la cantidad de factores y niveles a usar en la experiencia
como 4 y 3 respectivamente.

e  De acuerdo a lo anterior, se apliéé para el desarrollo de la experiencia
el arreglo ortogonal L9 (3)* donde se cre6 una matriz con el niimero de
corridas experimentales (9), nimeros de niveles para cada factor (3) y
numero de columnas o factores de un arreglo ortogonal (4) (véase tabla

N° 4.5, pagina 92).

4.5.5 Procedimiento para determinar los parametros de operacion para

alcanzar la estabilizacion tartarica del vino

e  La experiencia se realizé siguiendo la matriz de experimentos (véase
tabla N° 4.6, pagina 93), variando el caudal de las soluciones (vino,
salmuera y solucién de lavado de electrodos) de 400, 600 y 800 ml/min,
la concentracion de la salmuera (NaCl) de 0,06; 0,08 y 0,10 N; el voltaje
de operacion de 4, 7 y 10 voltios y la solucidon de lavado de electrodos
(Na2S04) con una concentracion constante de 0,05 M.

® Se lleno a los tanques de almacenamiento el volumen de 1 litro de vino,
salmuera y solucion de lavado.

. Se conecto el equipo de electrodidlisis a la fuente eléctrica para hacer
recircular los flujos del vino, salmuera y solucion de lavado de
electrodos al ser conectado el equipo de electrodidlisis a la fuente

eléctrica, (véase figura N° 4.1, pagina 82)
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El muestreo de las soluciones se realiz6 cada 10 min utilizando un vaso
precipitado de 100 ml, midiendo la conductividad eléctrica y pH en
cada muestra.

Al culminar cada corrida experimental se grafico la conductividad del
vino y la salmuera vs. tiempo, porcentaje de desionizacion vs. tiempo,
pH del vino vs. tiempo

Se determinoé el porcentaje de desionizacion usando su procedimiento
adecuado (véase item 4.5.2, pagina 100).

Se realiz6 una tabla con todos ios datos recogidos durante cada corrida
experimental, se consider¢ en ello el tiempo, voltaje, intensidad de
corriente, conductividad del vino, salmuera y sulfato de sodio, €l
porcentaje de desionizacion del vino, y el pH del vino (véase tabla N°
5.11 ala tabla N° 5.19, pagina 112 al 129).

Se selecciond tres datos de menor tiempo con un mayor porcentaje de
desionizacion de todas las corndas experimentales.

Se graficoé mediante un grafico de barras el porcentaje de desionizacién
del vino — N° de experiencia — tiempo, usando para los tiempos de 50,
60 y 70 min), (véase grafico N° 5.32, pagina 134).

Se determind como Optimo el numero de experiencia con mayor
porcentaje de desionizacién en esos tres tiempos, determinando asi que
sus parametros fueron los adecuados a usar en el equipo de
electrodialisis para alcanzar la estabilizacion tartarica del vino, (véase

tabla N° 5.20, pagina 129).
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FIGURA N° 4.15

RECIRCULACION DEL VINO, SALMUERA Y SOLUCION DE LAVADO DE

ELECTRODOS EN EL EQUIPO DE ELECTRODIALISIS.

Fuente: Propia

4.6 Procesamiento estadistico y analisis de datos
Para la realizacion de este trabajo de investigacion se uso el programa office
2013, generando las tablas y sus respectivos graficos con Excel 2013,
reahizando los graficos con:
v Columna agrupada

v XY (dispersion)

104



CAPITULO V

RESULTADOS

En este capitulo se muestran las condiciones de trabajo dadas en la matriz del disefio

ortogonal de Taguchi. Las tablas de los datos obtenidos de cada experiencia y

graficas de polarizacion nos ayudaran a la visualizacion de la corriente limite, una

vez hallada se procedié a empezar las corridas experimentales de acuerdo a la

matriz dada, determinandose finalmente la experiencia con los parimetros a usar en

el equipo de electrodialisis para estabilizar el vino de la variedad de uva Isabella.

5.1 Resultados de los anilisis del vino antes de estabilizarlo

TABLA N° 5.1

INFORME DE ENSAYOS FISICOQUIMICOS

- ' - | METODO
ENS.AYO RESULTADO UTILIZADO
1. Acidez Total (g/L de muestra 7,64 NTP 212.047-2009
original){expresado como écido tartarico)
2. Acidez Vo]léill (g/L de muestra 1,80 NTP 212.031-2009
original)(expresado como acido acético)
3. Grado Alcohélico (% v/v a 20°C/ 20 °C) 13,5 NTP 212.030-2009

FUENTE: La Molina Calidad Total Laboratorios (UNALM)

TABLA N° 5.2

CONCENTRACION DE METALES CALCIO Y POTASIO EN EL VINO

Analito - Concentrséién (ppm) Concentraciom (mg/L)
Ca 14,95 149,5
K 115,9 1159

Fuente: Resultados de andlisis en SGS del Pera S.A.
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TABLA N° 5.3

INFORME DE ENSAYOS FISICOQUIMICOS

LA a

5l O ENSAYO w1 - | RESULTADO | METODO UTILIZADO

Tt |

1. Acidez Total (g/L de }nues‘t-ra origihalj -

) 7,62 Volumétrico
(expresado como 4cido tartarico)

2.pH 3,83 Equipo pHmetro

Fuente: Propia

5.2 Resultados del ensayo experimental para determinar la densidad de

corriente limite.

5.2.1 Condiciones de trabajo de acuerdo a la matriz de disefio ortogonal L9 del
método Taguchi (véase tabla N° 4.6, pagina 93)
TABLA N° 5.4

MATRIZ DE DISENO ORTOGONAL USANDO EL METODO TAGUCHI PARA

DETERMINAR EL VOLTAJE DE OPERACION

. FACTORES . *

NI‘.\
Concentracién Concentracion .
EXPERIENCIA & Salsiiites Caudal de Sulfato de Voltaje de

NaCl (N) {ml/min) Sodio (M) operacion (V)

AN L 006 | 4007 T 70,05 U1 Por determinar

5 0,08 600 0,05 Por determinar

P

9 0,10 800 0,05 Por determinar

De acuerdo a la Tabla N° 4.1, tomamos las nueve experiencias mediante una
formula aleatoria en el programa Excel 2013, luego se toma las cuatro primeras

experiencias del resultado aleatorio para determinar la corriente limitante en
las experiencias N° 1, 5,6, 9.
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a) .Corjfdicidn'-ﬁﬁf'a ia Eorrién‘_te lirnitante N° 1 (expériencia N° 1)
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TABLA N° 5 5
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b) Condicién parﬁ ls corriente limitante N° 2 (éﬁp(%ﬁenbia N° 5)
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TABLA N° 5.6 .

DATOS DE LA CURVA LIMITE PARA LA CORRIENTE LIMITANTE N° 2
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c) Condicién para la corriente limitante N° 3 (experiencia N° 6)

o ' Cdnceﬁﬁ‘atién o o . .
o Ne de Salmuera Caudal Concentracion de
EXPERIENCIA (NaCl) : lavado (Na:SOq)
6 0,1N 0,6 L/min 0,05 M
TABLA N°5.7

DATOS DE LA CURVA LIMITE PARA LA CORRIENTE LIMITANTE N° 3

GRAFICO N° 5.3

tmin) | WmA) | .. V(v)
0 5 2,21

.10 30 4,37
20 70 6,39
30 -, 100 . 8,08
40 130 10,05
50 - 150 | 12,1
60 180 14,17
70 - 200 16,47 -
80 210 18,01
-90. - | : .230 20,6
100 240 22,01
110 - 240 - 12425

Fuente: Propia

CURVA DE POLARIZACION DE LA CORRIENTE LIMITE N° 3 - EXPERIENCIA N° 6
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TABLA N° 5.9

RESULTADOS DE CORRIENTE Y TENSION LIMITANTE

' CONDICIONES DE TRABAJO 'RESULTADOS

Concentracién Caudal Concentracion | Corriente | Tensién Corriente Tensién

de Salmuera (mV/min) de lavado limite limitante | limite (mA) | limitante

(NaCl) (Na;S04) (mA) V) al 80% | (V)al 80%
0,06 N 0,4 L/min 0,05 M 150 13,1 120 10,48
0,08 N 0,6 L/min 0,05M 240 15,2 192 12,16
OIN  [06L/min | O0OSM. | 240 - | 5165 |~ -192 . | 132
0,IN , 0,8 L/min - 0,05 M 250 18,1 - 200 14,48

Fuente: Propia

Dada las condiciones de trabajo se determiné la tensién limitante minima al 80%

como rango méximo del factor de voltaje de operacién.

5.3 Resultados de ensayo de corridas experimentales con el diseiio

experimental Taguchi para obtener los pardmetros de operacion.

TABLA N° 5,10

MATRIZ DE DISENO ORTOGONAL USANDO EL METODO TAGUCHI

_ FACTORES
Ne Concentracion de Voltaje de | Concentracion
EXPERIENCIA (n(iia;n:}i‘;) Satmuera NaCl operacién | de Sulfato de
™) W Sodio (M)
1" 400 . 70,0600 4 o sl 005 T
2 400 0,08 7 0,05
gid . -400 ;000 10 0,05 -
4 600 0,06 7 0,05
5. 600 008+ w10 0,055
6 600 0,10 4 0,05
R ©+ 800, . ¢ 0,06 - .10 2 008 -
8 800 0,08 4 0,05
90 e ] 8007 0,10, Fa oL & D65

Fuente: Propia

Para el factor del voltaje de operacion se experimento con tres valores menores a la

tension limitante de 10,48 V. Los valores tomados fueronde 4; 7y 10 V.
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De las condiciones de trabajo dadas en la Tabla N° 5.10, se realizé las nueve

corridas experimentales determinando para cada experiencia la conductividad de

t

sus tres soluciones, el porcentaje de desionizacion del vino y su pH en el tiempo.

a) Condiciones de trabajo para la experiencia N° 1

DATOS RECOGIDOS EXPERIENCIA N° 1

THECOR UG IWDAD”"“

e
EXPERTBNCI (Gt lsiimot a0 i
1 400 0,06 4
TABLA N° 5.11

| o,oo
0 | 410 30 | 238 | 675 | 840 246 3,82
20 | 4,14 30 | 232 | 684.| 855 4,92 3,81
30 | 408 30 | 225 | 695 | 867 7,79 3,78
20 | 406 30 | 224 | 703 | 830 8,20 3,76
50 | 402 30 | 221 | 706 | 844 943 3,74
60 | 4,00 30 | 218 ] 725 | 838 10,66 373
70 | 402 30 | 206 | 736 | 847 11,48 3,71
80 | 401 30 | 2014 | 748 | 849 12,30 3,69
%0 | 403 | 30 |212| 75 | 842 RERY 3,67
100 | 4,05 30 | 210 | 768 | 856 13,93 3,66
10 | 400 | 30 209 | 776 | 845 14,34 3,65
i20 | oag2 | 30 | 2087|786 | 8s8 14,75 3,64

Fuente: Propiai
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GRAFICO N° 5.5

- CONDUCTIVIDAD : TIEMPO - EXPERIENCIA N° 1

CONDUCTIVIDAD - TIEMPO'
At 9.00 :

5.00

—o—Vino

4.00

CONDUCTIVIDAD {mS/cm)

‘t' 3.00 —&—NaCl
,. 2.00 ettt
- -

1.00

0 10 20 30 40 .50 60 70 80 90 100 110 120 130
TIEMPO (min)

. . Fuente: Propia.
y GRAFICO N° 5.6

PORCENTAJE DE DESION_]ZACléN -TIEMPO - EXPERI]ENC]A Ne1

% DESiONIZAQON DEL VINO - TIEMPO i

16.00

‘-;vrﬁw_.

e 14.00

12.00

8

@

% DESIONIZACIQN
sl
8

g{a—lqz,

\.-u

: % o st

i At e Zr-
4‘,‘ 0.00 ol A R AP b 41 7 g . X ;m_ S ,‘ oL 5/ '“,.,g ;.”.,.,\ i
1 0 100 20 30 4 S0 ‘60 70 8 % : 100 110 120 130
'.- o TIEMPO {min)

Fuente: Propia T
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GRAFICON® 5.7

pH DEL VINO-TIEMPO - EXPERIENCIA N° 1

.

3.38
3.36
3.34
3.32
E33
328
3.26
3.24
3.22

32

34 &

* pH VINO - TIEMPO

Fuente: Propia

b) Condiciones de'trabajo para la e;periencia N2

T oo DT o R e £
Al ZCon ;533‘@

C

RIS

&

udal centracio

At e .
3% zSalmuera:NaC

" 5'4-?.5 2 Xogal rmade DL iy A

400 0,08

7

TABLA N° 5.12

DATOS RECOGIDOS - EXPERIENCIA N° 2

%

a1y

tiempo;

TR
Ky

3,

.

0

10

20

30

40

50

P

70

70
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80

7,50

70

2,09

9,10

8585 .

14,34

3,78

7,40 -

2,03

. 9,32

- 8,54

(516,80

" 3,76 -

100

7,10

70 - .

1,98

9,39

8,53

18,85

3,76

110

720

0

1,93

075 |

851 |

20,90

3,73

120

7,10

70

1,89.

9,50

8,50

122,54

3,71

130

7,10

70

1,85

9,57

8,54

BN

3,70 .

140

7,20

70

1,81

9,60 |

8,51 .

13,69

© 25,82

'Fueﬂ'te:'Prbpiii .

GRAFICON° 5.8

CONDUCTIVIDAD (mS/cm)

CONDUCTIVIDAD - TIEMPO - EXPERIENCIA N° 2

CONDUCTIVIDAD - TIEMPO

8

o
8

10.00 ‘ - -
" M

—t—\/ino"

4.00

zmﬁiﬁa—‘ s e SN
0.00 .

&
v

v

= NaCl

v

0 10 20 30 40 50 60 70 80 S0 100 110 120 130 140 150
“TIEMPO {miin)

!

Fuente: Propia

GRAFICO N° 5.9

PORCENTAJE DE DESIONIZACION -TIEMPO - EXPERIENCIA N° 2

% DESIONIZACIONDEL VINO - TIEMPO

i3
&

£l

10
o e

Al

Foe i
S b

g e

Uk %

1
Ty
5

Ak

s '..‘___.'a,
B i

$ie| B %”ﬁl 7

Bk

ED 0. £

Al n

Faolo0 40
451

| h .“l 3 ‘

'$25:82
"‘-I‘:"";
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GRAFICO N° 5.10

S Sl e Vi _4.5 eyl B 2

pH DEL VINO-TIEMPO - EXPERIENCIA N° 2

342

34

338 |

336
3 34

332

328
3.26
3.24

pH VINO - TIEMPO

!Q|-v_.‘-
7:"2.1

A‘A-@

S W S wrlﬂﬂmﬁﬂin}”

100 110 120 130 140 150

Fuente: Propia

: Cohdiciones de trabajo para la experiencia N°3

;EXPERIENCI Al

£ e O Y BN NG SR LT,

“(ml/min

dar b BT Y

i) s*‘gr;gwrr?:‘x 5| m&?ﬁ» Ee
4 aguzgil%% ‘%‘E}_‘oncentraclé f%’ ‘

a,'Salmuera Ng

3 .

400

X PR, e
; operaclé

Ty HgT 6L,

0,10

10

TABLA No 5.13

DATOS RECOGIDOS EXPER]'ENCIA N°3

DE

b %g&#’ shin

ZCONDUCGTIVIDA

s I

e (e

EDes:omzaca i

SRR Y

5 ”.
Ve RO N
" %ﬁf sl
-.J"‘)

975

b, | A2 ;
gpﬂ-vmﬂ
e

0,00

3,83

9,85

3,69

3,82

1. 9,95

6,56

3,79

10,17

943

3,76

10,26

12,30

3,74

10,39

15,98

3,71

.1.10,49

18,03

3,69

110,60

. 20,90

3,67 -

110,68

22,95

3,63

10,74

25,82

3.6

10,86

1 ,27.87

. 3,59

11088 ],

Fuentc- Prop:a

I PR FE T

Tl X B

<3033

| E RO L

3,58 "
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GRAFICO N° 5.11.

CONDUC-TIVIDAD'- TIEMPO '-"EXPERIENC]A N°3

' CONDUCTIVIDAD - TIEMPO

i ' 1200 -

Fo — W
e
ol 8.00

—t—\/ino

.00 —&—NaCl

CONDUCTIVIDAD {mS/em)
o
8

<o
1

B . 2.00

L4
4
4
ﬁ
4
>

. 0.00 - -
» _ 0 10 20 30 4 50 6 70 80 90 100 110 120 -

TIEMPO {min)

Fuente: Propia
- ' o - GRAFICON® 5.12

PORCENTAJE DE DESIONIZACION -TIEMPO - EXPERIENCIA N° 3

- " %DESIONIZACION DEL VINO - TIEMPO

4
5
:
i )
o

han

; _"";’*"‘«"_’a—:.:s'
b gl
0 Desioniz cup@- oo

i ) b e A Rt UG
i Srher e I -

R

Ll e

R
A R

Sely

TIEMPO (min)

Fuente: Propia
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GRAFICO N° 513

pH DEL VINO - TIEMPO EXPER]ENCIA N°3

TSI T
. "

pH VINO - TIEMPO

345

340

335

3.30

325

3.20

fﬂ;‘{ﬁ;’c E
e

315  f=

3.10

0 10 20 30 .40 50 60 -7_0 ‘80 100 110 120
Fuente: Propia -
Condiciones de trabnjo para la experiencia N° 4
}?é}fﬁ&:;l c*&'ﬁ’é‘%‘?.ﬁ“&%’.’&*’"*%l : Wﬁ’ﬁ afé’?ae‘j‘? %
n mrx-ﬂwx -e fqiﬁm N) f‘sal“f!!‘i‘e-i-xf:ﬁh:’.ct (N)l @u;gp?ﬁ‘ﬂ&fma RN
4 7600 0,06 -7
TABLA Ne 5.14
DATOS RECOGIDOS - EXPERIENCIA N4
CONDUCT[VIDAD*;@;['
il ﬂ)éswnﬁ%cmii’e ,we& 10,
et [
_ _ 0,00 . 3,83
10 7,10 110 231 6,65 8,40 5,33 3,81
20 7,00 110 [2217] 669 | 855 9,43 38
30 7,20 110 [2,19] 6,74 | 8,67 10,25 3,79
40 7,10 110 -12,15] 679 | 830 11,89 3,78
50 7,00 110 2,11 6,83 8,44 . 13,52 3,77
60 7,10 110 - | 2,04 .687 :| 838 . 1416,39 «* 3,73
70 |. 7,005 110. 1,99{ 694 | 847 | 1844 - 3;71-"
80 7,00 110°° [ 1,931 697-{ 849 20,90 3,7
90 7,00 110 1,87 7,02 |. 8,42 23,36 3,68
100" 7,10. 110 1,84.|. 7,04 8,56 | * 24,59 3,67
51107} 7,00 110 - %[ 1,83 17,05 | -8,55 . ) "25 00 - '3,66:

Fuente: Propia
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GRAFICO'N® 5.14

' CONDUCTIVIDAD - TIEMPO - EXPERIENCIA N° 4

CONDUCTIVIDAD - TIEMPO

T 60
= :
[%:]
Eso
a
g &
Q 400 - .
> 4 =g \/ino
8 2 i
3 3.00 , - = NaCl
Z Sy ) 5 4
8w - ety 3 I'.

100

|
0.00 :

0 10 20 30 4 50 6 70 8 9 1200 10 120
TIEMPO {min)

Fuente: Propia
GRAFICO N° 5.15

PORCENTAJE DE DESIONIZACION - TIEMPO - EXPERIENCIA N° 4

i

3000 —

2500 [t

9% DESIONIZACION,,
w Q
8 B

8

| SRR | S ) o
] T A el e
a0

’ i I
e
vl Pl PR

'_ 60 - 70
TIEMPO _(minl

- Fuente: Propia
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GRAFICO N° 5.16

pH DEL VINO - TIEMPO - EXPERIENCIA N° 4

PH VINO - TIEMPO

3.42

3.40

338

3.36

3.34

.32
3.30

3.28

3.26

.24

39

TlEMPO (min)

Fuente° Propla i

e) Condiciones de trabajo para la experiencia N°5 !

operacion (: (}5) '

ol TR Fr kT

ey:xpERmNcw

>
oty A RN T A 1S aCE (

SIRA . —"ff'a.’: MWMNk i
0,08 L10

5

TABLA N° 5.15
DATOS RECOGIDOS - EXPERIENCIA N° §

R ket AR o e
; ;«-‘m Bgs fszg’g%ngz % (mgi H'blﬁ% '
l&éﬁsﬁ&}@i B S i i @fﬁéﬁ’%‘éﬁ%ﬁ %ﬁﬁ
v . : 0 10,00, 100 |2/ a 10,00 3,83
iva 10 | 1000 | 1000 [232] 831 | 840 [ 492 3,81

i . 20 | 1030 | 100 |223( 842 | 855 18,61 3.80
, 30 | 10,30 100 [212] 852 | 867 a311 | 378
S 40 10,20 | 100 {201 :864 |- 830 | .91762 3,76
©50: | 10,100 {1100 | 1,89 |"8.76 | . 844 7| 022,54 - 374"
i 60 .| 10,00 100 |1;82) 882 | 838 - : '.-;,"25 41 | 373
P 270: | 1000 | 41007 | 3,76 8186 | 8,47 +{"-. 27,87 - +{- 371"
. Fuen_te:-Pl:op'ia 7‘
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GRAFICO N° 5.17

CONDUCTIVIDAD - TIEMPO - EXPERIENCIA N° 5

*CONDUCTIVIDAD - TIEMPO
10.00 SR
9.00
8.00 *f —

7.00 -

600

soo ~—o—Vino
4.00

" == NaCli
3.00

CONDUCTIVIDAD {fS/cm)

L -
v a

2.b0 - = Py
100 . i

&
4|

0.00

.TIEMPO {min})

' - Fuente: Propia -
GRAFICO N° 5.18

PORCENTAJE DE DESIONIZACION - TIEMPO - EXPERIENCIA N° §

% DESIONIZACION DEL VINO - TIEMPO .

30.00

.'g’;-
f i i
o e

oy : ﬁ
i 50',%%2 54 K3
Ziolw

7

8

o

3 DESIONIZACION,
8

8

e ] F T F
B

TIEMPO {min)

20 3 T a0 50 - €0 70 20

Fuente: Propia
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GRAFICO N° 5.19

pH DEL VINO - TIEMPO EKPERIENCIA N° 5

pH vn_ﬂo ~TIEMPO

342
3.40
3.38
3.?;6
3.34,
&2
3.30
3.28.
3.26 i
324
3.22 : = =
4] 10 20 30 40 - ’ _50_' ‘60 70
TIEMPO {min} .
Fuen:te: Propia !
Condiciones de trabajo hara la exhe'riencié N°é6 }
) %W' ‘ Cauda! \A 'Concentrnclén dm’gr gﬁgoﬁ?ﬂ:g o
@ggy@ygp&g& (mlfmm) ‘Sal!g;lsgl’NaCl (N) -opemcﬂg_t}vr‘!M (V) ¥
6 600 0,10 by
TABLA N°5.16 '
DATOS RECOGIDOS EXPERIENCIA N“
: CONDU@nv_l_pA '
[emsa N aae Corent R
[l Vé% . kg Deonizaciony Cord
0 4,00- | -8,50 - 0,00 3,83
10 | 410 8,40 0,82 3,82
© 20 4,00 8,55 2,05 3,81
30| 4,10 8,67 - 2,87 3.8
40 | 420 830 3.28 3.8
50 4,10 8,44 3,69 379
60 4,00 8,38 4,10 3':7‘9
70 4,00 8,47 4,92 3,78
80 4,10 8,49 5,74 3,78
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90 4,10 30 227 | 10,23 | 8,42 6,97 3,78
100 4,00 30 2241028 | 856 8,20 3,77
110 | 4,10 30 2231032 | 855 | 86l 3,77
120 | 4,10 30 222 | 1035 | 865 9,02 3,77
130 | 4,00 30 2,20 | 1039 { 8,55 9,84 3,76
140 | 4,10 30 2,19 1042 | 846 10,25 3,76
150 4,00 30 2,17 | 10,46 | 8,57 11,07 3,76
160 4,10 30 2,16 | 10,50 | 845 11,48 3,75
170 4,00 30 2,12 | 10,56 | 8,45 13,11 3,75
180 4,10 30 2,10 | 10,59 | 847 13,93 375
190 4,00 30 2,09 | 10,64 | 8,45 14,34 3,74
200 4,10 30 2,08 | 10,66 | 851 14,75 3,74
210 | 4,00 30 [207] 1068 856 15,16 3,73
220 4,10 30 206 | 10,71 | 846 15,57 3,73
230 4,00 30 205 (10,75 | 851 15,98 3,72
240 4,00 30 2,04 | 10,78 | 8,47 16,39 3,72
250 4,10 30 2,03 | 10,80 | 8,49 16,80 3,71
260 4,00 30 2,02 | 10,81 | 8,42 17,21 3,71
270 4,10 30 2,00 | 10,82 | 8,56 18,03 3,71
280 |. 4,10 30 1,99 { 10,83 | 8,55 18,44 3,70
200 | 400 | 30 |198]1083 | 860 18,85 3,70

Fuente: Propia
GRAFICO N° 5.20

CONDUCTIVIDAD - TIEMPO - EXPERIENCIA N° 6

CONDUCTIVIDAD - TIEMPO

—— /(N0

el NaCl
4.00

3.00
200 T8ttt bttt bbbt —0—
1.00
0.00

CONDUCTIVIDAD {m$/cm}

0O 20 40 60 80 100 120 140 160 1B0 200 220 240 260 280 300
TIEMPO {min}

Fuente: Propia
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PORCENTAJE DE DESION]ZACI()N - TiEMPO - EXPERIENCIA N° 6

GRAFICO N° 5.21

% DESIONIZACION

20.00
18.00
16.00
1400
12.00
10.00

8.00

6.00

400 |

2.00
000

5 ’:%'_‘r{!,'&};’;‘ &

|

e

i renk

TIEMPO {min)

Fuente: Propia

GRAFico N° 522

pH DEL VINO - TIEMPO - EXPERIENCIA N° 6

pH

3.42

_ pH VINO - TIEMPO

340

338 2

3.36

334 . F

3.32

330

3.28

3.26

100 120 140 160 180 200 - 2200 240 260 280 300

TIEMPO (min)

Fuente: Propia
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g). Condiciones de trabajo para la experiencia N° 7

2, NG A el Caundal sy | Concentracién-de |-+ Voltaje dé -
E‘(PERIENC[A (mUmm} |'Salmuera-NaCl (N) operaclén (V) %
7 800 0.06 10
TABLA N° 5.17
DATOS RECOGIDOS - EXPERIENCIA N° 7
*CONDUC‘HVIDAD
: (mSIcm)
t:empo |-Voltaje?|.Cu g o o |t 9%
(m"l) sl :‘,NaClEf e .:-D“'q'fi.z‘?’?!“'!.i;
0 6,60 0,00 3,83
10 6,74 2,05 3,81
20 6,88 4,10 3.8
30 7,13 7,38 3,79
40 7,37 9,84 3,78
50 7,41 12,70 397
60 7,52 15,98 3,73
70 7,66 18,03 3,71
80 7,86 20,08 3,7
90 8,12 22,54 3,68
100 ‘ 8,54 25,41 3,67
110 | 10,10 1,73 | 882 | 855 29,10 3,66
Fuente: Propia
GRAFICO N° 5.23
CONDUCTIVIDAD - TIEMPO - EXPERIENCIA N° 7
CONDUCTIVIDAD - TIEMPO
10.00
9.00
T 800
3 700
£
5 600
3 s00
> —pe NG
g 400
é 3.00 = NaCl
S 200 e — e
1.00
0.00
0 10 20 30 40 S0 60 70 80 90 100 110 120
TIEMPO {min)

Fuente: Propia
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“GRAFICO N° 524

PORCENTAJE DE DESIONIZACION - TIEMPO - EXPERIENCIA N° 7

% DESIONIZACION
b 8
8 8

5
8

% DESIONIZACION DEL VINO - TIEMPO

WREIAN T P

ionizacion =

_ TIEMPO (min)

A

#1002 15 b sy
Y

‘ ~ Fuente: Propia
GRAFICO N° 5.25

pH DEL VINO - TIEMPO PARA LA EXPERIENCIA N° 7

342
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3.2 LSEERa] R
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0 0. 20 30 40 S0 60 70 80 . 90
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Fuente: Propia
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Condiciones de trabajo para la experiencia N° 8

% ,,.- ‘: %udaﬂ w}%

A "*ﬁq‘mm)

ET’E{E a3 ST AR l“"“"'ﬂ-\l: }.?( “F“V-W

FRER "’Salmuera

(Pfo':m:eE !g;g%’c“;gﬁi e

SR

""K,.

.{1

8

800

0,08

i gl
NG

TABLA N° 5.18
DATOS RECOGIDOS - EXPERIENCIA N° 8

g CONDUCT]V]DAD‘;%&

e ms:a;:fw%@f s
0,00
10 | 410 30 | 240 821 | 8§40 1,64 3,82
20 | 4,00 30 [236] 821 | 855 3,28 3k
30 4,10 30 232 | 822 | 867 4,92 381
40 4,10 30 230 | 822 | 830 5,74 3.81
50 | 420 30 |228] 823 | 844 6,56 38
60 430 30 226 823 | 838 |, 77,38 3.79
70 4,10 30 |224| 824 | 847 Es;:zo , 3,78
80 | 4,00 30 (222 825 | 849 9,02 378
9 | 4,10 30 220 825 | 842 9,84 2
100 | 4,00 30 |218] 826 | 856 10,6. 376
1o | 4,10 30 |216] 826 | 855 11,48 T
120 | 499 30 1214827 | 854 112,30 375
130 1 410 300|212 827 856 | 13,11 3,74
140 | 499 30 1210 828 | 854 | ‘%13’93 ' 3,74
130 1 410 30 1o08] 828 | 853 1473 3,73
160 | 499 30 |a06| 820 | 856 115,57 3,73
170 | 410 30 {04 830 | sse | 11639 3,73
180 | 4,00 30 | 202 830 | 852 17,21 3,73

Fuente: Propia -
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‘GRAFICO N° 5.26

CONDUCTIVIDAD - TIEMPO -EXPERiENQM N° 8
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Fuente: Propia

GRAFICO N° 527

1

PORCENTAJE DE DESIONIZACION - TIEMPO - EXi’ER]ENClA N°s
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20.00

18.00

16.00

14.00 |5
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- Fuente: Propia i
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GRAFICO N° 5.28

pH DEL VINO - TIEMPO - EXPERIENCIA N° 8

pH VINO - TIEMPO

342
340
3.38
3.36
E <
a e DH vINO
3.34
3.32
3.30
3.28 -
0 10 20 30 4 SO 6 70 8 90 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190
TIEMPO (min)
Fuente: Propia
i)  Condiciones de trabajo para la experiencia N° 9
Ne Caudal Concentracién de Voltaje de
EXPERIENCIA | (mV/min) | Salmuera NaCl (N) operacion (V)
9 800 0,10 7
TABLA N° 5.19
DATOS RECOGIDOS - EXPERIENCIA N° 9
CONDUCTIVIDAD
(mS/cm)
tiempo | Voltaje | Corriente | ,. % i
(min) V) (mA) Vino { NaCl | Na;SO. Desieniziciii pH vino
0 7,00 80 244 | 975 8,50 0,00 3.83
10 7,00 80 2,37 | 9,84 8,40 2,87 3,81
20 7,10 80 2,29 | 10,07 8,55 6,15 3.8
30 7,10 80 2,24 | 10,12 8,67 8,20 3,79
40 7,20 80 2,21 | 10,18 8,30 9,43 3,77
50 7,20 80 2,16 | 10,27 8,44 11,48 3,74
60 7,10 80 2,11 | 10,39 8,38 13,52 3,73
70 7,10 80 2,02 | 10,45 8,47 17,21 3,72
80 7,10 80 1,99 | 10,52 8,49 18,44 3,70
90 7,20 80 1,96 | 10,61 8,42 19,67 3,68
100 7,10 80 1,89 | 10,69 8,56 22,54 3,66
110 7,10 80 1,84 | 10,76 8,55 24,59 3,63
120 | 7,00 80 1,78 | 1084 | 854 27,05 3,62
130 7,00 80 1,74 | 10,89 8,53 28,69 3,60

Fuente: Propia
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G}_u'\Flco N° 529

CONDUCTIVIDAD - TIEMPO - EXPERIENCIA N° 9

12.00

10.00 M

CONDUCTIVIDAD (mS/cm})’

8.00

6.00

4.00

CONDUCTIVIDAD - TIEMPO

200 m:tzl_-_-gm.—.._._._.q;g_

0.00

0

10 20 30 40 50 60 70 B0 9 100 110 120 130 140

TIEMPO {min)

—— /IO

sl N3 Cl

Fuente: Propia

GRAFICO N° 5.30

PORCENTAJE DE DESIONIZACION - TIEMPO - EXPERIENCIA N° 9
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GRAFICO N° §.31

pH DEL VINO - TIEMPO - EXPERIENCIA N° 9
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Fuente: Propia

5.4 Resultados de andlisis del vino después de estabilizarlo

En cada experiencia se tomd de una a dos muestras en diferentes tiempos, los cuales
se determind su porcentaje de desionizacion.

5.4.1 Porcentaje de desionizacién del vino de las muestras tomadas

Se observé los porcentajes de desionizacion mayores en un menor tiempo para cada
experiencia, resultando la experiencia N° 5 como probable para los pardmetros de

operacion para alcanzar la estabilidad tartarica del vino.
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TABLA N°5.20

PORCENTAJE DE DESIONIZACION DEL VINO EN CADA EXPERIENCIA

FACTORES
o T Porcentaje de
EXPERIENCI ' i : Tiempo | 1, ionizacion
Caudal Concentracién de | Voltaje de (i)
A (mV/min) | Salmuera NaCl operacion (%GD)
(N) '\ .
] 2 o ! 120 14,75
100 18,85
2 400 0,08 7
e 25,82
» 70
3 400 0,10 10 20,90
o 30,33
©70
4 600 0,06 7 . 18,44
1o 25,00
50
5 600 0,08 10 22,54
70 27,87
6 600 0,10 4 - 290 18.85
60
7 800 0,06 10 15,98
. dag 29,10
: i o ! = 17,21
90
9 800 0,10 2 : 19,67
29 28,69

Fuente: Propia

5.4.2 Porcentaje de desionizacién del vino respecto al tiempo (50, 60, 70 min.)

De acuerdo al resultado de la experiencia N° 5 de la Tabla N° 5.20, se grafico los
porcentajes de desionizacion del vino correspondientes a los tiempos 50, 60 y 70

minutos para cada experiencia realizada en el Grafico N° 5.32.
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GRAFICO N° 5.32
PORCENTAJE DE DESIONIZACION DEL VINO RESPECTO AL TIEMPO

PORCENTAJE DE DESIONIZACION DEL VINO - N° DE
EXPERIENCIA - TIEMPO
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Fuente: Propia
De acuerdo al Grafico N° 5.32 la experiencia N° 5 es la que tiene el mayor
porcentaje de desionizacion en los tres tiempos (50, 60 y 70 min), siendo ésta la

experiencia con los parametros de operaciéon adecuados para la estabilizacion

tartarica mediante el proceso de electrodialisis.
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5.4.3 Porcentaje de desionizacién de iones potasio y calcio en las muestras

tomadas phra la experiencia N° §

TABLA N°5.21

PORCENTAJE DE DESIONIZACION DE IONES POTASIO Y CALCIO

EXPERIENCIA N° 5
Tiempo . Concentracion %o
(min) Elemputng . mg/L Desionizacion .
Ca 149,5 0,00
0
' K 1159 ' 0,00
. Ca ‘ 103,2 ) 30,97
50
- K 607 ' 47,63
Ca 74,26 5033
70. :
' K 476,6 : 58,88

Fuente: Propia
5.4.4 Concentracion de iones Potasio y Calcio en cada muestra tomada de
todas las experiencias

TABLA N°5.22
CONCENTRACION DE IONES POTASIO Y CALCIO EN LA EXPERIENCIA N° 1

CONCENTRACION DE 10NES
Expe;i:ncia Tie:!lpo Ca (mg/L) K (mg/L)
(min)
1 120 o 92,67 | 701,10
100 108,4 688 °
: 140 92,79 | 5683
70 1165 | 174
’ 110 100,3 6]2,5_ .
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70 17,5 647,7
4
110 93,21 496,4
50 1032 607
5
70 7426 476.,6
6 290 99,06 677.9
60 119 772.5
7 -
110 1073 619,5
8 180 104,2 742,5
90 12,1 676
. :
130 90,42 520,

Fuente: ?ropia

5.4.5 Analisis fisicoquimico del vino para la experiencia N° 5 después de la

desionizacion.

TABLA N°5.23

INFORME DE ENSAYOS FISICOQUIMICOS PARA EXPERIENCIA N° 5

OC)

METODO
ENSAYO RESULTADO
UTILIZADO
1. Acidez Total de muestra original
L ginal) 7,18 NTP 212.047-2009
(expresado como 4cido tartarico)
2. Acidez Volatil (g/L de muestra
. . 1,79 NTP 212.031-2009
original)(expresado como acido acético)
3. Grado Alcohdlico (% v/iva 20°C/ 20
13,5 NTP 212.030-2009

Fuente: La Molina Calidad Total Laboratorios (UNALM)
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TABLA N° 524

INFORME DE ENSAYOS FISICOQUIMICOS PARA EXPERIENCIA N° §

METODO
ENSAYO RESULTADO
, UTILIZADO
1. Acidez Total de muestra original) (expresado
. e Bl 7,16 Volumétrico
como acido tartanco)
2. pH 3,74 Equipo pHmetro

Fuente: Laboratorio de Operaciones Unitarias UNAC

TABLA N° 5.25

VARIACION DE LOS RESULTADOS DE LOS ENSAYOS FISICOQUIMICOS

. ) RESULTADO | RESULTADO
ENSAYO A (Ri-Rf)
INICIAL FINAL
1. Acidez Total de muestra original
@l ginal) 7,64 7,18 0,46
(expresado como acido tartarico)
2. Acidez Volatil de muestra original
@L Binsl) 1,80 1,79 0,01
(expresado como 4cido acético)
3. Grado Alcohdlico (%6 v/v a 20°C / 20 °C) 13,5 13,5 0
4 pH 3,83 3,74 0,09

Fuente: La Molina Calidad Total Laboratorios
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CAPITULO VI

DISCUSION DE RESULTADOS

6.1 Contrastacion de hipétesis con los resultados

b)

a) El vino usado para la investigacion fue un tipo de vino joven de la variedad

de uva Isabella, elaborado por la bodega ESB NEGOCIOS &
PRODUCCION SAC, al cual antes de usarlo en la experiencia para
estabilizarlo se le hizo un analisis fisicoquimico en el Laboratorio de la
Molina para determinar la acidez total, acidez volatil y el grado alcohdélico
(véase tabla N° 5.1, pagina 105), contrastandolo con el analisis volumétrico
que se realiz6 para medir la acidez total del vino en el Laboratorio de
Operaciones Unitarias (véase tabla N° 5.3, pagina 106), resultando los

valores muy cercanos.

De acuerdo a la hipotesis general, se van variando los parametros de
operacion tales como el caudal, la concentracion de la salmuera y el voltaje
hasta alcanzar la estabilizacion tartarica del vino joven de la variedad de uva
Isabella en la industria peruana, para lo cual se realizé una matriz de disefio
ortogonal del método Taguchi L9 (3)4 donde se considerod ciertos valores
tomando en cuenta el diseiio del equipo de electrodialisis usado en el

Laboratorio de Operaciones Unitarias.

¢) De acuerdo al disefio del equipo de electrodialisis, el rango del caudal de

alimentacion se considero segin el rotametro del equipo entre 100 a 1000

ml/min, por ello consideramos los valores de 400, 600 y 800 ml/min, la
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d)

concentracion de salmuera o NaCl fue tomada entre un rango de 0,06 2 0,10
N (véase tabla 5.4, pagina 106), considerando estos valores por tener la
conductividad baja necesarios para retener los iones del vino, por lo tanto

sus cationes y aniones de la salmuera variaron entre 6,6 y 9,75 mS/cm.

Para conocer el rango del voltaje a usar en el equipo, aleatoriamente se tomo
las experiencia N° 1, 5, 6, 9 como condiciones para determinar la corriente
limite y el método que se usd para hallarlo fug elaborando una curva de
polarizacion (Intensidad vs. Voltaje) (véase tabla 5.5, pagina 107) para cada

una de estas experiencias, (véase grafico 5.1, pagina 108).

De los datos recogidos de las experiencias (vcase tabla 5.11 al 5.19, pagina
110 a la pagina 127), se grafico la conductividad del vino y la salmuera en
funcion del tiempo (véase grafico N° 5.5, pagina 111), donde se observo
que la conductividad del vino fue disminuyendo mientras que la
conductividad de la salmuera fue aumentando, lo que se demuestra que en
todas estas experiencias hubo una reduccion de cationes minerales y aniones
tartratos, cargandose estos iones a la salmuera por lo que se aprecia su
aumento. También se grafico el porcentaje de desionizacion en funcion del
tiempo para todas las experiencias (véase grafico N° 5.6, pagina 113), lo
que demostré que a mayor tiempo el porcentaje de desionizacion ira en

aumento.

Las concentraciones iniciales de potasio y calcio en el vino se determinaron

mediante el método de ICP en el laboratorio de SGS del Pera (véase tabla
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g)

N° 5.2, pagina 105), estos valores fueron necesarios para determinar al final

el porcentaje de desionizacion de estos metales.

De la experiencia N° 5 se determind la concentracion (mg/L) de los iones
potasio y calcio en los tiempos 50 y 70 minutos y con las concentraciones
iniciales halladas (véase tabla N° 5.2, pagina 105) se procedio a determinar
el porcentaje de desionizacion tanto para el calcio y el potasio (véase tabla

N° 5.21, pagina 134).

6.2 Contrastacion de resultados con otros estudios similares

a)

b)

En relacidn al resultado del ensayo de corridas experimentales en la Tabla
N° 5.10 muestran: Que los niveles y la cantidad de los factores controlables
para determinar los parametros de operacion estan basados en el disefio
ortogonal L9 del método Taguchi, tomando tres niveles y cuatro factores
como el Caudal, la concentracién de salmuera, el voltaje de operacién y la
concentracién del sulfato de sodio (véase tabla N° 5.10 pagina 111).
Resultados similares como el estudio realizado por Juan Medina Collana,
determina los parametros de operacion para la desalinizacion del agua
salobre mediante el proceso de electrodiélisis haciendo usoe por del disefio
experimental L9 de Taguchi, tomando tres niveles y cuatro factores.

Otra investigacion sobre la separacion de los iones cobre por electrodialisis
realizada por Mohammadia et al., hace uso de la ingenieria de calidad de
Taguchi estudiando cuatro parametros y tres niveles.

En relacion al resultado de la Tabla N° 5.20 y el Grafico N° 5.32 mostrando

el porcentaje de desionizacién del vino para cada experiencia realizada en
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funcion del tiempo en 50, 60 y 70 minutos, se determina que la experiencia
N° 5 es la que tiene el mayor porcentaje de desionizacion de 27,87%.
Resultados similares en el estudio realizado por Soares et al., en una prueba
de minicontacto durante 65 horas con cristales de KTH con muestras de
vino rosa se obtuvo un grado de desionizacion de 28,1% para alcanzar la
estabilidad tartdrica del vino.

Otro estudio realizado por Benito, con un equipo de electrodialisis para
alcanzar la estabilizacion tartarica de un vino se debe alcanzar por lo menos
una desionizacion del 17%, aplicando a los vinos tintos una caida de la
conductividad entre un 20%, y para vinos blancos otra del 20 a 30%”.

De acuerdo a la Tabla N° 5.25, la variacion del analisis fisicoquimico del
vino realizado antes y después de la estabilizacion (véase tabla N° 5.25,
pagina 136) para los ensayos de la acidez total (expresado como acido
tartarico) con 0,46; acidez volatil (expresado como 4cido acético) con 0,01,

grado alcohdlico (% v/va 20°C /20 °C) con 0 y pH con 0,09.

Resultados similares se muestran en el trabajo realizado por Benito (2012),
para un porcentaje de desionizacion del 20% (para un vino joven) donde el
acido tartarico es el mas afectado, alcanzando una reduccion del 10 a 15 %.
La disminucion de la acidez volatil sera inférior a 0,12 gramos / litro en
acido acético. La disminucion del grado alcohdlico sera inferior a 0,1 % vol.

La disminucién del pH del vino no sera superior a 0,3 unidades.
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CAPITULO VII

CONCLUSIONES

Se puede afirmar en el contenido de la presente tesis, que se pudo determinar los
parametros de operacién para la estabilizacion tartdrica del vino mediante el

proceso de electrodialisis, el cual me permite obtener las conclusiones siguientes:

a) Los parametros de operacion para alcanzar la estabilizacion tartarica del vino
son el caudal con 600 mL/min, la concentracion de la salmuera con 0,08 N y el
voltaje con 10 V.

b) Los factores que determinan la estabilidad del vino joven de la variedad de
uva Isabella son la conductividad eléctrica con una caida del 22,5%; la
concentracion del acido tartarico con una caida de 0,46 g/L; la concentracion
de la acidez volatil con una caida de 0,01; la concentracion de iones potasio
con 607 mg/L y calcio con 103,2 mg/L, el pH con una caida de 0,09 y el grado
alcohélico con 13,5 %v/v.

¢) El porcentaje de desionizacion del vino es del 22,54%; de los iones potasio
47,63% y de los iones calcio 30,97% con los cuales de consigui6 estabilizar el

vino joven de la variedad de uva Isabella.
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b)

d)

CAPITULO VIII

RECOMENDACIONES

Se debe tener el debido cuidado al momento de seguir desionizando el vino ya
que el pH ira disminuyendo y si la caida de pH supera los 0,15 unidades
entonces perdera la calidad organoléptica que caracteriza al vino joven de la
variedad de uva Isabella.

Al momento de realizar la experiencia para determinar la densidad de corriente,
el voltaje no debe superar el maximo permitido por el disefio de la fuente de
energia ya que podria dafiar tanto la fuente como el equipo de electrodialisis.
Se recomienda la limpieza del equipo luego de cada corrida, ya que los iones
del concentrado, podrian afectar el funcionamiento de las membranas.

Se recomienda efectuar por lo menos dos réplicas de cada corrida experimental
con el fin de evaluar los resultados utilizando métodos estadisticos.

Se recomienda el uso de instrumentos debidamente calibrados para evitar

resultados erréneos.
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ANEXON° 1

MATRIZ DE CONSISTENCIA
PLANTEAMIENTO DEL .
PROBLEMA OBJETIVOS HIPOTESIS METODOLOGIA POBLACION
Problema general Objetivo general Hipdtesis general Tipo Poblacién
La investigacion se tipifica de la siguiente { La  poblacion

(Cusles seran los parametros de
operacion para la estabilizacion
tartarica del vino joven de la
variedad de uva Isabella en la
industria peruana mediante el
proceso de electrodialisis?

Determinar los parametros de
operacion para la estabilizacion
tartarica del vino joven de la
variedad de uva Isabella en la
industria peruana mediante el
proceso de electrodialisis

Mediante el procesc de electrodialisis
se va variando los parametros de
operacion tales como el caudal, la
concentracién de la salmuera y el
voltaje hasta alcanzar la estabilizacion
tartarica del vino joven de la variedad
de uva Isabella en la industria peruana.

Problema especifico

a. ;Cuales son los factores que
determinan la estabilidad del
vino joven de la variedad de
uva Isabella?

Objetivos especificos

a.Identificar los factores que
determinan la estabilidad del
vino joven de la variedad de uva
Isabella.

Hipotesis especifica

a.Los factores que determinan la
estabilidad del vino joven de la
variedad de uva Isabella son la
densidad de la corriente, la
conductividad eléctrica del vino, la
concentracion del &cido tartérico,
potasio y calcio, el pH y el grado
alcoholico.

b. ;Cudl es el porcentaje de
desionizacion de los iones
potasio, calcio y del acido
tartarico del vino joven de la
variedad de uva Isabella?

b.Determinar el porcentaje de
desionizacién de los iones
potasizzo, calcio y del acido
tartarico del vino joven de la
variedad de uva Isabella,

b. El porcentaje de desionizacion entre
20 y 40% de las sales tartaricas de
potasio y calcio consigue estabilizar
el vino joven de la variedad de uva
Isabella.

manera; tiene un enfoque cuantitativo, de
nivel aplicativo, de tipo experimental, de
acuerdo al uso del instrumento es
transversal, de acuerdo al tiempo de
obtencién de datos retrospectivo.

Método

El método usado es el inductivo
empleando a la vez el arreglo ortogonal
L9(3)* de la metodologia de Taguchi.

El arreglo ortogonal que representa
La(b)" donde:

L = Indica que es un arreglo ortogonal

a = Numero de corridas experimentales

b = Numero de niveles para cada factor

¢ = Numero de columnas o factores de un
arreglo ortogonal

Diseito de la investigacion

La investigacion que se desarrolla
presenta un  disefio  experimental
explicativo causal.

esta constituida
por el vino joven
de la variedad de
uva Isabella.
Muestra

1 litro en
volumen de vino
joven
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ANEXO N°2
ANALISIS DEL VINO ANTES DE ESTABILIZARLO - INFORME DE ENSAYOS FiSICO

QUIMICOS N° 006265 — 2012, REALIZADO EN EL LABORATORIO “LA MOLINA

CALIDAD TOTAL”
LA MOLINA CALIDAD TOTAL
LABORATORIOS
- Inmmb de Cemﬂrcmn, Ingx;.';r;: ;Emayor -
INFORME DE ENSAYQOS
N° 006265 - 2012
SOLICITANTE : ENRIQUE ROSENDO SERRANG RAZAN
DIREOCON LEGAL 1 Pasafe Girfbaldi 112 - La Victorla
RUC 10072459341 Telffona 3250161 Fae 3250161
PRODUCTO 1 VINO BORGORA
NUMERO DE MUESTRAS :Uno
IDENTIFICAQON/MTRA. SA
CANTIDAD RECIBIDA 1600 g (+ envase) de mroestra propordionada por e solkitznts
MARCA(S) :SERRANO
FORMA DEFPRESENTAQON : Envazado, 13 moestra Ingrens oo botella de vidrio com 380 mi sprow.
SOLICITUD DESERVICIO 1SS N EN-004346 -".'012
REFERENCIA . ' PERSONAL e
FECHADE mu;r‘" $12/03/2032, 5
ENSAYOS mua'rmos nmmmnm y
PERIODO osamm :No aplica
RE&JLTADOS. i , i
ENSAYOS ﬂnw/qmmos : :
IENSAYO l ¥ § [Restutapo |
:aé:m I'cr.;. (tids mmaqaal) (Ex;wk i 54 b l
2. mv&ﬂgmammwm 150 {E
&30 aetico) s E % )
3- mmm e r‘r: *c-'cncrq i 3.5

1. mvmwm
2- mmm:m
3. \'rp.l*mm :

METCDOS tmuuum ENEL, umumm t \

stmansmnmm Dr FNSAYOS: Det u-n:mnm u.c.,mn e ""'*‘”'

Fs

ADVERTEN O "‘2‘;‘1 A i Flate ittt o sl it oL it
t-£1 e endidiene & sraer Ferin ) (cperte de ls e bavs w3 Bpess s Li Metioa Oufided Total « Leterstreion sende:
ropornadilibed & Scfichans

2. Seprodrbe b rgperdsecién parcis] v 1983 & prosety e & ewrinoiin da Ls Moita Calidiel Trt} = La¥érviarion.
3 - Vididh anfn pars s ceridedt raciide No & tn cartfaends de Crnfarrvidat vl Contifionin & Shawrsa de Calided & qoiey In privhace
4- For dooeneny o v aribde vy & drbele de scradhuiéo, oo s exoertss deste ddd o dc b eredindlie clorpeds per INDEOOTS - SNA

L Mckiza, 06 dx Mares de) 202

N uumim’mn mrmumﬂmm:

il

5 M. 5. mmm
(ATIC IR 'IECHC

Aci La Urfeamyidad 505 La Mofes Lires — Perd
Telwres: fsmm-sm DO .. 22T LI

¥eoa
nﬁ-m-uwmmm
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ANEXON°3
ANALISIS DEL VINO DESPUES DE ESTABILIZARLO - INFORME DE ENSAYOS
FiSICO QUIMICOS N° 006397 — 2012, REALIZADO EN EL LABORATORIO “LA
MOLINA CALIDAD TOTAL”

LA MOLINA CALIDAD TOTAL
LABORATORIOS

Ly Y

Inmmia dt Certd!camn Img:mctw ¥y E:mnvs

INFORME DE ENSAYOS
N° 006397 - 2012
SOLICITANTE 1 ENRIQUE ROSENDO SERRANO BAZAN
DIRECCMON LEGAL : Pazmaje Glribaldi 112 - La Vicroria
RUC: 1072459341 TeMfano: 3250161 fax 3250161
PRODUCTO : VINO BORGOSA
NUMERO DE MUESTRAS 1Uno
IDENTIFICACKOR /MTRA. :81
CANTIDAD RECIEIDA 1600 gi+ ervase) de.mraestra propordanada por o) solicitants
MARCA(S) 1 SERRANO
FORMA DE PRESENTAOON 1 Envarado, 1a maestra Ingress en batells de vidriscon 380 ml aproe.
SOUICITUD BE SERVIQ0 1SS N EN-004670 -2012
REFERENCIA o PERSONALS R Y L Cyw w T e
FECHA DE RECEPOIGN 1130G/2032. "5
ENSAYOS SOLIATADOS : FESIGR/QUEMECO § )
PERIODO DECUSTODIA iNoaplica -, : { {
RESULTADOS: R B i
ENSAYOSFisico/quiMicos: | § i i, 3 |
: : ] : .
ENSAYOD I } |RESULTADO |
L- Anl:'fmﬂ@ldammmpﬂ)(ﬂqxvahwm 7.8 g
acido ttrico) g ‘
2- Acider Vehel (g'i.dnmmml’j (Er;nmdc como 0 i
acsdo aetco} "
3- (hk)\l.ch&-hco{'ﬂ‘:;i‘ﬁ'i‘{"m A4 i 332 :
mwnsunuunpsr,n FLIABDRATORIO: _‘:M o _"&_& -
NP oy ub i
2-NTPILANI2000 | . ("
J-NTP212020:100B . E ’ *
) g " 1
FECHADE ETECUCISY DEENSAYOS, Dl 11063012 AT 1a06082. © = ©
ADVERTENCIA: -W" e W e e e
i-Fi n, lex condici \ ardn y o) bhmhﬁnaw-hkp&nw‘lﬂ —Laburstrrion mn dt
MHHSAM

2.- 8¢ profrie b reprodeodiie parcitt o vitel ded foforooe win mortomcii di La Mot CeBited Tot) - Tabevntrion
3 \%tﬁamhmm}ha 0 cotificuds e Crntrrorided ni Cotifiod dd Sincrm de Ceided die quien o prodace.
4. e docecste ol wer ami o vin € dirsbelo de mmiiztaritn, mo s oncucrtrs destre: ded vewren e b ncratiaciie ctoggeds pev INDEQOF - SHA
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ANEXON° 4

ANALISIS DE LAS EXPERIENCIAS EN EL LABOTARORIO DE SGS DEL PERU

Sarlr;)ple Analyte Name | Reported Conc 10X (Samp) | Valor mg/L
1{ Al 396.153 0.794 7.94
1]Ca 315.887 14.95 149.5
1] Cu 324.752 0.041 0.41
1| Fe 259.939 0.672 6.72
MuestraN° 1 1{K 766.490 1159 1159
1| Mg 285.213 10.08 100.8
1| Mn 257.610 0.058 0.58
1| Na 589.592 22.98 229.8
1|2n 206.200 0.382 3.82
2| Al 396.153 0.697 6.97
2| Ca 315.887 15.12 151.2
2| Cu324.752 0.039 0.39
2 | Fe 259.939 0.661 6.61
Muestra N° 2 2 | K 766.490 120 1210
2| Mg 285.213 10.13 101.3
2| Mn 257.610 0.057 0.57
2 | Na 589.592 23.63 236.3
2| Zn 206.200 0.436 4.36
3| A1396.153 0.68 6.8
3| ca 315.887 9.267 92.67
3[Cu324.752 0.471 4.71
EAPERIENCIA 3| Fe 259.939 0.524 5.24
nsmt:;: 130 ' 3| K 766.490 70.11 701.1
MIN 3| Mg 285.213 6.269 62.69
3|{Mn 257.610 0.03 0.3
3| Na 589.592 36.06 360.6
3|Zn 206.200 2.454 24.54
4|Al396.153 0.633  6.33
4|ca315.887 11.9 119
4|cu324.752 0.177 1.77
EXFERENCIA 4| Fe 259.939 0.555 5.55
:‘m’wo: o 4| K 766.490 77.25 772.5
MIN 4| Mg 285.213 8.015 80.15
4|Mn 257.610 0.043. 0.43
4 | Na 589.592 22.39 223.9
4|2Zn 206.200 0.838 8.38
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5| Al 396.153 0.653 6.53
5|ca315.887 10.73 107.3

5 | cu 324.752 0.226 2.26

EXPERIENLIA 5| Fe 259.939 0.554 5.54
TIEMT’(':)’: - 5 | K 766.490 61.95 619.5
MIN 5| Mg 285.213 7.189 71.89

5| Mn 257.610 0.038 0.38

5 | Na 589.592 19.64 196.4

5| zn 206.200 0.881 8.81

6| Al 396.153 0.675 6.75

6| Ca 315.887 11.65 116.5

6| Cu 324.752 0.334 334

SAPLEIE R 6| Fe 259.939 0.572 5.72
TIE!JI“P;: - 6| K 766.490 73.74 737.4
MIN 6| Mg 285.213 7.945 79.45

6| Mn 257.610 0.04 0.4

6 | Na 589.592 28.18 281.8

6| Zn 206.200 1.491 14.91

7| A1396.153 0.662 6.62

7| ca 315.887 10.03 100.3

7| cu 324.752 0.382 3.82

E"":[g"c'“ 7| Fe 259.939 0.538 5.38
TIEMPO: 210 7|K 766.490 61.25 612.5
MIN 7| Mg 285.213 7.065 70.65

7| Mn 257.610 0.035 0.35

7| Na 589.592 26.24 262.4

7| zn 206.200 1.406 14.06

8| Al 396.153 0.681 6.81

8| ca 315.887 10.84 108.4

8| Cu324.752 0.356 3.56

EXPERIENCIA 8 | Fe 259.939 0.499 4.99
TIEM':S: it 8| K 766.490 68.8 688
MIN 8| Mg 285.213 7.221 72.21

8| Mn 257.610 0.038 0.38

8 | Na 589.592 28.86 288.6

8| Zn 206.200 1.642 16.42

EXPERIENCIA 91{Al396.153 0.702 7.02
N°2 9| ca 315.887 9.279 92.79
TIEMPO: 140 9| Cu324.752 0.453 4.53
MIN 9| Fe 259.939 0.496 4.96
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9| K 766.490 56.83 568.3

9| Mg 285.213 6.57 65.7

9| Mn 257.610 0.031 0.31

9| Na 589.592 26.61 266.1

9| zn 206.200 1.677 16.77

10| Al 396.153 0.711 7.11

10| Ca 315.887 10.32 103.2

10| Cu 324.752 0.109 1.09

EXFEMIENCIA 10| Fe 259.939 - 0.454 4.54
nsn::Pg:so 10| K 766.490 60.7 607
MIN 10! Mg 285.213 6.881 68.81

10| Mn 257.610 0.033 0.33

10 | Na 589.592 16.37 163.7

10 Zn 206.200 0.546 5.46

11]A1396.153 0.63 6.3

11]Ca315.887 7.426 74.26

11| cu324.752 0.277 2.77

E""E:{g"c"‘ 11 Fe 259.939 0.407 4.07
HERAE 11! K 766.490 47.66 476.6
MIN 11| Mg 285.213 5.314 53.14
11{Mn 257.610 0.021 0.21

11 | Na 589.592 23.77 237.7

11 zn 206.200 0.949 9.49

12| AI396.153 0.808 8.08

12] ca 315.887 10.42 104.2

12 cu 324.752 0.254 2.54

s E::;"C'A 12| Fe 259.939 0.552 5.52
L 12| K 766.490 74.25 742.5
el 12| Mg 285.213 7.593 75.93

12| Mn 257.610 0.038 0.38

12| Na 589.592 29.25 292.5

12| Zn 206.200 1.026 10.26

13| Al 396.153 0.681 6.81

13| Ca 315.887 11.75 117.5

EXPERIENCIA 13| Cu 324.752 0.131 1.31
N°a 13| Fe 259.939 0.568 5.68
TIEMPO: 70 13 | K 766.490 64.77 647.7
MIN 13| Mg 285.213 7.642 76.42

13| Mn 257.610 0.039 0.39

13| Na 589.592 19.6 196
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Zn 206.200

0.57

13 5.7
14| A1 396.153 0.663 6.63

14| Ca 315,887 9.321 93.21

14| Cu324.752 0.146 1.46

GAFERICNGIA 14 | Fe 259.939 0.476 4.76
TIEM':S: 110 14 | K 766.490 49.64 496.4
MIN 14| Mg 285.213 6.503 65.03

14| Mn 257.610 0.032 0.32

14| Na 589.592 16.41 164.1

14 Zn 206.200 0.703 7.03

15| A1396.153 0.695 6.95

15 | Ca 315.887 9.906 99.06

15| Cu 324.752 0.328 3.28

E"PE:iiNC'A 15 | Fe 259.939 0.52 5.2
HEMPO: 290 15 | K 766.490 67.79 677.9
MIN 15| Mg 285.213 7.009 70.09

15| Mn 257.610 0.035 0.35

15 | Na 589.592 35.45 354.5

15 | Zn 206.200 1.276 12.76

16 | Al 396.153 0.657 6.57

16| Ca 315.887 11.21 112.1

16 | Cu 324.752 0.167 1.67

EXPERIENCIA 16 | e 259.939 0.517 5.17
Tlemmpg: i 16| K 766.490 67.6 676
MIN 16| Mg 285.213 7.685 76.85

16| Mn 257.610 0.039 0.39

16| Na 589.592 23.91 239.1

16| Zn 206.200 0.624 6.24

17{A1396.153 0.651 6.51

17| ca 315.887 9.042 90.42

17{cu 324.752 0.179 1.79

EXPE::;NGA 17| Fe 259.939 046 46
- 17| K 766.490 52.09 520.9
MIN 17| Mg 285.213 6.523 65.23

17| Mn 257.610 0.03 0.3

17| Na 589.592 213 213

17 [ Zn 206.200 0.664 6.64
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ANEXO N° §
EQUIPO DE ELECTRODIALISIS A NIVEL DE LABORATORIO USADO PARA LA

ESTABILIZACION TARTARICA DEL VINO
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ANEXO N° 6
EQUIPO DE ELECTRODIALISIS A NIVEL DE LABORATORIO EN EL MOMENTO

QUE SE REALIZAN LAS CORRIDAS EXPERIMENTALES

N o T Uy |
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ANEXO N°7

REALIZANDO LAS CORRIDAS EXPERIMENTALES EN EL EQUIPO DE ED

A

ANEXO N° 8

MEDICION DE LA CONDUCTIVIDAD Y PH DEL VINO EN LAS CORRIDAS

EXPERIMENTALES,
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ANEXON°S

ANALISIS FISICOQUIMICO REALIZADO EN EL LABORATORIO DE

OPERACIONES UNITARIAS
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