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TA-C '““’[m} residuales, conocidas cominmente como nejayote, de la industriq del. nixtamal, la masa y la
‘ J o100 | tortilla, formado por un método mejorado para remover la fraccién insoluble y un sistema
A LB B ¢ de filtracién para separar y concentrar las fracciones que componen el nejayote. El método
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los granulos de almidoén; (c) flocular y separar la fraccién insoluble. El sistema comprende las etapas de (a) microfiltracién; (b)
ultrafiltracién para concentrar carbohidratos de cadena larga; (c) ultra/nano filtracién para concentrar compuestos de tamafio
medio; (d) nanofiltracién/dsmosis inversa para concentrar moléculas pequefias y obtencién de agua con la calidad suficiente para
su reuso o para su descarga de forma medioambientalmente segura. En una de sus modalidades para remover compuestos

fendlicos indeseados, el proceso incluye un método que comprende los pasos de: (a) acidificar los efluentes a pH <4; (b) flocular y
separar la fraccién insoluble indeseada.
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UN METODO Y UN SISTEM# “ARA EL TRATAMIENTO INTEGRAL DE AGUAS

RESIDUALES DE UNA INDUSTRIA DEL MAiz
CAMPO TECNICO DE LA INVENCION

La invencién se refiere a un proceso integral para el tratarhiento de aguas
residuales resultantes del proceso de nixtamalizacién, cominmente conocidas como
nejayote. Mas particularmente, se refiere a un método para separar eficientemente
los sélidos en suspensién y un sistema de filtracion para ir fraccionando y
concentrando los componentes solubles contenidos en estos efluentes para su uso
en diferentes éampos y la obtencion final de\ una corriente de agua con la calidad
suficiente para su reuso o para su descarga de forma medioambientalmente

segura.
" AMTECEDENTES DE LA INVENCION

La nixtamalizacidon es un proceso ancestral que consiste en cocer granos de
maiz en agua alcalina. Los granos cocidos luego son molidos y el producto conocido
como masa, es empleado para la elaboracion de la tortilla, alimento- basico de la
dieta de los pueblos mesoamericanos y cuyo uso se ha venido extendiendo por todo
el orbe. En una modatidad industrial, la masa es secada y molida para su expendio
como harina de maiz nixtamalizado. En cualquier caso, el agua del cocimiento
alcalino y las aguas de lavado de los granos cocidos de maiz, son conocidas
comunmente como nejayote, que es un efluente rico én material organico formado,
tanto por solidos suspendidos, como por sélidos en solucién. A diferencia del agua
de remojo de maiz produciigja‘por la industria almidonera, la composicion del
nejayote es altamente complej‘a ya ,'que contiene los productos resultantes de la

hidrolisis alcalina del befiéarpio y parte del endospermo del grano.
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La relacién, concentracion y naturaleza de fos componentes del nejayote
fofmados o desprendidos durante la nixtamalizacion dependen‘ de varios
pardmetros de proceso, que incluyen a la variedad de maiz, la dureza del
endospermo, la calidad e intggridad-del grano, el tipo y la concentracion de la cal
(Rosentrater, 2006, Waste Maﬁagement 26, 284-292), la temperatura y tiempo de
coccion y de remojo. 'Ere'i"a misma revisidn se mencionan 12 reportes que permiten
establecer un rango de 0.5-14.5% de pérdida (peso seco) de los componentes del
maiz durante la nixtamalizacién que equivalen a un rango de 2500 a 50000 mg de
soOlidos totales/L de nejayote. De estas cantidades, los sélidos suspendidos pueden
oscilar entre los 2350 a 5500 mg/L vy el resto es material soluble formado
principalmente por carbohidratos de diferente longitud de cadena,. compuestos
fenélicos y sales de calcio. Las altas concentraciones y complejidad del material
organico, el pH y la temperatura elevados, hacen.que el nejayote sea considerado

un efluente altamente contaminante y dificil de tratar por métodos convencionales.

Por ejemplo, las plantas corﬁpactas para el tratamiento dé aguas residuales
han tenido pocb éxito debiri 7 que la presencia de compuestos inhibidores del
crecimiento microbiaro en el nejayote vy SU. carga organica elevada, hacen que los
tiempos de residenéia Hidréulico sean muy altos, ademas que se presentan
problemas de incrustacién por el alto contenido de calcio. Por otro Iado, si bien las
lagunas de oxidacidn son una opcidén técnicamente viable, en la mayor parte de los
casos, las grandes industrias nixtamaleras o molinos medianos y pequefios se
encuentran ubicados en centros urbanos. Esta ubicacidon no permite la instélacién
de lagunas porque en general no disponen del espacio suficiente y ademas
generarian malos olores, ‘provocando molestias en los habitantes de &areas
.circunvecinas. Otras estrategias se han dirigido a hacer reuso de este efluente, tal
como describen Viniegra y Ramirez, 2007, MX/A/2007/010310, realizando la

remocion parcial de los sélidos en suspensién del nejayote para reincorporarlos en
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la masa y utilizando el efluente resultante nuevamente en el proceso de
nixtamalizacién. Sin embargo, las industrias del ramo manifiestan que esta préactica
ocasiona que el producto final contenga sabores y aromas desagradables no
aceptados por el consumidor final por lo que esta estrategia ha tenido poco éxito en
su aplicacién. En estudios de laboratorio que hemos realizadd,vencontramos que las
caracteristicas organolépticas de olor y sabor indeseables se originan
principalmente a partir de los compuestos fendlicos presentes en le nejayote, en las
condiciones de pH vy temperwz-;ﬁtu}a de »Ia nixtamalizacién. Por ejemplo, se encontrd
gque un compuesto fe‘néliqo conlctncido comouécido ferdlico se transforma en 4-vinil-
guayacol y que también ;e propician reacciones de acoplamiento orto oxidativo de
fenoles. Ante la ausencia de tecnologias eficientes para el tratamiento del nejayote,
otras estrategias han direccionado los esfuerzos al desarrollo de tecnologias
alternas al proceso tradicional de nixtamalizacién con el propdsito de reducir o
eliminar la produccién de nejayote (Wilkinson y Short, 1998, EP0883999; Sanchez
y de la Camara, 2004, WO0O/2004/023892, 2004; Figueroa y col.,, 2006,
MX/A/2005/011797; Bejarano y col., 2009, W0O/2009/143416). No obstante, dichas
tecnologias han resultado poco atractivas para su implementaciéon debido a sus

altos costos de operacion e inversién.

Recientemente, Asaff y col., 2013 (MX/a/2013/000943) desarrollaron una
tecnologia Unica para eliminas cualquier partl'cula_ o sélido en suspensién del
nejayote, proéeso qué eni\.una de sus aplicaciones permitiria el tratamiento integral
del nejayote aplicando teénologia de membranas, cuyo uso es cada vez mas comun
en el tratamiento de aguas residuales y diversos procesos industriales. Por ejemplo,
en la patente de Potter, US 5,707,524, se describe un proceso y un sistema para el
tratamiento de aguas residuales de diferentes industrias que contienen
carbohidratos, como material fermentable para la produccién de levaduras. En

dicha patente se describe el uso de membranas de ultra filtracién para concentrar
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el material fermentable y generar agua para reuso o envio al drénaje conteniendo
una cantidad minima de contaminantes. Sin embargo, estudios recientes que
hemos venido desarrollando muestran que en ambos casos existen una serie de
limitantes que evitarian su aplicacion industrial a costos razonables. En el primer
caso referido al proceso de eliminacién de sélidos en suspensién, la tecnologia
descrita refiere a que es necesario el uso de acido fosférico o una mezcla de acido
fosférico o cualquiera de sus sales con otro &cido fuerte, como el acido sulfrico,
con el propdsito por un lado de disminuir el pH a un rango de 4 a 6.5, que es el
rango éptimo de accién de cierto tipo de enzimas y por otro lado dar la fuerza
i6nica adecuada al medio‘para favorecer la floculaciéon del material en suspension.
El uso de &cido fosférico o cualquiera de sus sales ocasiona la formacién de
soluciones amortiguadoras oﬁs"c:‘u‘ciones tampdn que requieren un mayor consumo
de.écidos pafa alcanzarﬁ; =1 pH deseado. El acido fosférico, comparativamente con
otros &cidos inorganicos fuertes, tiene el mayor precio de mercado, aspecto que
aunado al mayor consumo de acidos, hacen que los costos de operacién del proceso
sean elévados. En el segundo caso, referido al uso de membranas de ultrafiltracion,
nuestros estudios mostraron que el nejayote contiene cierto tipo de compuestos
gque se van adsorbiendo en el material de construccién de las membranas,
ocasionando que al cabo de cierto tiempo de operacién sus poros se saturen y
queden obstruidas o se deterioren por reacciénes entre ciertos compuestos con
carga positiva y el material de las membranas. Por tanto, el uso de cualquier tipo
de membrana de ultrafiltracion, nanofiltracion u ésmosis inversa en el tratamiento
del nejayote obtenido o acondicionado en las condiciones descritas en la solicitud

MX/a/2013/000943, no es técnicamente factible.

Algunas otras tecnologias descritas pretenden solucionar de manera
indirecta el problema del nejayote a través de la recuperacién de productos de alto

valor que contiene, como pentosanas feruladas o acido ferllico, con lo gque se
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disminuye su carga orgdnica total. Carvajal-Millan y col., 2005, MX 278768
describen un proceso para Ia_recuperacién de pentosanas feruladas consistente en
la adicion de etanol a un nejaybte libre ¢e sélidos y con pH ajustado a 5, con el
proposito de precipitar los carbohidratos de cadenas medianas y largas. Sin
embargo, su aplicacidn a sistemas industriales de gran escala es muy limitada
debido al alto costo que generaria la recuperacion del alcohol afadido, cuya
proporcién-es de al menos 2 a 1 (v/v) en relacién al nejayote. Asimismo el producto
final recuperado es heterogéneo porque contiene carbohidratos de diferente
longitud de cadena, ademas de almidén, y su costo de recuperacion es elevado por
la cantidad de alcohol a emplear. Por otro lado, en la patente de Asaff y col., 2008,
MX 259521 describen un proceso para la recuperacién de acido fertlico a partir del
nejayote \’mediante procesos de adsorcién/desorcién. Ei sistema descrito permite
retener la fraccion fendlica, dejando en solucidén la fraccién organica mayoritaria
formada por carbohidratos de diferente naturaleza. En.ambas patenties, el material
que logra ser removido oscila entre el 5 y el 20% por lo que en gran parte la

problematica del nejayote continla latente.

Debido que hasta la fecha no han existido alternativas viables para el
tratamiento o manejo del nejayote, en la gran mayoria de los casos, este efluente
es vertido al drenaje municipal o cursos naturales de agua con un tratamiento
minimo o sin ningun tratamiento. Este hecho hace que la actividad de la industria
del nixtamal, la masa y la tortilla tenga un impacto medioambiental negativo,
quedando vulnerable al pégo de multas ante normativas ambientales cada vez mas
rigurosas. Por lo anterior resulta urgente generar alternativas efectivas que
permitan un tratamiento integral del nejayote, facilitando su reuso o su descarga de
forma medioambientalmente segura 'y promoviendo de esta manera el
establecimiento de empresas socialmente responsables, una de cuyas directrices es

el cuidado del medioambienta.
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'

SUMARIO DE LA INVENCION

En vista de lo anteriormente descrito y con el propdsito de dar solucién a las
limitantes encontradas, es objeto general de la ihvencién proveer un método y un
sistema, Unicos, innovadores y eficientes para el tratamiento integral de los
efluentes de una industria r’@l maiz, conocidos como nejayote y gue tienen una
aplicacién directa como OiFima étapa de los“_procesos de las industrias del niXtamal,

de [a harina de maiz hixfamalizado y de la tortilla.

Es un .objeto especifico de la invencién proveer un método dnico, innovador
y eficiente para el acondicionamiento del nejayote con el propésito.de obtener un
producto libre de sélidos en suspensién, idoneo para ser empleado en procesos que
tienen por objeto la recuperacion de compuestos con valor comercial o estratégico

contenidos en estas aguas residuales.

Es otro objeto especifico de la invencién proveer nejayote libre de sélidos en
suspensién en condiciones que permitan su tratamiento a través de métodos fisicos

de filtracién, particularmente ultrafiltracién, nanofiltraciéon u ésmosis inversa, con el

proposito de reutilizar el peitnaado como agua de proceso o para su descarga al

drenaje o cursos naturales de agua de forma medioambientalmente segura.

Es otro objeto especifico de la invencién frac;ionar y concentrar, de acuerdo
a su peso molecular, compuestos de alto valor contenidos en el nejayote tal como
pentosanas y pentosanas feruladas, acidos fendlicos, particularmente &cido fertlico,
sus dimeros, trimeros, sus ésteres glicosilados, &cido p-coumdrico y 4-vinil

guayacol, entre otros.
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Es otro objeto especifico de la invencién fraccionar y concentrar, de acuerdo
a su peso molecular efectivo, carbohidratos de diferente naturaleza y longitud de
cadena, sus mondmeros, dimeros o trimeros de base, tal como glucosa, xilosa,
arabinosa y galactosa, entre otros, con el proposito de emplearlos en diferentes

campos, como por ejemplo en la produccidon de bioetanol.

Es otro objeto especifico de la invencidn separar por precipitacién o filtracién
o centrifugacién, dimeros, trimeros algunos ésteres del 4&cido ferilico y/o
coumadrico, que se insolubilizan variando el pH de acuerdo a su pKa y empleando
floculantes adecuados, con élgé‘:»ropé;sito ,d(ve generar un producto idoneo para la

recuperacién de productos de alto valor como el acido ferdlico.

En una de las modalidades preferida§ de la invencion, la cual incluye al
menos algunos de los objetivos anteriormente presentados, comprende un método
que permite eliminar los sélidos en suspension del nejayote, disminuyendo el pH a
un valor cercano a la neutralidad, adicionando una enzima del tipo amilasa
adecuada al pH de trabajo y un floculante para f‘avore‘cer la separacion de Ibs
sélidos en suspensién. El sobrenadante libre de sélidos en suspensién luego es
alimentado a un sistema formado por membranas de ultrafiltracidn y nanofiltracién
de diferente corte efectivo, donde los componentes van siendo fraccionados vy
concentrados de acuerdo a su peso molecular. A través de cada paso los efluentes
van disminuyendo su carga organica hasta la obtencién de un efluente o permeado
final que puede ser reutilizagioﬁeyn el proceso de nixtamalizacién o descargado al
dfénéje 0 CL;rsos natg.réles de agua de forma medioambientaimente segura.
Ademas del agua tratada, como producto principal del proceso, se obtienen al
menos tres fracciones concentradas, siendo la primera de ellas rica en contenido de

pentosanas feruladas, la segunda en dextrinas, oligdmeros de xilosa y arabinosa y

ésteres glicosilados de compuestos fendlicos y la tercera conteniendo monémeros,
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dimeros y trimeros de azlcares y compues;os fendlicos como el acido ferllico, sus

dimeros y trimeros.

DESCRIPCIéN BREVE DE LAS FIGURAS

Los detalles caracteristicos de la invencién se describen en los siguientes
parrafos en conjunto con las figuras que lo acompafan, los cuales son con el

proposito de definir al invento pero sin limitar el alcance de éste.

Figura 1 muestra un diagrama esquematico del método del presente invento
para remover (a) los sélidos en suspension del nejayote, separar y concentrar las
fracciones solubles hasta obtener agua para reuso 0 descarga de forma
medioambientaimente segura; (b) para remover compuestos fendlicos indeseados

en los procesos de recuperacién y purificacién de dcido ferilico.

Figura 2 muestra un diagrama de flujo que describe la secuencia de pasos

del proceso integral del presente invento para el tratamiento del nejayote.
DESCRIPCION DETALLADA DE LA INVENCION

‘El presente invento comprende un método y un sistema, Unicos, innovadores
y eficientes que tiene por objeto el tratamiento integral efluentes de una industria
del maiz, conocidos como nejayote y que tienen una aplicacidén directa como Gltima
etapa de los procesos de las fndustrias del nixtamal, de la harina de maiz
nixtamalizado y de la tortilla. El método esta referido al acondicionamiento del
nejayote, consistente en la eliminacién de todos los sélidos en suspensién que
contiene, para poder tratar' luego el ‘efluen"'te libre de dichos sdélidos en un sistema

de filtracién por membranas. En dicho sistema se van fraccionando y concentrando
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las fracciones solubles de acue'rP.dO a su' peso molecular hasta obtener como
permeado final agua con calidad suficiente para su reuso en el lproceso de
nixtamalizacion o para su descarga de forma medicambientalmente segura.

:

El método en una‘de sus modélidadés preferidas es descrito en referencia a
la FIG. 2, que compr;endé a un método semicontinuo en el que se usan al menos
dos tanques cdnicos con agitacion mecanica o neumdtica en los que se van
alternando operaciones y que sirven para la recepcion y almacenamiento del
nejayote, neutralizacién, hidrdlisis eniimética, floculacién y sedimentacion. Como
primer paso, la corriente 2 proveniente del proceso de nixtamalizacién, usualmente
con un pH entre 9 y 12 y una temperatura entre 70 a 90° C, es recibida vy
almacenada en el tanque TA-A y es mezclada o afadida éon la corriente 4 que
contiene alguna sustancia acida, preferentemente acido sulflrico, acido fosférico,
acido citrico o CO,. La adicién de &cido se realiza con el propdsito de ajustar el pH
entre 6.5 y 8.0, preferentemente entre 7.0 y 7.5. Como segundo paso, el producto
neutralizado resultante del paso anterior es mezclado o afadido con la corriente 6,

- conteniendo enzimas seleccinnzdas del grupo de las amilasas, preferentemente
amilasas de Origén bacteriano, con una a;‘tl:tividad Optima a pH entre 6 a 8 y a
temperaturas entre Ids 70 y 100 °C. El volumen de enzima afiadido oscila entre los
iO a 200 plL por cada litro de nejayote y es funcién de la actividad especifica de
la(s) enzima(s) comercial (es), el éontenido de material a hidrolizar en el nejayote
y/o el tiempo deseado de hidrdlisis, que en sistemas continuos corresponde- al
tiempo de residencia hidrdulico. Como tercer paso, la mezcla resultante del
segundo paso se incuba durante un pefiodo comprendido entre 1 a 60 minutos,
preferentemente entre 10 a 30 minutos para permitir la hidrdlisis enzimatica del
material amilaceo én suspension contenido en el nejayote, periodo durante el cual
va disminuyendo la temperatura de la mezcia. Tal como se describe en la solicitud

MX/a/2013/000943, estas particulas son demasiado pequefias para ser separadas
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por métodos fisicos a nivel ‘industrial pero lo suficientemente grandes para.tapar
cualquier superficie filtrante. Por su relevvancia en el invento, el segundo y tercer
paso se consideran cruciales para lograr el efecto de clarificacién deseado. Como
cuarto paso, el producto hidrolizado resultante del tercer paso es mezclado o
afiadido con la corriente 8, que comprende un floculante adecuado,
preferentemente un floculante catiénico o anidénico como poliacrilamida o sus
copolimeros o arcillas conteniendo minerales del grupo de Ioé,filosilicatos 0 de la
familia de las esmectitas cin ‘c;.ntrosv ingredientes. En el caso de los floculantes
catiénicos, la cantidad 4ptima a alcanzar para una floéulacién efectiva es de 5 a 100
ppm pfeferentemente de 15 a 50 ppm, afiadidos a partir de una solucion
concentrada bajo agitaciéon hasta lograr una mezcla homogénea. En el caso de la
mezcla de arcillas con otros ingredientes, la cantidad optima a alcanzar es de 200 a
2000 ppm, preferentemente de 300 a 700 ppm, afadidas como polvo 'y
manteniendo la agitacion en la mezcla heterogénea resultante durante 1 a 15
minutos, preferentemente de 3 a 10 minutos hasta conseguir la floculaciéon del
material en suspensién remanente. El quinto y ditimo paso del método del presente
invento consiste en la eliminacion del material floculado. La separacién de la
fraccién floculada del sobrenadante libre de sélidos en suspensién puede lograrse
por sedimentacion o decantacién simple, centrifugacién, filtracién, flotacién o una
combinacién de cualquiera de estas operaciones unitarias. La separacion del
material floculado da lugar a!doé‘ corrientes,_, que en !a FIG. 2 estan representadas
por las corrientes 10-y 1‘2‘respectiv'amente. La corriente 10 estd formada por los
s6lidos insolubles floculados, que a diferencia de los obtenidos por el método
descrito en la solicitud MX/a/2013/000943 son muy densos y po‘r' tanto el fléculo es
compacto. La corriente 12 a su vez éontiene los sdlidos solubles y una pequefia
cantidad de material en suspensién que no logré ser removido, usualmente inferior
a 50 ppm que es enviada al tanque de almacenamiento y alimentacion TA-B.

Durante esta operacion, el nejayote con un contenido inicial de sélidos totales que
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1

puede oscilar entre 10000 a 20000 ppm y una demanda quimica de oxigeno (DQO)
entre 8000 a 18000 mg O,/L, ve disminuidos estos valores entre un 10 a un 15%
que corresponde a los sélidos. en suspensién eliminados. De esta manera la
corriente 12 resultante, contiene entre 8000 a 17000 ppm de sélidos solubles y una
DQO entre 7000 a 15000 mg. 0,/L. La fraccién floculada o corriente 10 es un
residuo que usualmente es dispuesto en rellenos sanitarios 0 empleado para la
alimentacién animal. Por su composicion es una fraccién que también puede ser
hidrolizada quimica o enzimaticamente y sus azucares empleados para la
produccién de bioetanol o prbteina unicelular o en diversos procesos

biotecnoldgicos.

El nuevo método para Seié':"r{ina-r‘ sdlidzs en suspension del nejayote, objeto de -
la presente invenciér,;, p%antea diferencias inventivas y ventajas considerables en
relacion con el método descrito en la solicitud MX/a/2013/000943. Primeramente,
en dicha solicitud, el pH del nejayote es ajustado a valores entre 4.0 a 6.5,
preferentemente entre 5.0 a 6.0, mediante la adicion de acido fosforico o
cualquieré de sus sales, solo 0 en mezcla con otros acidos inorganicos fuertes,
como acido sulifirico. La adiciéon de acido fosforico segin describen sus autores,
ademas de servir para disminuir el pH, tiene como finalidad incrementar la fuerza
i6nica del medio con el propdsito de promover una buena formacién de fléculos, ya
que la adicion de acido sulﬂ’;riico solo no es suficiente. El acondicionamiento del pH
se realiza con el afan de favorecer la actividad optima de enzimas del grupo de las
amilasas para hidrolizar principalmente granulos de almiddén. Segin la solicitud
MX/a/2013/000943, las enzirpas son seleccionadas del grupo de amilasas de origen
ﬁ'mgi_co, con una actividad éptirﬁa a bH entre 4 a 6 y-a temperaturas entre los 50 a
80 °C. En el presente invento, luego de una rigurosa selecciéon se encontré que

cierto tipo de enzimas amilasas, preferentemente de origen bacteriano pueden

actuar efectivamente a pH entre 6 a 8 y a temperaturas entre los 80 y 100 °C,
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aspecto que por si solo ya representa una ventaja pues no requiere de enfriamiento
del nejayote. Adiciqnalmente se encontré que a pH entre 7 y 10, la formacién de
fléculos de sélidos en susoensi(_jn remanerias es muy efectiva y no se requiere el
ajuste de la fuerza iénice, tal como sucede cuando se trabaja a pH comprendido
entre 4 a 6, por lo que se pueda usar unicamente acido sulfurico que es mucho mas
barato que el acido fosférico o cualquiera de sus salles. Sin embargo, por . aspectos
regulatorios, sobre todo si el agua a recuperar se va a destinar a reuso en el
proceso de nixtamalizacidon, el método del presente invento comprende también el
uso de acido fosférico, éus sales o acido citrico en sustitucién del acido sulfirico. Si
bien estos acidos son mas caros que el acido sulflrico, de acuerdo.al nuevo método
desarrollado, el tener que ajustar el pH tan solo a valores cercanos a la neutralidad
implica un menor gasto de acidos a que si se trabaja a pH entre 4 a 5, tal como se
describe en la solicitud MX/a/2013/000943. En el caso del &cido fosférico o sus
sales el ahorro es todavia mucho mas marcado pues va formando buffers o
soluciones amortiguadoras, ;;ier)bdo uno de los mas estables el que forma a su
segundo pKa de 7.2. E} consumo ae 4cido fosforico para disminuir el pH del
nejayote hasta ese valor es menos de la tercera parte del que se requiere para
alcanzar un pH entre 4 a 5. Ademds de la reduccién de costos, una ventaja
importante que se obtiene con el método desarrollado son las caracteristicas fisicas
del f|6cu|o obtenido. Bajo las condiciones del presente invento, los floculos
formados con la adicién de &cido sulfirico son densos y muy compactos facilitando
enormemente el proceso de separacion del material floculado, que una vez
sedimentado, usualmente no representa mas del 5% de volumen total tratado. Sin
embargo, segun el método descrito en la solicitud MX/a/2013/000943, dicho
volumen suele ser superior al 50% lo que requiere de tiempos de sedimentacion
mucho mas prolongados o el uso de equipos mas sofisticados para lograr un grado
y

de remocion satisfactorio. El uso de corrientes gaseosas de CO,, provenientes del

proceso de nixtamalizacion paira.neutralizar el pH del nejayote es posible aunque se
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da una formacidon abundante de carbonato de calcio insoluble por lo que los sélidos
suspendidos de naturaleza orgdnica son reemplazados por otros de naturaleza
inorganica, siendo necesarios la adicion de otros floculantes como alimina para

mejorar la clarificaciéon del nejayote.

De acuerdo al objétm del presente invento, un aspecto fundamental de
trabajar a pH ligeramente alcalino e.sté réf‘erido con la operabilidad o factibilidad
técnica del proceso g'lobauf, particularmente relacionado con el uso de membranas -
de ultra y/o nanofiltraciéon y/u ésmosis inversa. En su mayor parte, los elementos
filtrantes de estas membranas en cualquiera de sus conformaciones estan
compuestos de polimeros de poliamida, polisulfona o pdlietersulfona, materiales
que de acuerdo a sus especificaciones técnicas son incompatibles con surfactantes
o floculantes catidnicos cargados positivamente ya que estos pueden causar dafios
irreversibles a las membranas. A pH alcalino, los floculantes catidénicos no estadn
cargados positivamente y por la tanto se minimiza el riesgo de dafio a las
membranas. No obstante y con el propdsito de eliminar todo riesgo, en el présente
invento también se encontrd que otro tipo de floculantes, como cierto tipo de
arcillas conteniendo minerales del grupo de los filosilicatos o de la familia de las
esmectitas con otros ingredi¢itas puede sustituir en su totalidad a los surfactantes
cationicos. Otro aspectcé de gran relevancia y -relacionado también con la
operabilidad 0] factibilida‘d técnica del sistema es que se observd que en condiciones
acidas, la fraccion fendlica del nejayote va quedando adsolrbida en las membranas
de ultra y/o nanofiltracién ocasionando su taponamiento y la merma de material de
interés. Probablemente los compuestos fenodlicos se cargan positivamente en
condiciones &cidas, al igual que los floculantes cationicos, llegando a interactuar o

incluso reaccionar con el material de construcciéon de tas membranas.
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Para un experto en el arte de la técnica resulta evidente que el método

hasta aqui descrito puede desarrollarse también en un sistema por lotes, o
continuo. En el caso de un sistema por lotes, los pasos 1, 2, 3, 4 y 5 puede
realizarse en un solo tanque con agitacidn mecanica o neumé\tica, con un fondo
cdnico para facilitar el drenaje de los sélidos en suspension floculados. En una
modalidad del sistema semicontinuo, los pasos del 1, 2 y 3 pueden desarrollarse en
un tanque similar al de un sistema por lotes pero la adiciéon de floculante (paso 4)
puede hacerse en linea y la separacion de fases (paso 5) realizarse en un equipo
continuo. Por ejemplo puede usarse un hidrosedimentador, un filtro, una centrifuga
“ 0 un sistema de flotacion ,cd(da"ndo que 9:.!, tiempo de residencia ‘hidra'ulico en el
sistema sea tel adeéuadp para Iog’rar una floculacién y separacion .eficientes.
Finalmente, en sistema continuo, el ajuste de pH puede realizarse en linea, al igual
que la adicién de enzimas, usando un tanque de paso con régimen continuo de
carga y descarga y de un volumen tal que el tiempo de residencia hidraulico sea el
necesario para lograr la hidrélisis del material de interés. En lugar de un tanque
también puede usarse un reactor tubular de flujo pistén o su equivalente que seria
una tuberia de gran longitud pero confinada en un arreglo compacto con el nimero
de pasos suficiente para alcanzar el tiempo de residencia hidraulico necesario para
alcanzar la hidrélisis del material de interés. Luego, la adicidon de floculantes
también pkuede realizarse en linea y realizar la separacidon de fases en los equipos
ya descritos para un sistema semicontinuo. Resulta también evidente para un

entendido en el arte de la técnica que en cualquiera de los regimenes de operacion

"
: <

los sistemas podran ser instrumentados y automatizados al nivel que se desee.

Habiendo descrito el método para la eliminacién de sélidos en suspension del
nejayote, a continuacion se describe el sistema de tratamiento en una de sus
modalidades preferidas en referencia a la FIG. 2. La corriente 12 con un contenido

inferior a 50 ppm de sodlidos en suspension ingresa a un sistema de microfiltracién
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MF, en cualquiera de sus cor;fo::maciones,, gue tiene como objeto la eliminacién de
los restos de materizl en suspension. El efluente r,esultante., libre de sélidos en
suspension, en la FIG. 2 corresponde a la corriente 14, contiene habitualmente
entre 8000 a 17000 ppm de sélidos solubles. Dicha corriente es enviada al tanque
TA-C que sirve como tanque de balance o alimentacién del siguiente elemento del
sistema. Dicho elemento estd formado por la unidad de ultrafiltracién UF-100 con
membranas de 100 kDa de corte efectivo del peso molecular. Luego de evaluar
membranas de difefente tamafio de corte, se enéontré que Iaskmemb'ranas de 100
kDa retienen wuna fraccion de carbohidratos de cadena larga formados
principalmente por arabinosa, xilosa y acido ferilico, razén por la cual se conocen
también como arabinoxilanos ferulados o pentosanas feruladas al cqntener
azucares de 5 -étomos de carbono y moléculas no Hidrolizadas de acido ferllico o
acido p-coumarico. Se encontﬁré gue son justamente estos carbohidratos de cadena
larga los mayores contribuyentes a fa viscosidad del nejayote. Del elerﬁ'ento UF-
iOO salen dos corrierites: a) el permeado o producto descrito en la FIG. 2 como fa
corr\iente 16 que es enviada al tanque TA-D que sirve como tanque de balance o
alimentacion del siguiente.‘elemento del sistema y b) el rechazo descrito en la FIG.
2 como la corriente 18, que es concentrada envidndola como recirculacién al
tanque TA-C. A medida que se va concentrando, la viscosidad de la corriente 18
tiene un incremento muy grande que ocasiona a su vez un de_scénso considerable
en el flujo de la corriente 16. Tanto el incremento de la viscosidad como el
descenso del flujo describen una funcién del tipo hiperbodlico. Se determind que es
posible concentrar la corriente 18 entre 10 a 20 veces, dependiendo del contenido
de pentosanas feruladas de la .corriente 14. Usualmente Iﬁego de concentrada, la
cofriente 18 tiene un contenido entre 18000 a 22000 ppm de pentosanas feruladas
y ‘compuestos de bajo pesa. ‘rrgolecular, mientras que la corriente 16 tiene un
contenido entre 7000 a .1500lO pp‘rﬁ de “sélidos solubles que representa una

reduccidn en su contenido de aproximadamente 10 a 20%. De la misma manera, la
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DQO de dicha corriente disminuye presentando valores entre 5000 a 12000 mg

O,/L.

La separacion de esta_primera fraccion de carbohidratos resulta importante
por razones de indole.técnico y éomefcial. {a importancia técnica radica en que esta
fraccion es la que contribuye de gran manera a la viscosidad del nejayote,
dificultando los procesos corriente abajo. Comercialmente, las pentosanas feruladas
tienen un valor de mercado importante por cuanto se usan en diferentes campos
como el farmacéutico, en alimentos o pueden también usarse como fuente de
azlicares para la produccién de xilitol, bioetanol, proteina unicelular o diversos
procesos bioteénolégicos. Si ellpropésito es la obtenciéon de pentosanas feruladas
para su comercializacibn como un bien intermedio, 'se pueden usar
alternativamente membranas de 50 KDa de corte efectivo del peso molecular con el
proposito de recuperar una mayor cantidad de pentosanas feruladas aunque de
mayor heterogeneidad en la longitud de cadena. Adicionailmente, la corriente 18
debe ser diafiltrada con el proposito de permear todos los combuestos de menor
peso molecular a 50 o 1C& %Da retenidos por efectos de equilibrio. Para la
diafiltraciéon se debe 'interrumpir momente{ﬁeamente‘ la alimentacion de la unidad
UF-100 con la corrieﬁte 14, y en su lugar se debe alimentar el tanque TA-C con la
corriente 14A de agua ligeramente alcalina a pH entre 7.1 a 7.3, incorporando el
permeado a la corriente 16. Es aconsejable diafiltrar con al menos el doble de agua
del voliumen contenido en el tanque TA-C al momento de iniciar la diafiltracion.
Luego, el producto resultante de la diafiitracién, representado en la FIG. 2, como
corriente 18A, conteniendo entre 15000 a 20000 ppm de pentosanas ferula‘das de
alta pureza es secada o purificada por procesos ya descritos. Por ejemplo, la
corriente 18A puede ser secada directamente en un secador por aspersion,
atomizacién o espreado, conocidos también como “spray dryers”. Igualmente, las

pentosanas feruladas puras pueden ser precipitadas con etanol y secadas con
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acetona tal como se describe en la patente MX 278768. Sin embargo, a_diferencia
del procedimiento descrito en dicha patente, se parte de un producto ya purificado
conteniendo entre 10 a 20 veces mas pentosanas feruladas de alto peso molecular
que el nejayote. Para precipitar estos carbohidratos se recomienda la adicién de al-
mends el doble de volumen de etanol por lo que el trabajar con un producto
concentrado purificado representa un ahorro entre 10 a 20 veces en el uso de
etanol, acetona y los costos inherentes a la recuperacién y purificacion de estos
solventes. Se afirma que la corriente 18A contiene un producto purificado porque
se trata de una corriente que ya pasé por un proceso de hidrélisis con amilasas y al
estar diafiltrado se encuentra libre de alimidén o cérbohidratos de bajo peso
molecular éomo dextrinas, oligbmeros de péntosas o mdémeros de glucosa, xilosa,
arabinosa, galactosa, acido fer(lico u otras moléculas. Una ventaja adicional es que
las pentosanas feruladas contenidas en la corriente 18A son mucho mas
homogéneas en cuanto a su peso molecular que las que se pueden obtener
mediante el procedimiento descrito en la patente MX 278768, ya que la
ultrafiltracion permite separarlas de aquellos carbohidratos con un peso molecular
inferior a los 100 kDa de corte efectivo. El tener un p‘roducto mas homogéneo en
peso molecular tiene también una correlacién directa con la homogeneidad de las
propiedades fisicoquimicas de los productos a desarrollar o en sus posibles

aplicaciones, por ejemplo como agente gelificante.

Resultéré obvio para un entendido en el arte que membranas de cortes
efectivos mas bajos también son Utiles para retener esta fraccion de carbohidratos
pero los fluxes (flujo por unidad de drea de membrana) son mas lentos por lo que
se necesitard un mayor numero de unidades de filtracion. Asimismo, la
homogeneidad del peso molecular de las pentosonas feruladas serd menor al
quedar atrapadas también moléculas de tamafio intermedio, lo que ird en desmero

de la calidad del producto final o pentosanas feruladas de cadena larga que son la
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que tienen las mayor cantidad de aplicaciones por las propiedades fisicoquimicas de

sus soluciones.

Resultara también obvio para un entendido en el arte que las fracciones de
de pentosanas de cadena larga podran ser hidrolizadas quimica o enzimaticamente
y asi evitar este paso de ultrafiltracion aunque no necesariamente serd lo mas

atractivo al considerarse estos compuestos, productos de alto valor.

Luego de atravesar el primer elemento de ultrafiltracién, el permeado
resultante representado en la FIG. 2 como la corriente 16, es enviado al tanque
TA-D que sirve como tanque de balance o alimentacidn del siguiente elemento del
sistema. Dicho elemento es;é -'a"‘ormado per la unidad NF-1 con membranas de
nanofiltracién de 1 kDa «e corte efectivo de peso molecular y del que salen dos
corrientes: a) el permeado o producto descrito en la FIG. 2 como la corriente 20
que es enviada al tanque TA-E que sirve como tanque de balance o alimentacion
del siguiente elemento del sistema y b) el rechazo descrito en la FIG. 2 como la
corriente 22, que es concentrada ehviéndola como recirculacidon al tanque TA-D. A
diferencia de la corriente 18, la viscosidad de la corriente 22 no cambia de forma
sustancial y solo se observa un ligero descenso en el flujo, que describe adema’s’,
una funcidn lineal proporcional al incremento de la concentracién de sélidos
solubles. Se determind que es posible concentrar la corriente 22 entre 15 a 20
veces, dependiendo del contenido de sdlidos solubles de la corriente 16.
Usualmente luego de concentrada, la corriente 22 tiene un contenido entre 16000 a
21000 ppm de pentosanas fe}rulgdas de peso molecular medio y bajo, dextrinas y u
o»ligémeros de arabinosa, xilosa y otros azucares. Por su parte, la corriente 20 tiene
un contenido entre 600’0"a 12000 ppm de sdlidos solubles que representan una
reduccion en su contenido de aproximadamente 10 a 20%. De la misma manera, la

DQO de dicha corriente disminuye presentando valores entre 4000 a 9000 mg O/L.
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Nuestros estudios también demostraron que las membranas de nanofiltracién de 1
kDa de corte efectivo pueden ser reemplazadas por membranas de ultrafiltracién de
3 o hasta 5 kDa, sin alterar susfancialme:‘;te la composicién y contenido de sdlidos
solubles de esta segunda iraccién. La decisiéon de usar membranas de 1, 3}0 5 kDa
radica principalmente en su disponibilidad y sobre todo su precio ya que el costo de
su reemplazo al cabo de su vida util, usualmente entre 1 a 3 afios, constituye uno

de los costos de operacion del proceso.

La separacién de esta segunda fraccién de carbohidratos resulta importante
también por razones de indole técnico y comercial ya que contiene compuestos que
inciden con los procesos corriente abajo, pero que a su vez pueden ser
aprovechados para la obtencidén de otros productos. De acuerdo a nuestros estudios
desarrollados con el objeto de la presente solicitud, esta fracciéon estd formada por
pentosanas de peso molecular intermedio, oligdmeros de xilosa y arabinosa,
dextrinas, ésteres de carbchidratos de cadena media o corta con compuestos
fendlicos, como el &acids ferdlico, -sus dimeros o &cido p-coumarico y otros
compuestos de bajojpe'sb molecular. La importancia técnica radica en que esta
fraccion de carbohidratos no estd completamente hidrolizada y puede ser separada
de la siguiente fraccién formada por mondmeros o dimefos de azlcares. De esta
manera, la cantidad de sdlidos disueltos en el permeado o efluente de esta
operacién, representado en la FIG. 2 por la corriente 20, es bajo y por tanto
facilita el flujo por el tercer elemento de nanofiltracién u ésmosis inversa que es
descrito mds adelante. Otra ventaja radica en el hecho de que dicha corriente 20,
luego de atravesar el tercer elemento de nanofiltracion u dsmosis inversa podra ser
concentrada en mayor proporcién sin que se produzca la precipitacidon de
compuestos por su excesiva concentracion. Este hecho permite un mayor
porcentaje de .recuperacién de agua para su reuso o descarga de forma

medioambientalmente segurs y-una mayor concentracién de material que puede
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servir para diferentes procesos biotecnolégicos. Otro aspecto a resaltar es que,
como se menciond anteriormente, esta fraccidon contiene ésteres de acido fertilico o
sus dimeros o trimeros con cadenas de pentosas de cadena media o corta, que de
acuerdo a nuestros estudios, son las que confieren un color café caracteristico a las
soluciones acuosas alcali’nas que las contienen. Se observé que estos ésteres
también son adsorbidos dur‘ante los procesos de recuperacién de &cido fertlico
como el que se describe en la patente MX ‘:259521, interfiriendo en los procesos de
recuperacién y purifiéa(;ién del acido ferulico, por lo que son considerados como
contaminantes de dicho proceso. Por tanto, el permeado o corriente 20, al
encontrarse libre de dicho material y también de pentosanas feruladas de cadena
larga retenidas en la unidad de ultrafiltracion UF-100, se considera un producto
ideal para su uso como materia prima en. el proceso mencionado para la
recuperacién de acido ferllico. Adicionalmenté, se encuentra en gran parte libre de
sales que pueden competir por sitios activos cuando los procesos emplean resinas
de adsorcion, facilitando por tanto la eficiencia del proceso. A su vez, los ésteres de
acido ferulico o sus dimeros o trimeros retenidos y concentrados en la corriente 22
pueden ser tratados posteriormente mediante enzimas del tipo feruloilesterasa o}
quimicamente con el propdsito de promover la liberaciéon de una molécula de alto
valor, como es el acido feriics, para su posterior recuperacion mediante procesos
ya conocidos. Estas ﬁolé;ulas también pueden ser empleadas como nutracéuticos
por las multiples activiaades bioldgicas que presentan, tal como se describe pdr
ejemplo en la publicacion electrénica sobre arabinoxilanos de cadena corta

provenientes de salvado de arroz (http://www.biobran.org/overview/). También

pueden ser empleadas como prebidticos ya que se ha descrito que la hemicelulosa,
compuesta por pentosas, afecta de modo beneficioso al hospedero estimulando
selectivamente el crecimiento y/o la actividad de una o de un limitado nﬁmero de
bacterjas del colon. En otra de sus aplicaciones, estos carbohidratos pueden ser

digeridos quimica o enzimaticamente junto con las dextrinas u oligémeros de
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glucosa, que componen esta segunda fraccién, con el propdsito de emplear sus
azlcares constituyentes para la produccién de bioetanol o como :sustrato para

diferentes procesos biotecnolégicos.

La segunda fraccion puede o no ser dilafiltrada, dependiendo de los usos que
se pretenda dar a esta fracciéon o al permeado. Si es de interés la recuparacion de
moléculas de alto valor, como acido ferulico libre, el diafiltrado es necesario.
También si se pretend'en aislar y purificar pentosanas de cadena corta y media para
su uso como nutracéuticos y/o prebiéticos, previa digestion enzimética o quimica de
dextrinas u oligémeros de glurcc:;*;a. Para la diaﬁltracié_n de esta segunda fraccion, se
debe interrurﬁpir mo_imgﬁténeamenté fa alimentacién de la unidad NF-1 con la
corriente 16, y en su Iugar se debe alimentar el tanque TA-D con la corriente 16A
de agua ligeramente alcalina a pH entre 7.1 a 7.3, incorporando el permeado a la
corriente 20. Es aconsejable diafiltrar con al menos el doble de agua del volimen
contenido en el tanque TA-D al momento de iniciar la diafiltracion. Luego, el
producto resultante de la diafiltracion, representado en la FIG. 2, como corriente
22A, conteniendo entre 14000 a 19000 ppm de pentosanas de cadena corta o
media, sus ésteres con &acido ferdlico o sus dimeros o trimeros pueden ser tratados
de acuerdo a los intereses del usuario. La corriente 22A, puede contener o no
dextrinas u oligdmeros de glucosa dependiendo de si se aplica o no una hidrolisis
enzimatica con enzimas del tipo dextrinasa y/o glucosidasa de manera previa a la
diafiltracidon con la cual se eliminan también los mondmeros o dimeros de glucosa.

.

Luego de atravesar el 'primer elemento de nanofiltracion (segundo del
sistema), el permeado resultante representado en la FIG. 2 vcomo la corriente 20,
eé enviado al tanque TA-E que sirve como tanque de balance o alimentacién del
tercer elemento del sistema. Dicho elemento esta formado por la unidad NF-02 con

a

membranas de nanofiltracién de 200 Da de corte efectivo del peso molecular y del
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qgue salen dos corrientes: a) él' ;Serméado a.producto descrito en la FIG. 2 como la
corriente 24 que es envizda al tanque TA-F que sirve como tangue de balance o
alimentacién del siguiente elemento del sistema o como tanque de almacenamiento
de agua para su resuso en el proceso de nixtamalizacién o su posterior descarga de
-foma medicambientalmente segura y b) el rechazo descrito en la FIG. 2 como la
corriente 26, que es concentrada enviandola como recirculacidén al tanque TA-E. Al
igual que la corriente 22, la viscosidad de la corriente 26 no cambia de forma
sustancial y solo se observa un ligero descenso en el flujo, que describe ademas,
una funcidén lineal proporcional al incremento de la concentracion de séliaos
solubles. Se determindé que es posible concentrar la corriente 26 entre 6 a 12
veces, dependiendo del contenido de solidos solubles de la corriente 20.
Usualmente luego de concentrada, la corriente 26 tiene un contenido entre 20000 a
55000 ppm de mondmeros yn_idimeros de azlcares, acido ferulico libre y dimeros de
acido fertjlico:principa:lmente. Eéta coj'rienté, rica en.compuestos de alto valor como
el acido fertlico o sus"der]vados, resulta idonea para su uso en procesos que tienen
por objeto su recuperacion ya que se encuentra libre en gran parte de material que
interfiere en dichos procesos como arabinoxilanos de cadena media, larga y corta
unidos a moléculas de acido ferdlico, sus dimeros o trimeros. Al estar concentrada,
esta fraccion también reducird el tiempo de tratamiento con la consecuente
reduccion de los costos de horas hombre y energia. Por su parte, la corriente 24
tiene un contenido entre 1000 a 2200 ppm de sodlidos solubles, de los cuales
aproximadamente el 40% son sales inorganicas, que representan una reduccion en
su contenido de aproximadamente 75 a 85%. La DQO de la corriente 24 muestra
una reduccién sustancial presentando valores entre 400 a 1000 mg O,/L vy
conforma una corriente de agua con una calidad aceptable, libre de compuestos
fendlicos que puedan degsad,ar y conferir caracteristicas organolépticas no
deseables al :producto finai, por lo ciue p;jede ser recirculada n’uevamente en el

proceso de nixtamalizacién.
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Si lo que se busca es la descarga de la corriente 24 de forma
medioambientalmente segura, las membranas del elemento NF-02 pueden ser
reemplazadas por membranas da_e 100 Da de corte efectivo del peso molecular o por
membranas de ésmosis inversa.- Resdltaré obvio para un experto en el arte que con
el propodsito de optirhiza;r el funcionamiento del sistema, en otra modalidad del
sistema, las membranas de 100 Da o de 6smosis inversa podrén ser ubicadas de
manera secuencial como un cuarto elemento donde la corriente 24 es el influente.
Con las membranas de 100 Da o de dsmosis inversa se obtienen permeados con un
contenido de sélidos solubles menor a 300 ppm y DQO con vélores inferiores a los
200 mg O,/L; es decir, por debajo de los limites maximos establecidos por la

mayoria de las Normas Ambientales para este parametro de descarga.

El fraccionamiento de los componentes del nejayote hasta aqui descrito,‘
ademas del componente comercial de separarlos en tres fracciones de valor, tiene
como proposito técnico el eficientar el funcionamiento de las membranas, De
acuerdo a nuestros estudios =2 v.;vbser'vé que cuando se emplea una sola membrana

’

de bajo corte molecuiar efectivo, por ejemplo de 200 Da, la saturacién de los poros
es casi inmediata pr'ovocando un flujo muy lento. Asimismo; a medida que el
influente se va conce‘ntran\do nuevamente empiezan a formarse particulas
insolubles en suspensidn, punto en el cual debe interrumpirse la operacion. Este

punto generalmente se da cuando el influente ha sido concentrado apenas entre 3 a

5 veces.

En una modalidad del presente invento, las corrientes 14, 16, o 26
conteniendo dacido fertlico libre pueden ser sometidas a un tratamiento adicional
con el propdsito de eliminar otros compuestos fendlicos més complejos, como

A ' ) ! {
dimeros, trimeros o restos de lignina que usualmente interfieren en los procesos de
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recuperacion de acido ferilico, como el descrito en la patente MX 259521. El
método consiste en bajar el pH a valores por debajo de 4.5, punto a partir del cual
empiezan a formarse nuevamente particulas en suspension, formadas justamente
por los compuestos fendlicos complejos y que al corresponder a sustancias acidas y
con pKas por debajo de 5, el equilibrio es desplazado hacia su forma molecular,
insoluble en agua. Se encontrd que a valores de pH inferiores a 3.5 ocurre la mayor
formacion de estas especies insolub_les; llegando a formar suspensiones o
emulsiones estables dificiles "’de}separar por operaciones unitarias convencionales
como decantacion, miicrofiltfacién o} éentrifugacién. Encontramos qu‘e la adicién de.‘
cierto tipo de arcitllas conteniendo mineréles de! grupo de los filosilicatos o de la
familia de las esmectitas y otros ingredientes favorecen la floculacién de las nuevas
particulas en suspension o miscelas que forman las emulsiones. La cantidad 6ptima
a alcanzar de la mezcla de ércillas es de 200 a 2000 ppm, preferentemente de 500
a 800 ppm, afiadidas como polvo y manteniendo la agitacion en la mezcla
heterogénea resultante durante 5 a 25 minutos, preferentemente de 10 a 20
minutos hasta conseguir la floculacién eficiente del material en suspension. La
operacidon resulta mas eficiente si la temperatura se mantiene entre los 40 a 70 °C.
El material floculado puede ahora ser removido por operaciones unitarias
convencionales, como decantacién o sedimentacién, centrifugacion, filtracion,
flotacion o una combinacién de algunas de ellas.

Resultara ObVi;) pa:ra un entenldido en el arte, que en otra modalidad menos
deseada, las fracciones concéntradas formadas por las corrientes 18, 22 y 26
pueden ser reunidas y tratadas por métodos aerobios/anaerobios convencionales
aunque en volumenes mucho mas reducidos ya que la suma.de las tres
subfracciones solo representa entrle el 15 al 25 % del volumen total del nejayote a

tratar.
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EJEMPLOS DE REALIZACION DE LA INVENCION

La invencion ahora serd descrita con respecto a los ejemplos siguientes, los
cuales son tnicamente con el propdsito de representar la manera de llevar a cabo
la irﬁplementacién de los principios del invento. Los ejemplos.siguientes no intentan
ser una representacién exhaustiva de la invencidn, ni intentan limitar el élcance de

esta.

Ejemplo 1

Se prepararon vasos de precipitado conteniendo 500 mL de nejayote, con pH
inicial de 12 que fue inmediatamente ajustado al pH requerido por cada uno de los
tratamientos. Se apligaron 55tr‘atamientos % un control absoluto, midiendo al cabo
de 30 minutos, comc-variables de respuesta, los sélidos suspendidos totales‘(SST)
en los sobrenadantes, el volumen de los fléculos precipitados (V) y el volumen
maximo (Vmax) qﬁe puede ser filtrado en un tiempo de 15 minutos a través de una
membrana de nitrocelulosa de 0.45 mm de corte y 4.5 cm de didmetro, aplicando
un vacio de 400 mbares. El tratamiento 1 corresponde al rﬁétodo descrito en la
solicitud de patente MX/a/2013/000943 empleando acido fosférico, una amilasa de
origen fungico y floculante de poliacrilamida; el tratamiento 2 corresponde a una
modalidad del método del presente invento, empleando acido sulfdrico, una amilasa
de origen bacteriano y floculante de poliacrilamida; el tratamiento 3 corresponde a
una modalidad del método del presente invento, empleando &cido sulftrico, una
amilasa de origen bacteriano y arcillas como floculante. El tratamiento 4
corresponde a una modalidad del método del presente invento, empleando acido
cjtri_co, una amilasa, de origén ba'cteria"r'io y floculante de poliacrilamida. El
tratamiento 5 corres‘vpon"de a una modalidad del método del presente‘ invento,

empleando CO,, una amilasa de origen bacteriano y floculante de poliacritamida.

25



WO 2014/119990 PCT/MX2014/000039

Excepto el tratamiento 5, la remocidn de solidos suspendidos por cualquiera
de los otros tratamientos fue_superior al 97% pero el gasto de acido fue al menos 9
veces menor en los tratamientos 2 y 3 enrelacidén al tratamiento 1 y los sélidos
floculados fueron 5 veces mas compactos :(menor volumen o mayor densidad) en

relacion a los obtenidos con el tratamiento 1.

-y

‘ Control Trat. 1. . -Trat. 2 Trat. 3 Trat. 4 Trat. 5~

; : L L . .. 3

Floculante (ppm) B 17 17 500 17 17

Enzima (uL) - 50 50 50 50 50
T, (°C) 65 65 65 65 65 65
Te (°C) 55 55 55 55 - 55 55
pHo © 12 12 12 12 12 12
pH¢ 11 5.0 7.2 7.2 7.2 7.2
Acido afnadido (mLlL) - 2.2 0.8 0.8 0.8 NA
Costo acido ($us/m3) . - 5.3 0.6 0.6 1.8 --
SST (ppm) 920 23 18 27 31 368
V (mL) 7 0 210 a7 56 61 59
Vmax (mL) <50 250 240 210 190 105

El costo de las enzimas de origen fungico o bacteriano es mas o menos
similar mientras que el costo de las arcillas, si bien es mayor al del floculante de
poliacrilamida, por la cantidad que es necesaria utilizar no contribuye en mas del

20% del costo total del tratamiento.

Ejemplo 2
Para evaluar el efecto de los métodos de remocion de los sdélidos
suspendidos totales (SST) del nejayote sobre el porcentaje de recuperaciéon de

materia en los diferentes pasbts de ultra/nano filtracion empleados en el sistema, se

26



WO 2014/119990 PCT/MX2014/000039

utilizaron alicuotas de 2 L de nejayote libre de SST obtenidos por dos métodos: 1)
método descrito en la solicitud MX/a/2013/000943 (condicién &cida, pH 5.0) y 2)
método descrito en el presente invento (condicién alcalina, pH 7.2). Los balances
de materia se realizaron considerando el contenido de sélidos solubles de los
influentes a las membranas, de los permeados, de los rechazos de filtracion y los

volimenes de cada uno de elics.

R " Balances de materia (% recuperacion) |

Membrana - B o o
R Condicién acida =~ Condicién alcalina -

30 KDa 90 ' 96

5 KDa 75 95

1 KDa 70 100

Con las membranas de corte molecular efectivo mas pequefias, el porcentaje
de recuperaciéon de materia resulté inferior al 76%, mostrando una retencién
elevada de los sélidos solubles en el material de construccién de las membranas,

posiblemente por fendmenos de adsorcién fisica y/o quimica.

Ejemplo 3

Clarificacion

Volumen nejayote = 10 L

Material en solucion = 11.7 g/L

Compuestos fendlicos en solucién = 1.2 g/L
Material en suspensién = 2250 ppm

pH ajustado nejayote = 7.3

Temperatura inicial nejayote = 72 °C

Volumen de amilasas bacterianas afiadido = 1 mL

Tiempo de incubacién = 10 min
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Contenido de floculante de poliacrilamida final = 20 ppm
Sélidos suspendidos en nejayote clarificado = 21 ppm
Volumen de lodos de hidrosedimentador = 350 mL

Contenido sélidos en lodos = 64 g/L

Microfiltracion

Q=10L/h

Area filtrante = 95 cmlz; 20-25 pm poro

Sélidos suspendidos en nejayote clarificado/filtrado = 2 ppm
- Sdlidos en solucién en nejayo;fe clarificado/filtrado = 9.5vg/L

Compuestos fendlicos en solucién = 1.2 g/L

Ultrafiltracion

Corte efectivo del peso molecular = 100 KDa; drea = 929 cm?

Permeado = 95% de Q = 1.8 L/h, conteniendo 8.5 g/L de sé.lidos solubles, de los
cuales 12% son compuestos fendlicos libres y glicosilados, 14% carbohidratos
conteniendo glucosa, 7% carbohidratos conteniendo xilosa y arabinosa, 59%
cenizas y el resto carbohidratos conteniendo azlicares no cuantificados como
galactosa o manosa.

Concentrado = 5% de Q = 1.8 L/h, conteniendo 24 g/L de sdélidos solubles,
formados por 65% de arabino xilanos ferulados de cadena larga, 16% de cenizas y
6% de carbohidratos conteniendo glucosa. La‘composicién del concentrado luego de
diafiltrado por membrana dé 50 KDa fue de 80% de arabinoxilanos ferulados de

cadena larga y 5% de cenizas. No se cuantificd el contenido de galactosa y manosa

de los arabinoxilanos ferutados.

Nanofiltracion 1

Corte efectivo del peso molecular = 1 KDa; drea = 5574 cm?
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Permeado = 95% de Q = 66 L-)h, conteriiendo 7.7 g/L de solidos solubles, de los
cuales 13% son compueﬁ;‘i’ibs fendlicos, 42% cenizas y 14% glucosa. |
Concentrado = 5% de Q = 6.6 L/h, conténiendo 18 g/L de sdlidos solubles,
formados por 55% de arabinoxilanos ferulados de cadena media y/o corta, 18% de

cenizas y 12% de oligémeros de glucosa.

Nanofiltracién 2

Corte efectivo del peso molecular = 200 Da; drea = 76 ft?

Permeado = 85% de Q =.220 L/h, conteniendo 1.1 g/L de sdlidos solubles, de los
cuales 9% son compuestos fendlicos, 45% cenizas, 9% glucosa y otros
carbohidratos de bajo peso molecular no identificados; DQO = 427 mg 0,/L: DBO
=290 mg O,/L.

Concentrado = 15% de Q = 220 L/h, conteniendo 45 g/L de sblidos solubles,
formados por 13% de cecmpuestos fénélic'é’s, 42% de cenizas, 12% de glucosa y

otros carbohidratos de bajo peso molecular no identificados.

Osmosis inversa alterna a nanofiltracion 2

Area = 76 ft?

Permeado = 80% de Q = 180 L/h, conteniendo 0.08 g/L de sélidos sdlubles, de los
cuales 10% son compuestos fendlicos, 39% cenizas, 10% glucosa y otros
carbohidratos de bajo peso molecular no identificados; DQO = 54 m.g 0,/L; DBO
=25 mg O,/L.

Concentrado = 20% de Q = 180 L/h, conteniendo 38 g/L de sdélidos solubles,
formados por 12% de compuestos fendlicos, 42% de cenizas, 12% de glucosa y

otros carbohidratos de bajo peso molecular no identificados.
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Ejemplo 4

Se compard la recuperacion de compuestos fenolicos a partir de la corriente
14 (M14), la corriente 20 (M20) y un sobrenadante obtenido luego de remover los
sélidos en suspensién totales (SST) aplicando el método descrito en la solicitud
MX/a/2013/000943 (MpHS). Se tomé 1 alicuota de 1 L de cada uno de ellos y en
el caso de M14 y Mzb se; ajusté el pH a 5. Luego las 3 muestras fueron ahadidas
con 30 g de resinas catiénicas para adsorber los compuestos fendlicos en solucidn,
mantenidas en agitacién en una agitadora orbital @ 150 rpm durante 6 horas hasta
alcanzar el equilibrio. Luego de dicho periodo, se drenaron los sobrenadantes, las
resinas se lavaron con agua destilada y una vez drenadas fueron eluidas con tres
alicuotas de 100 mL de alcohol al 95% (v/v). Las 3 alicuotas de elucidn fueron
mezcladas en una sola, concentradas en 'rotavépor hasta alcanzar 30 mL vy
evaporadas hasta sequedad bajo una corriente de aire. El material recuperado sé
cuantificé por gravimetr‘ia. En todos los casos los compuestos fendlicos fueron
cuantificados espectrofotométricamente por lectura a 320 nm sobre una curva

estandar de acido ferulico.

S'élidos sus;;endi;i;s (‘ppn.'n)b . 15 - 0 22 -
Sélidos disueltos (g/L) 10.2 7.6 10.4

pH inicial 7.2 7.2 5.0
Cont. fenédlicos inicial (g/L) 1.1 0.9 1.1

pH ajustado ' 5.0 5.0 5.0
Residuo sélido eluido etandlico (g) 1.2 0.8 1.3
Presencia de cristales - +++ -
Color residuo etanoélico Café amarillo café
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En el caso de la fraccion fendlica proveniente de M20 se observd la
formacién de una cantidad considerable de cristales agregados en algunos puntos
de la caja Petri donde se evapord la solucién etandlica concentrada de elucién.
Asimismo el color del resto del material no cristalizado fue entre amarillo y café
claro y se observd como una pelicula depositada en algunas partes del fondo y
paredes del recipiente. Por su parte, en el material proveniente de M14 y MpH5 no
se observaron cristales encontrando la deposicion de una pelicula de color café
oscuro en el fondo'y pared‘eé de los recipientes. El presente ejemplo es una clara
represe‘ntaciéh del efgtto Je fa remocidn de ciertas fracciones del nejayote, a través
del sistema de membranas de ultrafiltracién de diferente corte molecular, sobre la

cristalizacidon de &cido ferdlico.

Ejemplo 5

Se removieron los sélidos en suspensién aplicando el método descrito en ta
solicitud MX/a/2013/000943, obteniendo un nejayote clarificado (NC1) y mediante
el método objeto del presente invento, descrito en el ejemplo 1, obteniendo un
nejayote clarificado (NC2). Cada uno de ellos fue dividido en dos alicuotas de 1 L.
La primer alicuota de NC1 fue mantenida sin cambio alguno a pH 5 y corresponde a
la muestra NC1A. Por su parté, a la primer alicuota de NC2 se le ajustd el pHa 5y
corresponde a la muestra NC2A. A las otras dos alicuotas se les rebajé el pH a 3,
observando que a partir dé‘ pH 4.5, las, soluciones inicialmente transparentes,
nuevamente émpezaban a tornarse o‘pacas hasta formar una emulsion iechosa a pH
3. A cada alicuota se le agregaron 500 mg de arcillas conteniendo minerales de la
familia de las esmectitas y se mantuvo en agitacion durante 5 minutos, al cabo de
los cuales los floculos formados fueron separados por decantacién y el
sobrenadante filtrado con papel whatman 4. Ei sobrenadante libre de floculos
proveniente de NC1 corresponde a la muestra NC1B del presente ejemplo, mientras

que el sobrenadante proveniente de NC2, corresponde a la muestra NC2B. Luego
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las 4 muestras fueron afiadidas con 30 g de resinas catiénicas para adsorber los
compuestos fendlicos en solucién, mantenidas en agitacién en una agitadora orbital
a 150 rpm durante 6 horas hasta alcanzar el equilibrio. Luego de dicho periodo, se
drenaron los sobrenadantes y las resinas se lavaron con agua destilada. Una vez
d'renadas, las resinas fueron eluidas cdn tres alicuotas de 1.00 mL de alcohol al 85%
(v/v). Las 3 alicuotas de elucién fueron mezcladas en una sola y concentradas
hasfa alcanzar aproximadamente 100 g/L de compuestos fendlicos. En todos los
casos los compuestos fendlicos fueron cuantificados espectrofotométfic‘amente por
lectura @ 320 nm sobre una curva estdndar de acido ferdlico. Las soluciones
concentradas se vertieron sobre agua destilada, evaporando el etanol mediante
calentamiento a 80°C durante 10 minutos, dejéndo enfriar y colocandolas e‘n.
reposo duran_te 24 hora"s.; ;L\I' ’cabo de este tiempo se colectaron los cristales
depositados en el fondo de los recipientes y se cuantificd por gravimetria luego de

secar el material mediante una corriente de aire caliente.

T | NCIA  NC1B . NC2A . chE]
“Slidos suspendidos (ppm) BV P B S—
Sélidos disueltos (g/L) 9.0 9.0 9.6 9.6
pH inicial 5 5 7.2 7.2
Cont. fendlicos inicial (g/L) 0.97 0.97 0.96 0.96
pH ajustado 5 3 5 3
Solidos suspendidos a pH ajustado (ppm) 12 420 8 395
Soélidos suspendidos d/floculacion (ppm) 12 9 8 11
Cont. fenélicos final (g/L) . ' 0.97 '0.91 0.96 10.89
Cont. fenélicos d/adsorcién (a/L) <0.05 <0.05 <0.05 <0.05
Cont. fenélicos etanol elilcién (g/L) 3.2 3.0 3.1 2.9
2Acido ferdlico como cristales (g) -- 0.3 0.1 0.4
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(1) En el sobrenadante luego de acidificar a pH 3, flocular con arcillas y separar
los floculos formados.

(2) Comprende Unicamente el mateiial formando cristales aciformes o

microcristales {vistos al microscopio).

En el caso de la fraccién fendlica proveniente de NC1A no se observd la
formacién de cristales, llegando a formarse inicialmente Qna emulsion que al cabo
de 24 horas se 'rompié al quedar depositada, en las paredes y fondo del recipiente,
una pelicula café conteniendo la fraccién fenélica. En el caso de NC2A se observd
una peguefia cantidad de cristales depositados al fondo, que una vez separados y
secados presentaron un color amarillo mas intenso (menos puros) que  los
obtenidos de la muestra NC2B. El presente ejemplo es una clara representacion del
efecto de la remocidén de compuestos fendlicos indeseables, a través del método de
acidificacién a pH 3 y floculacion del nuevo material insoluble mediante el uso de

arcillas, sobre la cristalizacion de acido ferulico.

Después de 'lveer" Jy entender la descripcién detallada precedente de un
método y un sistema, en las modalidades preferidas de la invencion, para el
tratamiento de efluentes del proceso de nixtamalizacion, conocidos cominmente
como nejayote, se podrdn apreciar las varias ventajas que ofrecen dicho método y

dicho sistema, para el objeto que fueron creados.

Sin pretender expresar todos los aspectos relevantes del invento, se pueden
sefialar las siguientes ventajas:

e« la combinacion de un método mejorado para la remocié‘n de los solidos en

suspensién del nejayote y un sistema de filtracién adecuado para la separacion

y concentracién de sus fracciones solubles conforman un proceso integral que

no solo permite el tratamiento de un efluente industrial, sino la generacién de
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una serie de bienes intermedios con valor comercial. Este aspecto hace que el
presente invento tenga impactos positivos en los ambitos tecnoldgico,
econdmico, social y ambiental. Hasta ahora, los efluentes altamente
contaminantes que resultan del proceso de nixtamalizacién del maiz no habian
podido ser tratados eficientemente por métodos convencionales u otras
tecnologias.

e a través del proceso para el tratamfénto integral del nejayote se generan
concentrados de’ Frécciones que pueden ser empleadas con diferentes
propositos, incluida la generacién de bioetanol a partir del material
fermentable, por lo que dicho proceso integra el concepto de una bioArefineri\a.
Esté enfoque busca asegurar Ia‘ sustentabilidad econdmica de procesos
destinados a la produccién de bioconibustibles al genera‘r ademas coproductos
de alto valor y resolver el problema de contaminacidén que ocasiona el nejayote,
permitiendo la recuperacion de agua con pH neutro o ligeramente alcalino y
con la calidad suficiente para ser reusada en la nixtamalizacién o para su
descarga medioambientalmente segura.

» el proceso integral es el resultado de estudios minuciosos para establecer
condiciones iddneas para viabilizar y/o facilitar la operatividad del proceso
global como: 1) pH que permita, por una parte, una remocion eficiente de los
solidos suspendid‘os’y bor otra, evite la adsorcidn o retencidn de compuestos
como grasas, aceités, compuestos fendlicos y floculantes, en los materiales de

- construccion de las membranas de ultrafiltraciéon o nanofiltracidn u ésmosis
inversa; 2) uso de floculantes catidnicos en condiciones de alcalinidad o uso de
otros floculantes como cierto tipo de arcillas con el propdsito de evitar cualquier
dafio quimico a las membranas; 3) seleccibn de membranas con cortes
efectivos de peso molecular, de manera tal que se vayan generando corrientes
concentradas de fracciones de interés y efluentes que vayan facilitando el

desempefio de los procesos subsecuentes en cascada que conforman en el
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presente invento. La operacién con membranas de un Unico tamafio de poro
ocasionan su pronta colmatacion, disminuyendo los fluxes y reducen su
capacidad de concentracién. Una mayor cantidad de sdlidos solubles en una
Unica fraccién alcanzan rapidamente el punto de saturacién promoviendo
nuevamente la formacién de soélidos en suspensién.

e se generan corrientes que pueden ser empleadas ventajosamente en proceéos
ya descritos que tienen por objeto la recuperacion de compuestos de alto valor
como pentosanas feruladas y acido ferdlico. Incluso en una de sus
modalidades, el presente invento incluye un método para eliminar compuestos
fendlicos indeseables qﬁe “interfieren. con los procesos conocidos para la
recuperacion y purificacion de acido ferdlico a partir de los efluentes de la

nixtamalizacion del maiz.

Basado en las realizacionés descritas anteriormente, se contempla que las
modificaciones de los ambientes de realizacion descritos o sus configuraciones, asi
como los ambientes de realizacién alternativos o sus configuraciones seran
consideradas evidentes para una persona experta en el arte de la técnica bajo la
presente descripcién. Es por lo tanto, contemplado que las reivindicaciones abarcan
dichas modificaciones y alternativas que esten dentro del_ alcance del presente

invento o sus equivalentes.
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REIVINDICACIONES

1. Un proceso continuo, semicontinuo o por lotes para el tratamiento integral de

los efluentes del proceso de nixtamalizaciébn cominmente conocidos como

nejayote, que comprende los pasos de:

(a)

(b)

()

(d)

(e)

eliminar o remover los sélidos en suspensiéﬁ mediante un meétodo
mejorado de hidrélisis enzimatica y floculacién;

filtrar el nejayote a través de un sistema de microfiltracién para
eliminar los sélidos en suspensién remanentes del paso (a);

filtrar el nejayote a través de un sistema de membranas de ultra
filtracion para dividir el efluente de desecho en una corriente de
permeado y una corriente de concentrado, donde la corriente de
permeado contieng agua, sales y soélidos solubles de peso molecular
medio y bajo, mientras que la corriente de concentrado contiene agua
y sélidos soi;ubles de alto peso molecular y/o:

filtrar el nejayote a través de un sistema de membranas de ultra o
nano filtracion para dividir el efluente de desecho‘ en una corriente de
permeado y una corriente de concentrado, donde la corriente de
permeado contien’e agua, sales y sodlidos solubles de bajo peso
molecular, mientras que la corriente de concentrado contiene agua y
so6lidos solubles de peso molecular medio y/o:

filtrar el nejayote a través de un sistema de membranas de nano
filtracion y/u ésmosis inversa para dividir el efluente de desecho en
una corriente de permeado y una corriente de concentrado, donde la
corriente de permeado contiene agua, mientras que la corriente de
concentrado con»ti‘ene‘ agua, sales y sdlidos solubles de bajo peso

molecular; y
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(f) disponer los sdlidos en suspension floculados y las corrientes de
concentrados para la recuperacion de productos con valor comercial o
para su biotraﬁsformacién en biocombustibles o proteina uinicelular y
la corriente de pex’lmeado como agua de reuso o para su descarga de

forma medicambientalmente segura.

2. El método mejorado de hidrdlisis enzimatica y floculacién para eliminar o
remover los sdélidos en suspension del nejayote de conformidad con la
reivindicacidén 1, paso (a), caracterizado porque a su vez comprende los pasos
de:

(a) adicionar al nejayote una(s) substancia(s) acida(s);

(b) adicionar al neja\yote enzimas del tipo hidrolasa;

(o) incubar el nejayote por un periodo de tiempo determinado;
(d) adicionar al nejayote hidrolizado un floculante; y

(e) separar el material floculado.

3. El método mejorado de Fidrdlisis enzimatica y floculacion para eliminar o
! r

remover los sélidos en suspensién del nejayote de conformidad con la

reivindicacién 2, en donde el paso (a) se caracteriza por la adicion de una(s)

substancia(s) &cida(s) para disminuir el pH a valores comprendidos entre 6.6 a

8.5, preferentemente entre 7.2 a 8.0.

4. El método mejorado de hidrdlisis enzimatica y floculacién para eliminar o
remover los sdlidos en suspensién del nejayote de conformidad con la
reivindicacién 2, paso (a) donde la(s) substancia(s) acida(s) es (son)
seleccionada(s) del grupo formado p’or el acido citrico, sulfirico y fosférico o
alguna de las sales 4cidas de este ultimo, preferentemente fosfato monobasico

de sodio o potasio.
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5. El método mejorado de hidrdlisis enzimatica y floculacién para eliminar o
remover los solidos en suspension del nejayote de conformidad con la
reivindicacién 2, paso (a) donde la(s) substancia(s) acida(s) es (son)

afiadida(s) sola o en forma de mezclas.

6. El método mejorado de hidrélisis enzimatica y floculacién para eliminar o
remover los sélidos ern suspension ‘_del nejayote de conformidad con la
reivindicacion 2, pasc:} (b), donde las enzimas del tipo hidrolasa afiadidas son
seleccionadas del grupo formado por las exo glucanasas, endo glucanasas y/o
B-glucosidasas, particularmente del grupo formado por las a-amilasas, B-
amilasas y/o glucoamilasas de origen bacteriano con pH o6ptimo de actividad

entre 6.5 a 8.

7. El método mejorado de hidrdlisis enzimatica y floculacién para eliminar o
remover los solidos en suspension del nejayote de conformidad con la
reivindicacién 2, paso (b), donde la(s) enzima(s) es (son) afadida(s) sola o en

forma de mezclas o cocteles enzimaticos.

8. EI meétodo mejoradd de hidrdélisis enzimatica y floculacién para eliminar o
remover los sélidosl enj S'uspensién .del nejayote de conformidad con la
Eéivindicacién 2, pas: (b), donde las hidrolasas son afiadidas en una cantidad
establecida con base al contenido de almidon del nejayote, la actividad

especifica de la enzima o coctel enzimatico y el tiempo deseado para la

hidrolisis.

9. E! método mejorado de hidrdlisis enzimatica y floculacién para eliminar o

remover los soélidos en suspension del nejayote de conformidad con la
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10.

11.

12.

13.

reivindicacion 2, paso (c), donde el tiempo de incubacion de la mezcla
resultante es de 30 segundos a 90 minutos, preferentemente de 3 a 20

minutos.

El método mejorado de hidrélisis enzimatica y floculacién para eliminar o
remover los sélidos en suspensidn del nejayote de conformidad con la
reivindicacién 2, paso (c), donde la temperatura de incubacién de la mezcla
resultante es de 20 a 90°C, preferentemente de 60 a 85°C,

El método mejorado de hidrdlisis enzimatica y floculacién para eliminar o
remover los soélidos en suspension del nejayote de conformidad con la

' .

reivindicacion 2, paso (d), donde el -floculante anadido es seleccionado del
grupo de los ﬂoc;r%antes catidnicos, particularmente del grupo de las

poliacrilamidas no téxicas o del grupo de arcillas conteniendo minerales de la

familia de las esmectitas y otros componentes activos.

El método mejorado de hidrdlisis enzimatica y floculacién para eliminar o
remover 105 sdlidos en suspension del nejayote de conformidad con la
reivindicacién 2, paso (d), donde el floculante catidnico es afiadido hasta
alcanzar una concentracion entre 5 a 80 ppm, preferentemente entre 12 a 40
ppm mientras que las arcillas son afadidas hasta alcanzar una concentracion

entre 200 a 2000 ppm, preferentemente entre 300 a 700 ppm.

El método mejorado de} hi'drélisis enzimatica y floculacién para eliminar o
removel; los sélidos-. en suspensién del nejayote de conformidad con la
reivindicacion 2, pa";so (d), donde el fciempo necesario para lograr una
floculacion adecuada de los sdlidos en suspensidn remanentes es de 5 a 60

minutos, preferentemente de 10 a 40 minutos.
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14.

15.

16.

17.

18.

El método mejorado de hidrdlisis enzimatica y floéulacién para eliminar o
remover los sdlidos en suspension del nejayote de conformidad cbn fa
reivindicacidn 2, paso (e), donde la separacién del material floculado se rea.liza
mediante la aplicacidon de las siguientes operaciones unitarias:

(a) sedimentacion y/o

(b) filtracion, tamizaje o cribado y/o

(c) centrifugacion y/o

(d) flotacion.

El sistema de filtracién por membranas de conformidad con la reivindicacién 1,

paso (b), caracterizado porque comprende membranas de ultrafiltracion de 50

o 100 kDa de corte efectivo del peso molecular en cualquiera de sus

conformaciones.

El sistema de filtracién por membranas de conformidad con la reivindicacién 1,
paso (c), caracterizado porque comprende membranas de ultra filtracion o
nanofiltracién de 5 o 1 kDa de corte efectivo del peso molecular en cualquiera

de sus conformaciones.

El sistema de membranas de conformidad con ia reivindicaciéon 1, paso (d),
caracterizado porque comprende a membranas de nanofiltracién de 100 0 200
Da de corte efectivo del peso molecular en cualquiera de sus conformaciones o

membranas de ésmosis inversa en cualquiera de sus conformaciones.

Un método para la remocidn de compuestos fendlicos contaminantes que
interfieren en los procesos de recuperacion y/o purificacion de acido ferdlico a

partir de nejayote por "cualquier método o a partir de cualquiera de las
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19.

20.

21.

22.

corrientes que lo contienen, obtenibles de conformidad con el sistema de la
reivindicacion 1, caracterizado por:

(a) adicionar a la corriente una substancia acida;

(d) adicionar a la corriente acidificada un floculante; y

(e) separar el mavterial floculado.
El método para la h,rémocién de coﬁﬂpuestos fendlicos contaminantes que
interfieren en Ios»prb‘cesos de recuperacién y/o purificacion de acido ferulico de
conformidad con la reivindicacién 18, en donde el paso (a), se caracteriza por
la adicién de una(s) substancia(s) &acida(s) para disminuir el pH a valores

comprendidos entre 2.0 a 4.0, preferentemente entre 2.5 a 3.5.

El método para la remocion de compuestos fendlicos contaminantes que
interfieren en los procesos de recuperacién y/o purificacion de acido ferdlico de
conformidad con la reivindicacion 18, paso (a), donde la(s) substancia(s)

acida(s) es(son) acido sulifurico y/o fosférico y/o clorhidrico.

El método para la remocién de compuestos fendlicos contaminantes que
interfieren en los procesos e recuperacién y/o purificacion de acido ferdlico de
tbnformidad con ;la _rg;ivindicacién 18, paso (b),. donde el floculante afiadido es
seleccionado del grupo de arcillas conteniendo minerales de la familia de las
esmectitas y otros componentes activos hasta alcanzar una concentraciéon entre

200 a 2000 ppm, preferentemente entre 300 a 700 ppm.

El método para la remocién de compuestos fendlicos contaminantes que
interfieren en los procesos de recuperacién y/o purificacion de acido ferdlico de
conformidad con la reivindicacién 18, paso (b), donde el tiempo necesario para

lograr bajo agitacién constante una floculacién adecuada de los nuevos sélidos
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en suspension formados o .de las micelas que forman una emulsién en el paso

(a) es 5 a 40 minutos, preferentemente de 7 a 15 minutos.

23. El método para la remociéon de compuélstos fenélfcos contaminantes que
interfieren en los procesos de recuperacion y/o purificaciéon de acido ferdlico de
conformidad con la reivindicacién 18, paso (c), donde la separacidén del material
floculado se realiza mediante la aplicacion de las siguientes operaciones
unitarias:

(a) sedimentacion y/o
(b)  filtracién, tamiiéje" o cribado y/o

(¢)  centrifugacién

24. El concentrado diafiltrado o no, derivado del proceso de nixtamalizacién,
obtenible de conformidad con el sistema de la reivindicacién 1, paso (c),
caracterizado por:

(a) un contenido de solidos disueltos formados principalmente por
- polimeros de arabinosa, xilosa y &cido ferllico o arabinoxilaﬁos
ferulados de cadena larga, entre 15y 25 g/L.

(b) un contenido de cenizas < al 3%

25. El permeado, derivado del proceso de nixtamalizaciéon, obtenible de
conformidad con el sistema de la reivindicacién 1, paso (c), caracterizado por:

(@)  un contenido de" sélidos disueltos, formados principalmente por

arabinoxilar"'i:os ferulados de cadena media o corta, oligémeros de

glucosa, arabinosa y xi_losa, acido ferulico libre, dimeros, trimeros de

este compuesto o sus ésteres glicosilados y glucosa u otros azicares,

entre 6 a 15 g/L.

(b) un contenido de cenizas entre 3 a 3.5%.
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26. EI concentrado diafirado o 'no, derivado del proceso de nixtamalizacion,
obtenible de conformidad con el sistema de la reivindicacion 1, paso (d),
caracterizado por:

(a) un contenido de sdlidos disueltos, formados principalmente por
polimeros de arabinosa, xilosa y 4acido ferdlico o arabinoxilanos
ferulados de cadena media o corta o ésteres de acido ferulico con
azlcares, oligémeros de glucosa, arabinosa, xilosa, entre 12 a 20

g/L.

(b) un contenido de cenizas 3 a 3.5%

27. El permeado, derivado del proceso de nixtamalizacién, obtenible de
conformidad con el sistema Eje la reivindicacién 1, paso (d), caracterizado por:
(a) un contenido de- sélid‘os disueltos, formados principalmente por
glucosa'y ‘oétros azlcares, acido ferdlico libre, dimeros y trimeros de
este compuesto o sus ésteres glicosilados y glucosa u otros aztcares,
entre 4y 12 g/L.

(b) un contenido de cenizas entre 25 a 45%.

28. EI concentrado, derivado del proceso de nixtamalizacion, obtenible de
conformidad con el sistema de la reivindicacién 1, paso (e), caracterizado por:
| (a) un contenido de sélidos disueltos, formados principalmente por
glucosa y otros azucares, acido ferulico libre, dimeros y trimeros de
este compuesto o sus ésteres gllicosilados y glucosa u otros azlcares,
entre 20y 60 g/L.

(b)  un contenido de cenizas entre 25 a 45%.
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29. Un producto liquido, derivado del proceso de nixtamalizaciéﬁ, libre de
compuestos fendlicos contaminantes que interfieren con los procesos de
recuperacidon o purificacion de acido ferulico, obtenible de conformidad con el
método de la reivindicaci¢n 18, caracterizado por:

(a) un contenidu de solidos disueitos entre 5y 60 g/L.
(c) un contenido de &cido ferdlico libre entre 0.3 a 5.0 g/L

(d) un pH entre 2.5 a 3.5

30. El uso de los permeados y concentrados, derivados del proceso de
nixtamalizacion, obtenibles de conformidad con el sistema de la reivindicacidon
1, en procesos mas eficientes para recuperar compuestos de valor comercial o

estratégico contenidos.

31. El. uso de los permeados y concentrados, derivados del proceso de
nixtamalizacién, obtenibles de conformidad con el sistema de la reivindicacion
1, en donde los compuestos con valor comercial o estratégico comprenden a:

a) compuestos fe”dlicos, particularmente acido ferdlico, sus dimeros,
trfméros, sus ésteres glicosilados, é’cido p-coumarico y 4-vinil
guayacol, entre otros.

(b) carbohidratos, particularmente arabinoxilanos ferulados.

(c) otro.s materiales fermentables, (tiles para la produccion de bioetanol
u otros procesos biotecnoldgicos, incluyendo todo tipo de
carbohidratos, proteinas o fracciones proteicas y sales inorganicas.

(d) agua para reuso en el proceso de nixtamalizacién o descarga al

drenaje de forma medioambientalmente segura.

32. El uso del producto liquido, libre de compuestos fendlicos contaminantes,

obtenibles de conformidad con el método de la reivindicacion 18, en procesos
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que tienen por objeto la recuperacién y purificacién de acido ferdlico a partir de

efluentes del proceso de nixtamalizacidén del maiz.
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