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Caracterizacion de las aguas residuales de las
empresas espanolas socias del proyecto AFTERLIFE.
Cristina Martinez y Manuel Francisco Soto de Jake S.L., Inmaculada
Romero, Carlos Nicolas y Roberto Vilaplana de CITROMIL S.L. y Miguel

Ayuso y Angel Martinez de CTC

aguas residuales de las dos empresas

espafiolas que participan en este pro-
yecto con el fin de determinar el disefio y en-
sayos de pretratamientos y de filtracién para
la recuperacion de las fracciones de interés.

E n este estudio se han caracterizado las

El objetivo ha sido determinar la presencia y
concentracién de los compuestos de interés
en cada corriente de aguas residuales, asi
como determinar la presencia de otros com-
puestos como pesticidas. Estas caracteristicas
fisicoquimicas seran criticas en los siguientes
pasos del tratamiento previo y filtracién que
se realizardn en otros paquetes de trabajo del
proyecto.

Empresas

Las industrias de procesamiento de alimentos,
socias del proyecto AFTERLIFE, son las pro-

veedoras de aguas residuales. Son tres perfiles
totalmente diferentes:

1. Fabricacién de caramelos y golosinas (re-
presentado por la empresa JAKE, Espafia)

2.  Fabricacién de queso (representado por
la empresa HERITAGE, Bélgica)

3.  Fabricacién de zumos y otros productos
de frutas citricas (representado por la
empresa CITROMIL, Espaiia)

La composicién, propiedades fisicas y reolégi-
cas de las aguas residuales de los tres socios
industriales del proyecto es totalmente dife-
rente, por lo que su estudio contribuira a de-
mostrar la flexibilidad de los procesos desarro-
llados a lo largo del proyecto. En este trabajo
se expondrdn solamente las conclusiones de
las dos empresas espafiolas CITROMIL y JAKE.

Plan de muestreo

Los procesos de produccién de las tres empresas son total-
mente diferentes. Por lo tanto, un plan de muestreo fue desa-
rrollado para cada una de las empresas Incluyendo una des-
cripcion del punto de muestreo, la actividad especifica de la
empresa en ese momento (caracteristicas del alimento proce-
sado, tecnologia de procesamiento, aditivos y volimenes de
agua y aguas residuales), tratamiento de aguas residuales in
situ (si existe) y otros datos de interés.

En el plan de muestreo, se determing el tiempo ideal y punto
para la recogida de aguas residuales..

Caracterizacion

Una vez recogidas las aguas residuales por los socios indus-
triales en Espafia y Bélgica, muestras representativas fueron
enviadas a laboratorios de CTC para su andlisis.

La caracterizacion de estas muestras incluyé fisico-quimica,
presencia de posibles compuestos contaminantes y deteccion
y cuantificacion de componentes de interés (por ejemplo, azu-
car, proteinas, aceites esenciales residuales etc., dependiendo
de los flujos de residuos especificos considerados).

CITROMIL

Citromil SL es una empresa familiar fundada en el afio 1992.
Se encuentra en Santomera (Murcia, Espafia). Murcia es la
principal region de produccion de limén en Espaia.

Citromil procesa 40.000 toneladas de citricos al afio de los
cuales 10.000 toneladas de citricos son organicos. Alrededor
del 90% de esta cantidad corresponde a los productos deri-
vados de los limones: Jugo y concentrados, pulpa y células y
aceites esenciales. EL otro 10% corresponde a otras frutas ci-
tricas como las naranjas, mandarinas-clementinas y pomelos.

La actividad de Citromil esta influenciada por la estacionali-
dad de las frutas procesadas. Por lo tanto, el periodo con la
actividad maxima de produccion incluye es de noviembre a
marzo.

Los principales productos de Citromil son jugos y concentra-
dos, aceites, células de frutas, purés y cotezas. Citromil tiene
dos lineas de produccién diferentes. Uno de los zumos, con-
centrados de frutas y células y otro para los aceites.

Citromil tiene dos lineas de produccién bien diferenciadas: de
jugos, concentrados y las células de la fruta y la de prensado
en frio de aceite esencial y aceite destilado

Respecto a las materias primas, en torno al 90% la principal
de ellas es el limén. De cualquiera de las materias primas,
CITROMIL recibe tres tipos diferentes de frutas. De acuerdo
con la nomenclatura interna de la empresa, se les llama: con-
vencional, integrada y ecoldgica. Convencional proviene de
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empresas de manipulacién de citricos que usan tratamientos
fitosanitarios. Integrada proviene de la agricultura integrada.

Por ultimo, las orgdnicas tienen certificacién bio y se reciben
sin ningun tipo de tratamiento. En el proceso no se utilizan
reactivos ni aditivos. EL hidroxido de sodio, que se utiliza para
la limpieza de las instalaciones y equipos, se puede encon-
trar en el agua residual.

Citromil consume entre 20.000 y 30.000 m3 / afio de agua de
abastecimiento publico. EL consumo de agua de Citromil inclu-
ye agua para los procesos de fabricacion, asi como para los
equipos y las instalaciones de agua de limpieza. Aproximada-
mente el 90% del agua total consumida se descarga a lared de
alcantarillado publico después de ser tratado adecuadamente.
Asi, Citromil genera entre 18.000 y 27.000 m3 de agua residual
al afo. En la linea de jugo, aproximadamente 100 m3 de aguas
residuales por dia se genera en los meses de produccion.

Las aguas residuales se recogen en dos tanques con 25 m3 de
capacidad cada uno antes de ser enviado a la pre-tratamiento
y a la planta de tratamiento.

En la linea de los aceites esenciales, al agua residual se le ex-
traen los aceites esenciales y finalmente se recoge en un tan-
que de 9 m3 de capacidad. Esta linea de produccién genera
aproximadamente 10 m3 de aguas residuales por dia.

La siguiente figura muestra los diagramas de flujo de genera-
cién de aguas residuales en las dos lineas Citromil de traba-
jo: jugos, concentrados y restos de fruta y aceite. Por lo tanto,
se decidié evaluar las muestras de aguas residuales de las
dos lineas de proceso, por un lado las de la linea de zumos y
concentrados y por otro lado las de la linea de destilacion de
aceite esencial y prensado en frio.

Aspecto de las aguas residuales procedentes de lalinea de aceites
esenciales (izquierda) y la linea de zumos (derecha)

Ambas lineas de trabajo tienen tanques para recoger y dis-
tribuir las aguas residuales generadas. Estos tanques tienen
capacidad suficiente para homogeneizar las aguas residuales
que se acumulan en un dia y estan situados antes del trata-
miento primario llevado a cabo por la empresa. Entonces, es-
tas aguas residuales se envian a la planta de tratamiento de
fangos activos donde estas aguas son tratadas.

Caracterizacion de las aguas residuales de CITROMIL
En las aguas residuales de Citromil hay restos de aceites esen-
ciales (principalmente terpenos - limoneno), con propiedades

bactericidas. También azlcares y flavonoides (hesperidina
principalmente) pueden aparecer en estas aguas residuales.
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Deposito de recogida de aguas residuales de la linea de zumos,
concentrados de frutas y restos antes del tratamiento primario.

Se determinaron los siguientes parametros:

Andlisis general

» Parametros fisicoquimicos: pH, conductividad eléctrica (EC)

» Carga organica y nutrientes: Demanda Quimica de Oxi-
geno (COD), Demanda Bioquimica de Oxigeno (DBO),
sélidos suspendidos (SS), las materias grasas, nitrégeno
total (TN), nitrégeno de amonio, nitrégeno nitrico y fés-
foro total (TP).

Andlisis de compuestos de interés

» Proteinas, azlcares (glucosa, fructosa, sacarosa, lactosa,
maltosa, maltotriosa), °Brix, azticares totales, polifenoles
totales, flavonoides totales, carotenoides totales, aceites
esenciales y limoneno.

Andlisis de contaminantes

» Metales pesados y pesticidas

Conclusiones CITROMIL

. Cualitativa y cuantitativamente los dos efluentes gene-
rados por Citromil SL son muy diferentes.

. Las aguas residuales generadas por la linea de extrac-
cién de aceites esenciales son mucho mas interesantes
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para los fines de este proyecto que los generados en la
linea de zumos.

o Las caracteristicas generales de las aguas residuales no
varian significativamente en los diferentes efluentes en
relacién con el dia de muestreo.

o Contenido de polifenoles totales es mucho mayor en las
aguas residuales generadas en la extraccion de aceites
que en los de los zumos y concentrados de linea (1,063
mg acido galico eq/ litro frente a 32 mg acido galico eq
/ litro).

o El contenido de limonina y hesperidina en las aguas resi-
duales de la linea de aceites esenciales puede ser intere-
sante para el proyecto.

o El contenido de limoneno en aguas residuales de aceites
esenciales es 786,4 mg / L de media, lo cual es interesan-
te para su recuperacién y valorizacién.

* A pesar de haber extraido los aceites esenciales de la
corteza de limén, todavia hay ciertas cantidades impor-
tantes en las aguas residuales generadas en este proce-
sO.

. Contenido de azucares en los dos efluentes residuales
generados por Citromil es generalmente baja.

o En general, las aguas que se generan en la linea de
zumo estan libres de residuos de plaguicidas. Aguas del
proceso de extraccion de aceites esenciales contienen
residuos de plaguicidas, por lo general los residuos de
fungicida de los tratamientos posteriores a la cosecha
(imazalil)

o En cuanto a las aguas residuales de linea de aceites
esenciales, la concentracion de azucar es relativamen-
te baja, lo que implica que debe ser concentrado. Esto
significa que la concentracion de los pesticidas como el
imazalil aumentara.

. Contenido en microorganismos puede ser importante en
las aguas generadas en la linea de zumos y no es rele-
vante en la linea de aceites esenciales.

JAKE

Jake SA es una empresa espafiola propiedad de la familia fun-
dada en 1976, originalmente bajo el nombre de José Maria
Vicente Bernal fundada por los hermanos Vicente, que co-
menzaron la produccién de caramelos en la década de 1950.
Hoy en dia, las instalaciones de Jake SA estan repartidas en
mas de 18.000 m2 en Molina de Segura, donde se produce uno
de los catdlogos mas amplios de caramelos y golosinas en Eu-
ropa, que se distribuyen en todo el mundo.
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Diagramas de flujo de los productos elaborados por Jake SA.
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Cuatro son fundamentalmente las lineas de produccién: Chi-
clesy geles, regaliz, caramelos duros y grageas.

La producciéon de chicles y geles es el mas importante en el
volumen de produccién de la empresa. Este hecho afecta a
la generacién de aguas residuales, representando mas de dos
tercios del total de aguas residuales de la empresa.

Un dato relevante es que Jake lleva a cabo la misma actividad
todos los dias: estos productos se producen todos los dias y
mas o0 menos en la misma proporcién de la produccién. Por
lo tanto, las aguas residuales generadas son cualitativamen-
te similares durante todo el afio pudiendo haber variaciones
cuando se afladen las aguas de lavado de los tanques y de las
lineas de produccion.

Otro aspecto importante de la actividad de Jake es que los pa-
sos de coccidn se llevan a cabo con productos que contienen
azucaresy proteinas. Por lo tanto, se pueden producir reaccio-
nes de glicosilacion no enzimatica de proteinas (reacciones
de Maillard).

Las materias primas utilizadas en las diferentes elaboraciones
son: agua, azlcar, glucosa, almidén, jalea, pectina y harina.
Ademas, se pueden afadir colorantes, aromas, acido citrico,
acido malico, citrato de sodio y acido ascérbico.

Como consecuencia de la utilizacién de estos materiales, el
agua residual puede presentar contenidos variables de azu-
cares, sales y nutrientes, fésforo, proteinas procedentes de las
jaleas, vitamina C, colorantes, caracter acido debido a la pre-
sencia de acido citrico y malico, almidén, etc.

Jake SA utiliza el agua potable en toda su actividad y consu-
me entre 40.000 y 50.000 m3 / afo, incluyendo el agua de pro-
ceso mas el que se utiliza para la limpieza y el uso personal.
El volumen de aguas residuales concentrada generada por
Jake esta entre 6.000 y 8.000 m3 / afio (entre 22.000 y 24.000
m3 / afio sin concentrarse). Teniendo en cuenta que de cada
1000 L de agua residual que entra en el evaporador tanque de
650 L se evaporan y se generan 350 L de condensado. Por lo
tanto, la relacion de evaporacion es de 65%.

Los productos de Jake incorporan como ingrediente entre 30-
40% del agua que entra en la linea. Parte de esta agua se eva-
pora en el proceso de secado del producto. La etapa mas re-
levante en relacién con la generacion de aguas residuales es
la fase de lavado de los tanques que suministran y de mezcla
de los ingredientes y la limpieza de equipos e instalaciones.

En la siguiente figura se muestra el diagrama de flujo con las
etapas mas relevantes en cuanto a la generacion de aguas
residuales en la actividad de Jake. A esto hay que afiadir el
agua residual aportada por la limpieza de las torres de refri-
geraciony los ablandadores de agua que se hace con una pe-
riodicidad semanal.
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Diagrama de flujo de la generacion de aguas residuales en Jake SA

Todas las aguas residuales generadas por Jake SA se recogen
en un tanque subterraneo de aproximadamente 10 m3 de
capacidad. De este tanque se pasa a dos depésitos de acu-
mulacién de 25 m3 de capacidad cada uno. Estos tanques de
suministro continuo de aguas residuales a un concentrador
por evaporacién que se concentra entre 60 y 65% del agua
residual. EL concentrado pasa a un depdsito de expedicién de
la que todos los dias se envia una cisterna concentrado a una
planta de biometanizacién donde se valora para la produc-
cién de biogas.

La siguiente figura muestra una foto con los elementos de recogida
y tratamiento de aguas residuales Jake.

En cuanto al punto de muestreo y periodicidad hay que tener
en cuenta que Jake desarrolla una actividad similar todos los
dias del afio, con la elaboracién de los mismos productos y
mas o menos en las mismas proporciones. Debido a esto se ha
llevado a cabo un plan de muestreo de 30 dias con el mues-
treo en diferentes dias de la semana y en diferentes momen-
tos del dia.

Como todos los efluentes industriales, con exclusién de las
aguas residuales, se recogen en los contenedores de acumu-
lacién con una capacidad total de 50 m3, donde se homoge-
neiza y se envia al sistema de evaporacién, se decidié tomar
las muestras a la salida de estos tanques puesto que se trata
del punto de muestreo mdas adecuado para asegurar una bue-
na representacion del total de aguas residuales

Caracterizacion de las aguas residuales de JAKE

Diferentes pardmetros se analizaron de acuerdo con las
caracteristicas de las materias primas, reactivos y aditivos
utilizados por la empresa. Se incluyé la caracterizacion fisi-
coquimica, compuestos contaminantes y la deteccién y cuan-
tificacion de los componentes de interés. Especificamente, se
determinaron los siguientes pardmetros:

Andlisis general
» Parametros fisicoquimicos: pH, conductividad eléctrica (EC)

» Carga organica y nutrientes: Demanda Quimica de Oxi-
geno (COD), Demanda Bioquimica de Oxigeno (DBO), sé-
lidos suspendidos (SS), aceites y grasas, nitrégeno total
(TN), nitrégeno de amonio, nitrégeno, fésforo total (TP),
residuo seco y cenizas.

Andlisis de compuestos de interés

» Proteinas, azlcares (glucosa, fructosa, sacarosa, lactosa,
maltosa, maltotriosa), ° Brix, azlicares totales, polifeno-
les totales, Beta-caroteno y vitamina C.

Andlisis de contaminantes

» Metales pesados y pesticidas.

Conclusiones JAKE

. Cualitativamente las caracteristicas de las aguas resi-
duales son similares a lo largo del afio como resultado
de una actividad diaria mas o menos similar. Las aguas
residuales son ricas en azucares, posibilidad de conteni-
dos significativos de vitamina C y ausencia de carotenos
y polifenoles.
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o El alto contenido de azlcares (principalmente sacarosa
y glucosa, pero también cantidades importantes de fruc-
tosa y maltotriosa) da altos valores de DQO

. Cuantitativamente pueden existir variaciones significa-
tivas en las caracteristicas de las aguas residuales, es-
pecialmente en el contenido de azucares, vitamina C,
Nitrégeno total y Fésforo principalmente debido a las
diferentes cantidades de residuos de la materia prima,
reactivos y aditivos transportados por las aguas de lim-
pieza.

o Las aguas residuales estan libres de pesticidas y meta-
les pesados (con la excepcion del hierro y boro) y puede
contener niveles moderados de microorganismos.

CONCLUSIONES GENERALES

La caracterizacion y estudio de los efluentes residuales de
distintas actividades alimentarias: procesado de citricos, ela-
boracion de golosinas y otros, ha puesto claramente de mani-
fiesto que contienen concentraciones variables de compues-
tos de diversa naturaleza, en muchos casos aprovechables
desde un punto de vista comercial

Asi, como se ha comentado anteriormente, las aguas resi-
duales provenientes del procesado de citricos son ricas en
flavonoides, aceites esenciales, limoneno, etc. y las aguas
residuales del sector de golosinas suelen ser ricas en aziica-
res. Ello las hace interesantes para la aplicacion de diferentes
tecnologias de valorizacion, labor que se va a llevar a cabo
en la segunda fase del proyecto, que consistira en concen-
trar, purificar y valorizar los compuestos de interés presentes
en la aguas residuales mediante la aplicacion de diferentes
tecnologias (filtracion de membrana, fluidos supercriticos,
hidrodestilacion acida, microondas, agua subcritica, hidrolisis
enzimatica,...).

Otras tecnologias se ensayaran para valorizar los aziicares y
otras fracciones organicas de las aguas residuales tales como
la elaboracién de fermentacion para la obtencion de bioplas-
ticos, obtencion de energia, etc.

En definitiva, se abre ahora un campo de trabajo que se espe-
ra demuestre que hay otra forma de ver las aguas residuales
de algunas actividades como fuente de compuestos de inte-
rés o como materia prima para otras actividades, poniendo
en valor la capacidad de la economia circular como nueva
forma de acometer los flujos residuales liquidos y/o sélidos
de nuestras actividades.
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