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RESUMEN

Estudio de superficies de respuesta para la optimizacién delaDTCy MCF a
partir de trayectorias programadas en un cristalizador por lotes

Realizado por: Ing. Iris Yusany Rosete Morales
Dirigido por: Dr. Eusebio Bolafios Reynoso

La cristalizacion es un proceso de separacion ampliamente utilizado para obtener
cristales con una alta pureza a partir de una solucidén sobresaturada. Su empleo tan
difundido se debe a la forma atractiva del producto quimico solido que se puede
obtener a partir de soluciones relativamente impuras en un sélo paso de
procesamiento. Por ello el objetivo de este trabajo es desarrollar mediante
instrumentacion virtual las superficies de respuesta que predigan los
comportamientos dinamicos de la MCF y D(4,3) al implementar perfiles de
regulacion de vacio en el proceso de cristalizacion por lotes.

El procedimiento metodoldgico consistié en seleccionar las variables manipuladas en
base a estudios anteriores sobre la cristalizacion por lotes, en donde se identifican
aquellas mas importantes que tienen un efecto significativo y como variables de
respuesta la masa de cristal formada (MCF) y la distribucion de tamafio de cristal
(DTC). Se proponen 12 casos de estudio, los cuales engloban tres perfiles de
enfriamiento adiabatico y cuatro perfiles de velocidad de agitacion, cada caso de
estudio es simulado en CrystDynamic 1.0 (Sanchez, 2013), los resultados generados
son analizados con el software NCSS 2007 y se obtienen las superficies de
respuesta (SR) y los modelos matematicos correspondientes, dichos modelos son
retomados para crear las SR de cada caso de estudio con apoyo de instrumentos
virtuales en el software LabVIEW 2013 (National Instruments).

Las SR generadas con LabVIEW 2013, son incluidas como un modulo de
trayectorias programas en el panel de control del proceso, donde se permite
establecer visualmente el comportamiento del proceso en diferentes condiciones de
operacion. Este modulo permite analizar interactivamente las graficas de superficie
de respuesta de las variables de salida del proceso de cristalizacion batch a vacio.
Ademas es posible seguir trayectorias en funcion del tipo de proceso, la combinacion
de perfiles de enfriamiento y velocidad de agitacion utilizados para generar un
producto con una DTC especifica y de minima variabilidad. EI médulo fue creado en
base a datos simulados, por lo tanto se realizan corridas experimentales para su
validacion experimental. Se concluye que los casos de estudio con un perfil de
enfriamiento adiabatico natural en combinacion con un perfil de velocidad de
agitacion constante o cubico a 300 rpm, proporcionan los mejores resultados
(4939.83 g y 4929.27 g de MCF, y de 1122.71 pm a 1124.3279 pm de D(4,3),
respectivamente), por lo tanto son utilizados para validaciébn experimental. Fue
posible seguir la ruta programada provocando un beneficio en la formacién de MCF
(5835.84 g) y un incremento del % volumen de cristales de tamafio grande (D(4,3)=
1273.5345 ¢ nj.



ABSTRAC

Response surfaces study for optimization of CSD and FCM from programmed
trajectories in a batch crystallizer

By: Eng. Iris Yusany Rosete Morales
Advisor: PhD Eusebio Bolafios Reynoso

Crystallization is a separation process widely used to obtain high purity crystals from
a supersaturated solution. Its use is so widespread due to the attractive form of the
solid chemical that can be obtained from relatively impure solutions in a single
processing step. Therefore, the aim of this work is to develop response surfaces
through the use of virtual instrumentation to predict the dynamic behavior of the FCM
and D(4,3) when vacuum control profiles are implemented in the batch crystallization
process.

The methodological procedure consisted in selecting the manipulated variables based
on previous studies on the batch crystallization, where the variables are identified to
manipulate the most important variables that have a significant effect, while the
formed crystal mass (FCM) and the crystal size distribution (CSD) as the response
variables. 12 cases of study are proposed, which involve three adiabatic cooling
profile and 4 agitation speed profiles. Each case of study is simulated in
CrystDynamic 1.0 (Sanchez, 2013). The results generated are analyzed with the
software NCSS 2007 to get the response surfaces (SR) and the corresponding
mathematical models. Those models are taken op to create the SR of each case of
study with the support of the virtual instrumentation software LabVIEW 2013 (National
Instruments). With the SR generated with LabVIEW 2013, these are included as a
module of programmed trajectories into the process control panel, where it is allowed
to visually stablish the process behavior in different operating conditions. This
module can analyze interactively the response surface plots of the output variables in
the vacuum batch crystallization process. It is also possible to follow trajectories
depending on the type of process, the combination of cooling and agitation rate
profiles used to generate a product with a specific minimum variability and CSD. The
module was created based on simulated data, therefore, experimental runs for
experimental validation were performed. It is concluded that the case studies with a
natural adiabatic cooling profile in combination with a constant agitation rate (300
rpm) or cubic type, provide the best results (FCM with 4939.83 g and 4929.27 g, and
D(4,3) with 1122.71 pm and 1124.3279 um)., therefore, those operating conditions
are used for experimental validation.

It was possible to follow the programmed trajectories, leading a benefit in the
formation of FCM (5835.84 g) and a increase in the % volume of large crystals
(D(4,3) = 1273.5345 um).
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INTRODUCCION

La cristalizacion es una operacién unitaria que consiste en purificar quimicos
organicos e inorganicos mediante la separacion sélido-liquido, en donde un
componente de una solucién sobresaturada es transferido a una fase soélida en forma
de cristales que precipitan, obteniéndose la presencia de una fase continua y una
fase dispersa que a su vez dan lugar a la presencia de fenomenos fisicoquimicos
(Cérdoba., 2004). La cristalizacion de la cafia de azUcar se divide en dos etapas
secuenciales, en la primera el cristalizador se llena con una solucién que contiene
sacarosa disuelta (aguas madres). Esta solucidn se concentra por evaporacion para
obtener una concentracién de saturacién predefinida (1.3594-1.3614 g/cm®). En esta
etapa, se realiza la siembra de cristales en el lote para inducir el crecimiento a
niveles bajos de sobresaturacion y también para reducir el efecto de nucleacion
espontanea (Bolafios et al., 2014). Los objetivos mas importantes de la cristalizacion
son el buen rendimiento y la elevada pureza, por ello el enfoque al estudio de tamafio
de particula (D(4,3)) y masa de cristal formado (MCF). Una alternativa de
optimizacién y de investigacidon actual, se fundamenta en las técnicas de
optimizacién a partir de métodos probabilisticos con soporte del disefio experimental
y analisis de datos, como resulta ser el método de superficie de respuesta. Por lo
anterior, se parte de los datos obtenidos del simulador CrystDynamic 1.0 (Sanchez
2013), que representan el comportamiento operativo (combinaciones de los perfiles
de enfriamiento adiabatico lineal, cubico y natural, con los perfiles de agitacion lineal,
exponencial negativo, constante y cubico) que influye directamente en los
parametros de respuesta de la cristalizacion por lotes a vacio de azucar de cafa,
como lo son MCF y D(4,3). Se efectua una evaluacion de diferentes superficies de
respuesta (SR) mediante software NCSS 2007. Estas SR son desarrolladas e
implementadas con el software LabVIEW 2013 mediante lenguaje de programacion
grafico para la obtencién de informacion en tiempo real de la ruta programa de
proceso, ademas de presentar al usuario una ubicacion del tamafio del cristal y masa

formada, en la superficie de respuesta mas viable en tiempo real.
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CAPITULO 1. FUNDAMENTOS TEORICOS

Se presentan conceptos tedricos importantes que coadyuvaron para el desarrollo del
presente trabajo, de la misma manera se mencionan aquellas contribuciones que

han beneficiado al mismo.

1.1 Antecedentes cientificos

Xaca (2006), desarroll6 instrumentos virtuales para la adquisicion de datos en un
cristalizador batch operado a vacio e implemento perfiles de regulacion de vacio con
un punto de ajuste dindmico. Su objetivo fue manipular la presion en el sistema y
disminuir el contenido de sacarosa en las mieles finales. Configuré un sistema
SCADA mediante el empleo del software LabVIEW 7.1 (National Instruments) con el
cual logré obtener informacién en linea del proceso a través de una computadora
central, teniendo control de las variables del proceso: temperatura, presion de vacio,

temperatura de la chaqueta y velocidad de agitacion.

Pérez (2007), contribuyd al desarrollé del simulador dinAmico CristBatch version 2.1
del proceso de cristalizacién batch por enfriamiento, presentando una mejora de la
interfaz grafica, herramientas de ayuda y un soporte didactico para la visualizacion
de resultados experimentales empleando técnicas de microscopia electréonica. En
simulaciones para el proceso por vacio concluyé que las condiciones que
maximizaron las variables de respuesta del proceso, fueron: perfil de vacio por
retroalimentacion de estado, perfil de agitacion constante a 50 rpm, masa a sembrar

de 5 g y un tamafio de 190 pum.

Bolafios et al., (2008), implementaron una estrategia de regulacién de presién de
vacio a través de perfiles dinAmicos en un cristalizador por lotes empleando
adquisicion de datos e imagenes, instrumentos virtuales y control supervisor,

lograndose mediante un perfil dinamico de regulacion de frecuencia maxima seguir
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una ruta programada de presion de vacio en la computadora central del proceso.
Esta ruta generd un enfriamiento brusco por evaporacion adiabatica en el interior del
cristalizador, beneficiandose el crecimiento de cristales de azlucar de cafia hasta
alcanzar un tamafYo de 732.72 em (en %

de regulacion dinamica de presion de vacio reduce el tiempo del lote y el consumo

de energia (vapor) en la operacion del proceso.

Alvarado (2009), realizé un disefio de experimentos 2% en base a la presiéon de vacio
(21.5 y 22,5 in Hg) y el tiempo de evaporacion constante (30 y 40 min), ademas
realiz6 dos corridas adicionales comparativas que permitieron ver las mejoras
alcanzadas, la primera se realizé con el valor de los pardmetros reportados por Xaca
(2006) y la segunda con los valores de las variables como las emplea un ingenio del
Estado de Veracruz. En base a las mediciones de MCF y DTC (variables de
respuesta) se desarrollaron modelos matematicos que permiten predecir la MCF y la
DTC al final de una corrida experimental, s6lo modificando los valores de la presion

de vacio y el tiempo de evaporacion constante.

Sanchez (2013), concluyé que el efecto de la velocidad de agitacion sobre la D(4,3)
no es constante a lo largo del tiempo de batch. Una agitacion alta en los tiempos
iniciales (0-50min) y una reduccion de ésta en tiempos posteriores, favorece el
crecimiento de los cristales hasta un maximo de 1000um. Por otro lado, si se desea
alcanzar tamanos de cristal por arriba de 1000um, la velocidad de agitacion debe ser

lenta al inicio para posteriormente incrementarse hacia el final del proceso.
1.2 Tendencias tecnoldgicas
Carrillo, (2006) empled el método Runge-Kutta de 4™ orden para resolver el modelo

no lineal del proceso de cristalizacion batch a vacio y desarrolla el simulador MoVac
1.0, en el software POLYMATH.

v o |

U me
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Arévalo et al., (2009), presentaron una aplicacion real de la Metodologia de
Superficie de Respuesta (MSR) a la formacidén de enzimas. Parti6 de cinco variables
condicionantes en la formacion de enzimas de dos categorias cada una. En una
primera fase utilizaron un disefio replicado y, haciendo el respectivo analisis
seleccionaron las dos variables mas significativas. En la segunda fase, realizaron
una aproximacion lineal (MSR propiamente) a las condiciones Optimas, utilizando las
estrategias de primer orden hasta obtener un modelo lineal que presentaba curvatura
alrededor del punto central, por lo que utilizando un disefio central compuesto,
construyeron un modelo cuadratico. La superficie de respuesta que representa ese

modelo did un maximo de la actividad enzimatica.

Teco, (2009) desarrollo un simulador para la cristalizacion batch a vacio programado
con el lenguaje de programacion Python 2.5, permitiendo que dicho simulador pueda
funcionar diversas plataformas como: Windows, GNU/Linux, MacOS. El simulador
consta de una ventana, en la que se pueden modificar variables, constantes y
condiciones iniciales de los modelos, para darle solucion numérica y mostrar los

datos simulados mediante una interface facil de usar.

Frawley et al., (2012), estudiaron el efecto de la agitacion sobre la nucleaciéon y la
sobresaturacion observando que para velocidades de agitacion elevadas existe una
mayor area de cristal para la deposicion de soluto, lo que promueve el crecimiento
acelerado del cristal. Emplearon el método de momentos para resolver el balance de

poblacién.

Sanchez (2013), desarrollé el simulador CrystDynamic 1.0 que se encuentra
contenido en un archivo de MATLAB al cual se puede acceder desde la ventana
principal en la seccion Current Folder haciendo un doble clic sobre el archivo. El
simulador permite la modificacion y/o actualizacion de ecuaciones algebraicas y
diferenciales y propiedades fisicas. Su uso estad destinado a la simulacién de un

cristalizador batch a vacio de azucar de cafia, pero puede ser empleado para la
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simulacion de cualquier otra clase de soluciones si se cuenta con las propiedades

fisico-quimicas adecuadas y las ecuaciones cinéticas de nucleacion y crecimiento.

1.3 Cristalizacion

La cristalizacidon es un proceso de separacion, aislamiento o purificacion de una
sustancia disuelta, la cual frecuentemente existe a baja concentracion. Para que los
cristales se formen, la concentracién del soluto en la solucion tiene que ser mayor
gue la solubilidad del soluto. Los esfuerzos para un producto de calidad en un
cristalizador batch se enfoca en el estudio de varios factores como la nucleacion,
crecimiento del cristal y los mecanismos de agregacidon. Estos procesos dependen
de la termodinamica y de la cinética, que son factores que gobiernan las variables
como niveles locales, los medios de sobresaturacién, grado de mezclado, impurezas,

temperatura y presion de operacion (Rohani, 2005).

Una ventaja de emplear la cristalizacion como un medio de separacion es el ahorro
energético debido a que requiere menos energia que la empleada en otros métodos
de purificacion, ademas de la forma purificada y atractiva que tiene el producto
sélido, el cual, puede obtenerse a partir de soluciones relativamente impuras en una

etapa simple de procesamiento (Perry et al., 2001).

En los cristalizadores comerciales se requiere obtener altos rendimientos y pureza
de los cristales, interesando los tamafios y formas de los mismos; deseando que los
cristales tengan un tamafo uniforme. Los mecanismos de cristalizacion se pueden
subdividir basicamente en dos: nucleaciébn y crecimiento, aunque la rotura y
aglomeracion de los cristales pueden tener gran importancia en algunos sistemas
(Rawlings et al.,, 1993). La formacién de una nueva fase soélida se denomina
nucleacién. El aumento de tamafio de este nucleo con la adicién de soluto, capa a
capa, se denomina crecimiento. La fuerza impulsora para que la nucleacién y

crecimiento tengan lugar es la sobresaturacion, siendo ésta una medida de la
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desviacion de la cantidad de soluto presente en la solucion con respecto a la
solubilidad en equilibrio a una temperatura y presion determinadas. Esta varia
dependiendo de las diferentes zonas que pueden ocurrir durante el enfriamiento de
una solucién y permite que la nucleacién y el crecimiento existan simultaneamente y

compitan por el soluto disponible (Aguilar y Roman, 2006).

1.3.1 Cristalizacién batch a vacio

El vacio refuerza la eficacia de una reaccion, el rendimiento y la recuperacion de

compuestos esenciales, bajo esta condicion el punto de ebullicion de liquidos se

reduce, esto es util para el proceso de compuestos sensibles a la temperatura y la

separacion de liquidos. La transferencia de calor a través de liquidos es mas eficaz

sin la presencia de burbujas de aire, mientras tanto los productos sélidos producidos

bajo el vacio de una fase liquida son mas homogéneos, y estan virtualmente libres

de burbujas de aire. También, compuestos agresivos que deben contenerse pueden

ser seguramente manejados y transferidos usando vacio. En particular, el vacio se

usa para:

1 Reducir el punto de ebullicion en mezclas.

1 Retirar el aire y sus elementos, como oxigeno y vapor de agua que, si ellos se
combinan con un elemento del proceso, podria alterar una reaccién quimica.

1 Reducir el exceso de reactantes o los subproductos no deseados que pueden
interferir en la eficacia y el rendimiento.

1 Crear una diferencial de presion para el transporte de material de una seccién a

otra, o a través de los medios de comunicacién de la filtracion (Price, 1997).

El ciclo de operacion de la cristalizacion de azucar se divide en tres fases
secuenciales. Durante la primera fase el cristalizador es parcialmente lleno de un
jugo gque contiene sacarosa disuelta llamado licor. En la segunda fase el licor es
concentrado por evaporacion hasta alcanzar un valor de sobresaturacién antes

definido. En esta fase se introducen semillas de cristal para inducir la produccién de
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cristales. Esto es el principio de la segunda fase cuando se evapora agua, la
concentracion del licor aumenta produciendo el crecimiento del cristal. En el proceso
estandar de cristalizacién al vacio, la evaporacion toma lugar y es necesario agregar
mas licor o agua para mantener el nivel de la sobresaturaciéon y aumentar el
volumen. Por razones de economia en la fase final de ésta se reemplaza el licor por
otros jugos de menor pureza. La tercera fase consiste principalmente en controlar la
capacidad de evaporacion. Al final del proceso el cristalizador esta lleno de una
suspension de cristales de azlcar y mieles finales que se deja caer en un tanque de
almacenamiento antes de ser centrifugado. El control del cristalizador involucra la
manipulacion de la velocidad de alimentacion de licor de azUcar y jarabe,
permaneciendo constante la presién de vacio en la mayoria de los lotes de proceso
(Simoglou et al., 2005).

La consistencia del licor de azucar no permite hervirlo en tubos angostos, ni
circularlo, con facilidad de un cuerpo a otro. Por esta razon, es necesario considerar
lo siguiente:

1 Llevar a cabo la evaporacién, en un sélo efecto.

1 Emplear un tipo de equipo similar, en principio, el evaporador, pero mejor

adaptado para manejar el producto viscoso que debe concentrar.

El principio del tacho al vacio es analogo al de uno de los cuerpos de un evaporador.
Sin embargo, pueden emplearse tres sistemas de calentamiento: serpentin, calandria

y chaqueta.

Se cristaliza azlcar bajo el vacio en un cristalizador de azlcar, porque la sacarosa
se descompone a temperaturas altas. Operando bajo el vacio, la temperatura de
ebullicibn es reducida. La cristalizacién de la sacarosa en un proceso batch se
efectlia en un tacho a vacio vertical, que funciona como un evaporador de simple
efecto calentado por vapor que condensa dentro de una calandria, el cual esta
provisto de un motor con un agitador para mejorar el mezclado y alcanzar una gran

uniformidad en la masa cristalizada. El vapor del tacho se condensa por contacto
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directo con agua de enfriamiento en un condensador barométrico (Salcedo et al.,
2001).

1.4 Saturaciony sobresaturacion

La sobresaturacion esta basada en una diferencia termodindmica entre la
concentracion de la solucion y la concentracion en equilibrio (saturada). La diferencia
del potencial quimico entre las dos etapas define el grado de sobresaturacion. En la
practica los potenciales quimicos estan relacionados con la concentracion de la
solucion; y la sobresaturacion esta tipicamente expresada como una relacion entre la
concentracion de la solucion y la concentracién de saturacion. Aunque esta relacion
no representa la verdadera deferencia termodinamica para la cristalizacion, es usada

por conveniencia para medir la concentracion.

La saturacion es un estado de equilibrio estable, en el cual las soluciones
azucaradas no llegan rapida y facilmente. Si una soluciébn se concentra por
evaporacion, o si se enfria mas alla del punto de saturacién, los cristales aparecen
de manera espontanea, esto debido a la sobresaturacién que alcanza los limites en
la llamada segunda zona metaestable o labil. Para conservarla es necesario
entonces mantener la evaporacion del agua y el aprovisionamiento del material por
concentrar. Para que exista la sobresaturacion, la solucibn debe tener una
concentracion que exceda la concentracion de saturacion. Esta varia dependiendo
de las diferentes zonas de concentraciéon (metaestable y Iabil) que pueden ocurrir
durante el enfriamiento de una solucién. Estas zonas (Figura 1.1) estan limitadas por

el equilibrio y las lineas de sobresaturacion (Rawlings et al., 1993).

La sobresaturacion es el prerrequisito para la nucleacion y crecimiento del cristal. El
grado de sobresaturacion es determinado por los flujos de materiales y energias, asi

como también por las cinéticas de cristalizacion (nucleacién y crecimiento). En
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adicion a las leyes de conservacién de materia y energia, el balance de poblacion

describe la DTC del producto, en funcion del tiempo de proceso y de la longitud del

Concentracién (g/cm®)

.

Ancho de la zona metaestable
. para nuclecion
Regidn
sobresaturada — -

Zona inestable . R
e

Regidn insaturada

— Secundaria
™ Primaria heterogenea
Primaria homogenea
q"""--\.._\_ - -
- Saturacidn

Zona insaturada

Temperatura (°C)

Figura 1.1 Tipos de nucleacién y zonas de sobresaturacion (Rawlings et al., 1993)

cristal (Mersmann, 2001). La curva que describe la dependencia de la solubilidad

limite del soluto en el solvente con la temperatura se conoce como curva de

solubilidad y a partir de esta es posible determinar la concentracion del soluto en el

solvente cuando se alcance el equilibrio.

Para generar la sobresaturacion de la solucién y permitir la nucleacion y crecimiento

de los cristales dentro del proceso se pueden utilizar métodos diferentes:

1 Disminucion de la temperatura

1 Por evaporacion

9 Por disolucion

1 Adicion de un tercer componente

9 Por precipitacion

La sobresaturacion esta expresada como una diferencia de concentracion (Y9).

o

Y6 =06 6

Y como sobresaturacion relativa:

“Y -
v

(1.1)

(1.2)

10
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Donde 0 es la concentracion

1.5 Nucleaciony crecimiento de cristales

La cristalizacion es una operacion unitaria de dos etapas principales, nucleacién y
crecimiento de cristal, las cuales requieren un cambio de la energia libre de Gibbs.
Estas etapas determinan la distribucion de tamafio de cristal (DTC), porque
involucran el nimero y tamafo de cristales presentes durante y al final de la

cristalizacion.

1.5.1 Nucleacioén

La complejidad del modelamiento matematico de la formacion de nuevos cristales es
una variedad de mecanismos que colectivamente reciben el nombre de
nucleacion.La nucleacion se clasifica en dos categorias: la nucleacion primaria y

secundaria (Figura. 1.2).

NUCLEACION
|

FRIMARIA SECUNDARIA

| | | | I !
HOMOGENEA HETEROGENEA CONTACTO  DESGASTE FRICCION SEPARACION  FRACTURA

Figura 1.2 Mecanismos de nucleacion

La nucleacién primaria ocurre cuando no existen cristales y puede ocurrir
espontaneamente en una solucién pura (nucleacion homogénea) o puede ser
inducida por particulas extrafias como son las impurezas; la nucleacion esta en
funcion de la sobresaturacion. Es el mecanismo dominante cuando las impurezas

estan presentes. Sin embargo, los niveles de sobresaturacion de la nucleacidén

11
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heterogénea son a menudo altos para una buena velocidad de crecimiento de cristal

y produccion de cristales de una morfologia deseable.

La nucleacion secundaria es mas facil de controlar que la nucleacion primaria y
ocurre a niveles de sobresaturacion que conducen a la buena calidad del cristal,
siempre esta acompafada de la nucleacién primaria y es el mecanismo dominante

en las cristalizaciones industriales (Aguilar et al., 2006).

1.5.2 Crecimiento

El aumento de tamafio del nucleo o cristal sembrado, mediante la adicion de soluto,
capa por capa se denomina crecimiento. A nivel microscopico, las moléculas del
soluto se mueven desde la region de la solucién hasta la superficie solida del cristal,
en la cual se adsorben e incorporan al mismo. La cara del cristal es plana y las
nuevas moléculas de soluto deben emigrar a través de la superficie para encontrar
sitios energéticamente favorables. El tamafio del cristal y la forma o hébito son
propiedades comunes del cristal relacionadas con el proceso de crecimiento. La
pureza del cristal, dureza y resistencia a la abrasion son algunos de los parametros

gue determinan las caracteristicas del cristal en particular.

Existen dos tipos de sitios superficiales donde los &tomos pueden ser integradas en
la estructura del cristal creciente: un sitio escalon y un sitio de despliegue, el escal6n
es una localizacion donde dos uniones cercanas pueden ser hechas por un atomo y
un cristal. Un sitio de despliegue es una localizacion donde tres uniones cercanas
pueden ser hechas con el cristal. La superficie de un cristal presenta un entorno
atbmico que se puede modelar con las posiciones atomicas (Figura 1.3) que

representan la cara de una red cubica primitiva (Aguilar et al., 2006).

1) Transporte de soluto de la solucion a la superficie del cristal

2) Adsorcion en la superficie del cristal

12
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3) Difusioén sobre la superficie

4) Fijacién en un escalén

5) Difusion a través de un escalén

6) Integracion en el cristal en un punto de pliegue

7) Difusion de moléculas del solvente afuera de la superficie del cristal
8) Liberacion de calor de cristalizacion y su transporte lejos del cristal

B IALLNE

4 Sitio de pliegue

(4) (3] \+ (2)

(3}
-

Sitio escalon

Figura 1.3 Etapas de crecimiento de cristal

1.6 Cristalografia

La cristalografia es una ciencia que se ocupa del estudio de la materia cristalina, de
las leyes que gobiernan su formacion, y sus propiedades geométricas, quimicas, y
fisicas. Esta ciencia se clasifica en:

{ Cristalografia geométrica
{ Cristalografia quimica o cristaloquimica

T Cristalografia fisica o cristalofisica
Las particulas de los cuerpos solidos, salvo excepciones, se ordenan en el espacio

de acuerdo a determinados tipos de redes geométricas, también llamadas cristalinas.

Esta ordenaciéon, que da a los soélidos su consistencia y la mayor parte de sus

13
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propiedades, constituye el campo de estudio de la cristalografia
(http://lwww.textoscientificos.com/quimica/cristales).

1.6.1 Estructura cristalina

Es el estado de equilibrio termodinamico de un solido bajo unas condiciones
termodinamicas (P, T) y con una composicion determinada que corresponde a una
disposicion periédica y ordenada en el espacio de tres dimensiones de los
constituyentes atémicos de un solido en estado cristalino llamada estructura
cristalina. La distancia entre los atomos y los angulos entre las caras de los cristales

es caracteristica de cada material.

Cuando en un proceso, las condiciones son favorables, cada elemento o compuesto
guimico se cristaliza de una forma definida. En el caso del cristal de azucar de cafia,
el sistema cristalino que lo define es el llamado monoclinico (Figura 1.4), el cual tiene
distinta longitud en sus ejes, donde, dos de ellos son oblicuos (no perpendiculares)
entre si, pero perpendiculares al tercero (http://www.textoscientificos.com/quimica/

cristales).

Figura 1.4 Sistema cristalino monoclinico
1.7 Paradmetros que influyen en el proceso de cristalizaciéon
La temperatura, presion y la agitacion que tenga el sistema, son los principales
parametros que delimitan la manera en la que se efectle el proceso de cristalizacion

del azucar de cafa (http://www.textoscientificos.com/quimica/cristales).

14
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1.7.1 Presién

En la operacion de la cristalizacion puede hacerse uso de dos sistemas de presién el
de vacio y el de vapor. El buen manejo de ambas presiones dara una DTC deseada,
debido a que influyen en el proceso de vaporizacion porque estan directamente
relacionadas con la temperatura que posea el sistema, el adecuado control de las
presiones permitirdA que la solucion tenga un adecuado seguimiento de la

temperatura influyendo con esto en el agotamiento de la solucién (Figura 1.5).

'
so |- /P = 1atm
Pvac = 18 inHg .
Evaporacion por
70 1 a Vapor de agua Pvac =215inHg enfriamiento adiabatico
65 //‘,' A b —
5 eec” L b Cilbico
< Sembrado g aloImng
[an] i
= - - Mayor crecimiento
= Etapa de g 30min = de cristales
=3 disolucién
Q i
= i
Pvac = 25inHg
; 28min 60min
-
t<0 t=0 =2 =30 =00

Tiempo (min}
Figura 1.5 Perfiles dindmicos de presion de vacio presentados por Bolafios et al.,
(2008)

1.7.2 Temperatura

Esta variable afecta fuertemente la solubilidad de la mayoria de las sustancias, ya
gue en la mayoria de los compuestos i6nicos la solubilidad de la sustancia sélida
aumenta con la temperatura. También se puede agregar que si no se lleva a cabo un
buen seguimiento y control sobre este factor, la distribucién de tamafio de cristal no

es uniforme ya que si se produce una evaporacion o enfriamiento excesivos, no se
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obtendra el tamafio y pureza de cristal deseados debido a choques térmicos que
modificaran la forma de los cristales (Alvarado, 2009).

1.7.3 Agitacion

Este factor ayuda a mejorar la velocidad de crecimiento, previniendo la segregacion
de la disolucion sobresaturada, la cual da lugar a una nucleacién excesiva
manteniendo los cristales en suspension en la zona de cristalizacion (Genck, 2000).
Aunque la nucleacion secundaria y la velocidad de crecimiento son afectadas por la
velocidad de agitacion, su contribucién es pequefia comparada con la nucleacion

primaria (Kim et al., 2002).

1.8 Distribucion del tamafio de cristal y masa de cristal formado

A nivel industrial, el sembrado de cristales se maneja frecuentemente manual y debe
hacerse al principio de la operacién cuando la nucleacién espontanea es nula. El
tiempo de adicion de los cristales a ser sembrados es muy critico, ya que debe
efectuarse en el momento en que la solucion esté saturada, pues de lo contrario
cuando se realiza la siembra de los cristales en una solucién insaturada, existe la
dilucién de los mismos y al contrario, cuando la adicion de éstos se realiza en una
solucién demasiado sobresaturada, se presenta una indeseable nucleacién primaria
(espontanea) con la consecuencia de que la velocidad de nucleacion cambiara de
batch a batch.

Entonces, de acuerdo a las caracteristicas de los cristales sembrados, el tiempo de
batch puede ser reducido considerablemente por la aplicacion de un sembrado fino
de cristales pequefios. Con esto se reduce al maximo la nucleacién espontanea, se

obtiene un producto con una DTC especificay se optimiza la operacion.
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Las variables del sistema que producen efectos sobre la distribucion de tamafios de
cristal son la temperatura de la solucion, la concentracion, la agitacion y la presion
gue exista en el sistema; si se logra un buen control de estos parametros se podra
alcanzar una distribucion de cristal uniforme, lo que dard como resultado un producto
(cristal) con una mayor pureza, un tamafio uniforme de cristales y una estabilidad en

los sistemas de cristalizacion (Rohani et al., 1999).

La distribucion del tamafio de cristal (DTC) es la manera como los cristales se
encuentran presentes en el proceso de separacion. Este es el aspecto mas
importante a analizar debido a que si existe una buena DTC se puede conseguir un
mejor producto en cuanto a pureza, tamafio de cristal y rendimiento (Hu et al., 2005).
La DTC esta regida fuertemente por la sobresaturacion que alcance la solucion
debido a que influye en los parametros cinéticos de los cristales tales como la

aglomeracion, agotamiento, velocidad de nucleacion y velocidad de crecimiento.

1.9 Simulacién

El campo de la simulacidén presenta un importante crecimiento debido a su habilidad
de incrementar el rendimiento de los sistemas y las personas, en un ambiente seguro
y controlable, en un reducido costo. El entendimiento del comportamiento de los
sistemas complejos con las Ultimas innovaciones tecnolégicas en campos como el
transporte, comunicaciones, medicina, industrias quimicas, etc., es una tarea de
enormes proporciones. Requiere la asimilacién de las leyes naturales y principios
cientificos involucrados que gobiernan el subsistema individual y componentes. La
simulaciéon es una técnica que permite la representacion del proceso, recursos,
productos y servicios en un modelo dinamico computacional. Un modelo, al ser

simulado, imita las operaciones del proceso (Harrington y Tumay, 2000).

Una de las mayores aplicaciones de la simulacién es el simulador, el cual provee de
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interaccion entre un modelo mateméatico o una persona a través de alguna interface.

Usado adecuadamente, un simulador puede aportar importante visién dentro de los

procesos y estados de un sistema fisico (Klee y Allen, 2011).

Las caracteristicas que se deben analizar de un simulador de procesos quimicos

comerciales son las siguientes (Scenna et al. 2002):

l

Flexibilidad - versatilidad. Esto es, la capacidad del simulador para su
utilizacion en distintos tipos de tareas tales como simulacion propiamente
dicha, disefo, sintesis, optimizacién, etc. Se debe analizar si su alcance es el
estado estacionario o el dinAmico, si se pueden simular procesos batch, etc.,
si se puede integrar a otras herramientas (de disefio, de sintesis, etc.), si se
permite incorporar equipos o modelos fisicoquimicos especificados por el
usuario, si permite la integracion con planillas de céalculo u otros programas o
bases de datos para importar o exportar resultados, etc.

Banco de médulos de equipo. Es importante analizar si abarca la mayoria de
los modulos usuales, si permite incorporar modulos propios, si permite
resolverlos segun diversas especificaciones o sigue la secuencia modular
pura, es orientado a ecuaciones o global. Si permite el manejo de solidos,
operaciones especiales, etc.

Banco de modelos fisicoquimicos. Se deben analizar las limitaciones o
alcances de estos modelos, si puede tratar electrolitos, polimeros, incorporar
datos propios, analizar el comportamiento de mezclas y obtener resultados
independientemente de la simulacién de la planta, etc.

Documentacion y soporte técnico. Se debe analizar el soporte que ofrece, es
decir, manuales, asesoramiento, atencion al usuario, asesoramiento por medio
de internet u otros medios, etc.

Organizacion general. Se debe analizar la arquitectura del simulador (global,
secuencial, hibrido, etc.) y las limitaciones o ventajas que ésta otorga para las
distintas tareas.

Costo, prestaciones, relaciones precio-utilidad, etc.
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1 Aspectos académicos. Se debe investigar su utilizacion en universidades y la

existencia de versiones académicas.

1.10 Introduccién al Simulador CrystDynamic 1.0

El simulador se encuentra contenido en un archivo de MATLAB con el nombre

CrystDynamic_1.m al cual se puede acceder desde la ventana principal de MATLAB

en la seccion Current Folder haciendo un doble clic sobre el archivo. La Figura 1.6

muestra el archivo abierto (Sanchez, 2013). Para cualquier simulacion que se desee

realizar es importante mencionar que las Secciones 1 y 2 son las Unicas que deben

ser modificadas.

Editor - /Users/Kelvyn/Desktop/CrystDynamic_10.m
File Edit Text Go Cell Tools Debug Desktop Window Help
x 2 i3 Boet LD -hesi B-BREBERE B (O ¢
2*5 = 1.0 1.1 2 ¥ @
1 function [F,t,y] = CrystDynamic_10(ti,tf) I
2 $INSTITUTO TECNOLOGICO DE ORIZABA
9
10 - global tp rhoA Rho_Cris Kv Lo Px rhol rhos Atl Ugl rl r2 rhoM Vj Fs CpM kb b j p kg g g Nr RUN V]
11 - try
12
13 BrrrrerrseaeerrriEREEEOIRRLELLLIIREELLRES
14 % SECCION 1
15 % EEEIEELILITILILIIRELLLLNLE
16
15 |o = 4;
18 - = [30,40,30,40]; tEvaporation time (min)
19 - = 0; %Density of water (gr/cm"3)
20 = 1.58; v of solid ecrystal (gr/em"3)
21 = pi/6.0; factor (dimensionless)
22 = 0.0019126;
23 = 100.0;
24 = 1.0;
25 = 0.0434;
26 = 2004.4648;
27 = 0.09418; ) r coefficient ( cal{C.min.cm"2)
28 = 12.25; %Inner radius of the body of the crystallizer (cm)
29 = 12.75; $0uter radius of the body of the crystallizer (em)
30 = 8.02; tDensity of the steel wall (gr/cm"3)
31 0.37; %Coefficient of the valve opening (g/(inHg)(min})
32 = 11102.9; %Jacket volumen (cm"3)
33 = 10.0; $Steam feed stream (cm”3/min)
34 = 0.14; tHeat capacity of the steel wall (cal/g ?7C)
35 = 225.0; %Agitation speed (RPM)
36 = [21.5,21.5,22.5,22.5]; $Vacuum Pres
37 = [110,118,150,125]; %#Stage 1 Conden
38 = [38.5,36,37,35.3]; tStage 2 Conden
39 = [31.5,53.5,51.5,30]; %Stage 3 Condenser g
40
41 on rate constants
42 - = P(1)
43 - b = P(2);
44 - = P(3);
45 - = P(4)
I 46
CrystDynamic_10 Ln 22 Col 30

Figura 1.6 Cddigo del simulador CrystDynamic 1.0 (Sanchez, 2013)

1.11 Optimizacion

Dentro de los campos de la ciencia, la ingenieria y los negocios la optimizacién

puede englobar una variedad de soluciones, dando aquella que sea eficaz a ellos.
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Para determinar las condiciones mas rentables y eficaces que den solucién a un
problema se recurre a la aplicacion de métodos especificos. A nivel industrial las
herramientas mas empleadas dentro de los procesos de decision es el uso de los
métodos de optimizacién, con ellos se alcanzan a proponer las mejores condiciones
de operacion de plantas, de materiales optimos para la fabricacion de equipos, se

toman las decisiones industriales mas apropiadas.

Las técnicas empleadas en la optimizacién hacen referencia al uso de diversas
herramientas como son las estadisticas, los principios de probabilidad, los minimos
cuadrados, empleo de maximos y minimos, ganancias y pérdidas, costos, asi como

esfuerzos para aumentar ganancias.

La meta de la optimizacion es la de encontrar los valores de ciertas variables dentro
de un sistema o proceso que rinda o actie de la mejor manera para el problema
planteado. Dentro de la ingenieria quimica se pueden encontrar problemas dentro de
los procesos que tengan muchas soluciones a una misma problematica, sin
embargo, la optimizacién en estos casos jugard un papel fundamental para tomar la
decision correcta y elegir los valores que beneficien de la mejor manera posible las
ganancias, costos y funcionamiento del proceso. Dentro de las herramientas que
emplea la optimizacion para resolver los problemas, se encuentra el uso de las
computadoras debido a que se han implementado software que facilita la resolucion
de estos dando resultados satisfactorios (Edgar et al., 2001).

1.11.1 Método de superficie de respuesta

El método de superficie de respuesta fue introducido por primera vez por Box y
Wilson en 1951, actualizandose en funcion de las nuevas aplicaciones estadisticas
en computadoras. Se considera como un conjunto de técnicas matematicas y
estadisticas que permiten al investigador modelar y analizar respuestas de interés

influidas por varias variables cuyo objetivo final es el de optimizar la respuesta. En
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este método son realizados planeamientos factoriales, y los resultados son ajustados
usando modelos matematicos. Estas etapas son conocidas como etapa de
desplazamiento y modelamiento, respectivamente, son repetidas varias veces,
mapeando la superficie de respuestas obtenida en la direccion de la region del punto
optimo deseado. El modelamiento normalmente es hecho ajustandose los modelos
mas simples, como el lineal y el cuadratico. Al mismo tiempo, el planeamiento
factorial, ejecutado generalmente, consiste de un niumero pequefio y predeterminado
de experimentos, que son escogidos a través del ajuste conseguido para el modelo

gue fue aplicado en la etapa inmediatamente anterior (Figueroa, 2003).

En la Figura 1.7 se muestra el gréafico caracteristico de la superficie de respuesta,
observando en la parte inferior la superficie de contornos que permiten determinar los

valores 6ptimos.

Variable de
respuesta

20 variable x2

Figura 1.7 Superficie de respuesta tridimensional y grafico de contornos

El método de superficie de respuesta es una técnica secuencial y de manera general
consiste en:

1) Considerar un punto sobre la superficie de respuesta alejada del 6ptimo.

2) Establecer un polinomio de primer grado para guiar al experimentador

rapidamente a la cercania del 6ptimo (maxima pendiente en ascenso).
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3) En laregion del optimo puede emplearse un modelo mas elaborado (segundo
orden) para localizar el 6ptimo (analisis de modelos cuadréticos y localizaciéon
del punto estacionario).

4) Analizar la superficie de respuesta en base a un modelo de forma canénica y
determinar si existe un maximo (ascenso a la loma), un minimo (descenso
hacia un valle) o un punto de silla (inflexion de la superficie de respuesta)
(Montgomery, 1991).

1.12 Instrumentacion virtual

El concepto de instrumentacién virtual nace a partir del uso de la computadora
personal como forma de remplazar equipos fisicos por software, permitiendo a los
usuarios interactuar con la computadora como si estuviesen utilizando un
instrumento real. El usuario manipula un instrumento que no es real, se ejecuta en
una computadora, tiene sus caracteristicas definidas por un software realizando las
mismas funciones que un equipo real. En la mayoria de los casos el usuario sélo ve
la representacion gréafica de los indicadores y botones de control virtual en la pantalla

de la computadora.

El concepto de instrumentacion virtual implica adquisicibn de sefales, el
procesamiento, analisis, almacenamiento, distribucion y despliegue de los datos e
informacién relacionados con la medicién de una o varias sefiales, interfaz hombre-

maquina, visualizacion, monitoreo y supervisién remota del proceso (Manuel, 2001).

Un sistema de instrumentacion virtual estd enfocado a los instrumentos encargados
de medir sefiales, registrar datos y decidir las acciones de control, evidentemente, se
requiere de una etapa de actuacion que conforma la interfaz entre la computadora y
el sistema a controlar, por tanto, esta etapa implicard controladores informaticos

(drivers) de potencia o transductores de sefal especiales (Mendiburu, 2006).
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1.12.1 Software LabVIEW (National Instruments)

LabVIEW es un ambiente de programacién grafica que produce instrumentos
virtuales (VIs). Un VI es una reproduccion practica de un instrumento fisico
(hardware) sobre la pantalla de una computadora, tal como un osciloscopio 0 un
generador de ondas. El VI puede consistir de varios controles e indicadores, los
cuales se convierten en entradas y salidas, respectivamente, hacia el programa
desarrollado. Relacionado con cada control e indicador se encuentra asociado un
bloque de codigo que define su operacion (Nice, 2011).

Es una herramienta disefiada especialmente para monitorear, controlar, automatizar
y realizar calculos complejos de sefales analdgicas y digitales capturadas a través
de tarjetas de adquisicion de datos, puertos serie y GPIBs (General Purpose
Interface Bus). Es un lenguaje de programacion G de propdsito general como el
Lenguaje C o Basic, pero con la caracteristica de que es totalmente grafico.Por lo

tanto, el modelo de LabVIEW se define en dos ventanas:

1) Panel frontal (el cual contiene los indicadores y controles)
2) Diagrama de bloques (el cual contiene el cédigo relacionado para los controles

e indicadores del Panel Frontal)

El panel frontal y el diagrama de bloques estan conectados a través de los terminales
(elementos que sirven como entradas o salidas de datos). De la misma forma que un
indicador luminoso de la caratula de un instrumento esta representado como un
diodo en la circuiteria interna, en un programa en LabVIEW ese mismo indicador
luminoso estara representado en el Diagrama de Blogques como una salida de tipo

booleano sobre el que escribir un valor.
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CAPITULO 2. MATERIALES Y METODOS

Se presenta la infraestructura y procedimientos para la realizacion de este trabajo,
procedimientos para la obtencion de azucar a través de cristalizacion batch a vacio,
cuantificacion de MCF, medicion de DTC, actualizacion de software, ejecucion de

simulciones y el desarrollo e implementacion de las superficies de respuesta.

2.1 Materiales

2.1.1 Cristalizador batch a vacio

La infraestructura base en la que se desarrollaran las actividades de investigacion
esta conformada por un cristalizador por lotes de acero inoxidable con chaqueta de

calentamiento-enfriamiento (planta piloto propiedad del Instituto de Tecnoldgico de
Orizaba (Figura 2.1).

se {4
=
so [ M
r- T LD sv

CC: Computadora central
eeeeeeee SP: sensor de preslén
uuuuuuuu TJ: Termopar tipo J

VV: Valvula de vacio

VPV: Valvula de presién de vapor.
m SO: Sensor optico
BP: Bomba peristaltica
BV: Bomba de vacio
8V: sensor de vacio
M: Motor
TH: Trampa de humedad
TV: Trampa de vapor

Figura 2.1 Diagrama del cristalizador batch a vacio
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El cristalizador posee una capacidad de 12.7779 L en su interior y 11.1029 L en su

chaqueta. El sistema incluye una bomba de vacio, condensador de superficie,

caldera y motor de agitacién variable. La planta piloto para su operacién de forma

automatica consta de dispositivos y accesorios descritos en la Tabla 2.1.

Tabla 2.1 Dispositivos y accesorios de la planta piloto

Cantidad | Instrumento

2 Termopar tipo J temperatura de 0 a 760 °C, longitud de cable de 1 m.

2 Termopozos de 10 de di 8metro de entr a

1 Bomba de vacio marca Felisa modelo FE-1400, potencia 0.33 HP.
Valvula solenoide de control proporcional para vapor de 2 vias, de laton, orificio 8

1 mm, conexi-n roscada de 1606 NPT, t em
digital, marca Burkert.
Vélvula solenoide de control proporcional de 2 vias, para regulacién de vacio,

1 funcién normalmente cerrada, de acero inoxidable, orificio de 2.0 mm, conexidn
roscada de 1606 NPT, temperatura medi
Burkert.

6 V8l vula solenoide de 2 v2as ,jametroa 1@ \VCh,e
de acero, marca Parker.

3 V8l vul a solenoide de 2 v2as, nor mal meé
de latén, servicio vapor, marca Parker.

6 V8l vula de paso para permitir flujo ¢
de diametro.

1 V8l vula reguladora de presi-n marca |
de 21 Kg/cm? y descarga de 9 Kg/cm?. Temperatura méxima 234°C.
Transmisor de vacio, marca Cole-Parmer de acero inoxidable, modelo 07356-11,

1 rango de operaciéon de temperatura de -29 a 71 °C, rango de operacion de presion
de 300 inHg a 30 psi g,-20mA rcenexion aéctricad3 ft
cable.
Transmisor de presién, marca Cole-Parmer de acero inoxidable, modelo 68072-

2 08, rango de operacién de temperatura -40° a 85°C, rango de operacion de
presi-n de 0O a 100 psig, conexi-n 100

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 Ter modi n8mi coae aperacibnae R BO0 pdva n g

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

1 Sistema de tuberia galvanizada para la circulaciéon del agua de calentamiento-

enfriamientode20 de di §met r o.
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Tabla 2.1 Dispositivos y accesorios de la planta piloto. Continuacion.

Cantidad | Instrumento
Ai sl amiento t®rmico para alta temper g

1 vidrio, acabado de lamina de aluminio calibre 26, lisa biselada, capacidad de 80 i
150 °C.

1 Manometro de caratula marca ASHCROFT de 0 a 100 PSI

1 Condensador de superficie de acero i
de 160 con una | ongitud de 270 y 40 de

1 Tanque de plastico de 1100 L de capacidad, con tapa.

1 Trampa h¥meda de acero inoxidable 3
di 8metro, entrada, salida y purga de
Cristalizador de acero inoxidable de 12.7779 L de capacidad, chaqueta de

1 calentamiento de 11.1019 L. de capacidad, 4 deflectores de 17 cm de ancho por
3.5 cm de largo, flecha de agitacion de 39 cm de largo.

Agitador para tanque cerrado model o
transmision directa de 1,750 rpm de 1 fase 60 ciclos, 110 VCA totalmente cerrado

1 sin ventilaci-n de acero inoxidable
inoxidable con flecha agitadora de 2
inoxidable 316 y un variador de velocidad con rango de 0 a 1,750 rpm con fusible
integrado.

1 | mpul sor tipo propela marina de 30 dg¢

1 | mpul sor tipo de paletas planas en ag

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

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

1 Microscopio electronico triocular 48923-30 (Cole-Palmer). Objetivo 4X.

1 Camara monocromatica con video RS-170 con lente de 0.19 mm por pixel.

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

4 PCI-232/2). Convertidores analdgico-digital y digital-analégico que permiten la
entrada/salida de sefiales analdgicas y digitales.

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

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

2.2 Métodos

2.2.1 Reingenieria del cristalizador batch

Se llevo a cabo la reingenieria del cristalizador situado en el laboratorio de plantas

piloto del Instituto Tecnolégico de Orizaba, con el objetivo de lograr las
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especificaciones técnicas aceptables.

1 Modificacion en la ubicacion de las tuberias y véalvulas, lo que permite tener una
mayor seguridad en la operacién del equipo.

1 Adecuacidén de conexiones eléctricas y electronicas pertinentes para adaptar las
herramientas necesarias para la manipulacion y control de las variables.

1 Acondicionamiento para la limpieza de todos los equipos mediante vapor.

1 Reingenieria de la trampa de condensados

2.2.2 Actualizacién de software LabVIEW 2013

1 Primeramente se realizé el respaldo de los instrumentos virtuales, panel de
control y configuracion actual del cristalizador.

1 Posterior al respaldo se procedié a la instalacion y configuracion de LabVIEW
2013 y Measurement Adquisition Explorer (MAX) de National Instruments.

91 Actualizacién de controladores, indicadores y graficas. Se hizo uso del modulo

Silver incluido dentro de las herramientas de programacion de LabVIEW 2013.

2.2.3 Simulador CrystDynamic 1.0

Debido a que MATLAB integra un ambiente computacional poderoso, es posible
expresar algunos problemas y soluciones en una notacion matematica, por lo tanto
es confiable utilizar los resultados obtenidos del Simulador CrystDynamic 1.0, que

tiene la plataforma desarrollada en MATLAB (Figura 2.2).

El simulador permite la modificacion y/o actualizacion de ecuaciones deferenciales y
algebraicas, asi como propiedades fisicas. Su uso esta destinado a la simulacién de
un cristalizador batch a vacio de azucar de cafia, pero puede ser empleado para la
simulacién de cualquier otra clase de soluciones si se cuenta con las propiedades

fisico-quimicas adecuadas y las ecuaciones cinéticas de nucleacién y crecimiento.
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Inicio del

simulador

A 4

Definiciéon de

pardmetros

A 4

Vectorizar
ecuaciones

diferenciales

A 4

A 4

Solucién de
ecuaciones

diferenciales

\ 4

Llamada a
ecuaciones

algebraicas

A 4

Solucién de
ecuaciones

algebraicas

A 4

Obtencién de graficas y

vectores de resultados

Figura 2.2 Diagrama de flujo de simulador CrystDynamic 1.0 (Sanchez, 2013)

Consta esencialmente de las siguientes secciones:

1) Definicion de constantes fisicas y parametros cinéticos

2) Configuracion de la simulacion y condiciones iniciales

29



Materiales y Métodos

3) Solucién de ecuaciones diferenciales ordinarias algebraicas
4) Seccién de generacion de graficas

A lo largo del simulador se encuentran incluidos algunos comentarios los cuales
facilitan su uso y entendimiento. Para cualquier simulacion que se desee realizar es
importante mencionar que las Secciones 1 y 2 son las Unicas que deben ser

modificadas.

2.2.3.1 Configuracion de propiedades fisicas y parametros cinéticos

La Seccion 1 del simulador permite la configuracién de las propiedades fisicas del
solvente (agua) y soluto (azlcar), asi como las variables de disefio del cristalizador.
El simulador se encuentra destinado para trabajar con soluciones libres de
impurezas, como lo es la miel ideal y el licor concentrado. En caso de que la solucién
cuente con impurezas (particulas inertes, en este caso restos de bagazo), éstas

pueden ser incluidas en la simulacion proporcionando sus propiedades fisicas.

La segunda parte de la Seccién 1 permite la configuracion de los parametros
cinéticos, los cuales son especificos para cada soluto y condicion de operacion y
dependen de las ecuaciones cinéticas de nucleacion y crecimiento empleadas. Estos
parametros cinéticos son criticos para la solucion del modelo y no deben ser
modificados arbitrariamente, lo cual podria afectar los resultados generados por el

simulador e inclusive producir errores o resultados con nimeros imaginarios.

Las propiedades fisicas mencionadas anteriormente también pueden ser leidas a
partir de un archivo con extensién.mat con la funcibon! oad (o6nombr e de _arc
en el cual se tengan almacenados los valores, por otro lado, pueden emplearse las
variables presentes en la seccién workspace de MATLAB. Esta alternativa puede ser

utilizada en caso de que se requiera evitar su modificacion accidental.
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2.2.3.2 Seleccién del método numérico para la solucion del sistema de
Ecuaciones Diferenciales Ordinarias (ODES)

2.2.3.2.1 ode45

El método numérico por defecto de MATLAB para la solucion de ecuaciones
diferenciales es el denominado ode45, el cual emplea el método Dormand-Prince de
siete etapas y pertenece a la familia de métodos Runge-Kutta. Este método evalla
seis veces la funcion para calcular las soluciones de cuarto y quinto orden, la séptima

etapa se evalla en el mismo punto de la primera etapa de la iteraciéon siguiente.

El resolvedor ode45 es ampliamente recomendado para las etapas de solucion
iniciales de cualquier problema, ya que entrega altos niveles de precisién en los
resultados, por lo cual es confiable. Una de las desventajas es el tiempo

computacional que requiere para la evaluacion de las 7 etapas.

2.2.3.2.2 0ode23s

A pesar de que la familia de métodos Runge-Kutta funcionan adecuadamente, existe
una clasificacion de problemas denominados rigidos (stiff). La rigidez significa que la
solucion puede cambiar en una escala de tiempo que es muy corta comparada con el
intervalo de integracion, lo que causa la disminucion del tamafio de paso de
integracion a valores muy pequefios. Por lo anterior, los métodos que no son

disefiados para sistemas rigidos pueden trabajar extremadamente lento.

Para este tipo de problemas MATLAB ofrece algunas alternativas como lo es la
herramienta ode23s.La herramienta ode23s permite la evaluacién de los sistemas de
ecuaciones diferenciales en un tiempo menor a ode45 sin sacrificar precisién en los

resultados. Este fue el método numérico empleado para la solucion del simulador.
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2.2.3.3 Ejecucion de la simulacion

Cuando se han configurado las propiedades fisicas y parametros cinéticos
correctamente ya es posible realizar la ejecucién del simulador. Para realizar esto es
necesario escribir lo denotado en la Figura 2.3 en la seccion Command Window de
MATLAB.

==[F, t, ¥] = CrystDynamic_10 (1, )

Figura 2.3Command window de MATLAB

Unicamente se deben de proporcionar los tiempos de simulacion inicial y final en
minutos, representados por ti y tf. Al pulsar la tecla intro el simulador tarda
aproximadamente de 2 a 3 segundos dependiendo de las capacidades del equipo de
computo donde se esté llevando a cabo la simulacion y proporciona 3 matrices de
resultados; F representa los resultados de las ecuaciones algebraicas, en la matriz y
se encuentran almacenados los resultados de las ODEs y t contiene los tiempos de
integracion para las ODEs, los intervalos de tiempo son variables debido al algoritmo

empleado (ode23s).

Si se desea emplear otro algoritmo de integracion, tal como ode45, odel13, odel3s,
etc. (Figura 2.4) se debe de sustituir el nombre del algoritmo usado por defecto por el

gue se desee.

yi = [637.12,4.74581250,0.049,0.0007038,0.000013375,0.000000340, 3.161,70,0,043¢,2922.9,611;
[t,y] = ode23s(RODES, [ti tE],yi);

Figura 2.4 Configuracion de la simulacion y condiciones iniciales
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2.2.3.4 Manejo de los resultados del simulador

Las matrices de resultados F, Y y t son almacenadas en la seccion workspace desde
la cual pueden guardarse en formato .mat o exportarse a Microsoft Excel. Para
facilitar la identificacion de los resultados se presentan las Tablas 2.2 y 2.3, las

cuales enlistan las variables calculadas por el simulador.

Tabla 2.2 Lista de variables contenidas en F

Columna | Variable Columna | Variable
1 Flujo de evaporado (g/min) 17 Velocidad de condensacion
2 Temperatura de la chaqueta (°C) 18 Volumen de agua (g/cm?®)
3 Entalpia del evaporado (cal/g) 19 Volumen de sacarosa (g/cm®)
4 Velocidad de nucleacién (No. 20 Energia del evaporado
part./cm?® licor.cm) (cal/min)
5 Sobresaturacion relativa 21 Masa de solucién (g)
6 Masa total (g/cm?®) 22 Masa de cristal formado (g)
7 Velocidad de crecimiento (cm/min) 23 Distribucién D(4,3)
8 Volumen de solucion 24 Distribucién S(4,3)
9 Densidad del licor (g/cm®) 25 Distribucién D(3,2)
10 Masa de sacarosa (g) 26 Distribucion S(3,2)
1 Entalpia del liquido condensado 7 Distribucién D(2,1)
(cal/g)
12 °Brix de la solucion (°Brix) 28 Distribucion S(2,1)
13 Entalpia suministrada al sistema 29 Distribucion D(1,0)
(callg)
14 Entalpia de cristalizacion (cal/g) 30 Distribucion S(1,0)
15 Perfil de presion de vacio 31 Velocidad de agitacion (rpm)
16 Entalpia de la entrada de vapor 32 Capacidad calorifica del licor
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Tabla 2.3 Lista de variables contenidas en y

Columna Variable Columna Variable
1 Momento 0O de la distribucién 6 Momento 5 de la distribuciéon
o Concentracion de licor ( g azucar
2 Momento 1 de la distribucion 7
/ g agua)
3 Momento 2 de la distribucion 8 Temperatura del interior (°C)
4 Momento 3 de la distribuciéon 10 Masa de agua (g)
5 Momento 4 de la distribucion 11 Temp. de la pared metélica (°C)

2.2.4 Simulaciones para la cristalizacion batch a vacio de azucar de cafa

Con ayuda del simulador CrystDynamic 1.0 se realizaron simulaciones combinando
los perfiles de enfriamiento adiabatico: natural, lineal o cubico, con cada perfil de
agitacion: exponencial negativo, lineal, cubico o constante (300 rpm), resultando 12

diferentes combinaciones para el proceso con sembrado de cristales (Tabla 2.4).

Tabla 2.4 Descripcion del proceso de cristalizacion batch a vacio con sembrado de
cristales.

PERFIL DE AGITACION PERFIL DE ENFRIAMIENTO ADIABATICO: 707 40 °C
3007 50 rpm Natural Lineal Cubico
Exponencial negativo * * *
Lineal * * *
Cubico * * *
Xaca (2006) Xaca (2006)
Constante (300 rpm) Xaca (2006)
Pérez (2007) Pérez (2007)

* Combinaciones planteadas para el proceso con sembrado de cristales

Cabe mencionar que las combinaciones realizadas por Xaca (2006) fueron aplicando

un perfil de agitacion constante a 225 rpm, y con respecto a las corridas
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experimentales realizadas por Pérez (2007) fueron realizadas con agitacion
constante de 75, 90 y 300 rpm. Para realizar las simulaciones se utilizan las

condiciones que se presentan en la Tabla 2.5 (Alvarado, 2009).

Tabla 2.5 Condiciones de simulacion para el proceso con sembrado de cristales

Parametro Estrategia Desarrollada
Concentracion inicial 75.96 °Brix
Temperatura inicial 70 °C
Carga inicial de azucar 6464.92 g
Carga inicial de agua 2046.03 mL
Carga de azucar después de la evaporacion

constante 2170689
Carga de agua después de la evaporacion constante 876.87 mL
Presion de vacio en la etapa de evaporacion 22.5inHg
Tiempo suministro de vapor (Evaporacion constante) 30 min
Perfil de enfriamiento adiabatico constante, natural, lineal y cubico
Tiempo total de batch 90 min
Velocidad de Agitacion 300 rpm
Tiempo de sembrado minuto 1
Masa sembrada 39

) D(4,3) de 192.
Tamarno de semilla

S(4,3) de 11,

El andlisis de los resultados se realizd presentando el comportamiento de la
temperatura para el interior del cristalizador, las cinéticas de cristalizaciéon (masa de
cristales formados, concentracion, sobresaturacion relativa, diametro promedio de
cristal D(4,3) y la desviacion estandar S(4,3)), en funcion de los perfiles de
enfriamiento adiabatico (natural, lineal y cubico) combinados con algun perfil de
agitacion (exponencial negativo, lineal y cubico) con sembrado de cristales al inicio
del batch (ver Tabla 2.6).
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Tabla 2.6 Combinaciones de perfiles de enfriamiento adiabatico y agitacion con su
respectiva numeracioén

PERFIL DE PERFIL DE PRESION DE VACIO
AGITACION Natural (1) Lineal (2) Cubico (3)
Constante 1) D(4,3) | S(4,3) 1.2) D(4,3) | S(4,3) 1.3) D(4,3) | S(4,3)
Q) MCF Sr MCF Sr MCF Sr
Expon-enC|aI 2.1) D(4,3) | S(4,3) 2.2) D(4,3) | S(4,3) 23) D4,3) | S(4,3)
Negativo (2) MCF Sr MCF Sr MCF Sr
Lineal (3) (3.1) D(4,3) | S(4,3) (3.2) D@4,3) | S(4,3) (3.3) D(4,3) | S(4,3)
MCF Sr MCF Sr MCF Sr
3) | S
Cabico (@) 4.1) D(4,3) 4,3) 4.2) D@4,3) | S(4,3) 4.3) D(4,3) | S(4,3)
MCF Sr MCF Sr MCF Sr

*Los numeros indican el orden de las simulaciones y asi mismo identifican el
comportamiento de las mismas en las graficas, por ejemplo las lineas
correspondientes a MCF, D(4,3), S(4,3), Sr tienen como identificacion (1,1), por lo
tanto las caracteristicas de esta simulacion son un perfil de enfriamiento adiabatico

natural y un perfil de agitacién constante.

2.2.5 Perfiles de agitacion

Para cumplir con las combinaciones es necesario considerar una velocidad de
agitacion de 300 rpm, por lo tanto se deben incluir los siguientes perfiles de agitacién

(Vera, 2005) al cadigo del simulador CrystDynamic 1.0.

Exponencial negativo de 300 a 50 rpm para el proceso con sembrado de cristales.

t

RPM= 300 250z 1 27182 %00 (2.1)

Lineal de 300 a 50 rpm para el proceso con sembrado de cristales.
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RMP= 300 0.0231487t (2.2)

Cubico de 300 a 50 rpm para el proceso con sembrado de cristales.

RMP= 300 88915x 10 4zt + 3x 10 6z (t?) 4% 10 10z (t3) (2.3)
para todos los perfiles t = tiempo z 60

Constante a 300 rpm para el proceso con sembrado de cristales.

2.2.6 Construccion del panel virtual para la representacion de los gréaficos de
superficie de respuesta

A partir de los resultados de simulacion y los datos experimentales, se realiza su
comparacion a través de graficos de lineas y graficos de superficies de respuesta
con ayuda de paqueteria Excel y software NCSS para representar la influencia de la
aplicacion de los perfiles de enfriamiento adiabético y perfil de agitacion sobre la
masa de cristales formados, el perfil de concentracidén, sobresaturacion relativa,
D(4,3) y S(4,3). Obtenidas dichas representaciones graficas se realiza la
programacion correspondiente para vincular las graficas con los datos reales que
surgen al momento de realizar una corrida experimental, con apoyo del software
LabVIEW.

Partiendo de los pasos con los que se genera una superficie de respuesta en NCSS
2007, se observa la ventana emergente NCSS: Surface Plots, que se muestra en la
Figura 2.5, donde es posible manipular el nimero de intervalos que forman la gréfica,
siempre se deben de anotar el nimero que se requiera menos uno, por ejemplo si se
requiere que los puntos a graficar sean 10, el valor que se introducira debe ser 9,

debido a que 9 establece el niUmero de intervalos a lo largo del gje (X, Yy, z).
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Definido lo anterior, se ejecuta el programa con la finalidad de editar dicha superficie
de respuesta, donde el boton DATA permite visualizar los puntos que forman el
gréfico de superficie. La opcion Data Values proporciona una matriz cuadrada, su
tamafo depende de los intervalos que se hayan seleccionado para cada eje (Figura
2.6), dichos puntos calculados son el soporte para el desarrollo de las superficies de
respuesta en LabVIEW 2013.

File Run Analysis Graphics GESS Tools Window Help
2 [T] arF
> = Ed ¢ 2| & Vol | E | E| B
RLM MEW | OPEM | SAWE MAP HAY DATA ouT FILTER| FLAY STATS | T-TEST| 1887 | TRELE | HISTO
Tick Labels | 30 Opticns | Templzte
Warizbles | Axec | Titles & Background
¥ Aois X1 Podis H2 Poris
Drecimals: Decimals: Crecimals:
1 = 1 = 1 =l
Mininumz Mininwum: Mininnn:
M Madinum: Maccimum:
Number of Intervals: Number of Intervals: Mumber of Intervals:
|20 = |20 =l |20 =1
Casillas para introducir el numero de intervalos de cada gje
Grid Cage
¥ Showe Vertical Grid [ Thin wWalls
[v Show Horizontal Grid Edge Color (Thin Walls Unchecked]:
Line Style: B
||::"‘:"t ﬂ Wall Color: Aois Color:
Colbor: | g - g
- ﬂ Cage Flip:
|F|ip Back and Side Walls ﬂ

Figura 2.5 Ventana emergente NCSS: Surface Plots
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3D Scatter Plot Editing Graph Control |
bl J Boton DATA Legend ‘ Latels | System ‘ About |
1 3
R oLt 3 Fants \ Markers \ Trends \ Dverlay | Enar Bar | Background |
llh||EE||“~Ec )] mr(wl+| wlEloldF ] Do | DGatey | Sl [ Data | Tites | i | 30 |
Graph Valugs Data Dimension
Paints: r Sets: r
H il B 7 B
g Range Fram: Range To:
e d
| J E
Missing Data
i |
Default
Mo fine
1 J 3
Horizontsl ~ Verical  Depth  Perspective
&l 35 104 15 ok I8 Caricel | Apply Now | Help |

Figura 2.6 Ventana 3D Scatter Plot Editing / Graph Control

Para crear un instrumento virtual que represente una superficie de respuesta se
sigue la siguiente ruta con click derecho en el panel de frontal: Controls / Graph / 3D

Graph (Figura 2.7), y se puede observan diferentes tipos de graficas como Waterfall,
Surface, surface Graph y Mesh.

<1 3D Graph

&
(&
5

Bar Pie Stem

{ZHE
&

r Comet

Waterfall

& ® &

Surface Graph Parametric G..  Line Graph

L
&
S HE

Figura 2.7 LabVIEW/ Controls / Graph / 3D Graph
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En el diagrama de blogues de LabVIEW aparece el icono representativo de la grafica
seleccionada, al cual debe estar dentro de un ftaseo , baual ® desarrolla la

programacion en lenguaje G.

Para el acoplamiento del mdédulo de superficies de respuesta se debe tener en
consideracion que los lazos de la programacién pueden romperse. Por lo tanto se
recomienda copiar solo los instrumentos que se encuentren dentro del ciclo while-
Loop junto con el icono de Tab control (Figura 2.8), el cual representa la pestafia

gue se afadira al panel principal del proceso.

Tab Cankrol

o b

Figura 2.8 Icono Tab control

Para afadir una nueva pestafia se da clic derecho sobre las pestafias ya
establecidas y se despliega el menu de la Figura 2.9, este mismo menu se utiliza

par a r e mi@avoentrolee | d dil m- dul o que se pretende ance

Find Terminal
Change to Indicator

Make Tvpe Def.

Description and Tip...

Create

Replace

Data Operations
Advanced

Fit Contral ko Pane
Scale Object with Pane
Remove Tab Contral

vvrwvw

Add Page After
fdd Page Before
Duplicate Page
Remove Page

Go To Page »
Rearrange Pages...
Reorder Contrals In Page...

Properties

Figura 2.9 Menu desplegable de Tab Control
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Para poder corregir los errores que ocasione el acoplamiento de los nuevos VI al
panel, se corre el proceso con normalidad, a manera de identificar su ubicacién y
obtener informacion acerca del error, ya que esta ventana proporciona una breve

descripcion sobre la cusa de la falla. (Figura 2.10).

B Error list

Items with errors
PAMEL MUEWOD, vi

33 errors and warnings Shaw Warnings [

» EBlock Diagram Errors -

ire has loose ends.

Wire: Wire has loose ends.
‘fou have connected an input of For Loop ko an inpuk of Poly Y1, Change one ko an oul
You have connected an input of For Loop to an input of Poly W1, Change one to an oul

Details

This wire segment is not connected to anything, Select Remove Broken Wires from the Edit =
menu ko delete all wires that are disconnected or broken.

Close Shiow Error Help

Figura 2.10 Ventana Error list

2.2.7 Adecuacion del equipo parallevar a cabo una corrida experimental

Para tener el equipo en las condiciones necesarias para el inicio de una corrida

experimental se deben tomar en cuenta los siguientes puntos.

El dia anterior a la realizacién de la corrida se debe:

1) Verificar que esté limpio el equipo

2) Insertar el sensor 6ptico del tacémetro digital en el cabezal del cristalizador

3) Conectar los cables del motor de agitacion a los cables de corriente ubicados
en la parte superior del cabezal

4) Conectar el sensor de vacio

5) Drenar la trampa de humedad
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6)
7

8)

9)

Drenar la chaqueta

Verificar el aceite de la bomba de vacio que este en buena condicion (libre de
agua) y en la cantidad adecuada (nivel minimo: 250 mL)

Verificar que estén cerradas o abiertas las valvulas de paso del equipo:
tuberia de vapor (cerrar la valvula que comunica el vapor con los tanques de
calentamiento), chaqueta (debe estar cerrada la valvula de desagie directo de
la chaqueta y permanecer abierta la vélvula que conduce a la trampa de
vapor), bomba de vacio (la valvula que se localiza en la parte superior de la
bomba de vacio debe permanecer abierta), trampa de humedad (debe
permanecer cerrada la valvula de drenado de la trampa de humedad)

Sellar todas las entradas y conexiones del equipo con silicén acrilico (sensor

de presién de vacio, sensor Optico, muestreador)

10) Conectar el controlador digital de la valvula proporcional de vacio

11) Insertar los termopares en los termopozos correspondientes

Cuando se vaya a realizar la corrida experimental se debe:

1)

2)

3)

4)

5)

Conectar el generador de vapor a la corriente eléctrica, asi como la bomba
gue le suministra el agua necesaria

Encender los interruptores de las 3 fuentes eléctricas que se ubican en la
parte inferior del tablero de control: blanca (computadora), negra (valvulas
proporcionales), verde (sensor de vacio)

Encender el interruptor interno en el tablero de control asi como los
interruptores que se encuentran en la parte frontal del tablero de control
Encender el tacometro digital mediante el interruptor que se localiza en la
parte frontal del tablero de control, asi como el interruptor del motor de
agitacion

Encender la computadora
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Ejecutar el programa para realizar una prueba de la presion de vacio que alcanza el

sistema ademas de verificar el correcto funcionamiento del equipo.

2.2.8 Panel del sistema de cristalizacion batch

El panel frontal mostrado en la Figura 2.11, permite monitorear la temperatura del
interior y de la chaqueta de calentamiento, la presion de vacio y la de vapor que
entra a la chaqueta, asi como la agitacion del sistema; de estas variables el sistema
proporciona graficos de seguimiento en tiempo real, ademas de generar una hoja de

Excel con los valores monitoreados a través del tiempo para poder manipularlos.

El panel también permite encender y operar el generador de vapor de forma
automatica o manual, asi como las valvulas proporcionales para vacio y vapor,
ademas de la apertura o cierre de las valvulas solenoides. Finalmente en el panel se
se escoge el perfil de vacio que seguira la corrida experimental para la obtencion de
cristales. Mediante los numeros que se muestran en la Figura 2.11 del panel frontal

se describen a continuacion en la Tabla 2.7:

Tabla 2.7 Botones del panel frontal

No. de boton Descripcion

1 Permite ejecutar el programa en su totalidad

Permite iniciar el proceso

Permite seleccionar el perfil de vacio a emplear

Permite ver la presién de vacio real del sistema

Permite iniciar el perfil de vacio programado

Permite seleccionar el modo de operacion del generador de vapor

Permite encender o apagar el generador de vapor

Permite abrir o cerrar la valvula solenoide de la linea de vapor

© |OIN|oO|O|R~WIN

Recuadro que permite seleccionar un valor para la apertura de la valvula
proporcional para vapor

10y 11 Permiten conocer la temperatura real del interior y la chaqueta del cristalizador

Recuadro que permite conocer la agitacion que presenta el cristalizador durante la

12 corrida

Gréficos que permiten monitorear en tiempo real las variables del proceso

13-17 o . )
(temperatura, agitacién, presion de vacio y vapor)
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e L Vew Pomt Operste Tods Windos b .
Qq. I skt o fov e BEe O 1Y |
ACION  CONCENTHACION | TEMPERATURA | PIEMON DE VACIO | PRENION DE VAR | AGITACION | EXYIIAMIENTO DUIUCTO | REMATADOS | CoAT |10

E T

Tempersturs chaguets

VELOCIDAD DE AGITACRIN 0P

Figura 2.11 Panel frontal del proceso de cristalizacién batch operado a vacio

2.2.9 Ejecucion del programa cristalizacion batch a vacio. Vi

Antes de la ejecucion del programa se debe cargar el cristalizador con la cantidad de
azucar y agua necesarias de acuerdo al tipo de corrida a llevar a cabo. Una vez que
se cargo el cristalizador, se inicia el programa Cristalizacion batch a vacio.vi, el cual
se localiza: inicio/Mi pc/Unidad C, y se siguen los pasos que a continuacion se

indican (los siguientes puntos estan relacionados con los numeros de la Figura 2.11):
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Presionar | a flecha superior izquierda @fr

la ejecucion del mismo (No. 1).

Seleccionar perfil de vacio a emplear (No. 3) y la manera de operacion del
generador de vapor: automatico o manual (No. 6).

Opri mir el bot - n que indica dinici
pedira que le asigne un nombre a la corrida para que esta se guarde en la
computadora, una vez realizado esto, el programa comenzara a monitorear las
temperaturas, la agitacién y encendera el generador de vapor.

Durante la etapa de disolucién, se debe accionar el modo automatico del
generador de vapor (No. 6), con esto el programa realizara todo el
procedimiento sin necesidad de interactuar con el panel, lo Unico que se debe
tomar en cuenta es poner un valor en la valvula proporcional de 6 a 10 V para
gue se encuentra abierta durante todo este periodo (No. 9). La agitacion se
mantendra durante todo el proceso, en el valor que se establezca.

Una vez que se llevé a cabo la disolucidon, se desactiva el modo automatico
hasta que la solucion alcance los 70°C.

Para iniciar | a segunda etapa del p
(No. 5) e inmediatamente comienza a adquirir datos de la presién de vacio, asi
como ilustrar los valores en tiempo real en los graficos correspondientes (en el
momento de iniciar el perfil, se debe conectar la bomba de vacio a la corriente
eléctrica, asi como abrir lentamente la valvula de paso que conecta la bomba
de vacio con la trampa de condensados, ademas de abrir la valvula que
suministra agua al condensador).

Durante el tiempo de evaporacion constante el operador tiene que abrir y
cerrar la valvula proporcional y la vélvula solenoide para controlar el paso de
vapor ala chaqueta (No. 8).

Al término de la corrida, se detendra automaticamente el tiempo y la valvula

de control del vacio se abrird completamente para permitir la pérdida del

ar pro

rogr an

mi s mo . Una vez que ocurra estteoners ep rdoechees ooc

se guardaran todos los datos adquiridos durante la corrida.
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2.2.10 Sembrado de cristales

El sembrado de la semilla se llevé a cabo extrayendo del interior del cristalizador 100
mL de solucion saturada a 70°C con 75.96 °Brix, en un matraz erlenmeyer de 250 mL
mediante una bomba peristaltica. Posteriormente, se introdujo la semilla en una
cantidad de 3 g con una D(4,3) de 192.

11 . 2 demtro del matraz, esparciendo con una espatula metélica, para evitar que

se quede aglomerada.

Una vez sellado el cristalizador e iniciado el proceso, al primer minuto de arranque,
se introduce la solucion existente en el matraz (formada por los 100 mL de solucién
saturada y la semilla) mediante una pequefia manguera colocada a un costado del
cabezal del cristalizador, el vacio existente dentro del sistema en este momento
succiona la solucion del matraz y con esto se habra llevado a cabo la siembra de la

semilla a todo el lote, con una adecuada hermeticidad del sistema.

2.2.11 Preparacion e introduccion de la segunda carga

Es necesaria la preparacion de una segunda carga con la cual se alcanza la
capacidad total del lote, esto con el fin de agotar en mayor proporcion la solucion
debido a que cuando se introduce la carga total desde un inicio, los cristales
comienzan a crecer aglomerandose en la parte inferior del cristalizador. Esto
ocasiona que muchos cristales tengan poco tiempo de participaciéon dentro del
proceso, dando como resultado un tamafio menor del cristal. Sin embargo y de
acuerdo a estudios y andlisis de los procedimientos para la obtencion de su producto
en un ingenio, (Chen, 2000) se introduce la solucién por partes, esto con el fin de

Al avar |l os cristalesodo evit8&§ndose | a agl omer

funcional debido a la falta de una buena agitaciéon dentro del cristalizador, lo que
propicia sedimentacion de los cristales. Asi, la introduccién de la segunda carga da

paso a que exista licor madre con una alta concentracion de sacarosa.
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La introducciéon de la segunda carga es mediante una manguera resistente a altas
temperaturas y succionada por el vacio interno del cristalizador, lo cual no produce
pérdidas considerables de la presion de vacio. El licor madre entra por la parte
superior y un tubo lo conduce hasta la parte inferior provocando el desplazamiento
de los cristales sedimentados y con ello la posibilidad de aumentar su tamafio debido
al contacto que se lleva a cabo con el licor madre que entra. En la preparacion de la
segunda carga se emplearon dos vasos de precipitados de 2000 ml, en cada uno se
introdujeron 1385.39 g de azlcar y 438.4 ml de agua, preparando en cada uno de los
vasos una solucion saturada a 70 °C con 75.96 °Brix. Los vasos se colocaron en una
parrilla con agitacion y mediante un agitador magnético se indujo el movimiento de la
solucidn; los vasos se taparon con papel aluminio para evitar pérdida de solucion por
los vapores de agua desprendidos. La temperatura a la que se llevo la solucion fue
de 80°C y posteriormente se deja enfriar a 70°C para ser introducida al proceso de

cristalizacion después de la etapa de evaporacion constante (30 min).

2.2.12 Célculo de la masa de cristal formada (MCF)

La masa de cristal formada se calcul6é para cada tiempo de muestreo, para esto se
tomo en cuenta la cantidad de agua evaporada y los °Brix de la solucion, los cuales
estan relacionados con la temperatura del interior del cristalizador al tiempo de
muestreo. Posteriormente, se llevé a cabo el balance de materia correspondiente.
Para el calculo de la cantidad de agua evaporada (CAE) durante el proceso, se
realizaron mediciones experimentales para cada corrida propuesta, esto debido a
gue los parametros de presion de vacio y tiempo de evaporacion son diferentes en
cada una. Los °Brix, se monitorearon para cada tiempo de muestreo empleando un
densimetro digital denominado DMA 4500 de la marca Anton Paar. Para realizar
esto, la muestra extraida debe estar libre de cristales, por lo que la solucion se filtré

antes de introducirse al densimetro.
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Las mediciones proporcionadas por el DMA 4500 son el °Brix, la densidad y la
densidad aparente a 20 °C. El °Brix experimental sirvi6 para determinar la
concentracion de la solucion mediante la ecuacion 2.5, Chen (2000).

°61D

6= o e (25)
El primer paso para realizar el calculo de la masa de cristal formada en cada tiempo
de muestreo es obtener la concentracion experimental a partir del °Brix de la solucién
con la Ecuacién 2.5, posteriormente determinar el agua evaporada con los modelos
establecidos (puede variar de corrida a corrida experimental, por lo que es deseable
hacer modelos para determinar el agua evaporada por corrida realizada), el siguiente
paso es restar de la cantidad de agua inicial en el sistema el agua evaporada y se
obtiene la cantidad de agua que permanece en la solucion. La cantidad de agua que
permanece dentro del sistema es multiplicada por el valor de la concentracion de la
solucion para cada tiempo de muestreo obteniendo con ello la cantidad de sacarosa
gue se encuentra todavia disuelta en la solucion. Finalmente, para el célculo de la
masa del cristal formada, se resta de la cantidad de azucar que se introduce al
sistema la sacarosa que se encuentra disuelta aun en la solucion y se obtienen los

gramos de azucar formada al tiempo del muestreo.

2.2.13 Software de instrumentacion virtual para adquisicion de imagenes

El andlisis de particula en linea (tiempo real) para la determinacion del tamafio de
cristal D(4,3) y su desviacion estandar S(4,3), se realiza mediante el sistema de
adquisicion de imagenes IMAQ™ Vision Builder Versién 6.1 (médulo de desarrollo de
vision para LabVIEW™) (Figura 2.12), el cual es una herramienta para crear

prototipos y aplicaciones de prueba de procesamiento de imagenes.
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Figura 2.12 Software de adquisicién de imagenes IMAQ™ Vision Builder Versién 6.1 de

National Instruments Inc.
2.2.14 Software para la determinacién del D(4,3) y S(4,3) promedios

A partir de la informacién experimental obtenida con el sistema de adquisicion de
imagenes IMAQ™ Vision Builder Version 6.1, se determina la DTC, D(4,3) y S(4,3)
promedios, a partir de los momentos de distribucion (namero, longitud, superficie y
volumen), utilizando el programa DTC Adqg-Im Version 1.0 desarrollado por Cérdova
(2004). Este programa también determina los diagramas de ojivas acumulativas
(menor y mayor) y realiza el célculo de las particulas que contribuyen a la nucleacion
y crecimiento de los cristales en el proceso. En la Figura 2.13 se muestra la interfaz

gréfica (ventana principal) del software DTC Adg-Im Version 1.0.

DIC Adg-Im 3]

4
Ha Ay

|

Salit |

Figura 2.13 Interfaz gréafica del software DTC Adg-Im Versién 1.0 (Cérdova, 2004)
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El software DTC Adg-Im Version 1.0, realiza internamente la conversion de los
pixeles de laimagen (proveniente del sistema de adquisicién de imagenes IMAQ™) a
micras, considerando el efecto de incremento generado por el andlisis mediante
microscopia electrénica (Cordova, 2004). EIl programa presenta los resultados
mediante una distribucién de tipo log-normal para cada momento de distribucion y
para cada tiempo de muestreo en forma grafica a través de la ventana principal
(Figura 2.14).

DIC Adg-Im 5]

DISTRIBUCION LOG-NDRMAL |

99,3191

79,4553

59,5915

z
¥ Zmzcro<

39,7277

19,8638

0 | A A\l
= 67.3319 165,002 262,672 360.342 458.012 556,682

| DIAMETRAO DE LA PARTICULA (MICRAS)

Figura 2.14 Resultados graficos del software DTC Adg-Im Versién 1.0 (Cérdova, 2004)
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Resultados y Discusion

CAPITULO 3. RESULTADOS Y DISCUSION

3.1 Simulaciones para la cristalizacion batch a vacio de azucar de cafia

Se presentan los resultados de los doce casos de estudio correspondientes a las
condiciones de operacion que se plantearon en la Seccion 2.2.4. Los resultados
correspondientes de los casos de estudio se identifican con el correspondiente par
de numeros que describe las condiciones de operacion, por lo tanto para su
identificacidon solo se coloca el par de numeros que correspondan. Los resultados

finales de cada simulacidon se encuentran en el Anexo A.

3.1.1 Resultados de perfil de enfriamiento adiabatico natural

Los resultados obtenidos se analizan mediante graficas comparativas (Figura 3.1 y
3.2) de las variables determinantes de la operacion unitaria (cristalizacion), en las
cuales se observa que para el perfil de enfriamiento adiabatico natural, se obtiene
entre 3934.59g y 4929.27g de MCF, 796.29um a 1124.3279um de D(4,3),
dependiendo del perfil de agitacién que se aplique a la corrida. Para este caso de
estudio la mayor cantidad de MCF es obtenida con un perfil de agitacién constante
siendo de 4939.83(g, seguida del perfil cubico con 4929.2713g.

El mejor resultado de D(4,3) fue de 1124.3279 um empleando el perfil de agitacion
cubico, seguido de 1122.71um correspondiente al perfil de agitacion constante
(Figura 3.2). Se observa que los valores correspondientes a la aplicacion de los
perfiles de agitacion exponencial-negativo y lineal, son bajos para MCF (3934.59qg y
4830.259¢, respectivamente) y D(4,3) (796.2974um y 1114.445um, respectivamente)
ver Figura 3.1y 3.2. En el caso (1,1), la Sr (Figura 3.3) se mantiene en un intervalo
de 0.117 a 0.113 hasta el minuto 50 y posteriormente decrece hasta 0.02364,
provocando asi una maximizacion en la MCF (4939.83g) y en la D(4,3) (1122.71um)

con una desviacion de 225.3076um (Figura 3.4). Para el caso (4,1), la Sr se
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incrementa con respecto al tiempo existiendo oscilaciones entre 0.1177 y 0.1118,
posteriormente la sobresaturacion se agota en la etapa final del proceso
favoreciendo el crecimiento de los cristales y la formacién de masa de cristales
(MCF de 4929.27g y D(4,3) de 1124.3279um), mostrando una semejanza con la
tendencia del caso (1,1). Para el caso (2,1), la Sr aumenta con respecto al tiempo
hasta el final del proceso sin agotarse, lo cual no favorece la formacion y el
crecimiento de los cristales (MCF de 3934.59g y D(4,3) de 796.2974um).

5000 -

4000 -
~ ——MCF (1,1
2 3000 -
i MCF (2,1)
= 20001 ——MCF (31

1000 - —<—MCF (4,1

0 » 1
0 20 40 60 80 100
TIEMPO  (min)

Figura 3.1Crecimiento de MCF a partir del enfriamiento adiabatico natural

1200 -

D(4,3) (1,1
—4—D(4,3) (2,1
—=<—D(4,3) (3.1
——D(4,3) (41

D(4,3) (um)

e N e

0 \

0 20 40 60 80 100
TIEMPO  (min)

Figura 3.2 D(4,3) a partir del enfriamiento adiabatico natural
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Figura 3.4 S(4,3)a partir del enfriamiento adiabatico natural
3.1.2 Resultados de perfil de enfriamiento adiabéatico lineal
Al analizar los resultados ahora con enfriamiento adiabatico lineal (Figura 3.5), se
observa que la cantidad de MCF y el tamafio de D(4,3) se maximiza con perfiles de

agitacion constante y cubico, resultando los méximos 4648.59 g y 4635.42 g para

MCF, respectivamente.
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Con respecto al D(4,3) se obtienen valores de 1086.64 pym y 1087.14 ym para
perfiles de agitacion constante y cubico, respectivamente (Figura 3.6).

5000 -

MCF (1,2
—&—MCF (2,2
——MCF (32
——MCF (4,2

0 20 40 60 80 100
TIEMPO  (min

Figura 3.5 Crecimiento de MCF a partir del enfriamiento adiabatico lineal

1200 -

D(4,3) (1,2)
——D(4,3) (2,2
——D(4,3) (3,2
——D(4,3) (4,2

D(4,3) (um)

0 20 40 60 80 100
TIEMPO (min)

Figura 3.6 D(4,3) a partir del enfriamiento adiabatico lineal

Para los casos (1,2), (3,2) y (4,2), se obtiene una elevada MCF (4648.59¢g, 4521.88g
y 4635.42g) y una D(4,3) alta (1086.64um, 1071.05um y 1087.14um) pero con una
S(4,3) grande (221.189um, 206.496um y 219.355um, ver Figura 3.7), esto se debe al
comportamiento de la Sr, la cual aumenta en los primeros minutos del proceso
(10min-15min) en funcién de la trayectoria de enfriamiento, existiendo un
agotamiento de la sobresaturacién disponible al final del proceso (0.0325, 0.06165 y

0.03565, respectivamente; ver Figura 3.8). De lo anterior puede observarse que la
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S(4,3) se encuentra relacionada con la D(4,3), y que crecimiento masico de D(4,3)
tambien promueve que la S(4,3) se incremente. Lo anterior fue inicialmente

identificado por Quintana et al., 2004.

Para el caso de estudio (2,2), la Sr se incrementa con respecto al tiempo y alcanza
0.2509, lo cual no es suficiente para alcanzar una D(4,3) mayor 1000um, ya que el

cristal crece so6lo a 748.07um y se forman 3694.59 g de MCF.
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® —4—S5(4,3) (2,2
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Figura 3.7 S(4,3) a partir del enfriamiento adiabatico lineal
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Figura 3.8 Sr a partir del enfriamiento adiabatico lineal
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3.1.3 Resultados de perfil de enfriamiento adiabatico cubico

Los resultados obtenidos, manifiestan que los perfiles de agitacidbn constante y
cubica en combinacion con cualquier perfil de enfriamiento adiabatico, proporcionan
una maximizacion en el producto del proceso de cristalizacion. En cuanto a la MCF
se pudo observar que como maximos se obtuvieron 4445.97g para una agitacion
constante y 4432.60g con agitacion cubica, y al contrario, los valores minimos
pertenecen a 4321.65¢g para el perfil de agitacién lineal y 3552.31g para un perfil de

agitacion exponencial negativo, esto se puede observar en la Figura 3.9.
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MCF (1,3
——MCF (2,3
——MCF (3,3
——MCF (4,3

MCF (g)

O T T T T 1
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Figura 3.9 Crecimiento de MCF a partir del enfriamiento adiabatico cubico

En el caso (2,3) sucede un comportamiento similar al caso (2,2), donde la Sr
aumenta hasta 0.2078 al final del proceso, provocando que el producto final sea de
un tamafio pequefio (723.43um) y produciendo poca MCF (3552.31g). Para los
casos (1,3), (3,3) y (4,3), la Sr presentan un incremento con respecto al tiempo hasta
0.01533, y 0.03728 y 0.1754, respectivamente; reflejando altos valores para la MCF
(4445.97g, 4321.66g y 4432.60g) y favoreciendo el crecimiento del cristal para
alcanzar una D(4,3) mayor a 1000um (1060.16um, 1042.25um y 1060.20um) pero
con una desviacion S(4,3) elevada (215.693um, 114.311pm y 213.907um) ver
Figuras 3.10, 3.11y 3.12.
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Figura 3.10 D(4,3) a partir del enfriamiento adiabatico cubico
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Figura 3.11 S(4,3) a partir del enfriamiento adiabéatico cubico
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Figura 3.12 Sr a partir del enfriamiento adiabéatico cubico
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En general los mejores resultados obtenidos de los casos de estudio se observan en
las Figuras 3.13 y 3.14, correspondientes a la simulacion (1,1) y (4,1). Un beneficio
aunado para una buena D(4,3), se observo en la corrida (1,1) y (4,1), donde existen
maximos para D(4,3) de 1122.71uym y 1124.33um, los cuales corresponden
nuevamente a un perfil adiabatico natural en combinacion con una agitacion
constante o cubica a 300rpm, respectivamente; esto corrobora los resultados
obtenidos por Bolafios et al., (2008), en donde una trayectoria de enfriamiento natural
beneficia el crecimiento de D(4,3). Cabe mencionar que para D(4,3) sucede el caso
contrario que en la MCF, es decir en este caso el perfil que ocasiona un maximo es
un perfil de agitacion cubico, con el cual se obtienen 4929.27g y para agitacion
constante 4939.83g. Las diferencias existentes sobre los resultados obtenidos son
muy pequefias, para D(4,3), la aplicacion del perfil de agitacion constante sobrepasa
por un 0.14% al perfil constante y en el caso de MCF se obtiene un 0.21% mas que

con un perfil de agitacion cubica.
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Figura 3.13 Comportamiento de MCF en funcién de los perfiles de enfriamiento

adiabatico y agitacion
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La Figura 3.15 muestra el comportamiento global de los doce casos de estudio,
donde se observa que para los casos que combinan un perfil de agitacidén
exponencial negativo ((2,1), (2,2) y (2,3)) presentan una Sr pequefia durante todo el
tiempo del proceso, y por consecuencia la MCF es pequefia (3934.5982g,
3694.5915g y 3552.3165g, respectivamente) con D(4,3) pequefa (796.2974um,
748.0743um y 723.4342um, respectivamente).
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Figura 3.14 Comportamiento de D(4,3) en funcion de los perfiles de enfriamiento

adiabatico y agitacion

Los resultados obtenidos determinan que la aplicacion del perfil de agitacion
exponencial negativo en combinacion con cualquier perfil de enfriamiento adiabatico,
provoca valores reducidos en la D(4,3), que oscilan entre 723.4342 y 796.2974 pm.
Sin embargo con este perfil de agitacion se alcanza una desviacion S(4,3) pequefia
(114.311-120.28um) con respecto a los otros perfiles de agitacion, lo cual, de nueva

cuenta confirma la fuerte relacion entre D(4,3) y S(4,3).
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Figura 3.15 Comportamiento de Sr en funcion de los perfiles de enfriamiento

adiabatico y agitacion

3.2 Superficies de respuesta

Los datos obtenidos de las simulaciones propuestas para cada caso de estudio, son
introducidos en el software NCSS 2007 para realizar sus respectivas superficies de
respuesta. Se generaron cuatro superficies por cada simulacion, las cuales
representan el comportamiento de MCF, D(4,3), S(4,3) y saturacion durante todo el
proceso. En la Tabla 3.1 se observan los graficos de superficie de respuesta
representativos de los perfiles de agitacion constante y cubico, los cuales
obtuvieron los mejores resultados de MCF y D(4,3) con el perfil de enfriamiento
adiabatico natural. Cada grafico define la trayectoria a seguir construyendo una malla
representativa de las condiciones de operacion, donde la parte sombreada de color
amarillo representa el momento en que el proceso alcanza su maxima produccién de
MCF y la mejor D(4,3).
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Tabla 3.1 Superficies de respuesta de los mejores resultados para la cristalizacion a

vacio
PERFIL DE ENFRIAMIENTO ADIABATICO NATURAL
PERFIL DE AGITACION CONSTANTE PERFIL DE AGITACION CUBICO
MASA DE CRISTAL FORMADO (MCF)
5009
MCF
o‘o . -
By === =
=== =
gll f:’».‘l.. "|
70-(’." Sl ale NN oA 20°C
275 RPM AGITACION 300 RPM
4939.8371g 4929.2713g
DISTRIBUCION DEL TAMANO DE CRISTAL D(4,3)

L /AGITACION

1124.3279 pm

DESVIACION S(4,3)

AGITACION

275 RPM

223.6634 pm

70°C

225.3076 pm

62



Resultados y Discusién

3.3 Desarrollo de instrumentos virtuales en LabVIEW 2013 para el
acoplamiento de superficies de respuesta

3.3.1 Actualizaciéon del software LabVIEW 2012 a la version 2013

Con la actualizacion del software a LabVIEW 2013 (Figura 3.16) es posible tener
una serie de mejoras, ya que esta nueva version del programa cuenta con una gama
de nuevas funciones que estdn localizadas dentro de las paletas de disefio,
brindando como resultado una mejora en la interfaz de comunicacion, contiene
nuevas representaciones de equipos tipo industrial que a su vez cuentan con una
opcion para poder modificar sus funciones de operacion, asi como su aspecto para
crear de manera eficiente soluciones personalizadas con el software. Este software
busca brindar nuevas soluciones a problemas de productividad con una constante

innovacion.

| File Operate Tools Help

B3| abVIEW (

) Open Existing

Show | All v

( [}\;/g Create Project

»/ Find Drivers and Add-ons > Community and Support b Welcome to LabVIEW
C d expand the Participate in the discussion forums or Leam to u
\ request technical support from previ

y and upgrade

LabVIEW News ‘

Figura 3.16 Software LabVIEW 2013
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3.4 Acoplamiento del médulo de superficies de respuesta

Se muestra la programacion gréfica desarrollada en el panel frontal y en el diagrama
de blogues del software LabVIEW 2013 como se menciona en la Seccion 2.2.6,
obteniendo como resultado las Figuras 3.17 a 3.20, que representan las superficies
de respuesta.

30 Plot Ivelass Array in J=°°_°°!°°°°< 30 Plot Ivlass Array out | =
xvector= —{1 :
| 0P w1 ot
y vector E | -
error in (no error)
2 matrix
Plot D ———
a) )

Figura 3.17 a) Waveform graph representacion en diagrama de bloques, b)

representacion en panel frontal

La matriz generada del software NCSS, es retomada y creada en LabVIEW, esta
matriz especifica las coordenadas z, (para todos los casos z es la variable de
respuesta) para cada grafico de superficie de respuesta Figura 3.18.

570,516 570762 | o|s61.224 | ){560.883 | rfacs488 | ){343.247 | 171748 | £H109.236
1| 570,835 asaa.?ga 384.216 | £)1256.035 | £150.75
564,358 | fl485.045 | ti354111 | 2171015
J|705.014 4650142 | Jl653.872 | T)475.017 | o) 245652
J|833.375 1| 786,135 T' 775594 | tl766.065 | 7721 | £)767.367 | f)|653.935
1|0g7.235 ' k o005l | fo17621 | 912423 | oflo11.274
1| 3495.61 Ww 10952 | 110198 | 100963 | }1099.38 |
; 73 | & 134324 134195 | Tf134211 | F)1342.75 :
1350247 241287 alms.aat 163585 | 1162092 | H1620.02 | Fl16289
352779 l28a7.53 | 23500 | 221932 | 221007 [ 22303 | Fl212324 | Hn2312
a 232183 | oJ|2316.44 | <}|2316.44 a

Figura 3.18 Matriz 2D que especifica las coordenadas de z
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Corriendo la programacioén realizada en el diagrama de blogues de LabVIEW 2013,
se obtiene satisfactoriamente la construccion equivalente de las graficas creadas en
el software NCSS 2007, en las Figuras 3.19 y 3.20 se verifica el mismo

comportamiento.

St TEMPERATURA AGITACION
A Al
stoe] o ‘0 ,).o T
3 ;
672376 25113
3
_’y 64.477 |250.226
‘;J 61.7176 ij 225.339
b 58.957 :Q 200.452 r
’ 7 ¥
/56197 175565
3 £
534376 /150678 i
a 50.677 ‘11]125.791 é
419176 :Q 100.09 4
L “476.0164 by
41576 6. y
3
LJ42.3975 J51.1293
Graficar

Figura 3.19 Representacion de superficie de respuesta con LabVIEW 2013

Superficie de respuesta
MCF (1,1)

Maximo

Temperatutra
Agitacion
rpm

Figura 3.20 Superficie de respuesta en software NCSS 2007
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Las Figuras 3.21 y 3.22 muestran el diagrama de bloques que reproduce la superficie

de respuesta con la matriz generada por NCSS correspondiente a una sola variable

de respuesta.

Graficar|
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]

TEMPERATURA

| True 't

3D Plot lvclass Array in

Plot Helper (Vector) ~

MCF

l

IR

Plot ID 2

3D Surface
]

Plot Helper (Vector) ~|

stop

Figura 3.21 Diagrama de bloques para crear una superficie de respuesta
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Figura 3.22 Programacién para generar los datos de la matriz en funcién del modelo

lineal
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Dentro del diagrama de bloques que crea las superficies de respuesta se introduce el
modelo que genere datos representativos en funcién de las condiciones de trabajo
gue apliquen durante una corrida. Con dicho modelo se crea una relacion funcional
entre la variable dependiente y dos independientes y por lo tanto se construye una

cuadricula de dos dimensiones.

Los modelos obtenidos se muestran en las ecuaciones 3.1 a 3.24, con la
implementacién de los modelos en la programacion grafica, es posible establecer la
trayectoria programada para DTC y MCF (Figura 3.23), donde T y A corresponden a

temperatura y agitacion; respetivamente.

Caso (1,1)
0 0'C= 1584345 170.8949z"Y 1340852z 6  'Y> = 0.818139 (3.1)
04,3 = 7933604 42493592°Y 165336620 Y2 = 0.816523 (3.2)
Caso (2,1)
0 0'C= 5548.778 46.81997z"Y 8.20013z0 Y2 = 0961781 (3.3)
043 = 1340088 14.86617z°Y 102697120 'Y>= 0967167 (3.4)
Caso (3,1)
0 6'0= 12283.15 15.99502z"Y 36.807952 0 Y2 = 0.993206 (35)
043 = 3027226 7.705109z°Y 8.11912920 'Y? = 0.975832 (3.6)
Caso (4,1)
0 0'C= 7096857 15.26891z"Y 233.129820 Y2 = 0.967494 (3.7)
043 = 1641705 652076z"Y 53.118420 Y2 = 0.947291 (3.8)
Caso (1,2)
0 6'C= 58039.14 213.1803z°Y 146586620  'Y>= 0924718 (3.9)
043 = 1523436 51.316262°Y 39.33043z0 'Y? = 0.910603 (3.10)
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Figura 3.23 Programacion grafica para trayectorias programadas
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Caso (2,2)

0 0'0= 4899523 34.52089"Y 8.788166z O
043 = 1332504 14.655262z"Y 1.050704z0

Caso (3,2)

0 0"C= 120229 20.01167z"Y 349728520
0O 43 = 3046.065 9.604887z"Y 7.763033z 0

Caso (4,2)

0 0'C= 7237557+ 1980408z "Y 241519420
043 = 1648731 4.715778z2"Y 53.735362 0

Caso (1,3)

0 0'0= 2134129 184.2254z"Y 28.940822 0
043 = 9177781 4791581z"Y 195527820

Caso (2,3)

0 6'0= 4155.774 2057008z"Y 953774520
043 = 1189419 11.99212z"Y 1.2328892 0

Caso (3,3)

0 0"C= 1061533 141.2367z"Y 357635120
043 = 2750.318 36.66808z"Y .83228622 0

Caso (4,3)

0 0'0C= 7312332+ 4.769794z"Y 244653420
043 = 1687344 4.794407z"Y 55.0311420

Y2 = 0.964482
Y2 = 0.966978
Y2 = 0.985004
Y2 = 0971668
Y2 = 0.964602
Y2 = 0.940629
Y2 = 0.780232
Y2 = 0.800274
Y2 = 0.966270
Y2 = 0.965873
Y2 = 0.826692
Y2 = 0.850871
Y2 = 0.964393
Y2 = 0.945728

(3.11)
(3.12)

(3.13)
(3.14)

(3.15)
(3.16)

(3.17)
(3.18)

(3.19)
(3.20)

(3.21)
(3.22)

(3.23)
(3.24)

Dentro de la programacion del médulo de trayectorias programadas se introduce un

frab Controld

par a

agr goppdormdad U a3

cuatro var.i
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asi reducir el espacio ocupado, al mismo tiempo se adicioné dentro del Case
Struct WaeeformiChafito para convertir | os damnoos 3D

una alternativa al usuario como se muestra en la Figura 3.24.

AV
Al

NN IV N ER

B L= B B2

Figura 3.24 Panel frontal de interfaz al usuario para caso de estudio (4,1)

La programacion del médulo que grafica las superficies de respuesta mediante la
adquisicion de las variables del proceso, se vinculan al panel frontal del proceso,
donde queda correctamente conectado y establecido el médulo de rutas

programadas.
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3.5 Reingenieria del cristalizador

Se realizo la reingenieria al sistema de alimentacion de vapor, lineas de alimentacion
de agua para enfriamiento, lavado de sistema de vacio y trampa de condensados del
cristalizador por lotes a vacio (ver Apéndice B). En la Figura 3.25 se observa el
equipo de cristalizacién antes de ser modificado. El equipo se encuentra hermetizado
completamente evitando con esto fluctuaciones de presion de vacio dentro del
sistema, con la adicion de sistemas bypass permitiendo la manipulacion de cada una
de las rutas de las diferentes lineas de vapor y presion vacio del cristalizador, y asi
poder ocupar las diferentes soluciones utilizadas en cristalizacion de azucar de cafa,
logrando asi el mejor manejo del equipo. Con esta innovacion del equipo se
optimizan los tiempos de limpieza de las lineas antes mencionadas, progresando en
el tiempo en el lavado del equipo y disminuyendo drasticamente las actividades
previas a una corrida experimental. En la Figura 3.26 se muestra el equipo de
cristalizacion después de la modificacién. Cabe mencionar que el equipo en su
totalidad se encuentra en apego a las normas establecidas por el cédigo ASME

(2002), Seccion VIl en cuanto a estructura y materiales.

Figura 3.25 Equipo de cristalizacién sin modificacion
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Figura 3.26 Equipo de cristalizacion después de la modificacion

3.6 Validacion experimental del médulo de superficies de respuesta

Después de la reingenieria se realizaron pruebas con agua y vapor, a manera de
identificar fallas que puedieran perjudicar las condiciones de trabajo en el proceso.
Se realizaron cuatro corridas experimentales con miel ideal (caso de estudio (1,1) y
(4,1) y su respectiva réplica). Solo se exponen los resultados obtenidos del caso (4,1)
y su réplica que resultaron ser los mejores (el caso (1,1) y su réplica se encuentran
en el Anexo C).

3.6.1 Corrida experimental caso de estudio (4,1) y réplica
La densidad es directamente afectada debido a la cantidad de agua que se evapora,
por lo tanto durante el enfriamiento adiabatico la sobresaturacion del proceso

aumenta, y posteriormente la densidad entra a las zonas de nucleacion y crecimiento

de cristales.
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En la Figura 3.27 se observa que la densidad alcanza 1.3716 g/cm?®, debido al
sembrado de cristales y a las condiciones de operacion fijadas, este aumento de
densidad produce gran cantidad de ndcleos extra (por nucleacion espontanea en la
zona labil, que no son factibles de cuantificar por ser de tamafio inferior a 0.5 pum) a
los sembrados y aglomerados, los cuales, por consecuencia compiten por el soluto
disponible, lo cual se refleja en la disminucién de la densidad (1.3469 g/cm?®),
guedando bajo la linea de saturacidén, esto provoca la disolucién de nucleos por
generacién espontanea hasta alcanzar el equilibrio masico y permanecer en la
primera zona metaestable hasta el final de proceso para favorecer el crecimiento de

los cristales formados.

T T T T
157 ——Linea de saturacién :
! —a—Linea intermedia
1.365F ——Linea labil

(s 7o) —
1.355

=5
w
(&)}

Densidad (g/cm?3)

—_—
w
N
&)

1345
1335 |
133 i i

i
40 45 50 55 60 65 70
Temperatura (°C)

Figura 3.27 Gréafica densidad vs temperatura, Caso (4,1)

En la Figura 3.28 se describe el seguimiento de la densidad de la réplica del caso
(4,1). Arazon del aumento de presion (de 21.5 a 25 inHQ) el sistema es guiado hacia
la zona labil provocando nucleacidén espontanea alcanzando una densidad de 1.366
g/cm?®, posteriormente el sistema baja y permanece en la zona de crecimiento para
ganar MCF mediante el crecimiento de los nacleos sembrados y formados en el seno

de la solucion.
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Figura 3.28 Grafica densidad vs temperatura, Réplica (4,1)

En las Figuras 3.29 y 3.30 se observan las variaciones en la estabilizacion de la
presion de vacio (21.5 inHg durante los primeros 30 min, después un cambio a 25
inHg hasta el final del proceso), pero esto se debe a ruidos mecanicos y variaciones
por el sistema de agitacién y muestreos, en el caso de la Figura 3.29 se observa un
decremento de la presién de vacio (minuto 9) bruscamente, esto debido a que el
sensor arroja un valor erroneo, ya que si fuera por efecto fisico en el equipo la

presion de vacio, la recuperacion seria muy lenta.
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Figura 3.29 Grafica de presion de vacio. Caso de estudio (4,1)
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Presién de vacio (in Hg)

: | ‘ :
0 10 20 30 40 50 60 70 80 90
Tiempo (min)

Figura 3.30 Gréfica presion de vacio. Réplica (4,1)

A raz6n del cambio de la presién de 21.5 inHg a 25 inHg, la temperatura empieza a
disminuir, y su comportamiento se asemeja al perfil de enfriamiento adiabatico
natural. Las Figuras 3.31 y 3.32 describen la disminucion de la temperatura (de 70°C
a 40°C aproximadamente, provocada por la presion de vacio. En la Figura 3.31 se
incrementa la temperatura aproximadamente al minuto 8, desviando el
comportamiento del perfil de enfriamiento, esto fue causado por la administracion de

vapor a la chaqueta.
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Figura 3.31 Grafica de temperatura. Caso de estudio (4,1)
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80 _ I T T

Temperatura (°C)
~I
o

=N
o

| | | | |
0 10 20 30 40 50 60 70 80 90
Tiempo (min)

30 | I I
Figura 3.32 Gréfica de temperatura. Réplica (4,1)

En la Figura 3.33 se presenta el seguimiento correspondiente a las micrografias para
la cuantificacion de DTC en cada tiempo de muestreo, los resultados de D(4,3) son
1273.5345um con S(4,3) 155.9008um y D(4,3) 1170.0733um con S(4,3) 131.6257pm
para la réplica. Por lo tanto se obtiene un crecimiento mayor a 1000um en un 22.18
% aproximadamente al aplicar las condiciones del caso de estudio (4,1) (perfil de

enfriamiento adiabatico natural y una agitacion cubica a 300rpm).

La distribuciéon Log-normal se presenta en la Figura 3.34 y 3.35 mostrando un
adecuado crecimiento de la semilla sembrada la cual tiene como caracteristicas
iniciales de una D(4,3) promedio de 192.2116e m con una edténslardeaci - n

S(4,3)de 11. 2 g esta semilla fue utilizada para ambas corridas.

En la Figura 3.36 se observa que en cada tiempo de muestreo las graficas de
distribucién Log-normal del caso (4,1) hasta alcanzar una D(4,3) de 1273.534um con
S(4,3) de 155.9008 um, y en la Figura 3.36 las graficas correspondientes a la réplica,
donde se alcanza una D(4,3) de 1170.0733 pm con S(4,3) de 131.6257 um.
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a) 15 min; D(4,3) 380.3539 pm b) 30 min; D(4,3) 527.6844 pm ¢) 45 min; D(4,3) 540.5611pym
S(4,3) 119.7566 um S(4,3) 137.5 um S(4,3) 168.8658um

d) 60 min; D(4,3) 602.7436um €) 75 min; D(4,3) 610.0982um
S(4,3) 686.6175m S(4,3) 260.0390um

3 e o
¢) 45 min; D(4,3) 565.4343pum
S(4,3) 128.5621um

a) 15 min; D(4,3) 157.6177pm
S(4,3) 56.4750pm

¥ oy " A . g . v g Sl T

d) 60 min; D(4,3) 597.8313um e) 75 min; D(4,3) 683.3670um f) 90 min; D(4,3) 1170.0733pum
S(4,3) 118.3679 pm S(4,3) 124.3029um S(4,3) 131.6257um

Figura 3.33 Secuencia micrografica de crecimiento de cristal a a)15 min, b) 30 min, c)

45 min, d) 60 min, €) 75 min y f) 90 min, para el caso de estudio (4,1) y su réplica
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Figura 3.34 Distribucion Log-normal. Caso de estudio (4,1)
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Figura 3.35 Distribucion Log-normal. Réplica (4,1)

El comportamiento de la MCF de las corridas experimentales de los casos (1,1) y
(4,1) se observa en la Figura 3.36, donde, a pesar de que se aplican diferentes
perfiles de agitacion, la tendencia de las lineas es similar, para el caso (1,1) se
obtuvo menor MCF (5665.62 g y 5400.768 g réplica) y en el caso (4,1) la MCF es
mayor (5835.84 gy 5722.73 g) para la réplica) en un 8% y 1% entre caso de estudio
y réplica respectivamente. Al comparar el mejor resultado del caso (4,1) con los
obtenidos por Alvarado (2009) en su corrida 1 (5226.8 g) y la corrida comparativa de

Xaca (2006) (5085 g), el resultado de MCF es mayor en un 10% y 12%

respectivamente.
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El comportamiento de la MCF de la réplica del caso de estudio (1,1), difiere de las
otras tres graficas debido a que las condiciones de operacion originan una
transferencia lenta de masa al inicio del proceso, debido a que el vapor introducido a
la chaqueta de calentamiento no fue suficiente para alcanzar una evaporacion
considerable que provoque la formacion de masa, sin embargo la masa final es
elevada (5400.7689).
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Figura 3.36 Grafica de MCF para corridas experimentales

3.6.2 Modulo de Superficies de respuesta

Las superficies de respuesta que se generan en el mdodulo, ahora con datos
experimentales del caso (4,1), se muestran en las Figuras 3.37 y 3.38 ya que es el
gue presento los mejores resultados, y la discusion sobre el caso de estudio (1,1) se

encuentran en el Anexo C.

En el caso de estudio (4,1) la MCF simulada es de 4929.27g y una D(4,3) de
1124.33um, para los resultados obtenidos del modelo matemético es 5904.96g y una
D(4,3) 1483.07um.Comparando los resultados finales de la corrida experimental
(caso (4,1) con MCF=5835.84qg) y D(4,3) =1273.5345¢ m con los obtenidos del
modelo, se observa variacion del 1.17% en cuanto a MCF y un14.12% de desviacion

en la D(4,3), debido a la sedimentacion de particulas en el interior del cristalizador.
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MCF simulada=4922.89¢g MCF Experimental =5904.96¢g

Figura 3.37 Validacién de datos experimentales (MCF) en el médulo de superficies de
respuesta. a) Representacién con datos simulados. Caso (4,1), b) Representacion de
modelo con datos experimentales. Caso (4,1)

a) b)
. T AX|s X Axis Y Ayis
XA)(lS & 2 o > § o
g w I m&ﬂ”f@_%a
R X g 32 2 0 3 888808
> AN D2 508
g &8 ° ° P NRE

D(4,3) simulada=1124.33um D(4,3) Experimental =1483.07¢ m

Figura 3.38 Validacion de datos experimentales (D(4,3)) en el médulo de superficies de
respuesta. a) Representacién con datos simulados. Caso (4,1), b) Representacion de
modelo con datos experimentales. Caso (4,1)
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Como se observa en la comparacion anterior, existe una semejanza no solo en los
valores puntuales, sino en las tendencias de las simulaciones y los modelos
evaluados con datos experimentales. Por ello este trabajo brinda al operador una
guia (en linea) para la cristalizacion de cafia de azucar, basada en trayectorias
programadas reales, dando un producto final con DTC especifica y de minima
variabilidad.

Asi mismo este modulo ofrece la facilidad de poder seleccionar cualquiera de los

doce casos de estudio planteados, segun las necesidades del operador.
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Conclusiones y Recomendaciones

CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

Adecuacion de la infraestructura y programacion

Con la supervision y mantenimiento preventivo de sensores de presion y
temperatura, asi como de valvulas e instrumentos de medicion periféricos se

obtienen mediciones rapidas y precisas.

Con la reingenieria llevada a cabo al cristalizador, se tiene un control adecuado de la
presiéon de vacio, una manipulacion del vapor de calentamiento, ademas de un

lavado automatico del cristalizador y medicién de evaporados.

Con la actualizaciéon del software LabVIEW la version 2013, se logra la
automatizacion del proceso. Ademas que con el desarrollo de los SubVI en el
diagrama de bloques se elimina cableado innecesario y son rapidamente

identificados.

Obtencidn de trayectorias programadas

Se identificaron condiciones de operacion de cristalizacion en la planta piloto en
acero inoxidable, partiendo de las condiciones empleadas por Alvarado (2009), la
manipulacion de presion de vacio para generar enfriamiento adiabatico en el interior

del cristalizador y la manipulacion de la agitacion.

Los resultados obtenidos se analizan mediante graficas comparativas y se observa
qgue con el perfil de enfriamiento adiabatico natural se obtienen resultados elevados
de MCF y D(4,3) con cualquier tipo de perfil de agitacion. Los mejores resultados
fueron para el caso de estudio (1,1) con 4939.83 g de MCF con una D(4,3) de 1122.7
¢ mpara el perfil de agitacion constante, y con respecto al caso (4,1) (perfil de
agitacion cubico) se obtiene 4929.27 g de MCF y 112433 ¢e m de D(4, 3) .
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determind que para ambos casos de estudio existe una diferencia del 0.21% en MCF
y un 0.14% en D(4,3), en base a estos porcentajes, se concluye que la utilizacion de
cualquiera de las condiciones de operacion de los casos (1,1) y (4,1), se obtendran

buenos rendimientos.

Se puede concluir que para el proceso de cristalizacion de cafia de azUcar no existe
una region oOptima unica, es decir, un optimo global, sino un conjunto de regiones
factibles donde dependiendo de las condiciones de operacidon que se apliquen, es
posible encontrar 6ptimos locales. Por lo cual, la especificacion de las condiciones de

operacion debe basarse en requerimientos particulares parala D(4,3) y MCF.

Modulo de superficies de respuesta

Se logré la reproducciéon de superficies de respuesta obtenidas de software NCSS
mediante el software LabVIEW 2013, estableciendo el comportamiento del proceso a
varias condiciones de operacion. Este modulo permite analizar interactivamente las
graficas de superficie de respuesta de las variables de salida del proceso de
cristalizacion batch a vacio. Ademas es factible seguir trayectorias en funcion del tipo
de proceso, la combinacién de perfiles de enfriamiento y agitacion utilizados para

generar un producto con una DTC especifica y de minima variabilidad.

Analizando las diferencias de los resultados finales de la corrida experimental caso
de estudio (1,1) contra los obtenidos del modelo, se nota un incremento del 0.41% en
MCF (5665.62 g), en cambio se presenta una disminucion del 55.9% sobre D(4,3)
(770.3774 ¢ m y para la corrida experimental caso (4,1), la MCF disminuye en un
1.17% (5835.84 g) y con respecto a D(4,3) existe una disminucion del 14.12%
(1273.5345 ¢ m con respecto a los resultados obtenidos por los modelos. Para la
MCF en ambos casos las desviaciones son pequefias, en caso contrario para D(4,3),

sin embargo se nota que es posible alcanzar cristales de mas de 1000 € m
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Conclusiones y Recomendaciones

Recomendaciones

Evitar fugas de presion de vacio en el muestreador, implementando un aditamento
gue aisle este instrumento y que sea de forma ergondmica para evitar pérdidas de

muestra al momento de las corridas experimentales.

Hermetizar la linea de generacion de vacio del cristalizador para evitar pérdidas de
vacio debido a fugas y asi poder ejecutar de forma correcta las corridas

experimentales sin ningun inconveniente de fugas de vacio que afecten al sistema.

Desarrollar un diagrama de tuberias e instrumentos de las lineas de presion de
vacio, vapor y agua, implementadas en el cristalizador, ya que se implementé un
sistema bypass para un optimo manejo del cristalizador, evitando desmontar tuberias

para su limpieza.

Efectuar un mantenimiento preventivo de las lineas de cableado del cristalizador,
para evitar cortos circuitos en este mismo, y asi evitar dafios en el sistema de

coémputo.
Realizar un programa de mantenimiento y calibracién de termopares, transductores
de presién de vapor y vacio, valvulas solenoides y proporcionales, para asegurar su

correcto funcionamiento en todo momento durante las corridas experimentales.

Implementar un medidor de flujo para cuantificar el vapor que entra a la chaqueta

para la transferencia de calor hacia las aguas madres y los cristales (magma).
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Anexo A

ANEXO A. RESULTADOS COMPLEMENTARIOS

De las Tablas A1 a A4 contiene los resultados de la apliacacion del perfil de

enfriamiento adiabatico natural en combinacion con perfiles de agitacion.

Tabla A. 1 Resultados de simulaciéon. Perfil de enfriamiento adiabatico natural en

combinacion con perfil de agitacion constante

t(min) T (°C) rpm constante MCF (1,1) D®@4,3) (1,1) S@4,3) (1,1) Sr (1,1)
0 70.00000 300 0.00000 0.00000 0.00000 0.00029
9 58.0360 300 808.9913 238.7949 85.3995 0.11732
18 57.7597 300 1257.9092 363.3375 84.0375 0.11740
27 57.5957 300 1738.2713 495.0071 98.8961 0.11131
36 57.5405 300 2255.0399 615.1934 118.5127  0.09740
45 54.2216 300 2713.0041 724.5355 139.0263  0.10954
54 49.7140 300 3196.7187 852.8318 166.5596  0.11375
63 46.4898 300 3733.3675 965.2398 191.0567  0.08866
72 44.0072 300 4220.5490 1043.5633 207.9677  0.05870
81 42.0244 300 4617.6293 1092.5593 218.6277  0.03693
90 40.4666 300 4939.8371 1122.7101 225.3076  0.02364

Tabla A. 2 Resultados de simulaciéon. Perfil de enfriamiento adiabatico natural en

combinacién con perfil de agitacién exponencial negativo

t (min) T(°C) rom exp.neg MCF(2,1) D@43 (2,1) S4,3) (21) Sr (2,1)
0 70 300 0 0 0 1.34E-05
9 58 195.6894 807.2228 223.8437 88.1214 9.63E-05
18 57.7399 134.9016 1242.9418 293.0248 80.6815 0.00045
27 57.4914 99.4770 1681.4129 352.9347 81.0725 0.00114
36 57.2881 78.8331 2120.9859 402.5490 83.5484 0.00213
45 53.8439 66.8027 2463.1316 448.2817 86.5332 0.00354
54 49.1465 59.7919 2734.4036 506.1942 91.3708 0.00621
63 45.7543 55.7063 3016.4967 573.7162 98.7313 0.01096
72 43.2943 53.3254 3310.7438 646.2905 105.9367 0.01873
81 41.5025 51.9379 3617.3178 721.3281 113.1727 0.03057
90 40.1974 51.1293 3934.5982 796.2974 120.2862 0.04732
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Tabla A. 3 Resultados de simulacién. Perfil de enfriamiento adiabatico natural en

combinacion con perfil de agitacion lineal

t (min) T (°C) rpm lineal MCF (3,1) D@“,3) (3,1) S4,3) (3,1) Sr(3,1)
0 70 300 0 0 0 1.34E-05
9 57.9085 287.5000 813.9536 237.8492 85.4981 0.000144
18 57.6595 275.0001 1261.1074 356.8391 83.2618 0.001262
27 57.5036 262.5002 1733.3932 478.9100 95.6807 0.005260
36 57.4317 250.0003 2232.0750 588.7503 112.3855 0.014120
45 54.0898 237.5004 2660.8483 689.1349 129.7670 0.030040
54 49.5378 225.0004 3090.6015 809.0257 153.3278 0.064941
63 46.3053 212.5005 3578.1011 922.1490 175.4773 0.122137
72 43.8969 200.0006 4056.2424 1010.7372 192.3629 0.190169
81 42.0194 187.5007 4476.3915 1072.8892 203.9875 0.253625
90 40.5396 175.0008 4830.2594  1114.44518 211.7113 0.304699

Tabla A. 4 Resultados de simulaciéon. Perfil de enfriamiento adiabatico natural en

combinacion con perfil de agitacion cubico

t(min) T (°C) rpm cubico MCF4,1) D@4,3) 4,1) S@4,3) (4,1) Sr (4,1)
0 70 300 0 0 0 1.34E-05
9 57.9977 296.0104 810.4744 238.4606 85.4459 0.0001468
18 57.7296 293.3924 1258.8629 361.4327 83.7921 0.001352
27 57.5688 291.7683 1737.1276 490.9798 98.0180 0.005987
36 57.5116 290.7600 2249.8959 609.5284 117.0676 0.01692
45 54.1914 289.9897 2702.6089 718.1977 137.2697 0.03738
54 49.6822 289.0794 3178.6621 846.6265 164.3779 0.08325
63 46.4648 287.6512 3711.1178 960.7058 188.8275 0.15482
72 43.9998 285.3272 4200.8475  1041.6373 205.9777 0.23067
81 42.0319 281.7296 4602.8463  1092.7559 216.8507 0.29239
90 40.4810 276.4803 4929.2713  1124.3279 223.6634 0.33683

94



Anexo A

Se tabulan los resultados de las simulaciones de perfil de enfriamiento adiabatico

lineal con los perfiles de agitacion correspondientes (Tablas A.5 a A.8).

Tabla A. 5 Resultados de simulacion. Perfil de enfriamiento adiabatico lineal en

combinacién con perfil de agitacién constante.

t(min) TCC) rpmcte MCF (1,2) D@4,3) (1,2) S@&3) (1,2) Sr (1,2)
0 70 300 0 0 0 1.34E-05
9 58.0360 300 808.9913 238.7949 85.3995 0.000148
18 57.7597 300 1257.9092  363.3375 84.0375 0.001391
27 57.5957 300 1738.2713  495.0071 98.8961 0.006255
36 57.5405 300 2255.0399  615.1934 1185127  0.017807
45 55.6563 300 2665.2353  719.8227 138.3539  0.038082
54 52.5886 300 3041.9727  826.7312 161.1905  0.074859
63 49.8417 300 3472.1456  921.4983 182.3707  0.127937
72 47.2944 300 3901.3714  995.0267 199.3195  0.187562
81 44.9035 300 4295.3684  1048.3362  211.9103  0.243743
90 42.6931 300 4648.5987  1086.6445  221.1898  0.292236

Tabla A. 6 Resultados de simulaciéon. Perfil de enfriamiento adiabatico lineal en

combinacién con perfil de agitacién exponencial negativo.

t (min) T (°C) rom exp-neg MCF (2,2) D@#4,3) (2,2) S(4,3) (2,2) Sr (2,2)
0 70 300 0 0 0 1.34E-05
9 58.0456 195.6894 807.2228 223.8437 88.1214 9.63E-05
18 57.7399 134.9016 1242.9418 293.0248 80.6815 0.000451
27 57.4914 99.4770 1681.4129 352.9347 81.0725 0.00114
36 57.2881 78.8331 2120.9859 402.5490 83.5484 0.00213
45 55.2561 66.8027 2420.7792 446.4727 86.0634 0.00348
54 52.0207 59.7919 2628.2685 496.4911 90.7928 0.00567
63 49.1458 55.7063 2860.0326 552.7964 96.9551 0.00925
72 46.6039 53.3254 3115.4508 614.1350 103.4077 0.01489
81 44.3594 51.9379 3393.9937 679.5289 109.8222 0.02347
90 42.3761 51.1293 3694.5915 748.0743 116.7838 0.03599
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Tabla A. 7 Resultados de simulacion. Perfil de enfriamiento adiabatico lineal en

combinacién con perfil de agitacion lineal.

t (min) T (°C) romlineal MCF (3,2) D#4,3) (3,2) S(4,3) (3,2) Sr (3,2
70 300 0 0 0 1.34E-05

57.9085 287.500 813.9536 237.8492 85.4981 0.00014

18 57.6595 275.000 1261.1074 356.8391 83.2618 0.00126
27 57.5036 262.5002 1733.3932 478.9100 95.6807 0.00526
36 57.4317 250.0003 2232.0750 588.7503 112.3855 0.01412
45 55.5218 237.500 2614.8655 685.1519 129.3073 0.02919
54 52.4211 225.0004 2950.3105 785.7008 148.6975 0.05643
63 49.6663 212.5005 3340.9626 880.2952 167.7826 0.09780
72 47.1658 200.0006 3752.1025 960.1737 184.0008 0.14910
81 44.8558 187.5007 4151.2330 1023.1130 196.7740 0.20306
90 42.7207 175.0008 4521.8866 1071.0497 206.4966 0.25388

Tabla A. 8 Resultados de simulaciéon. Perfil de enfriamiento adiabatico lineal en

combinacion con perfil de agitacion cubico

t (min) T (°C) rpm cubico MCF (4,2) D@4,3) (4,2) S43) (4,2) Sr (4,2
0 70 300 0 0 0.00E+00 1.34E-05
9 57.9977 296.0104 810.4744 238.4606 85.4459 0.0001
18 57.7296 293.3924 1258.8629 361.4327 83.7921 0.0013
27 57.5688 291.7683 1737.1276 490.9798 98.0180 0.0059
36 57.5116 290.7600 2249.8959 609.5284 117.0676 0.0169
45 55.6259 289.9897 2655.1962 713.4692 136.3054 0.0362
54 52.5578 289.0794 3026.2002 820.7353 159.0295 0.0715
63 49.8171 287.6512 3453.0170 916.9134 180.1722 0.1234
72 47.2826 285.3272 3882.7757 992.4060 197.2539 0.1827
81 44,9043 281.7296 4279.4382 1047.5085 209.9895 0.2393
90 42.7017 276.4803 4635.4224 1087.1446 219.3555 0.2885
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Los siguientes resultados corresponden al perfil de enfriamiento adiabatico cubico
(Tablas A.9 a A.12).

Tabla A. 9 Resultados de simulacion.

combinacion con perfil de agitacién constante.

Perfil de enfriamiento adiabatico clUbico en

rnm

t (min) T (°C) constante MCF (1,3) D#4,3) (1,3) S4,3) (1,3) Sr (1,3)
0 70 300 0 0 0 1.34E-05
9 58.0360 300 808.9913 238.7949 85.3995 0.00014
18 57.7597 300 1257.9092 363.3375 84.0375 0.00139
27 57.5957 300 1738.2713 495.0071 98.8961 0.00625
36 57.5405 300 2255.0399 615.1934 118.5127 0.01780
45 55.7610 300 2662.0221 719.5956 138.3095 0.03802
54 53.2781 300 3012.8849 822.7932 160.3429 0.07312
63 51.3143 300 3389.4797 909.1567 179.6588 0.11969
72 49.4001 300 3754.0628 973.5151 194.5798 0.16832
81 47.2088 300 4100.9326  1021.3164 206.0286 0.21417
90 44.6098 300 44459741  1060.1649 215.6937 0.25876

Tabla A. 10 Resultados de simulacion.

combinacién con perfil de agitacién exponencial negativo

Perfil de enfriamiento adiabatico cuUbico en

t(min) T(¢C) rpmexpneg MCF (2,3) D4,3) (2,3) S43) (23) Sr (2,3
0 70 300 0 0 0 1.34E-05
9 58.0456 195.6894 807.2228 223.8437 88.1214 9.63E-05
18 57.7399 134.9016 1242.9418 293.0248 80.6815 0.00045
27 57.4914 99.4770 1681.4129 352.9347 81.0725 0.00114
36 57.2881 78.8331 2120.9859 402.5490 83.5484 0.00213
45 55.3617 66.8027 2417.749 446.6138 86.3479 0.00348
54 52.7055 59.7919 2605.7766 495.3795 90.9490 0.00561
63 50.6135 55.7063 2804.808 547.8087 96.4046 0.00888
72 48.7077 53.3254 3022.6671 602.9763 101.9772 0.01372
81 46.6594 51.9379 3269.1409 661.3035 107.9565 0.02079
90 44,2927 51.1293 3552.3165 723.4342 114.3111 0.03104
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Tabla A. 11 Resultados de simulacion.

combinacién con perfil de agitacion lineal

Perfil de enfriamiento adiabatico cubico en

t (min) T (°C) rpom lineal MCF (3,3) D@#4,3) (3,3) S(4,3) (3,3) Sr (3,3
0 70 300 0 0 0 1.34E-05
9 57.9085 287.5000 813.9536 237.8492 85.4981 0.00014
18 57.6595 275.0001 1261.1074 356.8391 83.2618 0.00126
27 57.5036 262.5002  1733.3932 478.9100 95.6807 0.00526
36 57.4317 250.0003  2232.0750 588.7503 112.3855 0.01412
45 55.6257 237.5004 2611.7149 684.9554 129.3120 0.02915
54 53.1099 225.0004  2923.3558 782.3381 148.1834 0.05525
63 51.1395 2125005 3266.2158 869.2072 165.6698 0.09197
72 49.2704  200.0006  3617.4207 939.7715 180.1000 0.13439
81 47.1519 187.5007  3967.7657 995.8723 191.6608 0.17831
90 44.6178 175.0008 4321.6585 1042.2467 201.2991 0.22279

Tabla A.12 Resultados de simulacion.

combinacion con perfil de agitacion cubico.

Perfil de enfriamiento adiabatico cuUbico en

t (min) T (°C) rpom cubico MCF (4,3) D@43 (4,3) S(43) 4,3) Sr (4,3
0 70 300 0 0 0 1.34E-05
9 57.9977 296.0104 810.4744 238.4606 85.4459 0.00014
18 57.7296 293.3924 1258.8629 361.4327 83.7921 0.00135
27 57.5688 291.7683 1737.1276 490.9798 98.0180 0.00598
36 57.5116 290.7600 2249.8959 609.5284 117.0676 0.01692
45 55.7309 289.9897 2652.0067 713.2475 136.2578 0.03615
54 53.2470 289.0794 2997.4679 816.8855 158.2771 0.06992
63 51.2892 287.6512 3371.4250 904.6764 177.5944 0.11552
72 49.3875 285.3272 3736.9144 970.9028 192.6624 0.16403
81 47.2076 281.729 4086.0587 1020.2985 204.2362 0.21024
90 44.6143 276.4803 4432.6088 1060.2008 213.9077 0.25507
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ANEXO B. REINGENIERIA

B.1 Trampa de condensados

En la trampa de condensados se realizé una limpieza interna y un ajuste del largo de
tubos internos, ademas un corte al fondo del cuerpo cilindrico para posteriormente
colocarle un cono, como se observan en la Figura B.1 el antes (a) y después (b) de la
modificacion de la trampa de condensados, utilizando material de acero al carbdén
con lamina calibre 16 y un niple recto de 5 cm y otro con un codo de 45° aprox. de 15
cm ambos de % pulg. de diametro en tubo galvanizado. Por lo anterior, con esta
modificacion se podra cuantificar la cantidad de evaporados producidos durante una

corrida experimental.

Figura B. 2 Trampa de condensados, a) Sin modificar y b) Modificada

En la parte de la reingenieria de tuberias del sistema se lleva a cabo la instalacion de
sistemas bypass para bi-direccionar el flujo de la linea de vacio hacia la trampa de

condesados si se desea que pase hacia esta.

B.2 Trampa de mieles

Para la modificacion de la trampa de mieles se realiza con el desmontamiento de los
soportes, para el ahorro de espacio y mantenimiento de la misma, ademas se
adiciona un bypass para bi-direccionar los condensados hacia la trampa y asi no

perder los condensados en la trampa de mieles.
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Figura B. 3 Reingenieria de la trampa de mieles del cristalizador
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Anexo C

ANEXO C. CORRIDAS EXPERIMENTALES

Cl. Corrida experimental I. Caso de estudio (1,1) y réplica

La densidad se ve afectada debido a la cantidad de agua que se evapora al verter la
solucion, debido a ello se da comienzo con una densidad de 1.36043 g/cm?®, durante
el enfriamiento adiabatico la sobresaturacion del proceso aumenta, y posteriormente
la densidad entra a las zonas de nucleacién y crecimiento de cristales, en ese
momento se llevd a cabo el sembrado de los cristales, los cuales empezaron a
crecer por el cambio subito de temperatura (de 70°C a 63°C) y aumento de la
densidad (1.37916 g/cm®) ver Figura C.1.

T T T T
——Linea de saturaciéon
—=—| {nea intermedia
1.37 ——Linea labil

-
w
[@)

Densidad (g/om3)

1
40 45 50 55 60 65 70
Temperatura (°C)

1.83 | '
Figura C. 1 Caso de estudio (1,1). Densidad vs temperatura

Para esta corrida experimental se empledé una velocidad de agitacion de 300 rpm, la
cual asegura la completa suspension de los cristales y evita el rompimiento de los
mismos.

Se puede observar el comportamiento de la presiéon de vacio (Figura C.2) y su

influencia en la temperatura (Figura C.3).
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En la Figura C.3 se observa que la temperatura desciende debido a un problema
operacional al inicio del proceso, el cual se corrigié al introducir vapor a la chaqueta.
Después de los 30 min de evaporacion (de 65°C a 50°C), la temperatura desciende
de manera escalonada ya que no debe sobrepasar lo programado (25 inHg), de no
ser asi, disolveria los cristales en formacion y esto no seria viable para el proceso ya
gue se requiere obtener gran cantidad de MCF, para este caso la MCF que se obtuvo
fue 5400.5 g.
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Figura C. 2 Caso de estudio (1,1). Presién de vacio vs tiempo
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Figura C. 3 Caso de estudio (1,1). Temperatura vs tiempo

En la Figura C.4 se presentan los tiempos de muestreo de 45, 60, 75 y 90 min,

correspondientes a las micrograficas para la cuantificacion de la evolucion de la DTC.
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El valor de D(4,3) maximo alcanzado fue de 319.87 um con una S(4,3) de 229.65
um, el valor elevado de la dispersién es esperado debido a la formacion de nucleos

en las primeras etapas del perfil.

Y 2 -. .- e
N .
4 . £ 4 Y
b v
y I e
;ﬁ ‘-% L 3 ¥
.

a) 45 min b) 60 min
D (4,3) 165.5394 pm D (4,3) 196.5340 pm

S(4,3) 74.4873 pm S (4,3) 49.0700 pm

A

€) 75 min d)90 min

D(4,3) = 260.8500 pm D(4,3) = 319.8761 pm
S(4,3) = 109.3109 um S(4,3) = 229.6564 um

Figura C. 4 Caso de estudio (1,1). Secuencia micrografica de crecimiento de cristal a
a) 45 min, b) 60 min, ¢) 75 min y d) 90 min

Se observé que cuando los datos son adquiridos por los array automaticamente
proporcionan resultados que crean la matriz correspondiente al modelo de cada
superficie de respuesta, ademas al comparar los resultados obtenidos de la corrida
con los correspondientes a la simulacion, se puede observar un comportamiento
similar en ambos, ademas que estos valores sirven de apoyo para predecir el
comportamiento del sistema. A manera de ejemplo, y para visualizar los cambios en

el médulo, se muestra una secuencia en las Figuras C.5 a) - f) para la MCF. Se

103



Anexo C

aprecian los cambios que ocurren al momento de introducir los valores reales del

proceso correspondientes a tiempo de la corrida.

a) 76.924 °C, 300 RPM b) 75.924°C, 2999.455 RPM
MCF= 401.68g MCF= 506.09g
C) 74°C,298.337 RPM d) 63.43°C, 296.73 RPM
MCF= 2259.73g MCF= 3322.37g

( AS ¥ A

e) 55.3651°C, 295.64 RPM f) 52.051°C, 294.55 RPM
MCF=3989.719g MCF=4696.32¢g

Figura C. 5 Desplazamiento de superficies de respuesta
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