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RESUMEN

Estrategias para la obtencion de azlcar blanco a partir de mejoras en las
etapas de clarificacién y decoloracién del jugo de cafia de azlcar

Elaborada por: Ing. Marleny Jiménez Rosete
Dirigida por: Dr. Eusebio Bolafios Reynoso

Las etapas de clarificacion y decoloracion juegan un papel muy significativo en el
proceso de fabricacion de azlcar, en cualquiera de sus calidades, ya que en el
mercado existe un aumento en la demanda de azucares blancos, donde su
produccion se esta haciendo un factor econémico importante en los paises donde el
azucar crudo ha sido el principal producto de comercializacion, debido a que el
proceso de refinado no es econdmicamente redituable para sus ingenios azucareros.
En base a la problemética mencionada, se tuvo por objetivo desarrollar estrategias a
nivel laboratorio para la obtencion de azlcar blanco, esto como aporte tecnoldgico
para reducir etapas, consumos energéticos y costos de operacion en el proceso
industrial de produccion de azucar. En primer lugar, se establecié la estrategia de
proceso para la elaboracion del azlucar blanco, en donde se determinaron las
condiciones 6ptimas de operacion para la etapa de clarificacion, junto con la adicion
de una etapa de decoloracion para obtener un jugo de mejor calidad en cuestion de
color y pureza. El proceso contemplé el uso de dos coadyuvantes, uno para la etapa
de clarificacion y otro para la de decoloracion y para evaluar su eficiencia se emple6
un DBCA. Se utiliz6 RPAMM como medio floculante para sedimentar las impurezas
en el menor tiempo posible; las concentraciones analizadas fueron 2, 4 y 6 ppm,
evaluando su rendimiento en las velocidades de sedimentacién del jugo alcalizado y
el jugo filtrado. Por otro lado, se empleé CECDAM a concentraciones de 30, 40 y 50
ppm, para conocer el porcentaje de remocion de los agentes que aportan el color al
jugo. Obtenidos los mejores rendimientos, se concentro y cristalizé a nivel planta
piloto, meladura tratada con ambos coadyuvantes para la obtencion del azucar
blanco, el cual se caracterizd6 en DTC, MCF, Pol y color, realizando finalmente una
comparacion con los demas tipos de azucares existentes en el mercado. Se obtuvo
gue la concentracion de RPAMM no tiene efecto en la velocidad de sedimentacion
del jugo alcalizado, mientras que para el jugo filtrado si lo tuvo; logrando mejores
resultados a 4 y 6 ppm, respectivamente. La concentracion del CECDAM si presento
un efecto significativo en la remocién del color, obteniendo los mejores resultados a
50 ppm. La calidad del jugo de cafia de azucar a través del proceso y con los
tratamientos de ambos coadyuvantes, no se vio afectada. La cristalizacion de
meladura a nivel planta piloto presentdé resultados de rendimiento estandar en
cuestion de DTC y MCF; teniendo en promedio una D(4,3) de 311.68 um y una MCF
de 3315.8 g. El azucar blanco obtenido dio resultados satisfactorios de Pol (99.645%)
y color (238.56 U. I). En comparativa con los procesos de elaboracion ya
establecidos en los ingenios para la produccion de los diferentes tipos de azucar, la
estrategia de proceso propuesta es favorecedora en condiciones de infraestructura y
en la calidad del producto final.



ABSTRACT

Strategies for producing white sugar from improvements in the stages of
clarification and discoloration of sugar cane juice

By: Ing. Marleny Jiménez Rosete
Advisor: Dr. Eusebio Bolafios Reynoso

The stages of clarification and discoloration play a significant role in the
manufacturing process sugar, in any of its qualities, because in the market there is an
increase in demand for white sugars, where its production is becoming an important
economic factor in countries where raw sugar has been the main product marketing,
because the refining process is not economically profitable for its sugar mills. Based
on the problems mentioned, the objective was to develop laboratory — level strategies
for the production of white sugar, this as technological contribution to reducing
stages, energy consumption and operating costs in the industrial process of sugar
production. First, the process strategy for the elaboration of white sugar was
established, where the optimal operating conditions for the clarification stage are
determined, along with the addition of a discoloration stage to obtain a better quality
juice within color and purity. The process included the use of two coadjuvants, one for
the clarification stage and other for the discoloration stage and to assess its efficiency
by DCBR was used. MPAMR was used as a flocculant medium to sediment the
impurities in the shortest possible time; concentrations were tested 2, 4 and 6 ppm,
evaluating their performance in settling rates of alkalized juice and filtered juice. On
the other hand, ECDAMC was used at concentrations of 30, 40 and 50 ppm, to
determine the percent removal of agents that provide color to juice. Obtained the best
yields, it was concentrated and crystallized at the pilot plant level, meladura treated
with both coadjuvants for producing white sugar, which was characterized in CSD,
CMF, Pol and color, finally making a comparison with other types of existing sugars in
the market. Was obtained MPAMR concentration has no effect on the settling rate of
alkalized juice, while for the filtered juice if had; achieving better results to 4 and 6
ppm, respectively. The concentration of ECDAMC if present a significant effect on
color removal, obtaining the best results at 50 ppm. The quality of sugar cane juice
through the process and with the treatments of both coadjuvants was not affected.
Crystallization of meladura at pilot plant level presented standard performance results
in terms of CSD and CMF; having on average D(4.3) of 311.68 ym and a CMF of
3315.8 g. The white sugar obtained gave satisfactory results of Pol (99.645%) and
color (238.56 I. U.). In comparison with manufacturing processes already established
in the mills for the production of different types of sugar, the process strategy
proposed is favorable on infrastructure and in the quality of the final product.
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INTRODUCCION

En la agroindustria azucarera, después de la cosecha de la cafa se llevan a cabo
una serie de etapas para obtener el azicar, generalmente en dos calidades: crudo y
refinado; el proceso de obtenciéon de azucar crudo esta conformado por las etapas de
extraccion, clarificacion, evaporacion, cristalizacion y centrifugacion. Dentro de estas
etapas sobresale la clarificacion del jugo de la cafia de azucar, que es donde se
eliminan la méxima cantidad de impurezas suspendidas (tanto solubles como
insolubles) y los no azlcares (minerales, proteinas, polisacéridos, etc.) para obtener
jugo clarificado con baja turbidez (Thai et al., 2012). El grado de clarificacion que se
logra tiene efecto sobre las etapas siguientes del proceso: afecta la coccion en

tachos, el centrifugado, la calidad de los productos, etc. (Chen, 2000).

Por otro lado, en el proceso de obtencion de azucar refinado, se funde el azucar
crudo y se realiza una segunda clarificacion para prescindir completamente de las
impurezas solubles y coloidales que escaparon en la fabricacion de éste,
posteriormente es necesaria la decoloracion, que es una operacion clave para
determinar la calidad del azucar, ya que el color es una propiedad que se percibe de
inmediato (Chen, 2000). En esta etapa no sélo se remueve el color, debido a que los
colorantes interactian con otros componentes del licor claro (precursores del color,
materiales coloidales, azlUcares no organicos, etc.) de manera que todos ellos se
eliminan también, generando un licor de calidad para cristalizar y obtener un

producto de alta pureza, el azucar refinado (Spencer y Meade, 1967).

Un punto importante en la produccién y consumo de azucar de cafia, es el aumento
en el mercado de los azucares blancos, su produccién se esta haciendo un factor
econdémico importante en los paises donde el azlcar crudo ha sido el principal
producto de comercializacion, debido a que el proceso de refinado no es
econémicamente redituable para sus ingenios azucareros;, entonces, para

contrarrestar dicha demanda es necesario organizar nuevas instalaciones para la
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produccion de azlcar blanco directo sin necesidad de construir una refineria que

impligue una alta inversién en infraestructura y costos de operacion elevados.

Es evidente que la refinacion del azicar de cafia es un proceso que requiere grandes
instalaciones, insumos, energia y costos; sin embargo, al observar que la etapa de
clarificacion tiene efectos relevantes a través de todo el proceso tanto de crudo como
de refinado, puede ser viable establecer una estrategia para clarificar y decolorar el
jugo de azulcar de cafia en etapas consecutivas o en directo, para obtener un azucar
blanco sin necesidad de invertir en producir azGcar crudo que se vuelva a fundir,
reclarificar y decolar para cristalizar nuevamente, acortando con esto etapas del
proceso para llegar a un producto final con caracteristicas similares de calidad al

azucar refinado, pero mediante una técnica mas econémica.

En base a la problematica mencionada, se tiene por objetivo desarrollar estrategias a
nivel laboratorio para la obtencion de azlcar blanco, esto como aporte tecnoldgico
para reducir etapas, consumos energéticos y costos de operacion en el proceso
industrial de produccion de azucar. Conociendo el proceso de fabricacién y refinacién
de azucar crudo, se estableceran mejoras en las etapas de clarificacion y
decoloracion del jugo de cafia de azucar, las cuales son importantes para la calidad
del producto final, principalmente en cuestion de color, que es un aspecto que lo
hace aceptable para el consumidor. Dichas estrategias consisten en la unificacién de
la etapa de clarificacién del proceso de crudo con la etapa de decoloracién del
proceso de refinado, prescindiendo de las operaciones de obtencién del azucar
crudo, las cuales implican costos significativos de inversion y produccién; con ello se
propondra una contribucion tecnologica para la elaboracion de un producto
diferenciado que sea competitivo en el sector azucarero, principalmente frente al
azucar refinado tradicional, trayendo un beneficio a las industrias que no cuentan con
la linea de refinacion en sus procesos (35 de 51 ingenios operando en la zafra
2016/17) (CONADESUCA, 2016), al colocar un producto a un precio mas favorable

con respecto a la comercializacion de azucar crudo o estandar.
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CAPITULO 1 FUNDAMENTOS TEORICOS

1.1 Estado del arte

1.1.1 Antecedentes

Bojérquez et al. (2009) patentaron un proceso de purificacion de jarabe de azlcar,
denominado comunmente azlcar liquida, preparado con azucar cruda granulada de
cafia, para obtener un producto denominado azucar liquida purificada, con un grado
de pureza, referida al contenido de cenizas y color, similar o mayor que la pureza de
un jarabe preparado a partir de azucar refinada granulada de cafa. El proceso
consiste en la disolucion del azucar crudo granulado para obtener un jarabe,
filtracion, decoloracion primaria por intercambio i6nico con resinas del tipo anionica
base fuerte, desmineralizacion y decoloracion complementaria por intercambio i6nico
con resinas del tipo catidnicas y anidnicas empacadas en columna de lecho mixto,
pulido del jarabe por contacto con un material adsorbente en polvo, filtracion y

tratamiento con rayos ultravioleta.

Dionisi y Calabrese (2009) patentaron un proceso para clarificar el jugo crudo de la
cafia de azucar, que comprende la adicion de una fuente de cal, afiadiendo un

coloide inorgénico anidnico y la separacion del jugo de cafa resultante.

Dos Santos et al. (2014) estudiaron la clarificacion del jugo de cafia de azucar de
COCAFE Mill, usando membranas ceramicas tubulares (ax — Al,05/TiO,) con tamafio
de poro de 0.1 y 0.3 um y area de membrana de 0.005m?2. Realizaron los
experimentos en lote con el jugo de cafa de azucar, en una unidad piloto de micro y
ultrafiltracion utilizando el principio de filtracion tangencial. Las membranas
ceramicas fueron capaces de eliminar las particulas coloidales, produciendo un jugo

limpio permeado con reduccion de color.
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Quezada y Gallardo (2014) incorporaron soluciones mucilaginosas en la clarificacion
de jugos, como alternativa de cambio en la agroindustria panelera del Ecuador. De
un estudio realizado con 14 plantas mucilaginosas, cuatro especies vegetales:
Yausabara (Pavonia sepium A. St-Hil), Yausa (Abutilon insigne Planch), Cadillo
negro (Triumfetta lappula L) y Falso Joaquin (Hibiscus rosa sinensis), arrojaron los
mejores resultados como agentes clarificadores. Los resultados demostraron que la
temperatura, concentracion y solucién mucilaginosa de incorporacion, inciden en la

clarificacion del jugo.

Ledn et al. (2015) estudiaron las condiciones para la obtencion de un intercambiador
anionico a partir de la modificacion quimica de la fraccion fibrosa del bagazo por
eterificacion en medio basico. Evaluaron la influencia que ejercen en la sustitucion
los pardmetros concentracion de hidroxido de sodio, la relacion molar celulosa /
clorhidrato de dietilaminoetilamina y el tiempo de reaccion. Demostraron que el
producto removié 40% — 60% de color en soluciones azucaradas, por lo puede

emplearse en la industria azucarera para eliminar compuestos de tipo ionico.

Thai et al. (2015) examinaron mediante espectroscopia y difraccion de rayos X el
efecto de las impurezas sobre las propiedades fisicoquimicas de los floculos de
fosfato de calcio, para obtener una mejor comprension del papel de los fléculos
durante el proceso de clarificacion del jugo. Los resultados en las soluciones
sintéticas de jugo de azucar mostraron que la presencia de iones de SiO, y Na*t
afecta el tamafio y la estructura de los floculos. El estudio revelé que altos niveles de
iones Na* tendrian un impacto negativo en el proceso de clarificaciéon de la mayoria,

ya que reducirian la cantidad de particulas en suspension atrapadas por los floculos.

1.1.2 Avances

Diaz (2011) efectué un estudio comparativo de la distribucion del tamafio de cristal

(DTC) y masa de cristal formado (MCF) provenientes del proceso de cristalizacion
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industrial (drea de crudo y refinado) y de una planta piloto para determinar
parametros de escalamiento (correlacionar el tamafio de cristal formado, masa del
producto, con modelos cinéticos y numeros adimensionales entre la planta piloto y un
tacho industrial). Para la MCF concluyd que el tiempo de muestreo tiene un efecto
significativo para la obtencion de la cantidad de MCF durante el proceso de
cristalizacion del azicar de cafia y para la DTC se concluyd que el equipo de proceso
y tiempo de muestreo presentan un efecto significativo en el tamafio de cristal

durante la cristalizacion.

Laksameethanasana et al. (2012) estudiaron el proceso de produccion de jarabe de
cafia de azucar para la comunidad. Analizaron la turbidez, color, pH y evaluacion
sensorial para determinar el efecto de clarificacion debido a tres agentes
clarificantes: cal, bentonita y carb6n activado. El jarabe de jugo tratado con 3% de
bentonita y 0.3% de carbén activado dio el valor de absorbancia mas bajo a 420 nm
correspondiente al color mas claro con 52.4% de sacarosa. La evaluacion sensorial
reveld la semejanza de color de los jarabes de jugos clarificados por cuatro

tratamientos diferentes fue en el rango de 4.78 a 5.84 de la escala de 7.

Marin (2012) realizé ensayos a escala de preparacion del floculante LIPESA 1521 M,
con la finalidad de determinar las condiciones fisicoquimicas de preparacién con las
gue se obtuviera una mayor eficiencia en la clarificacion de jugo de la fabrica.
Mediante un andlisis comparativo entre la metodologia de preparacion de floculante

segun el fabricante y los operarios, establecio el método correcto de preparacion.

Thai et al. (2012) realizaron estudios de diferentes técnicas de encalado para
identificar cuél es la que ofrece el mejor rendimiento de clarificacion del jugo
exprimido de la cafia verde que contiene la mitad de toda la basura extraida. Los
resultados demostraron que la adicion de sacarato de cal al jugo a 76 °C, ya sea
continuo o por lotes da velocidades satisfactorias de sedimentacion de los fléculos de
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fosfato de calcio (50 — 70 cm/min) y jugo clarificado con baja turbidez y cantidades

minimas de componentes minerales.

Zhuang et al. (2012) investigaron un biofloculante producido por B. licheniformis con
respecto a un medio de cultivo a bajo costo y su aplicacion industrial. Este fue
aplicado para tratar el jugo de cafa neutralizado para eliminar coloides, particulas en
suspension y materias colorantes en una fabrica de refinacion de azucar. Las
condiciones de operacion 6ptimas fueron: una dosis de biofloculante de 21 U/mL, pH
7.3 y una temperatura de calentamiento de 100 °C. El color y la turbidez del jugo de
cafia de azucar alcanzaron 1267 Ul y 206 Ul, respectivamente, después de la
clarificacion con el biofloculante; estos valores fueron casi los mismos que los
adquiridos después del tratamiento con poliacrilamida (PAM), el floculante mas

comunmente utilizado en las industrias azucareras.

Sanchez et al. (2015) presentaron una técnica para la determinacion de la DTC a
partir de la velocidad de sedimentacion de una solucién de cristales de azlcar de
cafa — etanol anhidro. La velocidad de sedimentacion de las particulas fue calculada
a partir de perfiles de % transmisidbn — extincion obtenidos mediante un equipo
LUMiReader® que emplea la tecnologia STEP® (Space — and Time — resolved
Extinction Profiles), acoplado a la técnica de seguimiento de interfaz. Para la
obtencion de la DTC, Unicamente se requiere dar solucion a la ecuacion de Stokes,

lo que representa un tiempo de analisis corto.

1.2 AzUcar de cafia

El azucar de cafa es el azUcar producido a partir de la cafia de azucar (Saccharum
officinarum), alrededor del 70% del azucar que se produce en el mundo proviene de
esta planta. El valor comercial de la cafia de azUcar deriva de la preponderancia de

la sacarosa como constituyente del jugo (guarapo) de la planta madura y de la
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capacidad que tiene ésta de cristalizar a partir de un jarabe espeso, mientras que la
glucosa y la fructuosa (azucares simples que también se encuentran en la cafia de
azucar, aunque en cantidades menores) permanecen disueltas. El conocimiento de
la composicion del jugo (Tabla 1.1) y la comprensién de las propiedades quimicas y
de las reacciones de los componentes de la cafia de azlUcar son esenciales para el
control y mejoramiento efectivo de los procesos de produccion del azucar de cafa
(Spencer y Meade, 1967).

Tabla 1.1 Composicién de la cafia de azlcar y de los sélidos del guarapo (Chen, 2000)

Cafa triturada Cana (%)
Agua 73-76
Sélidos 24 - 27
Solidos solubles 10-16
Fibra (seca) 11-16
Componentes del guarapo Solidos solubles (%)
Azlcares 75-92
Sacarosa 70 — 88
Glucosa 2-4
Fructosa 2-4
Sales 3.0-45
Acidos inorganicos 1.5-45
Acidos orgéanicos 1.0-3.0
Acidos organicos 1.5-55
Acidos carboxilicos 1.1-3.0
Aminoacidos 05-25
Otros no azlcares organicos
Proteinas 0.5-0.6
Almidén 0.001 - 0.050
Gomas 0.30 - 0.60
Ceras, grasa, fosfatidos 0.05-0.15
Otros 3.0-5.0

La sacarosa es el aztucar de uso doméstico e industrial y es el azicar mas comun en

el reino vegetal. Se encuentra en todas las partes de la planta de cafa de azucar,
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pero abunda mas en el tallo. Los azUcares monosacaridos, glucosa y fructosa, se
condensan para formar sacarosa y agua, por lo tanto, la sacarosa tiene la férmula

empirica C12H22,01; y un peso molecular de 342.3 (Chen, 2000).

Los cristales de sacarosa son prismas monoclinicos que tienen una densidad de
1.588; una solucion al 26% (p/p) tiene una densidad de 1.18175 a 20 °C (Hugot,
1974). La sacarosa es Opticamente activa con la rotacion especifica [«]2° + 66.53
cuando se utiliza un peso normal. Su punto de fusién es de 188 °C (370 °F) y se
descompone al fundirse. El indice de refraccion es de 1.3740 para una solucién al
26% (p/p). La sacarosa es soluble tanto en agua como en etanol y es soélo

ligeramente soluble en metanol e insoluble en éter, cloroformo y alcohol isopropilico.

1.2.1 Calidad del aztcar

Una de las clasificaciones importantes mediante las cuales se agrupa al azlcar es de
acuerdo con la calidad final o grado de refinacion en su proceso de fabricacion.
Normalmente, la refinacion se expresa en forma visual a través del color, que esta
dado principalmente por el porcentaje de sacarosa que contienen los cristales. En

México, las calidades principales por las cuales se divide el azlcar son:

a) Azucar crudo, mascabado o Barbados: es el producto sélido derivado de la cafia
de azulcar, constituido esencialmente por cristales sueltos de sacarosa, que se
encuentran cubiertos por una pelicula de su miel madre (Figura 1.1a), en una
concentracion minima de 96% de polarizacion. Este tipo de azucar se obtiene
mediante proceso industrial conformado de las operaciones unitarias de
extraccion, clarificacion, evaporacion, cristalizacion y centrifugacion (NMX-F-085-
SCFI-2004). Es de color marrén y tiene una melaza particularmente de sabor
fuerte, los cristales son ligeramente mas gruesos y pegajosos en textura que la

azucar morena “regular”.



Fundamentos Tedricos

b)

d)

a) c) d)

Figura 1.1 Principales calidades del azGcar en México: a) azUcar mascabado, b) azUcar

estandar, c¢) azucar blanco y d) azucar refinado

Azlcar estandar, morena o rubio: es el producto sdlido derivado de la cafa de
azucar, constituido esencialmente por cristales sueltos de sacarosa, en una
concentracion minima de 99.4% de polarizacion (NMX-F-084-SCFI-2004). Este
tipo de azlcar se obtiene mediante proceso similar al utilizado para producir
azucar mascabado, aplicando variantes en las etapas de clarificacion y
centrifugacion, con el fin de conseguir la calidad del producto deseada. Este
azucar es azucar en bruto que ha sido parcialmente procesado, donde sélo la
melaza de la superficie ha sido lavada, tiene un color rubio (Figura 1.1b) y se

utiliza a menudo en el té y otras bebidas (The Sugar Association, 2016).

Azlcar blanco o blanco especial: producto sélido derivado de la cafia de azucar,
constituido esencialmente por cristales sueltos de sacarosa, en una concentracion
minima de 99.7% de polarizacion (NMX-F-516-SCFI-2004). Este tipo de azlcar
se obtiene mediante proceso similar al utilizado para producir azicar mascabado
y estandar, optimizando las etapas de clarificacion y centrifugaciéon, para alcanzar

la calidad deseada (Figura 1.1c), sin someterse al proceso de refinacion.

Azucar refinado: producto solido derivado de la cafla de azulcar, constituido
esencialmente por cristales sueltos de sacarosa, en una concentraciéon minima de
99.9% de polarizacion (NMX-F-003-SCFI-2004). Este tipo de azlUcar se obtiene
sometiendo el azicar mascabado o estandar a proceso de fundicibn mediante los

procedimientos industriales apropiados para refinarlo (Figura 1.1d). De todos los

10
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tipos de azlcares existentes, es el mas conocido, con mas grado de pureza (casi

en su totalidad es sacarosa) y el que esta presente en mayor medida en los

hogares (Azucarera, 2016).

1.2.2 Proceso de elaboracién y refinacién del azacar crudo

La produccion de azucar de cafa es un proceso muy laborioso que parte desde las

diferentes variedades de cafa, su corte y el transporte de la misma hasta donde va a

ser procesada. En el proceso de elaboracion, se van a tener principalmente los

productos siguientes: azlUcar, mieles, bagazo y cenizas.

Industrialmente, el azlcar de cafia se obtiene mediante dos etapas o procesos

denominados azucar crudo y azucar refinado, cuya diferencia estriba en la pureza del

producto final. A continuacién se hace una descripcion resumida de dichos procesos:

% Primera etapa: aztcar crudo (Figura 1.2)

1)

2)

Cultivo, transporte y preparacion. La cafia de azucar se cultiva en el campo y
al madurar se corta para ser transportada en camiones al ingenio. Al recibir la
cafa en la central (batey) se toma una muestra para analizar y determinar su
contenido de sacarosa y calcular su valor. Luego la cafia es pesada y
descargada para prepararla para la molienda, roturando y desfibrando los

tallos de cafia para alimentar asi continuamente los molinos.

Molienda o extraccion. Por medio de molinos de rodillos 0 mazas se da la
extraccion del jugo contenido en la fibra de la cafia. Se utilizan aspersiones de
agua o jugo diluido a contracorriente (imbibicidn) para ayudar a la extraccion
que llega hasta 92% o 95% del azlUcar contenido en la cafia. Como
subproducto se obtiene bagazo residual que sale del ultimo molino, el cual es

utilizado generalmente como combustible en las calderas (Leén et al., 2015).

11



Fundamentos Tedricos

12

(002 'YNVOIINID) 0pnid Jeanze ap ugloualqo ap [euisnpul 0sa820i1d g'T einbiq

._mo=~<

.ﬁ

0 ewbBey g ewbeyy
ouy u3
uoioezie)sld ap odinb3y
m

yesey 81PN ESEW V2N <Nmm_>.

ap mua..c_h ap mua..c:
o 18IS % | mEmms_ &

ugaebnyues A uoEzZIEISUD ot
einpejaw

1eanzy

|euy
12N

3p anbue |

] sajopesodeay

. hee

ole|D ofinp NN#ONU

- osejo obnp

GEGED
Jodep

|

opinjip oBnp

oo:ﬁ..o._na uoEdYLERID 122! ojusjwejuaie)
lopesuspuc) weden opegjy obn
:ﬂo!on;w Soen — !
T ! opinjip oBny opinjip oBnp
B2pIED opinpip
i oBnp
A uoneredaid ap seuinbe ae
adeosa
ap Jodep, v ﬂ
@ﬁ ' _ uplaqiqui 3p enBy
epuajion
sajopesauaBoqun | & »onin Jodep

PepdUR9I3
A sodep op uopdeIBUED



Fundamentos Tedricos

3)

4)

5)

Clarificacion (defecacion) o purificacion del jugo. El jugo de cafa extraido es
acido y turbio, por lo que se trata con una lechada de cal para elevar el pH con
el objetivo de minimizar las posibles pérdidas de sacarosa (Kimatu et al.,
2015). El jugo ahora alcalizado inicia una etapa de calentamiento hasta el
punto de ebullicion, facilitando con ello la coagulacién de los sélidos insolubles
para separarlos por sedimentacién del jugo claro que queda en la parte
superior del clarificador. El precipitado (lodos) se filtra en tambores rotativos
de filtracion, en donde el jugo filtrado regresa al proceso para ser aprovechado
y la torta de prensa (cachaza) es desechada o se regresa a los campos como

fertilizante.

Evaporacion. El jugo clarificado, transparente y de un color parduzco contiene
aproximadamente 85% de agua; éste pasa a los evaporadores en los cuales
se elimina alrededor de dos terceras partes de esta agua. Los evaporadores
trabajan al vacio y en multiple efecto, es decir el vapor producido por la
evaporacion de agua en el primer efecto es utilizado para calentar el segundo
y asi sucesivamente, hasta llegar al Gltimo efecto que entrega sus vapores a
un condensador. El jugo obtenido es un jarabe o jugo concentrado que se

denomina meladura, con una concentracion de solidos de 60% (60 °BXx).

Cristalizacion. La meladura pasa a tachos al vacio de simple efecto, donde
continta la evaporacion de agua hasta que queda una solucion saturada, lo
gue ocasiona la cristalizacion del azucar. En este momento se introducen al
tacho pequerios cristales de azucar llamado pie de templa (semilla) a fin de
gue sirvan de nucleos para los cristales de azlUcar y puedan continuar
creciendo hasta llenar el tacho sin que se formen cristales adicionales de los
originales, con el tamafio deseado. La templa (contenido del tacho) se

descarga posteriormente a un mezclador o cristalizador (Diaz, 2011).

13
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6) Centrifugacion o purga. En los tachos se obtienen masas con diferentes
proporciones de cristales y miel; la separacion de los componentes de estas
masas se hace por centrifugacion. Las centrifugas son cilindros que giran a
gran velocidad (1000 — 1800 rpm) y estan cubiertos con una malla fina
metdlica, el liquido se escapa entre la malla y los cristales quedan atrapados
dentro de la centrifuga para luego ser lavados con agua. De las centrifugas

sale azucar crudo y miel.
7) Secado. Se realiza en secadores especiales de tambor rotativo donde, por
accion del flujo de aire caliente, se elimina la humedad de los cristales,

guedando el azdcar crudo (Hugot, 1974).

% Segunda etapa: azucar refinado (Figura 1.3)
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— Concentrador
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Figura 1.3 Proceso industrial de refinacion de aztcar (CENICANA, 2004)

1) Afinacion o lavado. Es necesario realizar un lavado de los cristales de azUcar

crudo para eliminar la pelicula de mieles que se adhiere a la superficie de los
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2)

3)

4)

5)

6)

cristales. La separacion implica mezclar el azucar crudo con jarabe

concentrado (de casi 75 °Bx), después centrifugar y lavar con agua caliente.

Disolucion o fundido. El azucar lavado es disuelto en aproximadamente la
mitad de su peso en agua en un tanque fundidor provisto de un dispositivo
para mezclar, mientras se le aplica vapor de escape para facilitar la formacion

de la solucién, llamada licor fundido (Bojérquez et al., 2009).

Clarificacion. El licor del crudo lavado contiene algun material insoluble que
escapo6 de la clarificacién en la primera etapa o se formd en los procesos
posteriores de fabricacién. Este es también acido, por lo que se trata con
ciertas sustancias, agitacion y calor para lograr la separacion de las
impurezas, las cuales facilmente pueden ser retiradas en el clarificador,

obteniendo asi licor clarificado.

Decoloracion. Por lo general se utilizan columnas de carbon activado para
retener los agentes que aportan el color al licor clarificado. El licor ingresa a
las columnas a un °Brix elevado (65 °Bx o mas), a 70 — 85 °C (160 — 185 °F) y
a un pH variable (de 7.5 a 8.5) dependiente del método de clarificacion. El

gasto corriente es 1m*/m?h, lo que equivale a un tiempo de contacto de 4 h.

Evaporacion. Se realiza por medio de un proceso similar a la concentracion
del jugo en el proceso de azucar crudo, obteniéndose un producto llamado

licor concentrado a 70 °Bx o mas alto, lo que economiza vapor en los tachos.
Cristalizaciéon. El licor concentrado pasa a los tachos de refino, donde se

efectla la siembra de cristales y una vez que estos adquieren el tamafo

deseado, la templa o batch se da por terminada (Diaz, 2011).
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7) Centrifugacion. La templa pasa por centrifugas, donde se separan los cristales

de azucar refinada del jarabe o sirope (Le y Hoang, 2015).

8) Secado. Se realiza en secadores especiales, que mediante el uso de aire
caliente eliminan la humedad de los cristales quedando el azucar refinado con
99.9% de pureza en sacarosa. También el azucar refinado se puede lavar con
vapor condensado, secar con aire caliente, clasificar segun el tamafo del

cristal y almacenar en silos para su posterior empaque (Chen, 2000).

1.2.2.1 Azlcares blancos de consumo directo obtenidos en el ingenio

El azlcar blanco de consumo directo es el que se cristaliza directamente del jugo de
cafia concentrado, sin el paso intermedio de la fabricacion de un crudo que se funde
para purificacion o refinacion posterior. Estos azUcares producidos en el ingenio
comprenden desde el azucar de grado “turbinado”, un azucar crudo lavado de alta
pureza (generalmente secado con vapor en las centrifugas) hasta el “granulado de
plantacion”, que es un producto casi blanco que en las mejores condiciones puede

aproximarse a la calidad del granulado normal que se fabrica por refinacion.

Para producir tales azlcares, es necesario recurrir a procesos mas complejos que la
simple defecacion. Los procesos que utilizan SO, o CO, junto con la cal (sulfitacion y
carbonatacion, respectivamente) son los métodos mas antiguos y mejor conocidos

(de hecho, los Unicos) en uso general.

Es dificil producir en el ingenio un azucar de calidad uniforme debido a la variacion
en la pureza de la materia prima. Resulta obvio que cualquier seleccién de los jugos
con el fin de obtener una mayor pureza en la fabricacion del azucar blanco,
contribuird a mantener la uniformidad del producto. Los azucares producidos por el
proceso de carbonatacion tienen una calidad mas uniforme que los producidos por

sulfitacion, pero el costo es mucho mayor. La carbonatacién no se utiliza mucho en el
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Hemisferio Occidental, en Java, Taiwan, India, Sudafrica y otros paises del
Hemisferio Oriental se produce una gran cantidad de azucar blanca utilizando tanto
el SO, como el CO,. Donde se produzcan azucares de consumo directo, deberan

prevalecer elevadas normas de limpieza y saneamiento (Spencer y Meade, 1967).

1.3 Clarificacion

La clarificacion es una de las etapas mas importantes en proceso de elaboracion de
azucar pues con una buena clarificacion, se obtiene una calidad excelente de azucar,
en caso contrario, repercute en cada una de las etapas subsecuentes del proceso, lo
cual no es posible corregir. Su principal objetivo es eliminar la maxima cantidad de
impurezas del jugo en la etapa mas temprana del proceso que permitan las otras

consideraciones del mismo, tales como la claridad y reaccion del jugo claro.

En la fabricacion de azucar crudo, la cal y el calor son casi los Unicos agentes que se
utilizan con este fin, aunque generalmente se afiade una pequefia cantidad de
fosfato soluble. La fabricacién de azucares para el consumo directo (es decir, azUcar
blanco, “granulado de plantacion” o cualquier otro tipo de azucar no refinada que se
destina al consumo) requiere el uso de otras sustancias quimicas ademas de la cal
(Alavés, 2010). En refinacién, la clarificacion se define como el tratamiento del licor
del crudo o de los lavados de crudo con ciertas sustancias y calor para lograr la

precipitacion de las impurezas solubles y coloidales.

Para purificar el jugo, se han ensayado centenas de productos, a la fecha sélo cuatro
tienen importancia industrial: la cal, CaO (defecacion); el acido sulfuroso, SO,
(sulfitacion); el &cido fosférico, P,05 (fosfatacion) y el &cido carbonico, CO,
(carbonatacion) (Hugot, 1974).
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1.3.1 Sistemas de clarificacién
% Primera etapa de clarificacion (azucar crudo)

La clarificacion con cal y calor, conocida como proceso de defecacion simple (Figura
1.4), es el método mas antiguo para purificar el jugo y en muchos sentidos es el mas
efectivo, el procedimiento varia ampliamente en las diferentes localidades o fabricas

(ingenios) y en las diferentes condiciones que presente el jugo extraido.

Tanque

de jugo
Tanque de Calentador
encalado de jugo

Lodo

Figura 1.4 Clarificacion o defecacion simple en el proceso de elaboracion de azucar crudo
(CENICANA, 2004)

Por lo general, se afiade la cal suficiente para neutralizar los acidos organicos que
contiene el jugo; la lechada de cal, alrededor de 1 Ib (0.5 kg Ca0) por tonelada de
cafa, neutraliza la acidez natural del guarapo, formando sales insolubles de calcio,
en su mayor parte fosfato de calcio (Thai et al., 2015). Después se eleva la
temperatura a 95 °C (200 °F) o mas; el calentamiento del guarapo alcalizado hasta el
punto de ebullicibn o ligeramente arriba, coagula los no azucares (albumina y

algunas grasas, ceras y gomas). El precipitado denso de composicion compleja
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formado, en parte mas ligero y en parte mas denso que el jugo, atrapa los sélidos en

suspension al igual que las particulas mas finas y los arrastra por floculacion.

La separacion del precipitado o lodos del jugo se efectla casi universalmente
mediante la sedimentacion y la decantacion, para ello existen diferentes tipos de
defecadores y clarificadores que estan disefiados para llevar a cabo esta separacion

tan completa y rapidamente como sea posible (Costa et al., 2014).

El proceso de defecacion simple era antiguamente mas o menos uniforme en todo el
mundo, pero se han efectuado muchas modificaciones, no sélo por la importancia
gue se da actualmente al logro de una clarificacion mas eficiente, sino también por la
necesidad de dar tratamiento especial a los jugos refractarios o dificiles de tratar que
producen ciertas variedades de cafia. Las etapas del proceso y algunas
modificaciones o variantes de cada una son las siguientes (Chen, 2000):

e Meétodo de afiadir la cal: como lechada, en forma discontinua o continua; como
sacarato (cal disuelta en soluciones de sacarosa) (Thai et al., 2012).

e Regulacién de la cantidad de cal: pruebas periédicas; registro continuo del pH;
alimentacion automatica mediante el control del pH.

e Momento en que se anade la cal: antes de calentar el jugo; “alcalinizacion
demorada” (aumento del tiempo de reaccidén antes de calentar); después de
calentar; en fracciones, antes y después de calentar.

e Temperaturas: ebullicion; sobrecalentamiento; calefaccién en dos etapas.

e Tratamiento de los jugos procedentes de diferentes molinos: clarificacion
simple; clarificacion compuesta y clarificacion separada.

e Meétodo de decantacion: decantadores abiertos; decantadores continuos y
cerrados.

e Tratamiento de espumas: filtracion simple; filtracion doble; retorno a los
molinos; redefecacién por separado o con jugos diluidos, como en la

clarificacion compuesta.
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Resulta evidente que la combinacion de las anteriores modificaciones hace posible
una gran cantidad de procedimientos. El procedimiento ya bastante generalizado de
afiadir algun tipo de fosfato soluble, generalmente al jugo crudo, pero a menudo en
una etapa posterior y la innovacion mas reciente que consiste en el uso de
polielectrdlitos como agentes floculadores han complicado todavia mas los procesos

de clarificacion (Costa et al., 2014).

% Segunda etapa de clarificacion (azucar refinado)

El licor del crudo lavado que viene del tanque de fundido contiene algun material
insoluble, tal como bagacillo, arcilla, arena y una cantidad apreciable de
suspensiones finas y dispersoides; también contiene gomas, pectinas y otros
coloides. La clarificacién del licor comprende inicialmente la retencion de dichos
sélidos insolubles por medio de filtracion (Dos Santos et al., 2014), posteriormente se
mezclan determinados insumos para alcalizar el licor al cual se le afiade también un
floculante que ayude a la separacion por flotacion de las impurezas; los floculos son
muy pequefios y para facilitar su agrupamiento se inyecta aire al licor, que ademas
con ayuda de calor, se separan finalmente en forma de nata en los clarificadores
(Figura 1.5).

En las refinerias modernas se usan dos métodos de clarificacion. La primera, a la
gue podria llamarsele tratamiento quimico, emplea sustancias que forman un
precipitado en el licor; la segunda emplea adyuvantes de la filtracion inertes que
permiten la filtracion a presion. Los mas comunes de los defecantes quimicos son el
acido fosforico, el biéxido de carbono y la cal; los coadyuvantes de la filtracion inertes
utilizan mucho menos cal que los defecantes quimicos y solamente se necesitan en

cantidad suficiente para neutralizar a los acidos organicos presentes.

Antiguamente, la clarificacion, sin importar de que tipo, se llevaba a cabo por lotes en

cachaceras, tanques cilindricos con fondos conicos, agitacion mecéanica Yy
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serpentines de vapor. Actualmente el licor del azucar lavado es generalmente
continuo controlado automaticamente y si se usan cachaceras, soOlo sirven como
tanques de agitacion (Chen, 2000).

Separacion de solidos

Decolorante

B Decoloracion
Acido
fosforico Sacarato Cisterna
Filtro DSM de carbon

Reactor
Alcalizacion aireador

Floculante

Clarificacion
de licor

Licor
decolorado

L,

Figura 1.5 Etapas de clarificacion y decoloracién en el proceso de refinacion de azicar
(CENICANA, 2004)

A causa de que tales sistemas son sensibles a los licores de baja pureza y producen
una claridad indefinida, asi como también debido al gran volumen de los precipitados
formados, de manera usual se evita la defecacion quimica en los jarabes de
afinaciéon. Para efectuar la filtracidon previa a la del carbén de huesos, la mayoria de

las refinerias emplean adyuvantes de la filtracion inertes combinados con presion.

1.3.2 Control del pH

La concentracion del pH en el jugo de una planta madura normal de cafia de azlcar

varia entre 4.73 y 5.63, pero el valor corriente oscila entre 5.2 y 5.4. El pH 6ptimo al
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gue se debe llevar el jugo mediante la alcalinizacién depende de muchas condiciones
y varia segun la localizacion del ingenio, la variedad y madurez de la cafa, la

capacidad del equipo de decantacion y otras condiciones locales.

En general, resulta deseable agregar el minimo de cal que produzca un jugo claro
con una reaccion final cercana a un pH de 7.0. En las areas donde la cafia no esta
completamente madura al cosecharse, los acidos organicos del jugo mantienen el pH
por debajo de 7.0 en el jugo claro, si el pH de estos llega a 7.0 puede haber una
adicion excesiva de cal. Es necesario evitar la alcalinizacion excesiva y si no es
posible obtener un jugo claro por defecacién simple sin tener que alcalinizarlo hasta
un pH muy alto, debe afadirse fosfato o emplearse alguna otra modificacion del
proceso (Hugot, 1974). La adicién de polimeros floculantes ha demostrado ser (util
como auxiliar del proceso de cal y calor.

Asimismo, debe evitarse alcalinizar el jugo mixto a un pH de 8.5 o mayor; entre las
desventajas reconocidas de lo anterior se incluyen: presencia de una cantidad
excesiva de sales solubles de calcio, descomposicion de los azlcares reductores con
el consecuente aumento de color y gue nuevamente se pongan en solucién algunos
cuerpos nitrogenados. Por consiguiente, son necesarias algunas pautas para el
control efectivo del pH; se ha llegado a la conclusion que la operacion efectiva de: 1)
el control del flujo del jugo, 2) la preparacion del jugo y 3) la dilucion de la cal para la

inyeccion, pueden controlar el pH dentro de una precision de + 0.05 de unidad.

Durante el calentamiento y la decantacion, siempre tiene lugar una disminucion del
pH; este cambio se atribuye a la cantidad de fosfato contenida en el jugo y no a una

accion microbiolégica (Chen, 2000).

Los procesos de refinacion requieren un control mucho mas rigido del pH; el control
automatico se ha convertido en un procedimiento continuo en la estacion de

clarificacion (Hugot, 1974).
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1.3.3 Reacciones durante la clarificaciéon

El jugo de cafia se define como una suspension coloidal irreversible, polidispersa y
cuyas particulas en suspension no solo representan distintos intervalos de tamafio,
sino que ademas tienen una composicion quimica heterogénea (Zhuang et al., 2012).
Cuando la solucién de azucar contiene fosfatos solubles y un exceso de iones de
calcio, se forma un precipitado gelatinoso cristalino de tipo coloidal que se asienta
lentamente. Cuando existe un exceso de fosfatos, se forma un precipitado similar.
Pero, cuando el fosfato de calcio se forma con cantidades aproximadamente
estequiométricas de calcio y fosfato, se logra un mejor comportamiento en cuanto a
decantacion. En base a dichas caracteristicas y algunas otras, las reacciones que se
pueden presentar durante la clarificacion del jugo son diversas, algunas de las
principales se describen a continuacién (Chen, 2000):

= Potencial Zeta (PZ). Es el potencial electro cinético y se mide mediante la técnica
de microelectroféresis. Como la clarificacion del jugo de cafia consiste en cambiar
los no azucares solubles en solidos insolubles y luego separar la materia en
suspension mediante la sedimentacion, los parametros que comunmente
controlan la rapidez de sedimentacion de una particula estdn gobernados por la
ley de Stokes. Pero, solo las particulas grandes siguen esta ley; las particulas
mas pequefias no lo hacen. Cada particula en suspension adquiere una carga
eléctrica, la que tiene una enorme relacion con la estabilidad de la dispersion si la
particula es pequefia. Las cargas sobre las particulas individuales se miden en
relacion con el potencial de la solucion en la que estan suspendidas, estas cargas
se denominan PZ. La neutralizacién del PZ se considera como la eliminacion de

una resistencia a la aglomeracion (Thai et al., 2012).

=  Formacion del fléculo. La floculacion es la aglomeraciéon de las particulas finas
suspendidas en una solucion para formar un musgo que flocula. Las particulas

con carga eléctrica similar se repelen y de esta manera se estabilizan contra la
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floculacion (Lee et al., 2014). Con el fin de evitar que las particulas se adhieran, la
energia cinética debe exceder a la fuerza de atraccion de Van der Waals entre las
dos particulas. Cuando un fléculo es dafiado mecanicamente, rara vez regresa a
su tamafo original. Resulta beneficiosa una vigorosa agitacion antes de la
formacion del floculo (es decir, durante la adicién de la cal), pero después de que
éste se ha formado, el tratamiento mecanico debe ser extremadamente suave a

fin de evitar dafos al precipitado.

Tiempo de reaccién. El reconocimiento general de que el factor tiempo tiene una
parte importante en la reaccién de la cal ha dado como resultado la llamada
“alcalizacion retardada”, en la que se dejan transcurrir de 10 a 15 min entre la
aplicacién de la cal y la calefaccién subsiguiente. En un método corriente para
efectuar esta demora, el jugo que se encuentra en un tanque adicional, equipado
con agitadores, se mantiene a un nivel constante; una agitacion prolongada
después de la alcalizacion permite una mejor formacion de los fléculos, mayor
velocidad de decantacion, aumento de la pureza gravimétrica, menos turbiedad,

menos aumento del calcio residual y un menor volumen final de las cachazas.

Naturaleza del precipitado. El precipitado que se forma en el jugo de cafia por la
accion combinada de la cal y el calor se consideraba antes como fosfato
tricélcico, pero se sabe ahora que en realidad es un fosfato de calcio amorfo
(Laksameethanasana et al.,, 2012). La precipitacibn en dos etapas causa
primeramente la formacion de pequefas particulas que crecen y se reordenan en
un fléculo muy intrincado que atrapa y absorbe otros no azlcares que son
precipitados por el cambio de la reaccion, el calor, el calcio y el incremento del
pH. El precipitado asi formado depende de muchas variables, como son la
variedad, la madurez y la frescura de la cafia, el procedimiento de clarificacién y

el pH.
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Aumento de la pureza. El aumento de la pureza aparente entre el jugo crudo y el
jugo clarificado, considerado en tiempos pasados como un criterio de la eficiencia
del proceso de clarificacién, se reconoce hoy en dia de muy poco valor y en
realidad puede conducir a un error. La sacarosa constituye un criterio mas
confiable que la pureza. Una gran parte del supuesto aumento de la pureza se
debe a la remocién de la materia en suspension y varia con los diferentes jugos.
Un aumento puede también indicar una reduccion de los sdlidos (a causa de la
destruccion de los azUcares reductores), aunque esta posibilidad por lo general
se pasa por alto (Bojérquez et al., 2009). La elevacién de la pureza aparente
puede deberse a la destruccion de la levulosa, lo que causa un efecto mas
dextrogiro en la lectura Pol; dicha destruccion disminuye también el °Brix del jugo,

aumentando asi el cociente de pureza.

Perdidas de azucar y aumento del color. El tiempo de retencion del jugo en el
clarificador debe ser tan corto como sea posible. Al estudiar el pH y el color de
muestras de jugo tomadas de cada bandeja de un clarificador, se encontr6 que el
color era mucho mas oscuro en la bandeja inferior, donde el pH era también méas
bajo. El alto color y turbiedad del jugo estan relacionados con una combinacién de

cal, bagacillo y calor (Thai et al., 2012).

1.3.4 Aditivos que favorecen a la clarificacion

Fosfatos solubles. Son las sales o los ésteres del acido fosforico que pueden
solubilizarse en agua. Su adicion tiene como ventajas: jugo mas claro, mayor
eliminacién de coloides (Dionisi y Calabrese, 2009), menor cantidad de sales de
calcio en el jugo clarificado, decantacion mas rapida, filtracion mas rapida de las
cachazas, mejores azlcares y mejor calidad de trabajo de los materiales de bajo

grado en el ingenio.
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o Polimeros floculadores. Varios polimeros sintéticos solubles en agua con diversos
nombres comerciales se han incorporado al uso general en los ingenios. La
accion de estos polielectrélitos es la de producir la floculacion secundaria. Por lo
general, un buen floculador mejora la floculacion, aumenta la velocidad de
decantacion, reduce el volumen de cachaza, disminuye la Pol en la torta y lo que
es mas importante, aumenta la transparencia del jugo clarificado. Los agentes de
floculacion que han dado mejores resultados en la industria del azdcar crudo son
las poliacrilamidas parcialmente hidrolizadas. Los polimeros utilizados son
principalmente anidnicos, mismos que llevan la misma carga que las particulas en
suspension en el jugo. En refinacion, la adicion del floculante se opera a un °Brix
mucho més alto (60 °Bx en vez de 15 °Bx), la cantidad de impurezas es mucho
mas baja, el fosfato de calcio constituye la mayor parte del precipitado (lodos o
espumas) Y los fléculos se hacen flotar con burbujas de aire en lugar de dejarse
asentar como cachaza. Todos los polimeros floculadores tienen un elevado peso
molecular, no obstante, no es el Unico criterio, su efectividad también depende en

gran parte del grado de hidrdlisis.

o Magnesia. Ademas de una reduccion en las incrustaciones de los evaporadores,
la magnesia produce una sedimentacion mas rapida y un volumen mas pequefio
de material sedimentado, pero no suministra una transparencia tan buena como
la cal; produce mayor turbiedad, pero un mejor color con respecto a la misma
(Costa et al., 2014).

o Dextranasa. En general, la aplicacion de dextranasa a la cafia deteriorada origina
considerables beneficios en el rendimiento de la fabrica y la calidad del azucar.
Sin embargo, la turbiedad del jugo clarificado puede mejorarse, pero la filtrabilidad
del azucar crudo resultante puede seguir siendo de 5 a 10 unidades por debajo

de las cifras normales de produccién (Chen, 2000).
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o Amilasa. El almidén de cafia se compone de amilosa y amilopectina. La amilosa
disminuye la velocidad de filtracion del licor carbonatado y la amilopectina es la
principal responsable de la baja filtrabilidad del licor de fosfatacion. La presencia

de amilasa en el jugo representa un método para eliminar el almidén.

o Otros aditivos. El nUmero de coadyuvantes de la defecacion propuestos es muy
grande y los mas sobresalientes, ademas de los mencionados son: el
formaldehido, la bauxita activada, la bentonita o montmorillonita de sodio,
extractos de la corteza de ciertos arboles (mucilago), etc. (Quezada y Gallardo,
2014).

1.4 Decoloracion

La decoloracién es el proceso clave en la refinacion del azlcar. De todas las
diferencias entre el azucar crudo y el azucar refinado, el color es aquella propiedad
gue se percibe de inmediato y se puede medir con facilidad; por consiguiente, el
color es especificado a menudo por los usuarios del azlcar y de aqui que constituya
uno de los principales controles en toda refineria. Cuando el quimico azucarero dice
“color” quiere decir “colorante”, el material que origina el color; existen tres categorias
de colorantes: 1) pigmentos vegetales provenientes de la cafia de azucar; 2)
materiales del tipo de las melanoidinas que resultan de la reaccion de aminoacidos
con azUcares reductores; y 3) materiales del tipo del caramelo resultantes de la

descomposicion térmica de la sacarosa (Chen, 2000).

La decoloracion en el proceso de obtencion de azucar refinado (Figura 1.5)
corresponde a la remocion de material que aporta color en forma de coloides por
medio de separacion por adsorcién vy filtracion (Spencer y Meade, 1967). El proceso
de decoloracién remueve en realidad algo mas que el color debido a que los

colorantes interactian con los precursores del color, los materiales coloidales, los no
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azucares organicos y los constituyentes inorganicos que forman ceniza, de manera

gue todos ellos se eliminan junto con el color.

1.4.1 Colorantes y precursores de colores en el azicar de cafa

En las partes verdes de la cafia de azucar, estan presentes los familiares pigmentos
verdes y amarillos de las plantas: las clorofilas A y B, los carotenos y las xantofilas.
La mayor parte de dichos pigmentos son destruidos o separados durante la
clarificacion y la ebullicién, aunque se han hallado cantidades pequeiiisimas de

clorofila en los azUcares refinados.

El colorante del azlcar, la mezcla de compuestos que dan color a los azlcares
crudos vy refinados, estd formado de cuatro grupos principales; en primer lugar, los
compuestos derivados de la propia planta de cafa, en su mayor parte compuestos
fendlicos, polifendlicos y flavonoides, son los principales contribuyentes al color del
azucar. Muchos de ellos tienen colores que varian del amarillo al café y existen en la
planta como compuestos incoloros que son oxidados a un estado coloreado en el
guarapo, ya sea por accién de enzimas u oxidacion quimica. En los azucares se
hallan cantidades infinitesimales de algunos pigmentos del tipo de la antocianina,
aungue estos compuestos rojo, purpura y café, contribuyen muy poco al color del
azucar. En segundo lugar, los compuestos del caramelo (formados por la
descomposicion de la sacarosa y del azucar invertido por la accion de calor) y en
tercer lugar, los compuestos del tipo de la melanoidina (formados por reaccion de los
azucares con compuestos aminados) suministran el color oscuro y café y a menudo

proceden de compuestos con un peso molecular muy elevado (Chen, 2000).

Cuando se calienta el aztcar a un pH acido se forma hidroximetil furfural, incoloro,
pero que se descompone rapidamente para formar un compuesto polimérico de color
oscuro (Hugot, 1974). El cuarto grupo esta formado por la degradacion de la fructosa

en condiciones basicas, como las que existen en las refinerias de azlcar.
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1.4.1.1 Tipos de colorantes

Es econdmicamente imposible instalar un sistema que decolore todos los tipos de

colorantes. Es esencial en la practica con fines de disefio, clasificar los colorantes en

varias categorias (Leon et al., 2015):

Tipo 1. Iénicos / Aromaticos. Este grupo de colorantes tienen un grupo iénico
funcional y una estructura aromatica basica como parte de la estructura
molecular. Pueden removerse mediante un absorbente ya sea con funcion de

intercambio de iones y/o superficie aromatica.

Tipo Il. No i6nicos / Aromaticos. Esta presencia es por naturaleza altamente
aromatica. Ningun grupo iénico esta presente. Se remueven de la manera mas
efectiva mediante absorbentes de naturaleza aromatica, como el carb6on y en

menor grado, mediante resina poliestirénica.

Tipo Ill. 16nicos / No aromaticos. Este grupo contiene grupos iénicos funcionales
con estructura molecular alifatica muy probablemente con dobles enlaces
conjugados. Debido a su naturaleza alifatica, se eliminan de manera muy efectiva
mediante un mecanismo de intercambio de iones y en cierto grado, por
precipitacién. Si el doble enlace se conjuga ampliamente, también se pueden

adsorber por medio de adsorbentes aromaticos.

Tipo IV. No iénicos / No aromaticos. Este grupo constituye un pequefio nimero de
colorantes que son muy dificiles de remover por los adsorbentes de que se
dispone usualmente, a menos que la fraccibn no aromatica este altamente

conjugada.
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1.4.1.2 Color delos azlUcares crudos

La cantidad y naturaleza de la materia colorante en un azucar crudo revisten la
mayor importancia para el refinador. La apariencia de los azlucares crudos puede
variar desde el amarillo claro hasta un intenso rojo caoba, pero la apariencia del
azucar crudo en conjunto no constituye siempre un criterio del color que tomara la
corriente principal de la refineria cuando se derrita el azlUcar lavado. Entre los
factores que influyen en el color de los azUcares crudos se tienen: tipo de suelo que
suministra la cafia al ingenio, variedad y madurez de la cafia, clarificacion del jugo
(particularmente con respecto a que se evite el exceso de sales de calcio y
bagacillo), métodos de evaporacibn en los tachos y prevencion del
sobrecalentamiento y la caramelizacion durante el proceso (Hugot, 1974). La
remocién del bagacillo presente en el jugo crudo de cafia, reduce el color del jugo
clarificado y a la larga también el color del azucar crudo. Los azUcares viejos pueden

presentar de dos a tres veces el color que tenian cuando estaban frescos.

El color del azlcar crudo se atribuye tipicamente al oscurecimiento no enzimatico y
enzimatico. El primero incluye 1) las reacciones entre aminoacidos y azUcares
reductores que forman la melanoidina por la reaccion de Maillard; 2) las reacciones
de degradacion y condensacion térmicas de los azucares que forman el caramelo y
3) la reaccién alcalina de degradacién y condensacion de los azucares. El segundo
es la reaccion oxidativa de los compuestos polifendlicos, que hacen las veces de
enzimas como catalizadores. El calentamiento y el tratamiento con vapor de la caia
antes de la molienda inhibira el oscurecimiento enzimatico y cambiara varias de las
propiedades del azucar crudo, es decir, disminucion del nivel del color especialmente
el derivado de los colorantes de elevado peso molecular, menos tendencia a que los
colorantes queden incluidos en el cristal y un aumento en la sensibilidad del color al

cambio de pH (Spencer y Meade, 1967).
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Los colorantes del azucar son sensibles al pH, esto es, aparecen mas oscuros a un
pH mas elevado; por consiguiente, un azucar que por alguna razén se halle a un pH
mas elevado tendra una apariencia mas oscura incluso si contiene la misma cantidad
de colorantes que un azucar a un pH mas bajo. El color rojizo debido a la accién de
la cal y el calor sobre el azucar invertido no es necesariamente el tipo de color mas
dificil de eliminar; los azucares de un color gris verdoso, cuyo color ha sido asociado
con los complejos de hierro de los polifendlicos, son mas dificiles de decolorar y los

azucares refinados resultantes tienen una apariencia gris poco atractiva.

Los niveles de los colorantes de elevado peso molecular se reducen
considerablemente durante la clarificacion y la evaporacion, mientras que los niveles
de los colorantes de bajo peso molecular disminuyen muy poco o nada en absoluto.
No obstante, se ha encontrado que los colorantes de alto peso molecular constituyen

las inclusiones predominantes en el cristal de azlcar.

El incremento del color durante el almacenamiento no sélo aumenta el color de la
pelicula de miel que rodea a los cristales, sino que aumenta también el color en el

interior de los cristales (Chen, 2000).

1.4.1.3 Color del azucar refinado

El propésito fundamental de la refinacion del azlicar es elaborar productos
azucareros esencialmente libres de color, turbiedad o de ambos a partir de azucar
crudo altamente coloreado. Puesto que la remocién y separacién del color del azucar
crudo para fabricar el producto refinado constituyen las funciones clave de una
refineria azucarera, es bien conocido el efecto que tiene el color del aztcar crudo
sobre el costo de refinacion. La importancia del color en productos de alta pureza
esta fuera de discusion; tanto el vendedor como el consumidor demandan que los
azucares refinados tengan el mejor color posible. El control de la refineria gira

alrededor de la necesidad de producir azucares y productos liquidos con muy poco
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color. La pureza de tales productos no se basa en el color, pero ciertamente un
azucar blanco con color por debajo de los estandares se le considera de baja calidad

en todos sus aspectos.

Las moléculas de colorante en el licor de azlcar cubren una amplia gama de pesos
moleculares (por ejemplo, de 500 a 50000). Hacia el extremo mas alto de esta gama
las moléculas estdn compuestas de fragmentos de carbohidratos repolimerizados y
por esta razon el colorante esta fuertemente hidratado y es extremadamente soluble
en agua. Ademas, casi todo el colorante es aniénico y los grupos acidos carboxilicos
pueden estar situados en toda la longitud de la molécula del colorante. La capa de
agua de hidratacion alrededor de cada molécula hace que dichas moléculas sean
muy dificiles de remover por adsorcién, en comparacion, por ejemplo, con las

moléculas de los colorantes (Bojérquez et al., 2009).

1.4.2 Mecanismo de la decoloracién

La remocion de los colorantes por lo general resulta de uno o la combinaciéon de los
tres mecanismos siguientes (Fernandez et al., 2003): 1) adsorcién mediante enlaces
hidrofébicos, por ejemplo, la remocién de un colorante aroméatico por carbon; 2)
intercambio de iones por medio de un grupo ionico funcional, por ejemplo, los
colorantes ionicos removidos por resinas de intercambio iGnico; 3) precipitacion
seguida por oclusién y/o adsorcién de fuerzas de Van der Waals. Estos tipos se
resumen como sigue:

e Intercambio i6nico: colorantes acidos retenidos por resina en forma aniénica.

e Adsorcién: enlaces hidrofébicos (interaccién aromético — aromatico).

e Precipitacion: se forman complejos con sustancias organicas como sales de

amonio cuaternario / cationes inorganicos como Ca?*.
e Absorcién: atrapado dentro del cristal / adsorbente poroso.

e Combinacién de los anteriores.
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1.4.3 Tipos de agentes decolorantes

Una vez conocida tanto la naturaleza de los colorantes como el mecanismo de la
remocién del color, la siguiente tarea es seleccionar el agente o agentes
decolorantes comercialmente obtenibles a fin de maximizar la eficiencia decolorante
con el minimo de capital y costos de operacion. Los siguientes agentes son los que

se utilizan con mayor frecuencia:

o Resinas de intercambio i6nico. Son materiales sintéticos, sdlidos e insolubles en
agua, que se presentan en forma de esferas o perlas de 0.3 a 1.2 mm de tamafio
efectivo, aunque también las hay en forma de polvo (EcuRed, 2016). Pueden ser
principalmente de dos tipos: 1) resinas poliestirénicas (remueven los colorantes
tanto por el mecanismo de adsorcion como de intercambio de iones) y 2) resinas

poliacrilicas (remueven color por el proceso de intercambio de iones).

o Carbon activado o carbdon activo (granulado y pulverizado). Es un término
genérico que describe una familia de adsorbentes carbonaceos altamente
cristalinos y una porosidad interna altamente desarrollada. El carbén activado se
utiliza en la extraccion de metales, la purificacion de agua potable (tanto para la
potabilizacibn a nivel publico como doméstico), en medicina veterinaria y
medicina humana para casos de intoxicacion, en el tratamiento de aguas
residuales, clarificacion de jarabe de azlcar, purificacion de glicerina, en
mascaras antigas, en filtros de purificacion y en controladores de emisiones de
automaviles, entre otros muchos usos (CPL Carbon Link, 2016). Es con mucho el
mejor agente para la adsorcion de los colorantes de naturaleza aromatica y con
dobles enlaces conjugados; asimismo, se remueven colorantes de elevado peso

molecular, particularmente los del tipo de &cido débil.

o Carbon animal. Obtenido a partir de la quema de huesos y partes 6seas de

animales; es impuro, denso y poroso, utilizado como adsorbente y pigmento
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negro (Gonzalez, 2010). Ademas de la remocién de color por la porcién carbénica
del carbon de huesos, la hidroxiapatita puede también adsorber colorantes. Esto
es particularmente notable cuando los colorantes iGnicos son precipitados por el

calcio presente en el carbon animal.

o Carbonatacion. Al provocar en el jugo o licor un precipitado de carbonato de cal,
este envuelve las materias colorantes y las gomas, si la reaccién es alcalina
(Hugot, 1974). Es de esperar que el mecanismo de remocién del color se ajuste a
la teoria de la precipitacion seguida por absorcién (oclusion). Asimismo, es

posible la adsorcion de colorantes de muy alto peso molecular.

o Fosfatacion con o sin sales de amonio cuaternario. Es un proceso ligeramente
mas complejo que se consigue afiadiendo acido fosférico al jugo o licor después
de haber sido tratado de la misma forma (Food — Info, 1999). La remocion del
color se realiza en su mayor parte por precipitacibn seguida de absorcion /
adsorcion. El uso de las sales de amonio cuaternario es mas efectivo cuando

estan presentes colorantes altamente acidos.

o Otros agentes. Las decoloraciones quimicas también se dan con agentes
oxidantes como peréxido e hipoclorito, que destruyen de manera permanente el
color, sin embargo, con un almacenamiento prolongado estan propensos a la

inversion, coloreando de nuevo el azucar (Le y Hoang, 2015).

1.5 Disefio y analisis de experimentos

1.5.1 Disefio de blogues completos al azar (DBCA)

En muchos problemas de investigacion es necesario disefiar experimentos en los

gue pueda controlarse sistematicamente la variabilidad producida por diversas
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fuentes extrafias. En un DBCA se consideran tres fuentes de variabilidad: el factor de
tratamientos, el factor de bloque y el error aleatorio, es decir, se tienen tres posibles

“culpables” de la variabilidad presente en los datos.

La palabra "completo” indica que todos los tratamientos son probados en cada
blogue, o sea, los bloques estan completos; si se usa este disefio, los bloques
forman una unidad experimental mas homogénea con la cual comparar los
tratamientos. Esta estrategia de disefio mejora efectivamente la precision en las
comparaciones al eliminar la variabilidad entre los tratamientos, el orden en que
éstos deben ser probados en cada bloque se determina aleatoriamente. La
aleatorizacion se hace dentro de cada bloque, por lo tanto, no se realiza de manera
total como en el disefio completamente al azar; el hecho de que existan bloques
hace que no sea practico o que incluso sea imposible aleatorizar en su totalidad.

El DBCA es quizas el disefio experimental mas ampliamente utilizado. En la préctica,
las situaciones en las que este disefio se aplica son muy numerosas y pueden
detectarse facilmente. Lotes de materia prima (como en este caso es la cafia de
azucar molida), personas o tiempo, también constituyen fuentes de variabilidad en un
experimento, las cuales pueden ser controladas sistematicamente mediante el

analisis por bloques (Montgomery, 2013).
1.5.1.1 Modelo estadistico

Cuando se decide utilizar un DBCA, el experimentador piensa que cada medicion
sera el resultado del efecto del tratamiento donde se encuentre, del efecto del bloque
al que pertenece y de cierto error que se espera sea aleatorio. EI modelo estadistico
para este disefio esta dado por la Ecuacion 1.1:

i=12, ...,k}

YU =Uu + T; + )/] + gij; {] — 1'2' ,b (11)
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donde Y;; es la medicion que corresponde al tratamiento i y al bloque j; 1 es la media
global poblacional; 7; es el efecto debido al tratamiento i, y; es el efecto debido al
blogue j, y ¢;; es el error aleatorio atribuible a la medicién Y;;. Se supone que los
errores se distribuyen de manera normal con media cero y varianza constante

a? [N(0,0%)], y que son independientes entre si.

1.5.1.2 Hipoétesis a probar

La hipétesis de interés es la misma para todos los disefios comparativos y esta dada
por la Ecuacién 1.2:
Hotply = plp = Uz =+ = Uy = U
o 1.2)
Hy:p; # pj paraalgun i # j
En esta hipotesis la afirmacion a probar es que la respuesta media poblacional
lograda con cada tratamiento es la misma para los k tratamientos y que, por lo tanto,

cada respuesta media y; es igual a la media global poblacional, u.

1.5.1.3 Efecto del bloque

La hipétesis dada por la Ecuacion 1.2 se prueba con un analisis de varianza
(ANOVA) con dos criterios de clasificacion, porque se controlan dos fuentes de
variacion: el factor de tratamientos y el factor de bloque. Como el ANOVA también
proporciona una prueba para el efecto de los bloques, se verifica la hipétesis de la
Ecuacion 1.3:

Ho:yi=v2=v3="=y,=0

H,:yj # 0 para algan bloque j (1.3)
que en caso de rechazarse se acepta que el efecto de un blogue es diferente de
cero. Esta no es una prueba F exacta, sino aproximada, debido a la restriccion de

aleatorizacion (so6lo se aleatoriza dentro de bloque). Si resulta significativa implica
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que el factor de bloques tiene influencia sobre la variable de respuesta y debe ser
tomado en cuenta para mejorar la calidad de ésta, pero, si no se rechaza y se acepta
gue los bloques son iguales en respuesta media, entonces se tiene el argumento a
favor de no controlar este factor en futuros experimentos sobre esta misma
respuesta, ademas de que su influencia en la calidad de la respuesta no es

significativa.

La restriccién de aleatorizacion se debe al hecho de que no se aleatoriza el orden de
las corridas experimentales con relacion a los bloques; el experimento supone que
sélo se aleatoriza el orden de las corridas dentro de cada bloque, lo cual evita sesgos
en la comparacion de los tratamientos, pero no los impide en la comparacion de los
bloques. El error de restriccion no es estimable porque se confunde con el efecto de
los bloques, por lo general se apuesta a que dicho error sea pequefo, de aqui que se
recomiende interpretar la prueba F para los bloques dada en el ANOVA.

Otro supuesto del DBCA es que no existe efecto de interaccion entre el factor de
bloque y el factor de tratamientos; cuando este supuesto no se cumple, la
variabilidad debida a la interaccién se incorpora como parte del error que, al ser
grande y artificial, enmascara el efecto de los tratamientos. La existencia del efecto
de interaccion se puede evaluar obteniendo una suma de cuadrados aproximada
para dicho efecto en el ANOVA (Gutiérrez y De la Vara, 2008).
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CAPITULO 2 MATERIALES Y METODOS

La Figura 2.1 describe de forma esquematica la metodologia experimental con las

actividades mediante las cuales se lograron los objetivos planteados para la

obtencién de azucar blanco.
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Figura 2.1 Diagrama general de la metodologia para la obtencion de azucar blanco
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2.1 Materiales

2.1.1 Coadyuvante de clarificacion (QL FLOCS 273)

Es una Resina de Poliacrilamida Modificada (RPAMM) en polvo granular constituido
por polimeros anionicos de alto peso molecular (ver Tabla 2.1). Este ingrediente
activo esta aprobado como Coadyuvante de Elaboracion en el “Acuerdo por el que se
determinan las sustancias permitidas como aditivos y coadyuvantes, en alimentos,
bebidas y suplementos alimenticios” emitido por la Comisién Federal para la
Proteccion contra Riesgos Sanitarios (COFEPRIS), ademas de cumplir con las
normas: 1SO 9001:2008 (certificado No. FS-2040911), certificacion Kosher Pareve
(No. registro: 135) vy certificacion ante la Administracion de Alimentos vy
Medicamentos (FDA, por sus siglas en inglés) (No. registro: 172277001 62) (Quimica
LEE, 2017).

Tabla 2.1 Propiedades fisicas del coadyuvante de clarificacion

Estado fisico: Sélido
Apariencia: Polvo
Color: Blanco
Olor: Inodoro
Densidad: 0.71 - 0.76 g/cm®
pH en solucién al 1%: 7.7-8.2
Solubilidad en agua: Completa
Concentracion: 99 %

No son necesarias precauciones especiales de manejo ya que se considera no es
toxico, sin embargo, debera tenerse cuidado cuando el material se encuentre en
estado acuoso, ya que es extremadamente resbaloso. Se debe almacenar en su

envase original y en lugares frescos y ventilados a temperaturas entre 4 y 32 °C.
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2.1.2 Coadyuvante de decoloracion (QL WS 1000)

Es un coadyuvante a base de polimero cationico removedor de color (ver Tabla 2.2).
El ingrediente activo de este producto es el Copolimero de Epiclorhidrin —
Dimetilamina (CECDAM) y esta aprobado como Coadyuvante de Elaboracion en el
“‘Acuerdo por el que se determinan las sustancias permitidas como aditivos y
coadyuvantes, en alimentos, bebidas y suplementos alimenticios” emitido por la
COFEPRIS, ademés de cumplir con las normas: 1ISO 9001:2008 (certificado No. FS-
2040911), certificacion Kosher Pareve (No. registro: 135) y certificacion ante la FDA
(No. registro: 172277001 62) (Quimica LEE, 2017).

Tabla 2.2 Propiedades fisicas del coadyuvante de decoloracion

Estado fisico: Liquido
Apariencia: Liquido viscoso
Color: Ligeramente amarillo
Olor: Caracteristico
Densidad: 1.0-1.1 g/cm®
pH en solucién al 1%: 3.0-5.0
Solubilidad en agua: Completa
Concentracion: 39-42%

Para su manejo es necesario usar guantes de latex, ropa de trabajo y mascarilla de
proteccion facial, en caso de contacto prolongado con la piel y ojos se debe lavar
inmediatamente con agua fresca por espacio de 15 min, de presentarse algun tipo de
irritacion es necesario consultar inmediatamente al médico. Se debe almacenar en su
envase original, herméticamente cerrado y en lugares frescos y ventilados a
temperaturas de 0 a 35 °C. Debido a las caracteristicas fisicoquimicas de los
ingredientes de esta formulacion, tiende a presentar separacion de fases por lo que

€s necesaria una previa agitacion antes de su uso.
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2.1.3 Medidor de sobremesa de pH/mV/°C (HI 2211)

El medidor de pH y temperatura de sobremesa con microprocesador de HANNA®
instruments puede también ser usado para concentracion iénica (ISE) y Potencial de
Oxidaciéon — Reduccién (ORP) en el rango mV. Las mediciones de pH son
compensadas por los efectos de la temperatura manualmente o automaticamente
con una sonda de temperatura. El instrumento esta equipado con un amplio LCD de
facil lectura, que muestra el pH (0 mV) y la temperatura simultineamente.
Indicaciones claras en el LCD guian paso a paso en el proceso de calibracién, un

indicador de estabilidad hace que éste sea un procedimiento libre de errores.

2.1.4 Espectrofotémetro (GENESYS™ 20)

El espectrofotometro visible de Thermo Scientific tiene capacidades multifuncionales
para medir una amplia gama de analitos; es fiable, robusto, compacto, de facil
operacion y sistema 6ptico confiable para garantizar resultados rapidos y precisos.
Se maneja con sélo 10 teclas y tiene una pantalla LCD multilingie con 2 lineas y 20
caracteres que permiten una visualizaciéon clara y directa de las lecturas. La fuente
de luz es una lampara de wolframio con sistema 6ptico de haz simple y un ancho de
la ranura espectral de 8nm. Posee un amplio rango operativo: 325 — 1,100 nm con

una exactitud de +/- 2.0 nm. Acepta cubetas estandar de 10 mm y tubos.

2.1.5 Refractometro digital automatico (RFM 80)
Fabricado por Bellingham y Stanley para un intervalo de 0 a 95 % de azucar con una

exactitud de + 0.1 %; utiliza una fuente luminosa de 6 V 20 watt de halégeno y

tungsteno y un limite alto de temperatura de 65 °C.
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2.1.6 Medidor digital de densidad (DMA 4500)

El densimetro digital de Anton Paar es el primer medidor de densidad en tubo U
oscilante que mide la mayor precision en amplios rangos de viscosidad y
temperatura. Tiene un oscilador de referencia unico, ademas del oscilador de tubo en
U, que proporciona estabilidad a largo plazo y hace que los ajustes a temperaturas
gue no sean 20 °C sean practicamente innecesarios. Al medir el amortiguamiento de
la oscilacion del tubo en U causada por la viscosidad del llenado de la muestra, el
equipo corrige automaticamente los errores relacionados con la viscosidad. Una
sefial acustica informa cuando haya finalizado la medicién y los resultados se
convierten automaticamente (incluyendo la compensacion de la temperatura cuando
sea necesario) en concentracion, gravedad especifica u otras unidades relacionadas

con la densidad utilizando las tablas y funciones de conversion incorporadas.

2.1.7 Polarimetro automatico (AUTOPOL IV)

Es un polarimetro digital automatico por microprocesador fabricado por RUDOLPH
RESEARCH ANALYTICAL. Posee como métodos de medicion: rotacion optica,
lectura en rotacion especifica y concentracion. Cuenta con una pantalla LCD de gran
tamafio con interfaz de usuario de pantalla tactil, indicador de temperatura con
correccion y control de ésta (sistema Temptrol™ automatico que enfria o calienta la
muestra) y fuente de luz de tungsteno — halégeno de alta intensidad que permite la

seleccion de multiples longitudes de onda.

2.1.8 Cristalizador por lotes a vacio escala planta piloto

El cristalizador por lotes a vacio es de acero inoxidable con chaqueta de

calentamiento — enfriamiento y esta conectado a un sistema de adquisicion de datos
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e imagenes (SCADA). Tiene una capacidad de 12.7779 L en su interior y 11.1029 L
en su chaqueta. El sistema ésta provisto de una bomba de vacio, un condensador de
superficie, una caldera y un motor de agitacion variable integrado. Dicho cristalizador
se encuentra en el Laboratorio de Procesos de Cristalizacion y Generacion de
Biocombustibles ubicado en el Instituto Tecnoldgico de Orizaba. En la Figura 2.1 se
muestra un diagrama del cristalizador por lotes vacio escala planta piloto descrito. La
simbologia de los componentes en el sistema de tuberias del cristalizador se sefiala
en la Tabla 2.3 y las especificaciones de los dispositivos encargados del control del
proceso y el equipo de computo del sistema se describen en la Tabla 2.4.
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Figura 2.2 Diagrama del cristalizador por lotes a vacio escala planta piloto
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Tabla 2.3 Simbologia de los componentes en el sistema de tuberias del cristalizador por

lotes a vacio
CODIGO Descripcion CODIGO Descripcion
AM Acceso a la muestra EA Extraccion de azucar
AR Agua de recirculacion EC Extraccion de condensados
B11 Bomba de suministro de agua EV Extraccion de vacio
B21, B22 | Bomba de suministro de vacio EVA Extraccién de vapor
CcC Conexién a computador M Motor
C1 Caldera, 220 V SA Suministro de agua potable
Contenedor de agua para
Cc2 ) _ TA Toma de agua
alimentacion de la caldera
Columna de condensados de
C3 TM/N Toma de muestra normal
la bomba (B21)
Contenedor de agua para i i
C4 ] . V100 Valvula de vacio
alimentacion de bomba (B21)
C5 Trampa para condensados V200 Vélvula de agua de suministro
C6 Condensador V300 Valvula de agua de recirculacién
Cc7 Trampa de mieles V400 Valvula de vapor
Vacuometro para medicion de i y
C8 » . V500 Valvula de extraccion de producto
la presion de vacio
C9 Cristalizador por lotes a vacio V600 Vélvula de condensados
Cl11 Manometro

Tabla 2.4 Dispositivos e instrumentacion del cristalizador por lotes a vacio

Cantidad Instrumento
2 Termopar tipo J temperatura de 0 a 760 °C, longitud de cable de 1 m.
2 Termopozo de 1” de diametro de entrada NPT, en acero inoxidable.
1 Bomba de vacio marca Felisa modelo FE-1400, potencia 0.33 HP.
Valvula solenoide de control proporcional para vapor de 2 vias, de latén, orificio 8 mm,
1 conexion roscada de 2" NPT, temperatura media 140 °C. Con controlador digital, marca
Burkert.
Vélvula solenoide de control proporcional de 2 vias, para regulacion de vacio, funcion
1 normalmente cerrada, de acero inoxidable, orificio de 2.0 mm, conexién roscada de V4"
NPT, temperatura media 90 °C. Con controlador digital, marca Burkert.
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Tabla 2.4 Dispositivos e instrumentacion del cristalizador por lotes a vacio (continuacion)

Cantidad Instrumento

6 Valvula solenoide de 2 vias, normalmente cerrada de 2" de diametro a 120 VCA, de
acero, marca Parker.

3 Valvula solenoide de 2 vias, normalmente cerrada de 2" de diametro a 120 VCA, de
laton, servicio vapor, marca Parker.

6 Valvula de paso para permitir flujo de agua y vapor a través de las tuberias de %" de
diametro.

. Valvula reguladora de presion marca Norgren de México 2" con entrada maxima de 21
kg/cm? y descarga de 9 kg/cm?. Temperatura maxima 234 °C.
Transmisor de vacio, marca Cole-Parmer de acero inoxidable, modelo 07356-11, rango

1 de operacién de temperatura de -29 a 71 °C, rango de operacién de presion de 30” inHg
a 30 psig, conexion ¥4”, salida de 4 — 20 mA, conexion eléctrica 3 ft cable.
Transmisor de presién, marca Cole-Parmer de acero inoxidable, modelo 68072-08, rango

2 de operacion de temperatura -40 a 85 °C, rango de operacion de presion de 0 a 100 psig,
conexion V" NPT.

1 Generador de vapor marca SUSSMAN modelo MBA9. Presién maxima de trabajo 100
psi. Voltaje de trabajo 240 VAC. Voltaje de control 120 VAC.

1 Trampa termodinamica de 72" NPT. Rango de operacion de 3.5 a 600 psi.

L Bomba hidraulica modelo QB60 marca Clean Water Pump, potencia ¥2 HP, 127 VCA de
1 fase, 3,450 rpm, 35 L/min de capacidad.

1 Bomba de vacio marca DryFast, modelo 2044, potencia 0.20 HP.

. Sistema de tuberia galvanizada para la circulacion del agua de calentamiento —
enfriamiento de 2" de didmetro.

1 Aislamiento térmico para alta temperatura a base de 1 2" de espesor de fibra de vidrio,
acabado de ldmina de aluminio calibre 26, lisa biselada, capacidad de 80 — 150 °C.

1 Manémetro de caratula marca ASHCROFT de 0 a 100 psi.

. Condensador de superficie de acero inoxidable 316, con entrada de %" y salida de 4"
con una longitud de 27” y 4” de diametro.

1 Tanque de plastico de 1,100 L de capacidad, con tapa.

. Trampa humeda de acero inoxidable 316, con una longitud de 10" y 7” de diametro,
entrada, salida y purga de 2" de diametro.
Cristalizador de acero inoxidable de 12.7779 L de capacidad, chaqueta de calentamiento

1 — enfriamiento de 11.1019 L de capacidad, 4 deflectores de 17 cm de ancho por 3.5 cm

de largo, flecha de agitacién de 39 cm de largo.
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Tabla 2.4 Dispositivos e instrumentacion del cristalizador por lotes a vacio (continuacion)

Cantidad Instrumento

Agitador para tanque cerrado modelo NSDB de % HP (0.125 HP) de potencia,
transmision directa de 1,750 rpm de 1 fase 60 ciclos, 110 VCA, totalmente cerrado sin

1 ventilacion, de acero inoxidable 316, con brida de 4” de diametro en acero inoxidable,
con flecha agitadora de 26” de longitud y '5” de diametro y un variador de velocidad con
rango de 0 a 1,750 rpm con fusible integrado.

1 Impulsor tipo propela marina de 3” de diametro con tres hojas de acero inoxidable 316.

1 Impulsor tipo de paletas planas de 3” de diametro en acero inoxidable 316.

1 Tacometro programable. Rango de 5 a 999,990 rpm.

1 Sensor Optico para distancias de 3 ft. Rango de 1 a 150,000 rpm.

1 Microscopio marca ZEIZZ Primo Star, modelo 37081. Objetivo 10X.

. Céamara monocromatica marca ZEIZZ, modelo AxioCam ERc5s, con video RS-170 con
lente de 0.19 mm por pixel. Minimo, 60 Hz.

. PC, Intel Pentium IV. Sistema operativo XP, memoria RAM 768 MB, disco duro de 40
GB.
Tarjeta de adquisicion de datos (NI PCI-6023E, NI PCI-6025E, NI PCI-6711 y NI PCI-

4 232/2). Convertidores analégico — digital y digital — analdégico que permiten la
entrada/salida de sefiales analdgicas y digitales.

2 Médulo de acondicionamiento de sefial (NI SCC-TC02).

1 Tarjeta de adquisicion de imagenes (NI PCI-1409).

2.1.9 Centrifuga de canasta

Esta constituida por un motor de la marca Baldor de 1 % HP, de velocidad variable

permitiendo hasta 1,725 rpm. Cuenta con un soporte de metal y tiene una cubierta de

acero inoxidable de 44 cm de alto por 46 cm de didmetro, donde se coloca dentro

una canasta cilindrica de 38 cm de alto por 25.5 cm de diametro, disefiada para

recibir la masa a centrifugar. La canasta esta perforada con numerosos orificios que

permiten el paso de las mieles, logrando una separacién uniforme, dejando la masa

centrifugada en una malla previamente colocada en ésta; las mieles son recolectadas

por medio de dos mangueras colocadas en la parte inferior.
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2.2 Métodos

2.2.1 Planteamiento de la estrategia para la obtencidén de azucar blanco

Se realiz6 una identificacion de las instalaciones y los parametros de operacion en el
Ingenio Beta San Miguel: Central San Miguelito, el cual es 100% productor de azUcar
calidad estandar; se puso especial atencion en la etapa de clarificacion del jugo de
cafia de azlcar y se evaluaron las condiciones adecuadas de experimentacion a
nivel laboratorio y estrategia a implementar para mejora de la obtencion de jugo
claro. De igual forma se analizé tedricamente la etapa de decoloracion del proceso
de refinacion de azucar y se determiné la estrategia para la obtencién de un jugo
decolorado sin necesidad de partir de un licor proveniente del fundido de azlcar
crudo. Finalmente, se obtuvieron datos generales de las demas etapas del proceso

con el propdsito de establecer la viabilidad del aporte tecnolégico propuesto.

2.2.2 Obtencidn del jugo de cafia de azlcar

Se obtuvo jugo a partir de la molienda de cafia de azUcar madura con las
caracteristicas de calidad requeridas por el ingenio para su procesamiento, durante
el ciclo de zafra 2016/17. Para ello, se emplearon diferentes técnicas de muestreo en
distintos puntos de la fabrica de acuerdo al tipo de jugo requerido para cada prueba.

Dichas operaciones se describen a continuacion:

=  Muestreo de jugo mezclado (jugo diluido). Se colocé un balancin a la salida de la
llave de muestreo de la linea de jugo mezclado en el area de molinos, el cual
tiene un movimiento pendular que permite recolectar homogéneamente la
muestra; al final del balancin se acomodo un recipiente limpio, en donde una vez

transcurrida una hora, se recogia la muestra contenida en él. Si las pruebas
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correspondientes para este jugo no se llevan a cabo de inmediato, es necesario

mantener la muestra en refrigeracion para evitar que se descomponga.

Muestreo de jugo alcalizado. Se coloc6 directamente un recipiente limpio y
resistente al calor, bajo la valvula de la linea de jugo alcalizado proveniente del
tanque amortiguador o “tanque flash” (antes de entrar en el clarificador) en el area
de clarificacion. Cuidadosamente, la vélvula se abri6é y cerré con ayuda de unos
guantes de carnaza, ya que el jugo alcalizado viene de los calentadores a alta
temperatura; el recipiente se llené a tres cuartas partes de su capacidad para
manipular y transportar el jugo con seguridad. La muestra que se obtiene es
totalmente homogénea, puesto que en el tanque flash se rompe la velocidad que

trae el jugo, haciendo que dentro de él haya un buen mezclado del mismo.

Muestreo de jugo filtrado. Se coloco directamente un recipiente limpio en la linea
de recirculacion de jugo filtrado que proviene de los filtros de cachaza y va al
tanque de jugo alcalizado en el area de alcalizacion; se retird el recipiente hasta
obtener la cantidad de jugo deseada. La muestra tomada es homogénea ya que
en la tuberia de recirculacion se mezcla el jugo resultante de cada filtro de

cachaza que se encuentre en operacion.

Muestreo de jugo claro. Se coloco directamente un recipiente limpio y resistente
al calor, en la linea de salida de jugo claro de la caja de derrame del clarificador
en el area de clarificacion. Para garantizar que la muestra fuera homogénea, se
desplazé el recipiente de izquierda a derecha y viceversa a través de la caja,
hasta llenarlo a tres cuartas partes de su capacidad, debido a que el jugo claro
también posee una temperatura elevada y es necesario manipularlo vy

transportarlo con precaucion.
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2.2.3 Pruebas de clarificaciéon

2.2.3.1 Preparacion del coadyuvante de clarificaciéon (floculante)

Dado que la RPAMM se encuentra en estado sélido y debe ser aplicada al proceso
de clarificacién en forma de disolucién. Se preparé ésta al 0.1% p/v, pesando 1 g de
RPAMM en balanza analitica y se disolvio en 1 L de agua potable limpia, de baja
dureza, pH neutro y a temperatura ambiente; esto se realiz6 a una agitacion lenta y
constante de aproximadamente 30 rpm durante una hora. Para facilitar la disolucion,

se puede calentar el agua a 40 °C y agitar a maximo 100 rpm.

Cuando se homogenizé por completo la RPAMM con el agua, se le dio un tiempo de
maduracién al floculante entre 60 y 90 min mas; cumplido el tiempo, se procedié a
dosificar para cada prueba, en donde, 1 mL de la solucién preparada correspondia a

1 ppm.

2.2.3.2 Velocidad de sedimentacién del jugo alcalizado

Se implementé un método para estimar la velocidad de sedimentacion del jugo
alcalizado en fabrica, utilizando como agente floculante la solucion de RPAMM
preparada. Para ello se realizaron clarificaciones a escala (pruebas de jarras) de
acuerdo con el arreglo experimental presentado en la Tabla 2.5. El desarrollo del

procedimiento se describe a continuacion.

Se tomO una muestra de 1,000 mL de jugo alcalizado y se vertid en una probeta
graduada acomodada en posicion totalmente vertical y recta. Inmediatamente
después, se midieron la temperatura y el pH del jugo, considerando que éste se
encontrara en los rangos de 80 — 100 °C y 6.8 — 7.8, respectivamente; para el

funcionamiento adecuado del floculante. De otro modo los fléculos no se forman y
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precipitan, dejando el jugo turbio. Cuando la muestra no contaba con dichas

condiciones, se devolvia hasta obtener la que fuera adecuada.

Posteriormente, con una pipeta graduada se adiciondé la dosis de floculante
correspondiente al experimento indicado por la Tabla 2.5 y se agitd vigorosamente
durante 30 s; al terminar se inicié el cronébmetro en el momento que el agitador se
retird de la probeta. Se registro el volumen de los lodos precipitados en 0, 0.5, 1.0,
1.5, 2.0, 2.5, 3.0, 3.5, 4.0, 4.5, 5.0 y 15 min. Los resultados obtenidos se presentan
en el Anexo A.l, estos se graficaron y mediante un ajuste lineal se determiné la

velocidad de sedimentacion.

Finalmente, se tom6 una muestra con la cantidad suficiente para realizar una
medicidn de turbidez al jugo clarificado obtenido en cada prueba, apenas se termino

de registrar todos los volumenes de lodos precipitados del ensayo.

Tabla 2.5 Disefio experimental para la medicién de las velocidades de sedimentacién en el

jugo alcalizado

TRATAMIENTO BLOQUE
Dosis de Dia
Floculante (ppm) 1 2 3 4 5
2 1.1 1.5 2.3 24 3.2 3.3 44 45 5.2 5.3
4 1.2 14 2.2 2.6 34 3.6 4.2 4.6 51 5.6
6 1.3 1.6 21 25 31 3.5 4.1 4.3 54 5.5

El seguimiento de las velocidades de sedimentacion en el jugo alcalizado se llevé a
cabo durante un periodo de 5 dias con el fin de recolectar datos suficientes y
confiables para garantizar precision en la medicién. Las dosis de floculante que se
analizaron fueron: 2, 4 y 6 ppm, segun recomendacion de proveedor y fabrica. Las
pruebas para cada dia se ejecutaron de acuerdo con un DBCA con una réplica, en el

orden establecido que se muestra en la Tabla 2.5.
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Se realizaron un total de 30 tratamientos aleatorizados y se efectu6 un ANOVA
empleando el software NCSS 2007 para obtener los efectos que tienen la dosis de
RPAMM empleada y el dia de muestro, sobre la velocidad de sedimentacion

(mLgg1iq0s/min) de las impurezas presentes en el jugo alcalizado.

2.2.3.3 Velocidad de sedimentacion del jugo filtrado

En el desarrollo de este trabajo, también se consideré realizar pruebas de
clarificacion del jugo filtrado en fabrica. Para estimar la velocidad de sedimentacion,
se empled el método detallado en la Seccion 2.2.3.2, sin embargo, por la naturaleza
del jugo fue necesario efectuar ciertas modificaciones para que el floculante

funcionara adecuadamente. El procedimiento resultante se describe a continuacion.

Se tomo6 una muestra de 1,000 mL de jugo filtrado y se le midio el pH. El pH de la
muestra se ajusté a un valor de 7.8 £ 0.1 adicionando lechada de cal y después se
calent6 el jugo hasta ebulliciébn (97 °C) en una parrilla eléctrica. Se aconseja que al
encalar se homogenice bien y se deje reaccionar la mezcla por lo menos 5 min,
permaneciendo en ebullicibn minimo 15 s, para garantizar buenos resultados de

coagulacion — floculacion.

Al terminar el calentamiento del jugo, se vertié cuidadosamente en una probeta
graduada acomodada en posicion totalmente vertical y recta. Posteriormente, con
una pipeta graduada se adiciondé la dosis de floculante correspondiente al
experimento indicado por la Tabla 2.6 y se agit6 vigorosamente durante 30 s; al
terminar se inici6 el cronémetro en el momento que el agitador se retir6 de la
probeta. Se registrd el volumen de los lodos precipitados en 0, 0.5, 1.0, 1.5, 2.0, 2.5,
3.0, 3.5, 4.0, 4.5, 5.0 y 15 min. Los resultados obtenidos se presentan en el Anexo
A.2, estos se graficaron y mediante un ajuste lineal se determino la velocidad de

sedimentacion.
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Finalmente, se tomd una muestra con la cantidad suficiente para realizar una
medicion de turbidez al jugo clarificado obtenido en cada prueba, apenas se termino

de registrar todos los volumenes de lodos precipitados del ensayo.

Tabla 2.6 Disefio experimental para la medicion de las velocidades de sedimentacion en el

jugo filtrado
TRATAMIENTO BLOQUE
Dosis de Dia
Floculante (ppm) 1 2 3 4 5
2 1.2 1.5 21 2.6 31 3.5 4.1 4.3 51 55
4 11 1.4 2.4 25 3.2 34 | 42 4.6 53 54
6 1.3 1.6 2.2 2.3 3.3 3.6 44 45 5.2 5.6

El seguimiento de las velocidades de sedimentaciéon en el jugo filtrado se llevo a
cabo bajo las mismas condiciones del jugo alcalizado. Las pruebas para cada dia
también se ejecutaron de acuerdo con un DBCA con una réplica, en el orden

establecido que se muestra en la Tabla 2.6.

Se realizaron un total de 30 tratamientos aleatorizados y se efectu6 un ANOVA
empleando el software NCSS 2007 para obtener los efectos que tienen la dosis de
RPAMM empleada y el dia de muestro, sobre la velocidad de sedimentacion

(mLgg1iq0s/min) de las impurezas presentes en el jugo filtrado.

2.2.3.4 Determinacion de laturbidez en jugo claro
La turbidez se considera como medida de la remocidon de impurezas del jugo claro
obtenido una vez que éste se separ0d de los lodos precipitados en cada una de las
pruebas de clarificacion. Tomando como referencia el Método ICUMSA GS 7-21

(2007), la metodologia para la determinacion de turbidez fue la siguiente:

Se pesaron 26 g de jugo claro en un matraz Kohlrausch de 100 mL, se aforé con
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agua destilada y se homogeniz6 perfectamente la solucién. Posteriormente, se
coloc6é una membrana de nitrocelulosa de 0.45 pm en un embudo de filtracion que se
conectdé a un matraz Kitasato y con ayuda de una bomba de vacio se obtuvo el
filtrado.

Se verificd que el espectrofotometro marcara 0 de absorbancia con la celda llena de
agua destilada; se vacid y enjuagoé la celda con el filtrado para después llenarla con
el resto de éste. La lectura de la muestra se efectué a 420 nm y el valor de

absorbancia adquirido se introdujo en la Ecuacion 2.1 para calcular la turbidez:

Ag X 3846
100

donde A, es la absorbancia de la muestra a 420 nm; 3846 es el factor para convertir

Turbidez del jugo claro (U.L.) = (2.1)

el indice de absorbancia directa a U. I. y 100 es el volumen de la muestra en mL.

La turbidez es una medida relativa establecida por cada ingenio azucarero
principalmente con respecto al funcionamiento de sus clarificadores; el Ingenio Beta
San Miguel: Central San Miguelito de acuerdo a datos historicos de zafra, tiene
establecido un méaximo de 22 y un minimo de 7 U. |. de turbidez, como rango de

operacion adecuado en la etapa de clarificacion.

2.2.4 Pruebas de decoloracion

2.2.4.1 Preparacion del coadyuvante de decoloracion (decolorante)
A diferencia del coadyuvante de clarificacion, el coadyuvante de decoloracion se
encuentra en estado liquido; sin embargo, para su dosificacién en las pruebas fue
necesario preparar 1 L de solucién al 0.1% v/v, esto para que cada mL de ésta fuera
equivalente a 1 ppm. Como se describié en la Seccion 2.1.2, el decolorante presenta

una concentracion de 39 — 42 % de CECDAM, por lo que fue necesario calcular

54



Materiales y Métodos

mediante la Ecuacion 2.2, el volumen de decolorante a adicionar en agua destilada

para la preparacion de la solucion.

Vi€ =V,C, (2.2)
donde V; es el volumen de decolorante en mL necesario para la solucion; C; es la
concentracion porcentual del CECDAM en el decolorante; V, es el volumen de la
solucion a preparar en mL y C, es la concentracion porcentual deseada de la

solucion a preparar.

Despejando V; y sustituyendo en la Ecuacion 2.2 los valores correspondientes a cada
término, se determind el volumen que se requirid de decolorante para preparar 1 L de
solucion al 0.1% v/v de CECDAM:

(1,000 mL)(0.1%)
_ 9 2.3
4 0% 2.5mL (2.3)

Por lo tanto, para la preparacion de la solucion, se midieron con una pipeta
graduada, 2.5 mL de decolorante y se disolvieron en 997.5 mL de agua destilada; se

homogenizo perfectamente la solucion y se procedi6 a dosificar.

2.2.4.2 Decoloracion del jugo claro

Para evaluar la remocion de color con el uso del coadyuvante de decoloracion
propuesto, se decidi6 realizar las pruebas en el jugo claro de fabrica; esto para evitar
tener una gran cantidad de impurezas o solidos como los que posee el jugo
alcalizado y fuera necesario clarificar cada muestra nuevamente. Se desarrolld un
método para la obtencion de jugo decolorado a partir del jugo claro, mediante
pruebas de jarras de acuerdo con el arreglo experimental presentado en la Tabla 2.7.

El proceso empleado se describe a continuacion.
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Se tom6 una muestra de 1,000 mL de jugo claro y se vertié cuidadosamente en una
probeta. Adicionalmente se tomaron 100 mL de la misma muestra para medirle el
°Brix y se calculd el color de acuerdo a lo descrito en la Seccion 2.2.4.3. Los

resultados obtenidos se presentan en el Anexo B.1.

Con una pipeta graduada se adicioné la dosis de decolorante correspondiente al
experimento indicado por la Tabla 2.7 y se agitO suavemente durante 3 min para
garantizar el total contacto de la muestra con el decolorante. Posteriormente, se le
dio un tiempo de contacto al decolorante de 15 min de reposo en la probeta.

Finalmente, se tomO una muestra con la cantidad suficiente para realizar una
medicién de °Brix y se calculd el color al jugo decolorado (Seccion 2.2.4.3) obtenido
en cada prueba. Los resultados se presentan en el Anexo B.2.

Una vez determinado el color tanto del jugo claro como del jugo decolorado para
cada prueba, se calculd el porcentaje de remocion de color mediante la Ecuacion 2.4;
los resultados obtenidos se presentan en el Anexo B.3.

Ci — Ct

Remocion de color (%) = x 100 (2.4)

i
donde ¢; es el color inicial o color del jugo claro y C; es el color final o color del jugo

decolorado, ambos calculados en U. I.

Tabla 2.7 Disefio experimental para la medicién de la decoloracién en el jugo claro

TRATAMIENTO BLOQUE
Dosis de Dia
Decolorante (ppm) 1 2 3
30 1.5 1.4 2.2 24 3.6 3.4
40 1.1 1.6 2.3 2.5 3.5 3.2
50 1.3 1.2 2.6 2.1 3.3 3.1
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Se dio un seguimiento a la decoloracion del jugo claro durante un periodo de 3 dias,
considerando que los parametros de calidad de éste son mas o menos uniformes a lo
largo de toda la zafra, a diferencia de los jugos obtenidos antes de la clarificacion.
Las dosis de decolorante que se analizaron fueron: 30, 40 y 50 ppm, segun
recomendacion de proveedor. Las pruebas para cada dia se ejecutaron de acuerdo

con un DBCA con una réplica, como se muestra en la Tabla 2.7.

Se realizaron un total de 18 tratamientos aleatorizados y se efectu6 un ANOVA
empleando el software NCSS 2007 para obtener los efectos que tienen la dosis de
CECDAM empleado y el dia de muestro, sobre la remocion (%) de los agentes

presentes que aportan el color al jugo claro.

2.2.4.3 Determinacién de color por absorbancia en jugos

Puesto que no se cuenta una técnica reportada que describa el analisis de color de
los diferentes jugos obtenidos del proceso, se desarroll6 una metodologia para la
determinacién de color en jugos, fundamentada en la Norma Mexicana NMX-F-526-
SCFI-2012 y en los Métodos ICUMSA GS 1/3-7 (2011), GS 2/3-9 (2005) y GS 2/3-10
(2011). La técnica utilizada para la medicion del color en el jugo claro y en el jugo

decolorado, fue la siguiente:

Se pesaron 50 g de jugo en un matraz Kohlrausch de 100 mL y se aforé con agua
destilada. Se homogenizé la muestra y después se filtré con una membrana de
nitrocelulosa de 0.45 pm en un embudo de filtracidon conectado a un matraz Kitasato

y con ayuda de una bomba de vacio se obtuvo el filtrado.

Se verificd que el espectrofotometro a 420 nm marcara 0 de absorbancia con la celda
llena de agua destilada; se vacio y enjuagé la celda con el filtrado para después
llenarla con el resto de éste y efectuar la lectura. Posteriormente, se procedio a medir

el °Brix de la muestra en el refractémetro.
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El color determinado por absorbancia en los jugos se calculd con la Ecuacion 2.5:

A
Color del jugo (U.1.) = (b)Zc) X 1000 (2.5)

donde A es la absorbancia de la muestra a 420 nm; b es la longitud de la celda en
cm; ¢ es la concentracion de sélidos de la muestra en g/cm®y 1000 es el factor para
convertir el indice de absorbancia directa a U. I.

La concentracion de los solidos de la muestra en solucién, “c”, se calcul6 con la
Ecuacion 2.6, a partir del °Brix medido y el peso especifico a 20/20 °C obtenido
mediante Tablas que presenten el °Brix, peso especifico y °Baumé de las soluciones
de azucar a 20 °C. El resultado, se sustituyé en la Ecuacién 2.5 para finalmente
determinar el color ICUMSA del jugo.

(°Bx) (Peso especifico 20/20 °C)
CcC =

100 (26)

2.2.5 Evaporacion (concentracion) del jugo decolorado

Una vez conocidos los mejores parametros de clarificacion y decoloracion del jugo de
cafia de azucar, se procedio a tratar la cantidad de jugo mezclado necesaria con los
coadyuvantes correspondientes, para posteriormente mediante evaporacion,

concentrar el jugo decolorado y prepararlo para cristalizacion.

La evaporacion se llevé a cabo en un recipiente de aluminio, sobre una patrrilla de
calentamiento, a presion atmosférica y agitando constantemente para favorecer la
conveccion y evitar asi la caramelizacion del jugo. Mediante el refractometro se
monitored el °Brix del jugo para saber en qué momento ya se habia alcanzado el

punto de concentracion deseado.
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Para conocer la cantidad de agua a evaporar del jugo decolorado vy
consecuentemente la cantidad necesaria de éste a concentrar para la cristalizacion a
nivel planta piloto, se emplearon las Ecuaciones 2.7 — 2.9 desarrolladas por Hugot
(1974).

Partiendo de la Ecuacion 2.7, que indica que el volumen de los materiales disueltos

es el mismo antes y después de la evaporacion:

JBj=M:-Bp (2.7)
de donde el volumen de la meladura esta dado por la Ecuacion 2.8:
M=y 2 2.8
=15 (28)
por lo tanto, el volumen del agua por evaporar se calcul6 con la Ecuacion 2.9:
B;
E=]—S=](1——> (2.9)
B

Siendo E el volumen en L del agua por evaporar; J el volumen en L del jugo

decolorado; M el volumen en L del jugo concentrado o meladura; B; los °Bx del jugo

decolorado y B,, los °Bx del jugo concentrado o meladura.

2.2.6 Caracterizacion de las propiedades fisicoquimicas de Ilos

diferentes jugos obtenidos en el proceso

A nivel industrial, el laboratorio de fabrica monitorea constantemente diversas
propiedades fisicoquimicas de los productos obtenidos en cada etapa del proceso
para tener un control estricto y garantizar asi la calidad final del aztcar. Considerando
el mismo objetivo para este proyecto; se llevdé a cabo la determinacion de dichas
propiedades para los diferentes jugos resultantes de cada prueba realizada al jugo de
cafa de azulcar; especificamente se seleccionaron 5 de estas como las principales a

analizar: pH, °Brix, Pol (sacarosa aparente), pureza y color.
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Basandose en los manuales de operacion de los equipos utilizados y las normas y
técnicas analiticas vigentes, la caracterizacion de los jugos se llevé acabo para las

dos corridas experimentales de cristalizacion (original y réplica).

2.2.6.1 Determinacion de pH

El monitoreo del pH se realiz6 de acuerdo al método para determinar el pH en
muestras de jugos de cafia de azucar que se encuentra establecido en la Norma
Mexicana NMX-F-266-SCFI-2012. ElI potenciometro utilizado proporciona
automaticamente mediciones de pH compensadas por los efectos de la temperatura
a través de una sonda, por lo que se obtuvieron lecturas confiables, ya que los jugos
fueron sometidos a diversos cambios de temperatura para producir las reacciones de
clarificacion deseadas. Al término de cada medicion es necesario que el electrodo y
la sonda de temperatura del equipo se limpien e introduzcan en agua destilada, para

garantizar lecturas precisas y constantes de muestras posteriores.

2.2.6.2 Determinacion de °Brix

Los analisis se realizaron con base en la Norma Mexicana NMX-F-436-SCFI-2011, la
cual establece el método del refractometro para determinar el °Brix en muestras de
jugos de cafia de azucar. El refractometro digital empleado corrige automaticamente
la temperatura a 20 °C, por lo que la lectura indicada por el equipo es directamente el

°Brix de la muestra.

Para algunas pruebas el °Brix fue determinado en el medidor digital de densidad,
donde adicionalmente se obtuvieron lecturas de densidad de las muestras
analizadas; para evitar correcciones de temperatura las determinaciones se
realizaron a 20 °C, gracias a que el equipo cuenta con un sistema de control para
realizar los andlisis a la temperatura fijada por el usuario. Para ello, por medio de una

jeringa Luer se tomaron 2 mL de muestra y se inyectaron lentamente a la celda de
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medicion (tubo en U), verificando que no existieran burbujas de aire en la celda y que
la muestra no las contuviera; se esperd a que la temperatura se estabilizara en el
equipo y se procedio a tomar la lectura registrada en la pantalla digital del mismo. Al
término de cada medicion se procedi6 a lavar y secar la celda y la jeringa para evitar

asi la contaminacion de la muestra siguiente.

2.2.6.3 Determinacién de Pol

La determinacion de Pol (sacarosa aparente) en las muestras de jugos de cafa de
azucar fue de acuerdo a la Norma Mexicana NMX-F-271-1991, por el método del
peso normal. Sin embargo, el procedimiento fue modificado debido a que
actualmente el uso de subacetato de plomo se encuentra prohibido para realizar
andlisis de alimentos, por su alto riesgo a la salud y al medio ambiente; en sustitucion
se empled octapol, que es un producto quimico en polvo que se usa como
clarificante o floculante en muestras de agua y productos contaminados con
sustancias solubles, teniendo una accion que le permite en pocos segundos obtener
una muestra clara (ATS, 2016), suficientemente libre de color y turbiedad como es

requerida la solucion para esta determinacion.

Antes de cada medicion se calibro el polarimetro a 0% Pol con el tubo polarimétrico
lleno de agua destilada a 20 °C, el cual se vaci6 y enjuag6 de una a dos veces con la
soluciéon preparada y posteriormente se llené con la misma, verificando que no
existieran burbujas de aire a lo largo del tubo; entonces se procedi6 a realizar la
medicion colocando el tubo en el porta muestras del polarimetro y una vez que la
lectura en la pantalla digital del equipo dejo de oscilar, se registré directamente el
valor obtenido. Todas las polarizaciones de las diferentes muestras deben ser

efectuadas a 20 °C para evitar cualquier correccién de temperatura.

2.2.6.4 Determinaciéon de pureza
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La pureza de los jugos de cafia de azucar es un valor calculado que corresponde a la
razon porcentual de sacarosa (o Pol) respecto al total de sélidos solubles (°Brix)
contenidos en un producto azucarado. Determinados el %Pol (Seccion 2.2.6.3) y el
°Brix (Seccion 2.2.6.2) del jugo, el coeficiente de pureza se obtuvo usando la
Ecuacién 2.10 (Chen, 2000):

%Pol

- x 100 (2.10)
Bx

Pureza (%) =

2.2.6.5 Determinacién de color

La determinacion de color en los jugos se realizé con la metodologia ya descrita en la
Seccion 2.2.4.3, en donde especificamente se describe la técnica utilizada para la
medicion de color en el jugo claro y en el jugo decolorado; pero para los jugos
obtenidos antes de la clarificacion, en este caso jugo mezclado y jugo alcalizado, asi
como para la meladura, al ser productos de color oscuro, fue necesario inicialmente
ajustar su pH hasta 7.0 + 0.2 con NaOH 0.1 N y se pesaron 26 g de jugo en vez de
50 g, debido a que los jugos claro y decolorado no se deben solubilizar de mas por
su claridad, ya que esto puede hacer que la lectura de absorbancia sea errénea.
También fue necesario realizar una doble filtracion para este tipo de productos,
primero con una membrana de nitrocelulosa de 0.8 um y después con otra de 0.45
um y el filtrado obtenido se leyd en el espectrofotometro a 560 nm de absorbancia.
Una vez que se atendieron dichas modificaciones a la metodologia, se calculé el

color con las Ecuaciones 2.5y 2.6, previamente descritas.

2.2.7 Cristalizacion de jugo de cafia de azucar a nivel planta piloto
Para la obtencion del azucar blanco, se llevdo a cabo la cristalizacion del jugo
decolorado concentrado (meladura) obtenido como describe la Seccion 2.2.5; esto

con la finalidad de reproducir a nivel planta piloto el proceso industrial de
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cristalizacion de azucar de cafia, pero a través de un jugo con mejores condiciones
de color y pureza. La corrida experimental junto con una réplica se realizaron en el
cristalizador por lotes a vacio escala planta piloto, usando un perfil de regulacion
dinamica de presion de vacio (“enfriamiento natural adiabatico”), segun lo reportado
por Bolafios et al. (2008). Se consideraron las condiciones de operacion presentadas
en la Tabla 2.8, empleadas por Diaz (2011) para la cristalizacion de meladura a nivel

planta piloto.

Tabla 2.8 Condiciones de operacion para cristalizar meladura

PARAMETRO MELADURA
Concentracién inicial p = 1.36934 g/cm®
Temperatura inicial 72 °C
Carga 12 L
Presion de vacio 21.5a 25inHg
Masa de semilla sembrada 8¢
Tamaho de semilla sembrada 180 um
Tiempo de sembrado 1 min
Tiempo de batch 120 min
Velocidad de agitacion 250 rpm

Al término de cada corrida experimental se procedié a descargar completamente el
cristalizador, la masa cocida obtenida (cristales mas licor madre) se introdujo a una
centrifuga de canasta por un tiempo aproximado de 10 min a 900 rpm y aplicando
manualmente pequeias cantidades de agua dosificadas mediante un rociador, lo que
permiti6 una eficiente separacion de los cristales del licor madre o miel.
Posteriormente, el azucar obtenido fue llevado en charolas a una estufa de
laboratorio, en donde se sometié a un secado intermitente a una temperatura entre

70y 95 °C para evitar el dafio que sufre el azlcar a altas temperaturas.

2.2.8 Caracterizacion de las propiedades fisicoquimicas del azucar
blanco obtenido a nivel planta piloto
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A nivel industrial, el laboratorio de fabrica en el &rea de control de calidad, analiza las
propiedades fisicoquimicas del azlcar obtenido al final del proceso para garantizar
gque cumpla con las especificaciones de calidad requeridas por el cliente.
Considerando el mismo objetivo para este proyecto; se llevd a cabo la determinacion
de ciertas propiedades para evaluar si el azlUcar blanco obtenido cumple
particularmente con las especificaciones de la Norma Mexicana NMX-F-516-SCFI-
2004; se seleccionaron 4 de estas como las principales a analizar: Distribucion de
Tamafio de Cristal (DTC), Masa de Cristal Formada (MCF), Pol y color.

Basandose en los manuales de operacion de los equipos utilizados y las normas y
técnicas analiticas vigentes, se llevo acabo la caracterizacion del azucar blanco

obtenido en cada corrida experimental (original y réplica).

2.2.8.1 Determinacién de la DTC

Se analizé la DTC mediante micrografias de las muestras extraidas en cada tiempo
de muestreo durante las corridas experimentales, esto de acuerdo a la técnica
reportada por Ramos y Valdés (2016). Para ello fue necesario la extraccion de 3 mL
de solucién sin filtrar, los cuales se depositaron en un porta objetos para poder
realizar la toma de las imagenes desde el microscopio mediante la camara digital que
se encuentra conectada a éste; estas imagenes se procesaron en el software NI
Vision Assistant 2014, para obtener las areas en pixeles de los cristales formados a
través del proceso de cristalizacion y poder asi calcular los momentos de la DTC (%

namero, % longitud, % superficie y % volumen).

2.2.8.2 Determinacion de la MCF

Se calculd la MCF para cada tiempo de muestreo de las corridas experimentales,

mediante el procedimiento empleado por Bolafios (2000), haciendo uso de un
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dispersante que no modifique las propiedades fisicoquimicas del azucar ni de su

solucién acuosa, en este caso cloroformo.

2.2.8.3 Determinacién de Pol

Se determind la polarizacion del azacar blanco cristalizado por el método establecido
en la Norma Mexicana NMX-F-079-SCFI-2012.

2.2.8.4 Determinacion de color por absorbancia en azlicares

La determinacion de color en el azlUcar blanco se realiz6 mediante la técnica
reportada en la Norma Mexicana NMX-F-526-SCFI-2012.

2.2.9 Comparacion de los productos de azucar blanco (planta piloto)

con los generados por el ingenio azucarero (fabrica)

Se recopilaron las especificaciones fisicoquimicas de consumo, establecidas en las
Normas Mexicanas vigentes, para cada tipo de azucar producido en los ingenios del
pais, siendo estos de cuatro calidades principales: crudo, estandar, blanco especial y
refinado. Especificamente se compararon los resultados de polarizacién y color
obtenidos en el proceso de elaboracion de azucar blanco propuesto, con respecto a

los determinados por normatividad para cada tipo de azucar.

Una vez evaluado si el azucar blanco obtenido cumple particularmente con las
caracteristicas de calidad de la Norma Mexicana NMX-F-516-SCFI-2004, referente al
azucar blanco especial;, se establecieron las ventajas y diferencias del proceso
propuesto con respecto a las técnicas existentes de obtencién de azucar blanco, asi
como también las referentes a la fabricacion de los otros tipos de azucar. Finalmente,

se determino la viabilidad de aplicacion de la estrategia desarrollada en este trabajo.
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CAPITULO 3 RESULTADOS Y DISCUSION

3.1 Estrategia para la obtencion de aztcar blanco

Una vez evaluado el proceso de elaboracién de azucar estdndar en el Ingenio Beta
San Miguel: Central San Miguelito y el proceso de refinacion de azucar en forma
tedrica; se analizaron las condiciones de operacion de cada etapa de procesamiento,
asi como también de los equipos bésicos existentes en un ingenio azucarero, para
establecer una estrategia de adecuacién al proceso ya instaurado para la obtencion
de azucar blanco. En la Figura 3.1 se presenta el diagrama general de proceso de la
estrategia desarrollada (sefialada en color verde), correspondiente a las etapas

necesarias para la instalacién de una linea de produccion de azucar blanco.

Lechada CECDAM N Jugo Claro
de Cal Tanque
Cafia de Azlcar Flash
Calentamiento Ju
go
Yy Y Claro
agazo Jugo Mezclado
> RPAMM
Jugo Alcalizad
[ ] y Decolorado
MOLIENDA
Alcalizacion
Lechada CECDAM
de Cal Jugo Alcalizado y
. ecolorado
CLARIFICACION Y —> graMm
DECOLORACION Calentamiento
Jugo Alcalizacion i
Filtrado CLARIFICACION Y

SECADO DECOLORACION

Lodos Cachaza
2~ @]_>

Filtracion

Condensados

. Masa Cristalizada
Azlcar
Lodos

mﬁﬁﬂﬁﬁw

CRISTALIZACION

AZUCAR \—l ) Mieles )
BLANCO CENTRIFUGACION EVAPORACION

Figura 3.1 Estrategia de proceso para la obtencion de azucar blanco

Como se observa, el proceso propuesto contempla todas las operaciones basicas
para la obtencién habitual de azlcar crudo, sin embargo, éste tiene modificaciones
en la etapa de clarificaciéon y también se adiciond la etapa de decoloracion, la cual

Unicamente se presenta en el proceso de refinacion. Dichas etapas se deben operar

67



Resultados y Discusion

en forma consecutiva y las estrategias tomadas para cada una, junto con sus

particularidades, se describen en las Secciones 3.1.1y 3.1.2.

Una de las ventajas mas significativas del planteamiento del proceso de obtencién de
azucar blanco, corresponde al menor requerimiento de infraestructura (etapas y
equipos) respecto a la instalacion de una refineria; incluso sin mayor problema puede
implementarse en ingenios productores de azucar estandar, ya que en comparacion
con el proceso de elaboracion de azucar refinada, no es necesario que se elabore
azucar crudo para que sea fundido y entonces después pueda ser decolorado, lo que
evidentemente requiere un amplio niumero de operaciones, implicando con ello un

mayor costo de produccion.
3.1.1 Estrategia para la etapa de clarificacion
La Figura 3.2 detalla la estrategia desarrollada (sefialada en color azul) para la

implementacion de una etapa mas eficiente de clarificacion del jugo de cafa de

azucar.

Lechada CECDAM 5 ( N Jugo Claro
de Cal ) Tanque

Flash
Calentamiento > Jugo
e Claro
Mezclado
(> ] Jugo Alcalizad: RPAMM _
y Decolorado

Alcalizacion

Lechada L CECDAM 3 Alcalizad
3 de Cal \ﬂ “Pecoiorada”
CLARIFICACION Y > oo PAMM
DECOLORACION Calentamiento
Jugo Alcalizacion |
Filtrado CLARIFICACION Y
DECOLORACION
N Cachaza
A _}
A TN A

Filtracion Lodos

Jugo Claro

Figura 3.2 Estrategia de proceso para la etapa de clarificacién
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Se consideré la configuracién usual empleada por la mayoria de los ingenios
azucareros, pero con la modificacion principal de que el jugo filtrado obtenido de los
filtros de cachaza, no se recirculara al tanque de alcalizacion del jugo mezclado
como comunmente se realiza; sino se sumara al proceso una linea de clarificacion en
menor volumen que pueda tratar éste jugo por separado, para evitar que altere las
propiedades del jugo mezclado extraido en el area de molinos, ya que el jugo filtrado
al ser obtenido de la compresion de los lodos decantados del clarificador, ya no

presenta las mismas caracteristicas de calidad de un jugo recién obtenido.

Lo anterior, deriva para evitar algunas problematicas comunes en el proceso
continuo; como que la capacidad del tanque de alcalizacion se ve rebasada muy
rapido por manejar los dos volimenes de jugos (mezclado vy filtrado), haciendo que
en ocasiones sea necesario pausar la molienda para alcalizar y clarificar
adecuadamente todo el jugo contenido tanto en el tanque de alcalizacion como en el
clarificador, provocando con ello, un tiempo perdido en fabrica que afecta las cifras
de produccion del ingenio. Asi, al clarificar por separado el jugo filtrado, se agiliza la
etapa principal de clarificacién, aumentando hasta en un 15% la capacidad de
molienda, ya que ése es el porcentaje aproximado del jugo recirculado que es
recuperado de los lodos filtrados; con esto, el tanque de alcalizado se llenara
Unicamente con jugo mezclado, que ademas no afectara su pureza por combinarse
con otro jugo de menor calidad. También, en dado caso que sea mas tardado
clarificar el jugo filtrado, no se requerira realizar ninguna demora en la produccion,

puesto que el suministro de jugo claro a los evaporadores sera constante.

Asimismo, la estrategia planted una mejora con respecto a las técnicas tradicionales
manejadas por los ingenios azucareros, en donde por lo general, utlizan cal y
calentamiento como Unicos medios para clarificar el jugo mezclado; la mejora implica
el uso de la RPAMM como coadyuvante de clarificacidon (floculante) para precipitar
las impurezas mas significativas que posee el jugo (basura y bagazo), obteniendo en

poco tiempo de retencion una muestra clara del mismo.
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Para el buen funcionamiento de la RPAMM, es necesario realizar en primer lugar una
adecuada alcalizacion del jugo mezclado; para ello, no se descartd el proceso de
defecacion simple puesto que por rendimiento y economia es el mejor, pero se
deben considerar ciertas especificaciones de operacion en él para asegurar buenos
resultados, éstas son:

e Afadir la cal como lechada (cal disuelta en agua) con 15 °Bé (p = 1.116), sin
pasar de 20 °Bé que corresponden al maximo permitido y mas alla del cual las
bombas y las tuberias ya se taponan frecuentemente.

e La calidad de la cal empleada debe tener del 90 al 95% de CaO y este parametro
debe analizarse frecuentemente.

e Laregulacion de la cantidad de cal debe ser de alimentacién automatica mediante
el control del pH el cual debe oscilar de 7.2 a 7.8.

e La alcalizacion debe realizarse antes de calentar el jugo (“en frio”) para prevenir
reacciones tempranas en éste que hagan que comience a degradarse por accion
del calor y que no se coagulen debidamente las impurezas.

e El tanque de alcalizacion debe tener una agitacién lenta y constante que permita
una adecuada homogenizacion del jugo con la lechada de cal, favoreciendo el

tiempo de reaccion.

En segundo lugar, el calentamiento del jugo también tiene influencia en la reaccion
con la RPAMM, ya que si éste no tiene una temperatura de 80 °C o mayor, no se
producira una apropiada floculacion. La temperatura a la cual se debe llevar el jugo
ya alcalizado debe ser la de ebullicion (105 — 110 °C), en ése rango basta para una
buena coagulacion de las impurezas; se tiene que evitar el sobrecalentamiento del
jugo, puesto que las elevadas temperaturas ademas de degradar la sacarosa,

pueden disolver impurezas ya coaguladas, lo que generara una mala clarificacion.

Finalmente, el mejor método de decantacion considerado es el llevado a cabo en
decantadores continuos y cerrados que favorecen la velocidad de sedimentacién de

las impurezas y no permiten que el jugo pierda temperatura antes de la evaporacion.
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3.1.2 Estrategia parala etapa de decoloracién

La Figura 3.3 detalla la estrategia desarrollada (sefialada en color morado) para la
adicion de una etapa de decoloracion para el proceso de obtencién de azucar blanco.
Esto representa una mejora o novedad ya que la etapa de decoloracion se lleva a
cabo Unicamente en el proceso de refinacidbn de azucar, pero una vez que ya es
obtenido un azucar crudo que se funde, para clarificarlo nuevamente y después
decolorarlo. En esta estrategia se consider6 que no es necesario elaborar el aztcar
crudo, sino que el tratamiento de decoloracion en las condiciones adecuadas, puede
ser aplicado directamente al jugo permitiendo remover los componentes que le

aportan el color al mismo.
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Figura 3.3 Estrategia de proceso para la etapa de decoloracién

Como se observa, no se requiere la instalacion de nueva infraestructura para
implementar la etapa de decoloracion, unicamente basta una adecuaciéon en la linea
de clarificacion establecida en el proceso de fabricacion de azucar crudo o estandar

para lograr dicho objetivo. La decoloracion del jugo considera el uso del CECDAM
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como coadyuvante de decoloracion (decolorante), por ser un excelente absorbente
cationico de colorantes de elevado peso molecular como los del jugo de cafia.

La adecuacion a la etapa de clarificacion se debe realizar en el tanque de
alcalizacién, en donde ademas de adicionar la lechada de cal, se debe agregar el
CECDAM en solucion a flujo lento y regulado. Se eligié el tanque de alcalizacion
debido a sus caracteristicas, ya que al contar con agitacion constante permitird un
buen contacto del decolorante con el jugo, favoreciendo la reaccion de decoloracion,
la cual adicionar4 a los codgulos formados por la cal, parte de los colorantes
presentes en el jugo.

El calentamiento posterior del jugo, el cual ademas de alcalizado estara en gran
parte decolorado, beneficiara el efecto decolorante del CECDAM, el cual terminara
su reaccion total de decoloracion en el clarificador junto con la RPAMM, haciendo
gue en ése equipo no solo se esté llevando a cabo una clarificacion sino también una
decoloracion. El jugo obtenido como producto del clarificador, se denominara jugo
claro como habitualmente se hace, sin embargo, ése jugo ya habra sido separado no
nada mas de los lodos o impurezas, sino de igual forma de los colorantes que hasta

esa etapa del proceso pueda contener.

Se deben realizar las mismas operaciones para la modificacion implementada en el

tratamiento del jugo filtrado, para que cuando se mezclen los jugos claros de ambas

lineas de clarificacién, estos tengan las mismas propiedades.

3.2 Clarificacién del jugo de cafia de azucar

3.2.1 Velocidad de sedimentacion del jugo alcalizado

En la Tabla 3.1 se muestran las velocidades de sedimentacion del jugo alcalizado

(expresadas en mLggiq0s/min) obtenidas en cada prueba ejecutada (Ver Anexo A.1).

72



Resultados y Discusion

Tabla 3.1 Velocidades de sedimentacion calculadas del jugo alcalizado

Dosis de Dia
Floculante
1 2 3 4 5
(ppm)
2 740 500 690 560 590 710 660 690 650 630
4 480 620 600 670 730 800 680 710 680 760
6 700 630 670 670 660 730 710 700 710 740

Tomando en cuenta Unicamente la concentracion de la RPAMM para evaluar su
eficiencia, se tiene que en promedio la mayor velocidad de sedimentacion de las
impurezas se logré a 6 ppm con 692 mLggjiq0s/min, sobre 673 mLggjiq0s/min a 4 ppm
y 642 mLgg1iq0s/min @ 2 ppm; indicando que es necesario manejar concentraciones
altas de floculante para lograr buenos resultados. Lo anterior pudiera significar una
desventaja econdmica considerable al implicar un mayor gasto en insumos y con
esto elevar el costo de producciéon, sin embargo, la RPAMM es hasta 70% mas
econOmica en comparacién con varios floculantes como el sulfato de alimina, el cual
persigue el mismo objetivo en el proceso, pero su uso representa una gran inversion,
ademas que incrementa la cantidad de sulfitos presentes en el producto final, los
cuales son perjudiciales para la salud y provocaran que no se cumpla con las

especificaciones de calidad requeridas.

El ANOVA de los resultados obtenidos, se detalla en la Tabla 3.2. Como se observa
la concentracidén de floculante (tratamiento), no presentd un efecto significativo en la
velocidad de sedimentacion de las impurezas del jugo alcalizado. Por otro lado,
pareciera haber una diferencia significativa en el dia de operacion (bloque) porque la
media de cuadrado es relativamente grande comparada con la del error, sin embargo
F se anula ya que no es una prueba exacta, sino aproximada, debido a que sélo se
aleatorizo dentro del bloque. El efecto que tiene el dia de operacion en la variable de
respuesta se debe a que la calidad de la cafia de azucar varia no solo con el dia,
sino también con el lote y el mes de trabajo, haciendo que la cantidad de impurezas

presentes en ella sea cambiante, por lo que los sélidos pueden tener mayor o menor
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peso molecular, afectando asi directamente la velocidad de su remocion.

Tabla 3.2 ANOVA de las velocidades de sedimentacion del jugo alcalizado

Fuente de Grados de Sumade Cuadrados Potencia
variacion libertad cuadrados medios F Valor-P (Alfa=0.05)
A: C_FLOCULANTE 2 12740 6370 1.54 0.236045 0.292907
B: DIA 4 37886.67 9471.667

S 23 95243.34  4141.015

Total (Ajustado) 29 145870

Total 30

* Término significativo en alfa = 0.05

En la Figura 3.4 se presenta la grafica de medias correspondiente al efecto de la
concentracion de floculante en la variable de respuesta. Se observa que a una baja
concentracion de RPAMM (2 ppm) hay una menor velocidad de sedimentacion, en
cambio, al aumentar la concentracion se ve incrementada la rapidez de precipitacion
de los solidos; sin embargo, como la concentracion no presenta influencia sobre la
velocidad de sedimentacion, puede utilizarse cualquiera de las concentraciones

analizadas o cantidades entre éstas.
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Figura 3.4 Efecto de la concentracién de floculante sobre la velocidad de sedimentacion

del jugo alcalizado
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El criterio para definir la concentracibn mas eficiente de trabajo, se determind en
base a que el ingenio considera como parametro de operacion industrial que una
velocidad de sedimentacién de 500 mLggiqos/min es el promedio optimo de
precipitacién de los sélidos en el clarificador, resultando con esto que los tiempos de
produccion en fabrica sean eficaces y no se vean perjudicadas ninguna de las etapas
posteriores a la clarificacion. Por lo tanto, 4 ppm se define como la mejor
concentracion de trabajo del floculante, ya que favorece la precipitacion de los
sélidos en aproximadamente 35%; previniendo asi que no haya una buena
clarificacion por utilizar concentraciones bajas (2 ppm) y evitando que a
concentraciones altas (6 ppm), ademas de un posible mayor costo de operacion, se
utilice mas concentracién de lo permitido para el uso de RPAMM como aditivo en
procesos alimentarios que es de 8 ppm, segun lo establecido por el Cddigo
Alimentario de la Organizacion de las Naciones Unidas para la Alimentacion y la
Agricultura (FAO, por sus siglas en inglés) y la Organizacion Mundial de la Salud
(OMS), junto con las regulaciones de organismos como la FDA y COFEPRIS,

estando asi dentro de las buenas practicas de manufactura.

3.2.1.1 Turbidez en el jugo claro obtenido del jugo alcalizado

La Tabla 3.3 presenta las medidas de turbidez en el jugo claro obtenido una vez que
se decantaron los lodos en cada experimentacion realizada al jugo alcalizado. Una
vez adquiridas las lecturas de absorbancia de las diferentes muestras (Seccion
2.2.3.4), se hicieron los célculos correspondientes usando la Ecuacion 2.1, en donde

la turbidez se encuentra expresada en U. I. (Ver Anexo A.1.1).

Se observa gue todos los resultados obtenidos de turbidez se encuentran dentro del
rango que el ingenio sefiala como el adecuado para medir la eficiencia de la etapa de
clarificacion (7 — 22 U. 1.), teniendo en promedio de todas las experimentaciones
realizadas, una turbidez de 19.25 U. I., siendo este un parametro aceptable de

calidad del jugo claro, ya que 22 U. I. es el valor 6ptimo hasta ahora registrado.
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Tabla 3.3 Medidas de turbidez en el jugo claro obtenido del jugo alcalizado

Dosis de Dia
Floculante
1 2 3 4 5
(Ppm)
2 18.73 19.19 | 19.42 18.85 | 21.96 21.92 | 20.96 19.08 | 18.92 19.58
4 18.31 20.27 | 17.85 20.99 | 21.77 23.11 | 1854 19.38 | 16.42 15.49
6 18.19 19.65 | 15,58 1996 | 21.19 22.31 | 17.88 18.69 | 16.96 16.27

En la Tabla 3.4 se presenta el ANOVA de los resultados obtenidos; teniendo que la
concentracion de floculante (tratamiento) no presenta un efecto significativo en la

turbidez medida en el jugo claro.

Tabla 3.4 ANOVA de la turbidez en el jugo claro obtenido del jugo alcalizado

Fuente de Gradosde Sumade  Cuadrados Potencia
variacion libertad cuadrados medios F Valor-P (Alfa=0.05)
A: C_FLOCULANTE 2 7.133927 3.566963  2.38 0.115194 0.431085
B: DIA 4 71.99416  17.99854

S 23 3450631 1.500274

Total (Ajustado) 29 113.6344

Total 30

* Término significativo en alfa = 0.05

En la Figura 3.5, se presenta la grafica de medias correspondiente al efecto de la
concentracion de floculante en la variable de respuesta. Se observa que la
concentracion de RPAMM no influye en la turbidez que tiene el jugo claro, esto
significa que el floculante Unicamente afecta a la precipitacion de las impurezas del
jugo para clarificarlo adecuadamente. Por otro lado, aunque el dia de operacion
parece ser significativo, F se anula por la restriccion de aleatorizacion; dicha
significancia también corresponde a la calidad de la cafia de azlcar, ya que al ser
diversa genera diferentes tipos de jugo, unos mas complejos que otros segun su
composicién, por lo que aunque se clarifiquen apropiadamente, puede haber aun

algunos componentes que afecten el grado de turbidez.
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Figura 3.5 Efecto de la concentracion de floculante sobre la turbidez en el jugo claro

obtenido del jugo alcalizado

3.2.2 Velocidad de sedimentacion del jugo filtrado

En la Tabla 3.5 se muestran las velocidades de sedimentacién del jugo filtrado

(expresadas en mLgy)iq0s/min) obtenidas en cada prueba ejecutada (Ver Anexo A.2).

Tabla 3.5 Velocidades de sedimentacién calculadas del jugo filtrado

Dosis de Dia
Floculante
1 2 3 4 5
(Ppm)
2 0 115.09 | 79.936 80.364 | 72.545 86 0 0 57.047 165.64
4 135.24 132.36 | 90.545 103.27 546 540 | 185.71 150.29 770 274.29
6 0 117.82 300 93.273 600 258 440 184 380 780

Tomando en cuenta Unicamente la concentracion de la RPAMM para evaluar su
eficiencia, se tiene que en promedio la mayor velocidad de sedimentacion de las
impurezas se logré a 6 ppm con 315.31 mLggjiqos/min, sobre 292.77 mLggjiqos/min a
4 ppm y 65.66 mLgyig0s/min @ 2 ppm; indicando que es necesario manejar
concentraciones altas de floculante para lograr buenos resultados. Lo anterior se

presenta debido a que el jugo filtrado al provenir de los filtros de cachaza, contiene
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una enorme cantidad de solidos, por lo que para la sedimentacién de estos es
necesaria una mayor concentracion de floculante; sin embargo, como se detall6 en la
Seccion 3.1.2, la estrategia para la etapa de clarificacion del jugo filtrado contempla
un clarificador de menor capacidad, por lo que aunque se trabaje el floculante a la
concentracion mas alta, el volumen de éste a dosificar no sera tan grande como el

requerido para la sedimentacion de las impurezas en el jugo alcalizado.

El ANOVA de los resultados obtenidos, se detalla en la Tabla 3.6. Como se observa
la concentracion de floculante (tratamiento), presenta un efecto significativo en la
velocidad de sedimentacion de las impurezas del jugo filtrado. También, hay
posibilidad de una diferencia significativa en el dia de operacion (bloque), pero de
igual modo F se anula por no ser una prueba exacta. El efecto que tiene el dia de
operacion en la variable de respuesta se debe a que los sdélidos o cachaza que se
extraen del clarificador para filtrarlos y obtener asi el jugo filtrado, varian
considerablemente en cada carga de jugo alcalizado que éste recibe, debido
principalmente a la calidad del lote de cafia de azlcar que se muele y la eficiencia
gue tenga la etapa de clarificacién en sedimentar la mayor cantidad de impurezas
gue contenga el jugo; por lo que en cachazas mas densas sera mas facil la

extracciéon de un jugo filtrado con una cantidad no tan elevada de sélidos.

Tabla 3.6 ANOVA de las velocidades de sedimentacion del jugo filtrado

Fuente de Grados de Sumade Cuadrados Potencia
variacion libertad cuadrados medios F Valor-P (Alfa=0.05)
A: C_FLOCULANTE 2 381366.2 190683.1  7.69 0.002767* 0.917528
B: DIA 4 493841 123460.3

S 23 5701419 24788.78

Total (Ajustado) 29 1445349

Total 30

* Término significativo en alfa = 0.05

En la Figura 3.6 se presenta la grafica de medias correspondiente al efecto de la

concentracion de floculante en la variable de respuesta. Se observa que a una alta
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concentracion de RPAMM (6 ppm) hay una mayor y mejor velocidad de
sedimentacion, en cambio, al disminuir la concentracion se ve muy reducida la
rapidez de precipitacion de los sélidos, lo que provocaria que la clarificacion del jugo

filtrado no fuera efectiva.
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Figura 3.6 Efecto de la concentracién de floculante sobre la velocidad de sedimentacion

del jugo filtrado

El criterio para definir la concentracion mas eficiente de trabajo, se determind en
base a que como la etapa de clarificacion del jugo alcalizado varia constantemente,
es mejor garantizar que la etapa de clarificacion del jugo filtrado sea eficiente,
empleando una concentracion elevada de floculante. Por lo tanto, 6 ppm se define
como la mejor concentracion de trabajo, ya que como se observé en las pruebas, es
la que mas favorece la precipitacion de los sdlidos, previniendo asi que no haya una
buena clarificacién por utilizar concentraciones bajas. Respecto al costo de operacion
que se pueda generar por utilizar una alta cantidad de floculante, es importante
recordar que la linea de clarificacion del jugo filtrado es de menor volumen, la
RPAMM es econdmica y dicha estrategia trae grandes beneficios al proceso, ademas

de que esa concentracion esta dentro de las buenas practicas de manufactura.
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3.2.2.1 Turbidez en el jugo claro obtenido del jugo filtrado

La Tabla 3.7 presenta las medidas de turbidez en el jugo claro obtenido una vez que
se decantaron los lodos en cada experimentacion realizada al jugo filtrado. Una vez
adquiridas las lecturas de absorbancia de las diferentes muestras (Seccion 2.2.3.4),
se hicieron los calculos correspondientes usando la Ecuacion 2.1, en donde la

turbidez se encuentra expresada en U. |. (Ver Anexo A.2.1).

Tabla 3.7 Medidas de turbidez en el jugo claro obtenido del jugo filtrado

Dosis de Dia
Floculante
1 2 3 4 5
(ppm)
2 0 2242 | 21.81 22.61 | 24.08 27.61 0 0 19.23 20.61
4 2496 24.42 | 25.04 25.69 | 26,53 26.61 | 19.88 22.31 | 19.81 20.34
6 0 23.77 | 23.42 25.19 | 26.08 26.31 | 20.61 21.04 | 18.04 21.19

Se observa que la mayoria de los resultados obtenidos de turbidez superan
ligeramente el rango que el ingenio sefala como el adecuado para medir la eficiencia
de la etapa de clarificacion (7 — 22 U. 1.), esto se debe al hecho de que el jugo filtrado
es sometido a una reclarificacion, por lo que la turbidez disminuira en mayor
proporcion que en una sola etapa de remocioén de los sdlidos. Lo anterior, confirma
gue la aplicacion de la estrategia planteada favorecera la calidad del jugo claro que
se obtenga de la nueva linea de clarificacion, a diferencia de que si el jugo filtrado es
recirculado para ser reprocesado y obtener el mismo resultado en un mayor tiempo.
El promedio de todas las experimentaciones realizadas, presenta una turbidez de
19.99 U. I, siendo este un pardmetro muy aceptable de calidad del jugo claro,

validando asi la eficiencia de clarificar por separado al jugo filtrado.

En la Tabla 3.8 se presenta el ANOVA de los resultados obtenidos; teniendo que la
concentracion de floculante (tratamiento) si presenta un efecto significativo en la

turbidez medida en el jugo claro.
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Tabla 3.8 ANOVA de la turbidez en el jugo claro obtenido del jugo filtrado

Fuente de Grados de Suma de Cuadrados Potencia
variacion libertad cuadrados medios F Valor-P (Alfa=0.06)
A: C_FLOCULANTE 2 303.1577 151.5788 3.24 0.057571* 0.593978
B: DIA 4 642.4691 160.6173

S 23 1075.927 46.77941

Total (Ajustado) 29 2021.553

Total 30

* Término significativo en alfa = 0.06

En la Figura 3.7, se presenta la grafica de medias correspondiente al efecto de la
concentracion de floculante en la variable de respuesta. Se observa que la
concentracion de RPAMM influye en la turbidez que tiene el jugo claro obtenido del
jugo filtrado, resultando que no sélo afectard la precipitacion de las impurezas para
éste tipo de jugo sino también mejorara la turbidez, clarificandolo adecuadamente; 4
y 6 ppm (la cual fue la concentracion de trabajo seleccionada), mostraron los mejores
resultados para este parametro. Por otro lado, aunque el dia de operacion puede ser
significativo, F también es anulada por la restriccion de aleatorizacion; dicha
significancia corresponde a lo previamente discutido respecto a la diversidad de

composicién de las cachazas que se obtengan en la clarificacion del jugo alcalizado.
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Figura 3.7 Efecto de la concentracion de floculante sobre la turbidez en el jugo claro

obtenido del jugo filtrado
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3.3 Decoloracion del jugo de cafia de azucar

En la Tabla 3.9 se muestran los porcentajes de remocion de color del jugo

decolorado, obtenidos en cada prueba ejecutada (Ver Anexo B.3).

Tabla 3.9 Porcentajes de remocién de color calculados del jugo decolorado

Dosis de Dia
Decolorante (ppm) 1 2 3
30 9.57 6.56 7.07 9.29 12.27 10.11
40 14.74 10.46 8.64 16.83 14.97 18.01
50 19.88 27.67 21.41 21.04 18.70 2451

Tomando en cuenta Unicamente la concentracion del CECDAM para evaluar su
eficiencia, se tiene que en promedio el mayor porcentaje de remocion de color se
logré a 50 ppm con 22.2%, sobre 13.94% a 40 ppm y 9.15% a 30 ppm; indicando que
es necesario manejar concentraciones altas de decolorante para lograr buenos
resultados. Lo anterior pudiera significar una desventaja economica al implicar un
mayor gasto en insumos y con esto elevar el costo de produccién, sin embargo, el
CECDAM es 20% mas econémico que el acido fosférico, el cual es el reactivo
generalmente utilizado cuando se requiere una mejor clarificacion del jugo y que en
ocasiones remueve algunas unidades de color en éste, pero sin conseguir el mismo
efecto de decoloracion que tiene el CECDAM en el proceso; ademas de que su uso

representa una gran inversion por manejarse hasta a 200 ppm de concentracion.

El ANOVA de los resultados obtenidos, se detalla en la Tabla 3.10. Como se observa
la concentracion de decolorante (tratamiento), presenta un efecto significativo en el
porcentaje de remocién de color del jugo decolorado. Por otro lado, aunque la prueba
F en el dia de operacion (bloque) es anulada por la restriccion de aleatorizacién, esta
fuente de variacion no presentd un efecto significativo en la variable de respuesta,
debido a que el color en el jugo claro obtenido de la etapa de clarificacion, es

generalmente uniforme durante toda la zafra.
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Tabla 3.10 ANOVA de los porcentajes de remocion de color del jugo decolorado

Fuente de variacion 208 Cl drados medios  F ValorP  (Allaz0.09
A: C_DECOLORANTI 2 523.4243 261.7122  27.04 0.000023* 0.999981
B: DIA 2 17.73668 8.868339

S 13 125.827 9.679003

Total (Ajustado) 17 666.988

Total 18

* Término significativo en alfa = 0.05

En la Figura 3.8 se presenta la grafica de medias correspondiente al efecto de la
concentracion de decolorante en la variable de respuesta. Se observa que a una baja
concentracion de CECDAM (30 ppm) hay un minimo porcentaje de remocion de color
(9.15%), en cambio, al aumentar la concentracion se ve incrementado dicho
porcentaje (hasta 22.2%), resultando que la concentracibn mas alta analizada (50
ppm) en este trabajo, presenta los resultados mas favorables de remociéon de los

agentes que aportan el color al jugo de cafia.
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Figura 3.8 Efecto de la concentracion de decolorante sobre el porcentaje de remocion de

color del jugo decolorado

El criterio para definir la concentracibn mas eficiente de trabajo, se determind en

base a lo anteriormente discutido; por lo tanto, 50 ppm se define como la mejor
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concentracion de trabajo del decolorante, ya que favorece la remocién del color en
aproximadamente 25%. Con esto, se validé la viabilidad de introducir una etapa de
decoloracion al proceso para la obtencion de azucar blanco como se describe en la
Seccion 3.1.2, en donde el uso del CECDAM, mejora considerablemente el color del
jugo de cafia de azucar, lo que derivara en un producto final que disminuya su color

sin necesidad de requerir de un proceso de refinado.

La implementacion de esta estrategia de decoloracion puede generar un costo de
inversién, sin embargo, se unificara con la etapa de clarificacion y las mejoras aqui
determinadas, lo que producira un proceso integral que resulte en beneficios
econémicos y de operacion. Asimismo, es importante mencionar que la
concentracion del CECDAM, se encuentra muy por debajo de lo permitido para su
uso como aditivo en procesos alimentarios que es de 150 ppm, segun lo establecido
por el Cdédigo Alimentario de la FAO y la OMS, junto con las regulaciones de la FDA
y COFEPRIS, estando asi no sélo dentro de las buenas practicas de manufactura,
sino también obteniendo buenos resultados a concentraciones favorables que no

comprometan la calidad ni la economia del producto final.

3.4 Evaporacién del jugo decolorado

Se concentré el jugo decolorado para su cristalizacion a nivel plata piloto, por medio
del proceso de evaporacion descrito en la Seccion 2.2.5, para eliminarle la mayor
cantidad de agua que contenia. Se considero la capacidad del cristalizador por lotes
a vacio y se decidié que era necesario obtener 12 L de jugo concentrado (meladura)

a 60 °Bx para cada corrida experimental de cristalizacion (original y réplica).

Dichas consideraciones iniciales permitieron conocer teéricamente el volumen de
jugo decolorado necesario a concentrar para obtener la cantidad de meladura

requerida por corrida; se despejo J de la Ecuacion 2.8 y con la medicién del °Brix del
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jugo decolorado, se realizaron los calculos correspondientes que se muestran en la
Tabla 3.11.

Tabla 3.11 Célculo del volumen de jugo decolorado a concentrar

Parametro C. Original C. Réplica
M (L) 12 12
By, (°BX) 60 60
B; (°Bx) 15.6 17.3
J (L) 46.15 41.62

Como se observa, se concentraron 46.15 L y 41.62 L de jugo decolorado para cada
corrida, respectivamente; sin embargo, experimentalmente la concentracion final de
la meladura fue ligeramente mayor de lo calculado en teoria. Medido el °Brix de la
meladura, se realiz6 el calculo con la Ecuacion 2.9 del volumen de agua evaporada
en cada volumen de jugo decolorado empleado para cristalizar. La Tabla 3.12

muestra los resultados obtenidos.

Tabla 3.12 Célculo del volumen de agua evaporada

Parametro C. Original C. Réplica
] (L) 46.15 41.62
B; (°Bx) 15.6 17.3
By, (°BX) 66.4 66.5
E (L) 35.31 30.79

Se observa que para la corrida original se evaporaron 35.31 L de agua, mientras que
para la réplica fueron 30.79 L de agua evaporada; esto representa el 76.5% y 73.9%
respectivamente, del volumen total de jugo decolorado, denotando enseguida la
importancia de la evaporacion en la fabricacién de azucar, puesto que si el jugo no

se concentra adecuadamente, no sera posible la cristalizacion.

El punto de cristalizacion del jugo de cafia se encuentra entre los 78 y los 80 °Bx.

Tedlricamente podria elevarse la evaporacion hasta lograr concentrar a 72 o 75 °BXx;
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sin embargo, en la practica se tienen necesidades de una meladura capaz de
disolver cristales, para el caso en se formen falsos granos al principio de la templa,
esta condicion es indispensable para obtener un buen cocimiento. Por este motivo,

no se recomienda pasar de 70 °Bx en la etapa de evaporacion.

3.5 Caracterizacion de las propiedades fisicoquimicas de los diferentes jugos

obtenidos en el proceso

En la Seccién 3.4 se detallaron los calculos teéricos y experimentales del proceso de
evaporacion del jugo decolorado; en donde de inicio se partiéo de jugo mezclado, al
cual se le realizaron los procesos correspondientes de clarificacién y decoloracion
con las concentraciones de trabajo mas eficientes determinadas de RPAMM (4 ppm)
y CECDAM (150 ppm).

En total se emplearon 100 L de jugo mezclado, 50 L para cada corrida experimental,
donde a cada volumen de jugo se le realizaron los diferentes tratamientos requeridos
hasta la obtencibn de meladura; todo en el orden de proceso marcado por la
estrategia propuesta para la obtencion de azucar blanco. Se evaluaron las
propiedades fisicoquimicas de los jugos obtenidos en las diferentes etapas del
proceso, esto segun los procedimientos indicados en la Seccion 2.2.6 para cada
determinacion correspondiente. El resumen de los valores medidos de las
propiedades fisicoquimicas, para cada tipo de jugo tratado y en cada corrida

experimental, se presentan en la Tabla 3.13.

El pH es un pardmetro muy importante para el monitoreo general del proceso,
mantenerlo dentro de los rangos indicados por norma es de suma importancia para
lograr las reacciones de clarificacion deseadas y en este caso también las de
decoloracion, ya que tanto el floculante como el decolorante trabajan mejor en un pH

alcalino. Se observa que las lecturas obtenidas para cada tipo de jugo son muy
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Tabla 3.13 Caracterizacion de los diferentes jugos obtenidos en el proceso de azucar blanco

Jugo Jugo Jugo
Jugo mezclado _ Jugo claro
Parametro alcalizado decolorado concentrado
0] R 0] R 0] R 0] R @) R
pH 5.08 5.20 7.80 7.25 7.40 6.83 7.22 6.72 6.94 6.31
°Bx 13.8 15.9 14.0 16.5 15.2 16.9 15.6 17.3 66.4 66.5

Pol (%) 11.77 | 13.73 | 12.19 | 14.48 | 13.28 | 15.02 | 13.95 | 16.06 | 59.81 | 62.26

Pureza (%) | 85.29 | 86.35 | 87.07 | 87.75 | 87.37 | 88.87 | 89.42 | 92.83 | 90.07 | 93.62

Color (U. l.) | 2477.43 | 2043.46 | 3575.59 | 3145.24 | 3044.55 | 223573 | 2223.90 | 1527.42 | 2230.86 | 1531.13

O: Corrida original
R: Corrida de réplica

adecuadas; porque de un pH &cido caracteristico de todo jugo mezclado, al realizar
la adicion de la lechada de cal éste se alcalizé adecuadamente a un pH menor de 8,
como se recomienda. Una vez adicionados la RPAMM y el CECDAM, se registré una
minima caida del pH, pero dicha reaccién es normal, puesto que el CECDAM es de
naturaleza acida (3.0 — 5.0 en solucion al 1%), sin embargo, esto se ve compensado
con la RPAMM que presenta un grado importante de alcalinidad (7.7 — 8.2 en
solucion al 1%), con lo que se garantizd6 que no se llevaran a cabo inversiones de

sacarosa no deseadas.

El °Brix es el porcentaje en peso de la sacarosa en una solucién de azlcar pura,
pero en la industria azucarera se suele considerar que el °Brix es el porcentaje de
materia soélida por peso, sea azlUcar 0 no, que contenga la solucion; esta
consideracion implica que los sdélidos no sacarinos poseen la misma gravedad
especifica que el azucar de cafia. Para los jugos caracterizados de cada corrida, se
tiene que la tendencia del °Brix va en aumento conforme se le realizan los
tratamientos de clarificacion y decoloracion del proceso propuesto hasta su
concentracion final a meladura; por lo que se puede decir que dichos tratamientos
generaron resultados favorables y en ningln momento perjudican la concentracion

del jugo de cafia de azucar, disminuyendo el °Brix.
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Las determinaciones de Pol (sacarosa aparente) en las muestras de los diferentes
jugos obtenidos en el proceso; se observan en rangos constantes y de calidad
adecuada para cada tratamiento, por lo que la adicion de la RPAMM y el CECDAM

no ocasionan pérdidas de sacarosa en los procesos de clarificacién y decoloracion.

Del mismo modo, las condiciones de pureza de los jugos no se ven reducidas por la
aplicacion de los reactivos mencionados, todo lo contrario, muestran una ligera
tendencia de aumento, lo que garantiza que el jugo se encuentre con la calidad
requerida para llegar a la obtencion de un azlcar cristalizado de alta pureza.
Basicamente la pureza de un producto azucarero es el azlicar de cafia presente en
términos de porcentaje de la materia sélida, una mayor pureza indica que existe un

contenido mayor de sacarosa que de solidos solubles en el jugo.

Una propiedad muy importante en el desarrollo de este trabajo, principalmente para
la evaluacion de la eficiencia del CECDAM como decolorante, fue la determinacion
de color en cada tipo de jugo; cabe mencionar que a nivel industrial el monitoreo de
esta propiedad en jugos no es considerado como basico en el control de calidad, ya
gue se sabe por experiencia que el jugo Unicamente mejorara su color con la
clarificacion debido a la remocién de impurezas y de ahi Unicamente es de interés
conocer el color en los azucares cristalizados, en donde dicha determinacion es
fundamental para conocer la calidad del producto final. Los célculos de color para
cada tipo de jugo se detallan en la Tabla 3.14, que presenta las lecturas de °Brix,
absorbancia obtenidas a 420 y 560 nm, pesos especificos a 20/20 °C y los resultados
de los célculos realizados con las Ecuaciones 2.6 y 2.5 para la determinacion de los
valores de concentracién en g/cm® y color en U. I., respectivamente; donde la

longitud de la celda es de 1 cm.

En cada corrida experimental se observo la misma tendencia; las U. I. aunque son
altas en el jugo mezclado, se elevan considerablemente en mas de 1000 unidades al

alcalizar el jugo, esto puede considerarse normal por el efecto del pH en el color. Sin
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Tabla 3.14 Célculo del color en los diferentes jugos obtenidos en el proceso de azlcar

blanco
o Peso especifico c Color
JUGO CORRIDA Bx Ag a 20/20 °C (g/cm3) (U. 1)
o 13.8 0.361 1.05591 0.1457 2477.43
Mezclado
R 15.9 0.346 1.06491 0.1693 2043.46
. o 14.0 0.529 1.05677 0.1479 3575.59
Alcalizado
R 16.5 0.554 1.06751 0.1761 3145.24
O 15.2 0.491 1.06100 0.1613 3044.55
Claro
R 16.9 0.404 1.06924 0.1807 2235.73
O 15.6 0.369 1.06362 0.1659 2223.90
Decolorado
R 17.3 0.283 1.07098 0.1853 1527.42
Concentrado o 66.4 1.966 1.32722 0.8813 2230.86
(Meladura) R 66.5 1.352 1.32783 0.8830 1531.13

embargo, con los tratamientos de clarificacion y decoloracién es evidente que el color
comienza a decrecer y cuando el jugo decolorado es concentrado, el incremento
natural que se genera por la presencia de melanoidinas, Unicamente produce un
aumento de menos de 10 U. |, lo cual representa un importante beneficio, ya que por

lo generar el jugo claro al concentrarse, eleva su color en més de 100 unidades.

3.6 Cristalizacion de meladura a nivel planta piloto

Una vez tratado y caracterizado cada volumen de jugo de cafia de azlUcar como se
describi6 en las Secciones 3.4 y 3.5, se procedi6 a realizar las corridas
experimentales de cristalizacion a nivel planta piloto para la meladura obtenida, esto
de acuerdo con las condiciones de operacion sefialadas en la Seccion 2.2.7; lo
anterior, con el objetivo de evaluar el efecto de los tratamientos de clarificacion y

decoloracién en las propiedades fisicoquimicas del producto final (aztcar blanco).
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En la Tabla 3.15 se muestran los datos experimentales obtenidos durante la
cristalizacion de la meladura para ambas corridas experimentales (original y replica);
se presentan las temperaturas censadas en el interior del cristalizador, el °Brix y la

densidad para cada tiempo de muestreo.

Tabla 3.15 Datos experimentales del proceso de cristalizacion de meladura

C. ORIGINAL C. REPLICA
Tiempo < T

(min) emperatura °Byx p emperatura °Byx p
(°C) (g/cm®) (°C) (g/cm®)
0 72 75.4 1.36926 72 76.3 1.36948
30 69.83 78.3 1.35456 65.81 79.9 1.35610
60 58.21 81.5 1.36603 60.30 85.7 1.36673
90 48.72 86.9 1.36682 49.65 94.6 1.36844
120 39.19 92.0 1.36734 41.77 97.1 1.36867

Se observaron condiciones normales en el descenso de la temperatura
(“enfriamiento natural adiabatico”) por el efecto de la presion de vacio, para ambas
corridas experimentales; sin embargo, por la naturaleza de la meladura, el
comportamiento de la densidad respecto a la temperatura presento fluctuaciones que
tuvieron un efecto considerable en la sobresaturacion de la solucién, afectando la
DTC y MCF finales.

En la Figura 3.9 se muestran imagenes representativas de la secuencia de
crecimiento del tamafio de cristal obtenido durante la cristalizacién de meladura para

las dos corridas experimentales (original y réplica) en cada tiempo de muestreo.

Se observaron comportamientos similares de crecimiento de los cristales de
sacarosa en ambas corridas experimentales, pero derivado del control de
sobresaturacion de la solucion durante el proceso, la DTC presentd resultados
estandar de rendimiento. En la Seccién 3.7 se detalla la caracterizacién de la DTC

del azucar blanco obtenido a nivel planta piloto.
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Figura 3.9 Cristales de azUcar en cada tiempo de muestreo; corrida: a) original y b) réplica

3.7 Caracterizacion de las propiedades fisicoquimicas del azlacar blanco

obtenido a nivel planta piloto

Obtenido el producto final en cada corrida experimental de cristalizacion, se
caracterizo éste de acuerdo a los procedimientos descritos en la Seccién 2.2.8. En la
Tabla 3.16 se resumen los resultados finales de las determinaciones realizadas al
azucar blanco.

Tabla 3.16 Caracterizacion del azlcar blanco obtenido a nivel planta piloto

PARAMETRO
CORRIDA D(4,3) S(4.3) MCF Pol Color
(um) (um) (9) (%) u.1)
Original 29251 56.30 3695.44 99.73 226.97
Réplica 330.85 125.76 2936.16 99.56 250.15
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En la corrida experimental original, se observa que se obtuvo una DTC final de
292.51 um con desviacion estandar de 56.30 um para una MCF de 3695.44 g,
teniendo que del total de la carga inicial Unicamente se gener6 poco mas del 30% de
MCF con un tamafio pequeio, lo que puede ser atribuible a factores como que se
presentaron problemas de control en la sobresaturacion debido a la naturaleza de la
meladura, repercutiendo en el tamafo de cristal obtenido, pudiendo haberse
generado procesos de nucleacion espontanea. Sin embargo, en lo que respecta al
Pol, el resultado fue satisfactorio con 99.73%, cumpliendo el azlcar blanco obtenido
con la especificacién de calidad de la Norma Mexicana NMX-F-516-SCFI-2004. Por
otro lado, el color se desfasa 26.97 U. I. del maximo establecido en la norma que son
200 U. 1., pero dicho incumplimiento se atribuye a los procesos de centrifugacién y

secado a nivel planta piloto.

En la corrida experimental de réplica; se observa que se obtuvo una DTC final de
330.85 um con desviacién estandar de 125.76 um para una MCF de 2936.16 g,
teniendo que del total de la carga inicial Unicamente se generd aproximadamente el
25% de MCF con un tamafio también pequefio aunque ligeramente mayor que el de
la corrida original, esto como consecuencia de los problemas ya mencionados.
Respecto al Pol, el resultado fue de 99.56%, ubicandose 0.14% por debajo del
minimo requerido por la Norma Mexicana NMX-F-516-SCFI-2004, que es del 99.7%.
Por otro lado, el color se desfasa 50.15 U. I. del maximo establecido en la norma
(200 U. 1), atribuible también a la poca eficiencia de los procesos de centrifugacién y
secado a nivel planta piloto.

Es importante sefialar que las mieles finales del proceso de cristalizacion para ambas
corridas experimentales, presentaron purezas considerables de 51.05% y 60.24%,
respectivamente; por lo que seria conveniente trabajar con el método de agotamiento
de purezas empleado a nivel industrial, para maximizar el aprovechamiento de la

meladura, obteniendo una mayor MCF, lo cual es el objetivo principal de rendimiento.
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3.8 Comparacion de los productos de azucar blanco (planta piloto) con los

generados por el ingenio azucarero (fabrica)

La Tabla 3.17 presenta las especificaciones de calidad de los parametros de
polarizacion y color para los cuatro tipos de azlcares fabricados en México.

Tabla 3.17 Especificaciones de calidad establecidas por norma para cada tipo de azlcar

TIPO DE AZUCAR
PARAMETRO NIVEL Azucar crudo Azucar Azucar blanco Azucar
(mascabado) estandar especial refinada
Pol (%) Minimo 96.0 99.4 99.7 99.9
Color (U. 1.) Méaximo 6000 600 200 45

De acuerdo a la caracterizacion determinada en la Seccion 3.7 para el azucar blanco
obtenido a nivel planta piloto para las dos corridas experimentales realizadas (original
y réplica), se tienen valores promedio de polarizacion de 99.645% y 238.56 U. I. de
color; donde el %Pol se encuentra dentro del parametro de calidad del aztcar blanco
especial, mientras que el color so6lo difiere por no mas de 50 U. I. del mismo. Por lo
tanto, las estrategias desarrolladas de clarificacion y decoloracién del jugo de cafia
de azucar, resultaron en un importante beneficio para la obtencién de azucar blanco,
por medio de una técnica econdémica y eficiente con respecto al proceso de

fabricacion de azucar blanco ya instaurado.

Resulta evidente que las ventajas sobre el azicar mascabado y el azUcar estandar
son significativas para ambos parametros; resultando que el proceso propuesto
presenta 3.645% y 0.245% de mayor polarizacion con respecto a los azucares
mascabado y estandar, respectivamente. Referente al color, el proceso desarrollado
mejora en 5761.44 U. |. (96.024%) el color maximo establecido del azucar
mascabado y en 361.44 U. I. (60.24%) el del azUcar estandar.
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Respecto al azUcar refinada, el resultado es inferior en 0.255% de polarizacion y
superior en 193.56 U. I. (436.8%) de color; sin embargo, es importante mencionar
gue el sistema de clarificacion — decoloracion desarrollado en el presente trabajo, no
puede ser capaz de satisfacer las necesidades que tiene una refineria, puesto que en
el proceso de refinado se parte de un fundido y no de un jugo crudo, lo que hace
completamente diferentes las condiciones de operacion de todo el proceso. No
obstante, la calidad final del azucar blanco obtenido es muy adecuada para ser
competitiva y favorecer a los ingenios que no cuentan con una linea de refinacion,

como lo son la mayoria.
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CONCLUSIONES

¢ La estrategia planteada para la obtencion de azucar blanco presenta una ventaja
significativa con respecto a la fabricacion de azucar refinado y los requerimientos
de proceso sélo son ligeramente mayores que los de la elaboracion de azucar

crudo, por lo que es muy viable su implementacién a nivel industrial.

¢ La correcta preparacion de la RPAMM es un factor importante para obtener los
rendimientos esperados del coadyuvante, ya que si la solucion no se realiza bajo
condiciones controladas y especificas, su accibn como floculante no sera
influyente en la clarificacion, puesto que las cadenas del polimero no se
encuentran totalmente estableces y activas. Ademas, si la solucion no se deja
madurando el tiempo necesario, se puede dar la formacion de grumos
blanquecinos, los cuales son masas de polimero cuyas cadenas no han sido
totalmente abiertas y representan ineficiencias en la floculacion y sedimentacion

de los solidos; asimismo pueden ocasionar problemas en las etapas posteriores.

¢ El efecto de la concentracion de la RPAMM tanto en la velocidad de
sedimentacion de las impurezas del jugo alcalizado, como en la turbidez del jugo
claro obtenido de éste, no presentd una diferencia significativa. Se definié 4 ppm
como la mejor concentracion de trabajo, ya que favorece la precipitacion de los
sélidos en aproximadamente 35%. Por otro lado, el efecto del dia de molienda
(bloque) aunque se anula en el ANOVA del DBCA, es de importancia para ambas
variables de respuesta, por lo que siempre se tendra que poner atencion en los
analisis de calidad de la materia prima para determinar si es necesario modificar

la dosificacion del coadyuvante de clarificacion para favorecer al proceso.

¢ El efecto de la concentracion de la RPAMM tanto en la velocidad de
sedimentacion de las impurezas del jugo filtrado, como en la turbidez del jugo

claro obtenido de éste, si presentd una diferencia significativa. Se definio 6 ppm
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como la mejor concentracion de trabajo, ya que es la que muestra la mayor
eficiencia en la precipitacion de los sdlidos. El efecto del dia de operacion
(bloque) aunque se anula en el ANOVA del DBCA, es de importancia para ambas
variables de respuesta, observandose que las variaciones existentes
corresponden a la eficiencia que tenga la etapa de clarificacién del jugo
alcalizado, porque determinara la composicion de las cachazas de las cuales se

extraiga el jugo filtrado.

Utilizar RPAMM como coadyuvante de clarificacion representa muchas ventajas
para el proceso de obtencion de azucar de cafia; ya que al favorecer la velocidad
de sedimentacién de las impurezas del jugo, el clarificador puede operarse a
tiempos de retencién cortos, provocando menor destruccibn de sacarosa y
formacion de color en el jugo, mayor rendimiento de la capacidad del equipo,
menor costo de mantenimiento y consumo de insumos (cal y floculante), facil

limpieza y por lo tanto posibilidad de hacerlo en forma regular.

La preparacién del CECDAM no represent6 una operacion compleja o demasiado
controlada para su buen funcionamiento; sin embargo, es importante conocer
perfectamente su concentracion inicial para preparar adecuadamente la solucion
a dosificar en el proceso y no desperdiciar éste insumo ya que es costoso,
aunque 20% mas econémico en comparacion con el 4cido fosférico, el cual es el
reactivo empleado comunmente para favorecer la remocidén de algunos agentes

colorantes en el jugo de cafia de azucar.

El efecto de la concentracion del CECDAM en el porcentaje de remocion de color
en el jugo decolorado, presenta una diferencia significativa; observandose que a
concentraciones altas dicho porcentaje se incrementa, sin embargo, se debe
tomar a consideracion el costo del reactivo y evaluar el beneficio que representa
dosificar el decolorante a una mayor concentracién. Se definio 50 ppm como la

mejor concentracion de trabajo, ya que es la que muestra la mayor eficiencia
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(22.2%) en la remocién de los agentes que aportan el color al jugo de cafia de
azucar. Por otro lado, aunque el efecto del dia de operacion (bloque) se anula en
el ANOVA del DBCA, éste resultd no significativo para la variable de respuesta,
por lo que para futuras investigaciones puede descartarse como un factor de
influencia; esto debido a que el color del jugo crudo de cafia de azucar es
uniforme, ya que es una caracteristica determinada por su composicion, asi que

es poco probable que exista mucha variabilidad.

Utilizar CECDAM como coadyuvante de decoloracion representa una gran ventaja
para el proceso de obtencion de azucar blanco, ya que al favorecer la remocion
de color en el jugo de cafia de azucar, permite obtener un producto final con una
mejor calidad en cuestion de color. Pese a que no existe ningln proceso o agente
individual capaz de satisfacer todas las necesidades de decoloracién de una
refineria azucarera en el proceso de fabricacion de azucar crudo, el CECDAM en
conjunto con la RPAMM forman un sistema de decoloracion efectivo y econémico

en el area de clarificacion.

La calidad del jugo de cafia de azUcar a través del proceso y los tratamientos con
ambos coadyuvantes (floculante y decolorante), no se ve afectada; esto de
acuerdo a la caracterizacion de las propiedades fisicoquimicas, donde el pH, °Bx,
Pol y pureza, se mantienen en valores adecuados y con tendencias ascendentes
gue favorecen la concentracion del jugo, mientras que el color se ve ampliamente

favorecido al reducir su valor en mas de 90 U. I. antes de la cristalizacion.

La cristalizacion de meladura a nivel planta piloto present6 resultados estandar de
rendimiento en cuestién de DTC y MCF; teniendo en promedio una D(4,3) de
311.68 um y una MCF de 3315.8 g, observandose que por la naturaleza de la
meladura, el crecimiento del cristal no se vio favorecido en el proceso y
consecuentemente la masa obtenida tampoco, derivando en mieles finales de alta

pureza (hasta 60%) que pueden ser utilizadas en otro proceso de cristalizacion.
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¢ El azicar blanco obtenido a nivel planta piloto presenté resultados satisfactorios
de Pol y color; teniendo en promedio 99.645% de Pol cumpliendo con la
especificacion de calidad que marca la Norma Mexicana NMX-F-516-SCFI-2004,
mientras que el color presenta en promedio 238.56 U. I., presentando un desfase
del 19.28% de la especificacibn maxima que establece la norma, sin embargo, se
tiene que considerar que las condiciones de centrifugacion y secado no fueron las
mas apropiadas debido a que no se contaba con los equipos adecuados para

dichos procesos, los cuales también son influyentes en el color final del azucar.

¢ En comparativa con los procesos de elaboracion ya establecidos en los ingenios
para la obtencion de los diferentes tipos de azlcar; el proceso propuesto es
favorecedor en condiciones de infraestructura sobre estos, ya que tiene un menor
requerimiento de etapas y equipos que el de azlcar refinada y solo requiere de
ligeras modificaciones en los procedimientos de fabricacion de azucar mascado y
estandar para ser implementado. Respecto a los procesos de sulfitacion y
carbonatacion para la obtencion del azlUcar blanco especial, también representa
una importante ventaja; ya que los coadyuvantes se pueden dosificar facilmente
en los equipos existentes, a diferencia de tener que construir una linea de
sulfitacion de considerable tamafio o la instalacion de una bateria de tanques de
carbonatacion que requieren no solo espacio, sino grandes consideraciones de
disefio de procesos. Ademas, los coadyuvantes empleados, son econémicos y
poco contaminantes en comparacion con el azufre o el gas carbonico utilizados
en los procesos antes mencionados; al mismo tiempo que cuentan con las
certificaciones de inocuidad en alimentos reguladas por importantes instituciones
como COFEPRIS o la FDA, garantizando el cumplimiento de los esquemas de

calidad actualmente demandados a la industria azucarera mexicana.
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Conclusiones y Recomendaciones

RECOMENDACIONES

De ser implementada la estrategia a nivel industrial, se requerira de una
automatizacion total en el area de clarificacion para tener un control riguroso en
las condiciones de operacion de esta etapa y lograr los resultados esperados. Del
mismo modo, se tiene que monitorear constantemente la calidad de la cafa de
azucar, para saber si es necesario realizar alguna modificacién en la operatividad

de los coadyuvantes.

Disefar la linea de clarificacion para el jugo filtrado a nivel industrial, mediante la
consideracion de balances de materia y energia, flujos operativos, escalamiento

de equipos, etc.

Elaborar un estudio composicional de cuales agentes colorantes y en qué
proporciones son removidos del jugo de cafia de azucar, por el efecto del

CECDAM en la decoloracion.

Realizar un mantenimiento integral a la planta piloto de cristalizacion,
implementando los resultados de investigaciones recientes con el objetivo de

garantizar experimentaciones confiables.

Experimentar con mas corridas de cristalizacion de meladura en el cristalizador
por lotes a vacio, para comprender mejor las zonas de concentracion, el
comportamiento de la densidad con respecto a la temperatura, implementacion
del proceso industrial de agotamiento de purezas, entre otros factores que

estandaricen las condiciones de operacion a nivel planta piloto.
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Anexo A

ANEXO A
RESULTADOS DE LA CLARIFICACION DEL JUGO DE CANA DE AZUCAR

A.1 Velocidad de sedimentacién del jugo alcalizado

El registro del volumen de los lodos precipitados para cada una de las clarificaciones

a escala del arreglo experimental presentado en la Tabla 2.5, se detalla en las Tablas

A.l-Ab5.

Tabla A.1 Registro de las pruebas de clarificacion en el jugo alcalizado del dia 1

Dia 1 Prueba / Lodos sedimentados (mL)
Tiempo 11 12 13 1.4 15 1.6
(min)
0 1000 1000 1000 1000 1000 1000
0.5 480 700 620 500 630 520
1 260 520 300 380 500 370
15 230 480 290 330 460 330
2 200 460 270 300 400 320
25 180 450 260 290 370 300
3 170 440 250 280 350 290
3.5 170 430 240 270 330 280
4 160 420 240 270 320 280
4.5 160 420 240 270 310 280
5 160 410 240 270 310 280
15 150 350 240 240 240 240
T (°C) 90 84 89 87 85 88
pH 6.84 6.82 6.86 6.87 6.84 6.81

Tabla A.2 Registro de las pruebas de clarificacién en el jugo alcalizado del dia 2

Dia 2 Prueba / Lodos sedimentados (mL)
Tiempo 2.1 2.2 2.3 2.4 25 2.6
(min)
0 1000 1000 1000 1000 1000 1000
0.5 800 570 800 750 700 750
1 330 400 310 440 330 330
15 290 350 270 350 280 280
2 280 330 250 330 270 260
2.5 270 320 240 310 260 250
3 260 310 230 300 250 250
35 250 300 230 300 250 240
4 250 290 220 280 240 230
4.5 240 290 220 270 240 230
5 240 280 210 270 240 230
15 220 240 190 220 230 220
T(°C) 87 87 89 89 90 87
pH 7.07 7.28 7.15 7.06 7.26 7.31
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Tabla A.3 Registro de las pruebas de clarificacion en el jugo alcalizado del dia 3

Dia 3 Prueba / Lodos sedimentados (mL)
Tiempo 3.1 3.2 3.3 3.4 35 36
(min)
0 1000 1000 1000 1000 1000 1000
0.5 600 600 500 400 700 300
1 340 410 290 270 270 200
15 300 400 250 250 240 180
2 280 350 240 230 220 170
2.5 260 310 230 220 200 160
3 250 300 220 220 200 160
35 250 290 210 200 200 160
4 240 280 210 200 190 150
4.5 240 270 210 200 180 150
5 240 270 200 200 180 150
15 190 220 170 190 160 130
T(°C) 83 89 83 88 89 89
pH 7.20 7.38 7.09 7.45 7.22 7.53
Tabla A.4 Registro de las pruebas de clarificacién en el jugo alcalizado del dia 4
Dia 4 Prueba / Lodos sedimentados (mL)
Tiempo 4.1 4.2 43 4.4 4.5 4.6
(min)
0 1000 1000 1000 1000 1000 1000
0.5 350 380 350 430 430 380
1 290 320 300 340 310 290
15 270 300 280 280 270 270
2 250 280 270 260 250 250
2.5 250 270 260 250 240 250
3 240 270 250 240 230 240
3.5 240 260 250 230 220 240
4 240 260 250 220 220 230
4.5 240 250 250 220 220 230
5 240 250 250 220 220 230
15 210 250 230 180 180 200
T (°C) 87 89 88 89 89 80
pH 6.85 6.98 6.91 6.84 6.96 6.81

Tabla A.5 Registro de las pruebas de clarificacion en el jugo alcalizado del dia 5

Dia 5 Prueba / Lodos sedimentados (mL)
Tiempo 5.1 5.2 5.3 5.4 55 5.6
(min)
0 1000 1000 1000 1000 1000 1000
0.5 400 540 510 340 310 290
1 320 350 370 290 260 240
1.5 290 310 320 280 250 220
2 280 280 300 280 250 220
2.5 270 270 290 270 250 210
3 260 260 280 260 240 210
3.5 250 250 270 250 240 200
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Tabla A.5 Registro de las pruebas de clarificacion en el jugo alcalizado del dia 5

(continuacion)

Dia 5 Prueba / Lodos sedimentados (mL)
Tiempo 5.1 5.2 53 5.4 55 5.6
(min)
4 250 240 260 250 240 190
45 240 240 260 250 230 190
5 240 230 250 250 230 190
15 220 210 220 230 210 190
T (°C) 89 87 90 89 88 89
pH 6.86 6.97 6.94 6.82 6.96 6.80

Posteriormente, los datos experimentales obtenidos para cada prueba se graficaron y

mediante un ajuste lineal a la curva resultante, se determind la velocidad de

sedimentacion de los solidos presentes en el jugo alcalizado. La Tabla A.6 muestra

las Ecuaciones A.1 — A.30 y su respectivo coeficiente de determinacion, calculados

para cada prueba, en donde la pendiente de cada curva representa dicha velocidad.

Tabla A.6 Ajuste lineal de las pruebas de clarificacion en el jugo alcalizado

Prueba Ecuacion R?
1.1 VS =-740-t+ 950 0.9481 Al
1.2 VS =—480-t+ 980 0.9796 A.2
1.3 VS =-700-t+990 0.9976 A3
1.4 VS =—620-t+ 936.67 0.8887 A4
15 VS =—-500-t+ 960 0.9287 A5
1.6 VS =—630-t+ 945 0.9162 A.6
21 VS =—-670-t+ 1045 0.9486 A7
2.2 VS =—-600-t+ 956.67 0.9411 A8
2.3 VS =—-690-t+ 1048.3 0.9444 A.9
24 VS =-560-t+ 1010 0.9962 A.10
25 VS =-670-t+1011.7 0.9964 All
2.6 VS =—-670-t+ 1028.3 0.9790 A.12
3.1 VS =—-660-t+976.67 0.9852 A,13
3.2 VS = =590t + 965 0.9595 A.l4
3.3 VS =-=710-t+ 951.67 0.9473 A.15
34 VS =-730-t+921.67 0.8786 A.16
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Tabla A.6 Ajuste lineal de las pruebas de clarificacion en el jugo alcalizado (continuacién)

Prueba Ecuacién R?
35 VS =-730-t+1021.7 0.9895 A.17
3.6 VS =-800-t+900 0.8421 A18
4.1 VS =-710-t+901.67 0.8129 A.19
4.2 VS =—-680-t+ 906.67 0.8156 A.20
4.3 VS =-=700-t+900 0.8033 A.21
4.4 VS =—-660-t+920 0.8501 A.22
4.5 VS =—-690-t+ 925 0.8758 A.23
4.6 VS =-710-t+911.67 0.8434 A.24
51 VS =—-680-t+913.33 0.8369 A.25
5.2 VS = —650-t + 955 0.9456 A.26
5.3 VS = —630-t+941.67 0.9067 A.27
54 VS =-710-t + 898.33 0.8025 A.28
55 VS =—-740-t + 893.33 0.8004 A.29
5.6 VS =-760-t+ 890 0.7991 A.30

A.1.1 Determinacion de la turbidez en el jugo claro obtenido del jugo alcalizado

Se efectuaron mediciones de turbidez al jugo claro obtenido en cada prueba de

clarificacion del jugo alcalizado, esto de acuerdo al procedimiento descrito en la

Seccidon 2.2.3.4; la Tabla A.7 presenta las lecturas de absorbancia obtenidas a 420

nm y los resultados de los célculos realizados con la Ecuacion 2.1 para la

determinacion del valor de turbidez en U. I.

Tabla A.7 Calculo de la turbidez en las pruebas de clarificacion del jugo alcalizado

Prueba Ag Turbidez (U. 1.) | Prueba Ag Turbidez (U. 1.)
1.1 0.487 18.73 1.6 0.511 19.65
1.2 0.476 18.31 21 0.405 15.58
1.3 0.473 18.19 2.2 0.464 17.85
14 0.527 20.27 2.3 0.505 19.42
15 0.499 19.19 24 0.490 18.85
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Tabla A.7 Calculo de la turbidez en las pruebas de clarificacion del jugo alcalizado

(continuacion)

Prueba Ag Turbidez (U. 1.) | Prueba A, Turbidez (U. 1.)
25 0.519 19.96 4.3 0.486 18.69
2.6 0.546 20.99 4.4 0.545 20.96
31 0.551 21.19 4.5 0.496 19.08
3.2 0.571 21.96 4.6 0.504 19.38
3.3 0.570 21.92 51 0.427 16.42
3.4 0.566 21.77 5.2 0.492 18.92
35 0.580 22.31 5.3 0.509 19.58
3.6 0.601 23.11 54 0.441 16.96
4.1 0.465 17.88 55 0.423 16.27
4.2 0.482 18.54 5.6 0.403 15.49

A.2 Velocidad de sedimentacién del jugo filtrado

El registro del volumen de los lodos precipitados para cada una de las clarificaciones

a escala del arreglo experimental presentado en la Tabla 2.6, se detalla en las Tablas

A8 -A12.

Tabla A.8 Registro de las pruebas de clarificacion en el jugo filtrado del dia 1

Dia 1 Prueba / Lodos sedimentados (mL)
Tiempo 1.1 1.2 1.3 1.4 1.5 1.6
(min)
0 1000 1000 1000 1000 1000 1000
0.5 800 1000 1000 900 1000 960
1 640 1000 1000 720 1000 770
15 580 1000 1000 660 980 650
2 540 1000 1000 580 910 590
2.5 520 1000 1000 550 870 540
3 500 1000 1000 490 750 520
35 460 1000 1000 430 700 480
4 460 1000 1000 360 610 480
4.5 450 1000 1000 350 540 410
5 450 1000 1000 310 480 400
15 370 1000 1000 290 420 330
T, (°C) 54 47 59 45 49 50
pH; 5.21 5.19 5.80 5.33 5.26 5.75
T (°C) 82 87 85 90 89 83
PHaj 7.25 7.40 7.16 7.42 7.51 7.67
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Tabla A.9 Registro de las pruebas de clarificacion en el jugo filtrado del dia 2

Dia 2 Prueba / Lodos sedimentados (mL)
Tiempo 2.1 2.2 23 2.4 25 2.6
(min)
0 1000 1000 1000 1000 1000 1000
0.5 900 950 900 950 960 1000
1 810 480 700 800 810 900
15 750 380 650 720 670 860
2 710 350 600 670 610 820
2.5 680 330 570 630 570 770
3 650 320 540 610 550 740
35 620 310 520 580 530 710
4 600 300 510 570 510 690
4.5 580 300 490 550 500 660
5 570 290 480 530 480 590
15 420 270 360 350 370 480
T, (°C) 58 66 62 53 65 56
pH; 5.30 5.97 5.50 5.41 5.60 5.32
T (°C) 80 80 80 80 80 81
PHa; 7.58 7.40 7.80 7.76 7.80 7.51

Tabla A.10 Registro de las pruebas de clarificacién en el jugo filtrado del dia 3

Dia 3 Prueba / Lodos sedimentados (mL)
Tiempo 31 3.2 33 3.4 35 36
(min)
0 1000 1000 1000 1000 1000 1000
0.5 1000 900 480 520 920 730
1 900 300 400 460 810 640
15 850 290 350 430 740 600
2 800 290 340 420 700 590
2.5 770 280 320 400 660 570
3 740 280 300 380 630 550
35 720 270 300 370 600 530
4 700 270 290 360 580 530
45 670 270 290 350 560 520
5 650 250 290 290 550 500
15 430 250 240 280 440 350
T, (°C) 61 60 57 42 33 58
pH; 5.49 5.68 5.50 5.37 5.52 5.18
T (°C) 86 82 85 83 85 88
pPHa; 7.38 7.82 7.52 7.29 7.80 7.61

Tabla A.11 Registro de las pruebas de clarificacion en el jugo filtrado del dia 4

Dia 4 Prueba / Lodos sedimentados (mL)
Tiempo 41 42 4.3 4.4 45 4.6
(min)
0 1000 1000 1000 1000 1000 1000
0.5 1000 800 1000 600 700 760
1 1000 580 1000 560 600 680
1.5 1000 500 1000 540 550 630

113



Anexo A

Tabla A.11 Registro de las pruebas de clarificacion en el jugo filtrado del dia 4 (continuacion)

Dia 4 Prueba / Lodos sedimentados (mL)
Tiempo 4.1 4.2 4.3 4.4 45 4.6
(min)
2 1000 460 1000 500 510 600
25 1000 430 1000 490 480 580
3 1000 420 1000 480 460 560
35 1000 400 1000 470 440 550
4 1000 390 1000 460 450 540
4.5 1000 380 1000 450 420 530
5 1000 370 1000 450 420 520
15 1000 300 1000 330 340 420
T (°C) 53 41 45 56 51 42
pH; 5.45 5.29 5.42 5.18 5.27 5.36
T, (°C) 80 97 90 90 88 90
PHa; 7.25 7.31 7.74 7.83 7.55 7.45

Tabla A.12 Registro de las pruebas de clarificacién en el jugo filtrado del dia 5

Dia 5 Prueba / Lodos sedimentados (mL)
Tiempo 5.1 5.2 5.3 5.4 55 5.6
(min)
0 1000 1000 1000 1000 1000 1000
0.5 1000 600 450 700 1000 320
1 1000 350 230 420 950 220
1.5 1000 240 220 340 800 190
2 1000 230 210 310 600 180
2.5 1000 200 200 290 450 180
3 1000 200 190 280 390 170
35 1000 200 180 270 350 170
4 1000 190 170 260 340 160
4.5 1000 180 170 250 320 160
5 1000 180 170 240 310 160
15 150 170 150 180 200 140
T, (°C) 65 63 62 60 41 41
pH; 5.37 5.56 5.44 5.26 5.40 5.33
T, (°C) 89 87 90 89 88 89
PHa; 7.45 7.39 7.55 7.41 7.68 7.27

Posteriormente, los datos experimentales obtenidos para cada prueba se graficaron y

mediante un ajuste lineal a la curva resultante, se determind la velocidad de

sedimentacion de los solidos presentes en el jugo filtrado. La Tabla A.13 muestra las

Ecuaciones A.31 — A.60 y su respectivo coeficiente de determinacion, calculados

para cada prueba, en donde la pendiente de cada curva representa dicha velocidad.
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Tabla A.13 Ajuste lineal de las pruebas de clarificacion en el jugo filtrado

Prueba Ecuacién R?
11 VS = —135.24-t 4+ 866.67 0.8193 A.31
1.2 Vs=0 N/A A.32
1.3 Vs =0 N/A A,33
14 VS =-132.36-t +908.18 0.9439 A.34
15 VS =—-115.09-t 4+ 1091.4 0.9392 A.35
1.6 VS =-117.82-t+912.73 0.8829 A.36
21 VS = —-79.636-t +914.55 0.9052 A.37
2.2 VS =-300-t+ 956.67 0.8226 A,38
2.3 VS = —-93.273-t + 86591 0.8077 A.39
24 VS =-90.545-t +918.18 0.8713 A.40
2.5 VS =—-103.27-t+911.82 0.8432 A4l
2.6 VS =—-80.364-t +995.45 0.9755 A.42
3.1 VS =—72.545-t +981.36 0.9472 A,43
3.2 VS =—-546-t+ 1032 0.8585 A.44
3.3 VS =—-600-t+ 926.67 0.8480 A.45
3.4 VS =-540-t+930 0.8322 A.46
35 VS =—-86-t+919.55 0.9045 A.47
3.6 VS =—-258-t+936 0.8554 A48
4.1 Vs=0 N/A A.49
4.2 VS =—-185.71-t + 877.14 0.8288 A.50
4.3 Vs=0 N/A A51
4.4 VS =—440-t + 940 0.8176 A.52
4.5 VS =-184-t+ 870 0.7989 A.53
4.6 VS = —-150.29-t + 896.19 0.8041 A.54
51 VS =—-57.047-t+1131.2 0.8389 A.55
5.2 VS =—-380-t+ 864 0.8560 A.56
5.3 VS =-770-t + 945 0.9423 A.57
54 VS =—-274.29-t 4+ 852.86 0.8196 A.58
55 VS =—-165.64-t + 1005.9 0.8972 A.59
5.6 VS =-780-t+903.33 0.8444 A.60
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A.2.1 Determinacion de la turbidez en el jugo claro obtenido del jugo filtrado

Se efectuaron mediciones de turbidez al jugo claro obtenido en cada prueba de
clarificacion del jugo filtrado, esto de acuerdo al procedimiento descrito en la Seccién
2.2.3.4; la Tabla A.14 presenta las lecturas de absorbancia obtenidas a 420 nm y los
resultados de los célculos realizados con la Ecuacién 2.1 para la determinacion del

valor de turbidez en U. I.

Tabla A.14 Célculo de la turbidez en las pruebas de clarificacion del jugo filtrado

Prueba Ag Turbidez (U. 1.) | Prueba A Turbidez (U. 1.)
1.1 0.649 24.96 34 0.692 26.61
1.2 N/A 0 3.5 0.718 27.61
1.3 N/A 0 3.6 0.684 26.31
14 0.635 24.42 4.1 N/A 0
1.5 0.583 22.42 4.2 0.517 19.88
1.6 0.618 23.77 4.3 N/A 0
21 0.567 21.81 4.4 0.536 20.61
2.2 0.609 23.42 4.5 0.547 21.04
2.3 0.655 25.19 4.6 0.580 22.31
24 0.651 25.04 51 0.500 19.23
25 0.668 25.69 5.2 0.469 18.04
2.6 0.588 22.61 5.3 0.515 19.81
3.1 0.626 24.08 54 0.529 20.34
3.2 0.690 26.53 55 0.536 20.61
3.3 0.678 26.08 5.6 0.551 21.19

Se observa que las pruebas 1.2, 1.3, 4.1 y 4.3 no registraron un valor de
absorbancia, ya que como se present6 en el Anexo A.2, no hubo sedimentacion de
lodos con las concentraciones de floculante empleadas en dichas pruebas, por lo que

la turbidez del jugo claro era muy elevada y no fue posible calcularla.
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ANEXO B
RESULTADOS DE LA DECOLORACION DEL JUGO DE CANA DE AZUCAR

B.1 Determinacién de color en el jugo claro

Antes de decolorar el jugo claro, es necesario conocer la caracterizacion inicial de

color para cada prueba, esto de acuerdo al procedimiento descrito en la Seccion

2.2.4.3; la Tabla B.1 presenta las lecturas de °Bx, absorbancia obtenidas a 420 nm,

pesos especificos a 20/20 °C y los resultados de los célculos realizados con las

Ecuaciones 2.6 y 2.5 para la determinacion de los valores de concentracién en g/cm?®

y color en U. I., respectivamente; donde la longitud de la celda es de 1 cm.

Tabla B.1 Célculo del color en las muestras de jugo claro

ena| w4 | e [ o o
1.1 14.9 0.906 1.06061 0.1580 5733.06
1.2 155 0.977 1.06319 0.1648 5928.60
1.3 15.8 0.793 1.06448 0.1682 4714.97
14 16.3 1.143 1.06664 0.1739 6574.17
15 16.1 1.021 1.06577 0.1716 5950.27
1.6 15.1 0.919 1.06147 0.1603 5733.65
2.1 15.7 0.898 1.06405 0.1671 5375.45
2.2 17.0 1.101 1.06968 0.1818 6054.59
2.3 15.0 0.944 1.06104 0.1592 5931.29
2.4 15.8 1.111 1.06448 0.1682 6605.71
2.5 14.4 1.113 1.05847 0.1524 7302.21
2.6 15.5 1.023 1.06319 0.1648 6207.73
3.1 16.0 0.972 1.06534 0.1705 5702.40
3.2 16.5 1.041 1.06751 0.1761 5910.10
3.3 16.4 0.866 1.06707 0.1750 4948.59
34 14.5 1.235 1.05890 0.1535 8043.48
3.5 14.7 1.015 1.05975 0.1558 6515.46
3.6 14.6 1.162 1.05933 0.1547 7513.15
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B.2 Determinacién de color en el jugo decolorado

Una vez decolorado el jugo claro, es necesario conocer la caracterizacion final de
color para cada prueba, esto de acuerdo al procedimiento descrito en la Seccion
2.2.4.3; la Tabla B.2 presenta las lecturas de °Bx, absorbancia obtenidas a 420 nm,
pesos especificos a 20/20 °C y los resultados de los calculos realizados con las
Ecuaciones 2.6 y 2.5 para la determinacion de los valores de concentracién en g/cm?®

y color en U. I., respectivamente; donde la longitud de la celda es de 1 cm.

Tabla B.2 Calculo del color en las muestras de jugo decolorado

ena| | 4| Pt o ol
1.1 14.6 0.756 1.05933 0.1547 4888.07
1.2 14.7 0.668 1.05975 0.1558 4288.01
1.3 14.9 0.597 1.06061 0.1580 3777.74
14 16.1 1.054 1.06577 0.1716 6142.59
15 15.8 0.905 1.06448 0.1682 5380.89
1.6 14.6 0.794 1.05933 0.1547 5133.77
2.1 14.8 0.666 1.06018 0.1569 4244.56
2.2 16.5 0.991 1.06751 0.1761 5626.23
2.3 14.5 0.832 1.05890 0.1535 5418.77
2.4 15.7 1.001 1.06405 0.1671 5992.01
2.5 13.8 0.885 1.05591 0.1457 6073.48
2.6 14.7 0.760 1.05975 0.1558 4878.57
3.1 15.1 0.690 1.06147 0.1603 4304.91
3.2 16.0 0.826 1.06534 0.1705 4845.87
3.3 15.5 0.663 1.06319 0.1648 4023.19
3.4 14.3 1.094 1.05804 0.1513 7230.68
35 14.2 0.832 1.05762 0.1502 5539.94
3.6 14.5 1.012 1.05890 0.1535 6591.09
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B.3 Remocion de color en el jugo decolorado

Una vez conocidos los resultados de determinacion de color, antes y después de que
el jugo fuera decolorado (Secciones B.2 y B.3), se procedi6 a realizar el calculo del
porcentaje de remocion de color que logr6 el CECDAM en el jugo claro, esto por
medio de la Ecuacion 2.4; la Tabla B.3 presenta los calculos realizados, los cuales

son la variable de respuesta en el arreglo experimental de la Tabla 2.7.

Tabla B.3 Calculo de la remocion de color en el jugo decolorado

Prueba G (U. 1) Ce(U. 1) Remoc(ighlfj)e color Remoci?(;))de color
1.1 5733.06 4888.07 844.99 14.74
1.2 5928.60 4288.01 1640.59 27.67
1.3 4714.97 3777.74 937.23 19.88
1.4 6574.17 6142.59 431.58 6.56
1.5 5950.27 5380.89 569.38 9.57
1.6 5733.65 5133.77 599.88 10.46
2.1 5375.45 4244 .56 1130.89 21.04
2.2 6054.59 5626.23 428.36 7.07
2.3 5931.29 5418.77 512.52 8.64
24 6605.71 5992.01 613.7 9.29
2.5 7302.21 6073.48 1228.73 16.83
2.6 6207.73 4878.57 1329.16 21.41
3.1 5702.40 4304.91 1397.49 2451
3.2 5910.10 4845.87 1064.23 18.01
3.3 4948.59 4023.19 9254 18.70
34 8043.48 7230.68 812.8 10.11
3.5 6515.46 5539.94 975.52 14.97
3.6 7513.15 6591.09 922.06 12.27
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