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RESUMEN

Dentro del proceso de produccion de azucar, se realizan varios procedimientos de
purificacion entre los que se encuentran filtracion, clarificacion de jugo por
sedimentacion y de clarificacion de meladura por flotacion. En el caso de la
meladura, al tratarse de un material con mayor viscosidad y densidad, la remocion
de las impurezas se realiza mediante un proceso denominado fosfo-flotacién. En
donde por medio de la adicidon de acido fosforico, cal, floculante, aire y calor se

forman floculos de baja densidad que flotan a través de la meladura.

Este trabajo se dividié en tres partes fundamentales. La primera de ellas fue el
reconocimiento del estado actual de las estaciones de clarificacion de meladura,
en donde se identificaron y organizaron los parametros de operacién y control mas
importantes en una matriz comparativa, la cual se completo realizando visitas a los
12 ingenios que realizan esta operacion. La segunda fase consisti6 en una
profundizacién hecha en 3 ingenios piloto con el fin de conocer a fondo el proceso,
evaluar algunos de los pardmetros identificados y proponer recomendaciones a los
ingenios. Finalmente en la tercera fase del proyecto se realizaron pruebas de
flotacion a escala laboratorio, donde se evaluaron 3 productos floculantes a 3
dosificaciones, para meladuras proveniente de 2 ingenios con diferentes
caracteristicas. También se realizaron pruebas en donde se vario la cantidad de
aire agregada evaluando la incidencia de la relacion aire/meladura sobre la

remocioén de turbiedad.

A lo largo del proyecto se comprob6 que parametros de operacion como la
relacion aire/meladura, la temperatura de calentamiento, la dosis y tipo de
floculante tienen una fuerte incidencia en la calidad de la meladura clarificada, lo

que a su vez puede afectar mas adelante la calidad del azucar producida.



OBJETIVOS

GENERAL

Evaluar técnicamente los factores operacionales y de disefio que afectan la
eficiencia de la clarificacion de meladura en el proceso de produccion de azucar

en los 12 ingenios colombianos que cuentan con esta operacion.

ESPECIFICOS

- Elaborar una linea base del estado actual de la operaciéon en los ingenios
colombianos que aplican la operacion de clarificaciéon de meladura.

- Proponer ajustes al proceso y mejores practicas operativas para 3 ingenios
piloto seleccionados de acuerdo a diferencias tecnoldgicas, condiciones de
operacion y de la cafia.

- Evaluar parametros de la operacion como dosis de floculante y relacion
aire/meladura en relacion con la eficiencia de la clarificacion en uno de los

ingenios piloto.



INTRODUCCION

En una industria tan competitiva y con tan altos estandares de calidad como la
azucarera, se hace indispensable desarrollar las mejores técnicas de purificacion.
Una de estas técnicas es la clarificacion de meladura por flotacion, en donde los
sélidos suspendidos se aglomeran y gracias a burbujas de aire inyectadas, su
densidad disminuye y se forma una capa de espuma que luego se separa de la
meladura clarificada. El desempefio de la operacion influye en la calidad de la
meladura enviada al area de cristalizacion (en relacién con la turbiedad), y a su
vez puede incidir en la calidad del producto final, debido a que es la ultima etapa

de purificacion de los materiales del proceso.

En la mayoria de los ingenios colombianos esta operacion se ha implementado
con el control manual o en algunos casos automaticos de las variables: flujo,
temperatura, pH, dosis de &cido fosférico y floculante, realizando ajustes segun la
experiencia diaria o por recomendaciones de los proveedores de la tecnologia en
su momento. Es posible que los parametros o6ptimos de floculacion varien
dependiendo de las condiciones particulares de composicion de la meladura y por
consiguiente se hace necesario conocer a fondo esta operacion, para determinar

los rangos y valores criticos tanto de disefio como de operacion.

Entre los parAmetros mas importantes se encuentran la temperatura de operacion,
el tamafio de las burbujas, la cantidad de aire agregado, la dosis de insumos
qguimicos, entre otros. Este trabajo consiste en evaluarlos técnicamente para asi
poder proponer ajustes al proceso y mejorar practicas operativas. Una clarificacion

por flotacion rapida y estable se traduce en una mejor calidad y menor costo.



1. CLARIFICACION DE MELADURA

1.1GENERALIDADES

En la industria azucarera el contenido de impurezas en el jugo de cafa es muy
variable. Para retirar la mayor parte de estas impurezas se han implementado en
las fabricas de azlcar procesos como: limpieza mecanica (filtros trommel),
sedimentacion (clarificacién de jugo) y fosfo-flotacion (clarificacion de meladura)

(Figura 1), siendo esta la Ultima etapa de purificacion antes de cristalizar el azUcar.

Figura 1. Esquema general del proceso de produccion de azucar de cafa.
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En la mayoria de los ingenios cuando la meladura sale de los evaporadores entra
al proceso de clarificacién en el cual se remueve su turbiedad. Debido a su alta
viscosidad y densidad no se realiza una clarificacion por decantacion sino por
flotacion. Como se trata de un proceso de purificacion, los parametros apropiados
de la operacién varian dependiendo de las condiciones particulares del material

entrante.

La meladura contiene impurezas entre las que se encuentran fibras de bagacillo,
fenoles, flavonoides, moléculas grandes en estado coloidal como los polisacéridos,
proteinas y silicatos complejos, ademas de sales inorganicas insolubles de calcio
tales como sulfatos, fosfatos y silicatos. Estas impurezas son remanentes del jugo
mezclado que no se eliminan en su totalidad en la clarificacion por decantacion,
dando como resultado un material clarificado de aspecto oscuro. Cuando se
concentra el jugo en los evaporadores la proporcion de impurezas también
incrementa, aumentando la turbiedad y el color. Una parte de estas impurezas se
deposita en forma de incrustaciones en la superficie de calentamiento del

evaporador y el resto continta en la meladura.

La operacién comienza con la floculacién primaria (Figura 2) en donde gracias a
la adicion de &cido fosférico y cal se forman fosfatos de calcio que atrapan
particulas de impurezas. Luego, con la inyeccion de aire y la adicion de floculante
se da inicio a la floculacion secundaria en la que algunos puntos activos de la
cadena de floculante fijan una aglomeracion de fléculos primarios. Estos
aglomerados atrapan en su interior burbujas de aire disminuyendo su densidad y
facilitando la flotacién a través del fluido. En la parte superior se forma una capa
de espuma con las impurezas, la cual se retira por medio de raspadores. En el
proceso también se aumenta la temperatura de la meladura con el fin de propiciar

la reaccién de fosfatacion y disminuir la viscosidad de la meladura.



Figura 2. Esquema de proceso basico de la clarificacion de la meladura.
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1.2REACCION Y FLOCULACION PRIMARIA

La floculacion primaria comienza con la adicidén y posterior reaccion entre los iones
fosfatos y el ion calcio, donde se forman fosfatos célcicos (en su mayoria fosfatos
tricalcicos Caz(PO,),) que atrapan los sdlidos insolubles gracias a que los cationes
de calcio se combinan con las capas proteinicas de carga negativa presentes en la
superficie de las impurezas, actuando como un coagulante que desestabiliza las

particulas en suspension (Figura 3).

1.2.1. Acido fosférico. Es la fuente de fosfatos mas comlnmente usada en el
proceso de produccion de azucar. Su importancia radica en que al aplicar la dosis
apropiada de acido fosférico disminuye los coloides, precursores de color, asi
como el consumo de cal, acelera la formacion de los fosfatos tricalcicos y por lo
tanto propicia una buena clarificacién. Dosificaciones en exceso de este insumo
implican mayores costos, caidas del pH y por consiguiente mayor consumo de cal,
altos volumenes de espuma con altas pérdidas de sacarosa; también afecta

negativamente la filtrabilidad del azlUcar e incrementa las incrustaciones en los



calentadores y tachos. La dosis 6ptima recomendada es de 300 mg/kg DS

(miligramos por kilogramo de solidos disueltos) (Bennett, Elvin, Heinemann,

Pottage, & Rundell, 1977)

Figura 3. Formacion de fléculos primarios y posteriormente floculos secundarios
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1.2.2. Cal. Es la fuente de calcio generalmente utilizada sea como cal viva (rica
en oxido de calcio) o cal hidratada (principalmente hidréxido de calcio). Su uso es
extendido debido a que es la fuente de calcio mas favorable para la industria
azucarera. Este insumo tiene 2 objetivos principales: reaccionar y producir los
fosfatos calcicos, y mantener el pH en un nivel adecuado para reducir el color y las
pérdidas de sacarosa por inversion. El pH ideal en la clarificacion de meladura
debe estar alrededor de 6,5 (Rein, 2007). Si se agrega mucha cal se incrementan
las incrustaciones en los calentadores y tachos, las cenizas en el azlUcar y se

disminuye la eficiencia de agotamiento de las mieles.

La adicion de cal puede hacerse de dos formas: en forma de lechada de cal
(suspension de cal en agua de 8 a 10°Be) o en forma de sacarato de calcio
(suspension de cal en meladura o jugo, en una proporcién de 3 gramos de cal por
cada 10 gramos de sacarosa). Se ha mostrado que el sacarato ha presentado

buenos resultados en clarificacion de jugos (Rein, 2007) como:

- Baja turbiedad (44% menos que usando lechada de cal), bajo contenido de
fosfatos y proteinas en el jugo clarificado.

- Bajos niveles de calcio residual en los evaporadores (850 mg CaO/kg DS
menos que usando lechada de cal).

- Menor variabilidad en el control de pH.
Entre las desventajas de utilizar sacarato estan:

- Disminucion de la densidad de los fléculos formados, lo cual disminuye su
velocidad de asentamiento (aumentando el tiempo de residencia y las pérdidas de
sacarosa)

- Al disminuir la densidad de los floculos aumenta la porosidad de la torta, lo
gue se traduce en altos volumenes de lodos (aumento del 100% que usando

lechada de cal).



Las altas reducciones de turbiedad se obtienen porque al mezclarse la cal con la
meladura, el calcio interactla con la sacarosa para formar mono, di y tri sacaratos
de calcio. Los monosacaratos de calcio son las formas mas solubles por lo tanto
proveen una alta proporcion de iones de calcio listos para interactuar con los iones
de fosfato presentes en la meladura. Para obtener monosacaratos de calcio como
fase predominante la relaciébn molar recomendada de sacarosa a calcio es 7:1.
(Doherty & Rackermann, 2009).

1.2.3. Formacion de fosfatos de calcio. La reaccion entre los iones de calcio y los
fosfatos da como resultado una distribucion de fosfatos de calcio cuya relacion
depende de Ila cinética de cada una de las siguientes reacciones.

Termodinamicamente la hidroxipatita (HAP) es la forma mas estable.
Ca?* + 2H,P0,~ - Ca(H,P0,), (fosfato monocalcico, MCP) (Ec. 1)
Ca?* + HPO,*~ - CaHPO, (fosfato dicalcico, DCP) (Ec. 2)

EL DCP puede presentarse como fosfato dicélcico dihidratado (DCPD) o como
fosfato dicalcico hidratado (DCPA).

3Ca?* + P0,*~ - Ca3(P0,), (fosfato tricalcico, TCP) (Ec. 3)

2CaHPO, + 2Ca;(P0,), - CagH,(P0,)¢ (fosfato octacalcico,0CP) (Ec. 4)

Cas(P0,), + 2Ca** + HPO,*” + H,0 - Cas(P0,);0H + 2H* (hidroxipatita, HAP)
(Ec. 5)

La eficiencia de la clarificaciéon de jugos podria incrementar considerablemente si
se formara una gran proporcion de HAP en lugar de TCP ya que ésta puede
remover una proporcion significativa de proteinas y consecuentemente reducir la

formacion de melanoidinas (Doherty & Rackermann, 2009).



1.3CALENTAMIENTO

Después de la adicion de acido fosférico y cal se realiza un calentamiento de la
meladura con el fin de propiciar la reaccion entre los fosfatos y el calcio y disminuir
la viscosidad de la meladura, lo que facilita la flotabilidad de los floculos. La
mayoria de los estudios reportan que la temperatura afecta significativamente la
clarificacion, siendo apropiada en 85 °C. (Rein, 2007).

Un enfriamiento de la meladura después de la clarificacion puede ser util para
disminuir pérdidas de sacarosa y formacién de color en las etapas posteriores del
proceso. Esto puede lograrse mediante una vaporizacién subita en donde los
vapores estén conectados con los evaporadores de ultimo efecto. (Smith,
Schumann, & Walthem, 2000).

1.4AIREACION

El tamafio y la cantidad de burbujas de aire generadas son factores fundamentales
para el buen desempefio del proceso. Las burbujas deben tener tamafios entre 10
y 200 um. Con burbujas mas pequefnas que 10 um la flotacion es muy lenta, y el
contacto entre las burbujas y las particulas es mas dificil. Las burbujas mas
grandes que 200 um causan turbulencia en el liquido y los fl6culos no pueden
atraparlas. Sistemas de aireacion inadecuados comprometen el desempefio de
todo proceso de flotacion, siendo esta la deficiencia mas comun en los procesos

antiguos de clarificacién de meladura. (Vaz, Stamile Soares, & da Silva, 2008)

Existen diferentes maneras de introducir las burbujas de aire al flujo de
alimentacion, como la dispersion mecéanica del aire (aire disperso), la disolucion y
nucleacion de aire (aire disuelto) y la aireacidon por eyectores de mezcla.
Generalmente la dispersiébn mecéanica ocurre por el burbujeo de aire bajo las palas
de un agitador a alta velocidad o a través de una membrana porosa. La flotacién
por aire disuelto se basa en el principio de la solubilidad de un gas en un liquido, lo

que forma burbujas de aire mas pequefias (20-60 um). La ventaja de utilizar aire



disperso es la posibilidad de introducir una cantidad de aire mayor a la introducida
con aire disuelto. Sin embargo, se forman burbujas muy grandes que disminuyen
la eficiencia de la separacion. Por otra parte, el uso de aire disuelto genera un

mayor consumo de energia por la necesidad de utilizar un compresor.

La separacion de los fléculos se determina por su velocidad terminal (ley de
Stokes). Normalmente esta entre 0.5 y 2.8 mm/s. La diferencia de densidades
(meladura-fléculos) debera ser mayor a 800 kg/m® (Echeverri & Rein, 2006). El
tamafno promedio de los fléculos es de 183 um y una relacion de aire comunmente

usada es 0.04 m® de aire/m* de meladura (Rein, 2007).

1.5FLOCULACION SECUNDARIA

Luego de la aireacion se aplica el floculante aniénico. Tipicamente se usan
poliacrilamidas de alto peso molecular. También se ha mostrado que
polielectrolitos de alto grado de hidrolisis y bajo peso molecular proporcionan
buenos resultados (Rein, 2007). En el enlace entre los coagulos primarios y el
polimero floculante, este ultimo funciona como una cadena que se conecta a las
particulas insolubles mediante atraccion electrostatica, puentes de hidrégeno o
fuerzas de Van der Waals, formando floculos de mayor tamafio (Doherty &
Rackermann, 2009).

Para diferenciar floculantes de diferentes proveedores, se caracterizan segun su

masa molecular y grado de hidrolisis:

- Masa molecular. La viscosidad intrinseca puede usarse para calcular masa

molecular de un polimero, siguiendo la ecuacién de Mark-Houwink:

a

[n] = K'M, (Ec. 6)

Donde K' y a son constantes que dependen de cada sistema polimero-solvente y

M, es la masa molecular promedio para esa viscosidad. Para poliacrilamidas



preparadas con agua como solvente a 30°C las constantes K'y a tienen valores de
6.8x10°y 0.66 respectivamente. (Mitchell, 2004)

- Grado de hidrdlisis: también denominado grado de anionisidad, es el
porcentaje de grupos acrilato presente en la cadena de floculante (los grupos
acrilato son los responsables de establecer los sitios activos en donde ser realiza
la unién particula-floculo). Su determinacién se hace por medio de un andlisis de
carbono orgéanico total (TOC, por sus siglas en inglés) que mide la concentracién
de atomos de carbono en una muestra de floculante, se relaciona con la
determinacién de los iones COO- y con el volumen de la solucién de KOH utilizada

para realizar la titulacion. (Gil J. J., 2012)

o aqes _ . Nkon(eq/L)Vkon(mL)yn-m
Grado de hidrélisis(%) = 100 TOC(opm) (Ec.7)

Dénde:
Nkon (eg/L): Normalidad de la solucion de KOH utilizada en la titulacion.
Vkon (ML): Volumen de la solucion de KOH gastado en la titulacién.

n: Relacion estequiometria entre el carbono y los monémeros acrilato y acrilamida

del polimero = 3.

m: masa molecular del carbono= 12,0107.

1.6 CLARIFICACION

Con la inyeccion de aire y la adicion floculante, los floculos secundarios atrapan en
su interior burbujas de aire, disminuyendo asi su densidad, facilitando la flotacion a
través del fluido. En la parte superior el clarificador posee raspadores que separan
la espuma de la meladura clarificada. Esta espuma se puede enviar a otra etapa
de clarificacién o eliminarla con la cachaza. La meladura clarificada se conduce a
una etapa de evapo-cristalizacién en los tachos y posteriormente al secado para

producir el azucar.
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Entre las fuerzas a las que estan sujetas las particulas suspendidas se encuentran
la gravedad (que las separa de acuerdo a la densidad), las fuerzas de Van der
Waals (que tienden a unir las particulas suspendidas unas con otras) y las fuerzas
de repulsion electrostatica entre particulas cargadas (que tienden a mantenerlas
apartadas). Los clarificadores de meladura se han disefiado para tener tiempos de
residencia entre 20 y 25 min (Bennett et al, 1997, Rein, 1988)

Figura 4. Esquema del clarificador de Tongaat Hulett.
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Fuente: (Smith, Schumann, & Walthem, 2000)

Diferentes tipos de geometrias de equipos de clarificacién se han estudiado. Uno
de estos esquemas es usado en los ingenios surafricanos de Tongaat Hulett
(Figura 4). Su principal caracteristica es el fondo en forma de W, el cual tiene
como fin disminuir las zonas de estancamiento de flujo y de esta manera también
el tiempo de residencia. Tiene un promedio de altura de meladura de 1.3 m. La
tuberia de entrada se ensancha para permitir una velocidad de entrada de 1.2
m/min. La salida de meladura del clarificador se controla mediante una valvula de
desborde de altura ajustable con el fin de controlar la cantidad de espuma en el
equipo (Rein, 2007).
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1.7 SULFITACION.

En algunos ingenios se realiza el proceso de sulfitacion en jugos, en meladura o
en ambos, mientras que otros remplazan este proceso con la adicion de
decolorantes como el bisulfito de sodio. Sin embargo esta es una etapa adicional

en el tratamiento de la meladura y esté relacionada con la remocion de color.

En el caso de la meladura, este proceso ocurre en una torre de absorcién que
pone en contacto SO,, previamente producido por combustion de azufre en un
horno rotatorio o un horno de bandejas, en contracorriente con la meladura que va

descendiendo. Normalmente se utiliza aproximadamente 60% de exceso de aire.
S, + 0, > S0, (Ec. 8)

El SO, elimina parte de la materia coloreada presente en la meladura asi como
también reduce compuestos como las sales férricas que han sido formadas por el

contacto con molinos, tanques y tuberias. (Rein, 2007)

Por otro lado, la sulfitacion también actia para reducir los precursores de color, ya
qgue la combinacion entre el ion sulfito y los azucares reductores bloquean las
funciones carbonilo necesarias para la formacién de caramelos y melanoidinas, y
también inhibe las reacciones de Maillard. Sin embargo, los carbonilos sulfitados
son propensos a la pérdida de grupos sulfito con el tiempo ya que estos
compuestos son inestables. Por lo tanto, como el sulfito se libera en forma de SO,
el color puede volver a aparecer tal como se ha encontrado cuando el azlcar

sulfitado se almacena por largos periodos de tiempo. (Davis, 2001)

1.8 METODOS PARA LA MEDICION DE TURBIEDAD EN MELADURA

Actualmente la metodologia recomendada para medicion de turbiedad en jugos de
azucar es el ICUMSA METHOD GS7-21 (Rein, 2007) (Anon, 2005) (Steindl &
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Doherty, 2005) “Turbiedad en jugos clarificados de azucar, meladura y meladura
clarificada”. (ANEXO 1)

1.9BENCHMARKING

La primera parte en la evaluacion técnica de un proceso, en este caso la
clarificacion de meladura, requiere establecer una linea base. Para esto se usa
una herramienta conocida como Benchmarking la cual ayuda a recopilar
informacion, analizarla y de esta forma evaluar e identificar las organizaciones con

mejores practicas.
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2. METODOLOGIA

2.1 BENCHMARKING: RECONOCIMIENTO DE LA OPERACION

Para conocer el estado actual de las estaciones de clarificacion de meladura se
identificaron y organizaron los parametros de operacion y control mas importantes
en una matriz comparativa la cual se complet6 realizando visitas a los 12 ingenios

que realizan esta operacion.

1. Definicion de variables de registro mas importantes, con la finalidad de
delimitar el alcance de las visitas: variables de entrada como esquema del
proceso, parametros de operacion (flujo, color y turbiedad de meladura cruda (MD
CR) y meladura clarificada (MD CL), dosificacion y tipos de insumos como cal,
acido fosforico y floculante, dosificacion de aire, tecnologias de aireacion,
temperatura de operacién, tecnologias de calentamiento, pH, Brix), practicas
operativas (sistemas de control, acciones para variables como flujo, altura de
espuma, temperatura del clarificador) y variables de respuesta (turbiedad y
porcentaje de remocion).

2. Elaboracién de formatos de registros. (ANEXO 2)

3. Realizacion de visitas, en donde se contact6 a los jefes de elaboracién de
cada ingenio quienes delegaron a la persona encargada de dar la informacién y
también al operario encargado de la estacion. La informacién suministrada fue
extraida del sistema de registro de cada ingenio, correspondientes a promedios

acumulados de lo que iba del afio y en algunos casos datos puntuales.

2.2  PROFUNDIZACION DEL ESTUDIO TECNICO.

Para la segunda fase del proyecto, se siguid la metodologia mostrada a

continuacion:

1. Seleccion de los ingenios piloto.
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2. Realizacion de las visitas: de donde se recogié informacion mas especifica
como: Planos de disefio de equipos mas importantes (Aireador, calentador y
clarificador), esquemas de operacion y control (secuencias de operacion) y
registro historico de variables, parametros y practicas de operacion, asi como
también registros de los andlisis de laboratorio.

3. En 2 de los ingenios seleccionados fue necesario realizar un seguimiento
adicional durante 3 turnos, puesto que los registros y los analisis de laboratorio no
fueron lo suficientemente frecuentes para establecer efectos entre variables, ni

practicas operativas. Estos seguimientos se realizaron de la siguiente forma:

- Se tomaron los registros del sistema de control de las variables que eran
medidas, como temperatura de calentamiento, flujo de meladura cruda, presion de
los gases, etc.

- Se ubicaron puntos de medicion de temperatura de la meladura cruda,
calentada y clarificada, en algunos casos la medicion se realizd por contacto
directo con el fluido, utilizando un termémetro detector de temperatura resistivo
(RTD). En otros, utilizando un termémetro infrarrojo (el cual mide la temperatura
utilizando la radiacion emitida por los objetos)

- También se ubicaron puntos de muestreo donde se aforaron los flujos de
floculante y &cido fosférico.

- Se tomaron muestras cada 15 minutos de meladura cruda y clarificada, se
midieron variables como brix y temperatura, durante 8 horas.

- Con las muestras compuestas cada hora se realizé la determinacion de pH
y turbiedad a 900 nm.

2.3 EVALUACION DE PARAMETROS DE OPERACION.

2.3.1 Caracterizacion de floculantes.
2.3.1.1 Viscosidad. Se realizé utilizando un viscosimetro de Brookfield, con
una velocidad de rotacion de 60 rpm y usando la aguja No. 2. Los polimeros

fueron preparados con una concentracion de 1000 ppm.
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2.3.1.2 Grado de hidrdlisis. Relaciona la concentracion de atomos de
carbono (TOC) y los iones COO- en una muestra de floculante.

La determinacion de carbono organico total (TOC) (ppm o0 %p/p) se establecié por
diferencia entre el carbono total e inorganico. Manipulando las condiciones de
reaccion se logro (por medio de un catalizador oxidante) oxidar todo el carbono
organico total a CO,. Luego se realizd otra oxidacion en condiciones acidas, en
presencia de acido fosférico, para oxidar todo el carbono inorganico, generando
CO,. En ambos procedimientos se determind CO, por medio de analisis de
infrarrojo y la diferencia correspondiente se report6 como CO, proveniente del
carbono organico total (Gil J. J., 2012). Este procedimiento fue realizado en el

laboratorio de anélisis industriales de la Universidad del Valle

Para calcular la cantidad de iones COO- se realiz0 el siguiente procedimiento (Gil
J. J., 2012):

- Se prepara una solucion de floculante a una concentracion de 1000 ppm

- Se adicionan cantidades pequefias de HCI con un gotero, llevando el pH de
la solucion hasta un pH=3.0, asi se asegura que los grupos acidos se encuentran
como grupos acidos carboxilicos (COOH) y no como carboxilatos (COQO").

- Por altimo, con una probeta se lleva a cabo la titulacion de la solucién de
floculante con solucién de KOH, llevando el pH de la solucién de un valor de
pH=3.0 a pH=7.0 para asegurar que todos los grupos acidos carboxilicos (COOH)
han reaccionado y se encuentran en ese punto como grupos carboxilatos (COO"
K™).

Finalmente, con el volumen consumido de titulante (KOH, mL) y su concentracion,
se procede a determinar el porcentaje de floculante que se encuentra hidrolizado
mediante la ecuacion 7.

2.3.2 Evaluacion de dosis y tipo de floculante: disefio experimental. Se utilizdé un
disefio de bloques completos en el que se analizé el efecto de los siguientes

factores: Tipo de floculante (A, B y C), dosificacion de floculante (Baja, media y
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alta), tipo de meladura (Cosecha manual, Ingenio 1 y cosecha mecanizada,
Ingenio 4).

23.2.1 Eleccion de los floculantes. Los floculantes se seleccionaron de
acuerdo a los productos que usan los 3 ingenios piloto que fueron evaluados en la
segunda fase del proyecto y que mostraron los mayores y menores consumos
segun la linea base presentada en la primera fase de dicho proyecto.

2.3.2.2 Dosificacion de los floculantes. La eleccion de la dosificacion de los
floculantes se hizo con base a la dosificacion promedio que cada ingenio utiliza
actualmente, y se establecieron dichos valores como los niveles de esta variable

para los tres floculantes, de la siguiente forma:

- A. Actualmente esta siendo usado por el Ingenio 1 con una dosificacion
promedio de 26 mg/kgDS, esta correspondera a la dosificacion alta para los 3
floculantes.

- B. Actualmente esta siendo utilizado por el Ingenio 4 con una dosificacion
promedio de 11 mg/kgDS, esta correspondera a la dosificacion baja.

- C. Actualmente esta siendo utilizado por el ingenio 12 con una dosificacion
promedio de 13 mg/kgDS. Sin embargo para establecer la dosificacién se realizé

un promedio entre las dosificaciones alta y baja. (18.5 mg/kgDS).

Finalmente los niveles de dosificacion para los tres floculantes se establecieron de
la siguiente manera: Dosificacion baja: 11 ppm base sélidos, dosificacion media:
18.5 ppm base solidos y dosificacién alta: 26 ppm base sélidos.

2.3.2.3 Eleccion de la materia prima. Los ingenios 1 y 4 fueron
seleccionados por las diferencias existentes en el material entrando a la fabrica (1
tiene una cosecha manual y 4 tiene 45% de mecanizacion), ademas son 2 de los
ingenios piloto de la segunda fase del proyecto y contaban con facilidad y cercania

para recoger las muestras en los dias de pruebas.

2.3.3 Metodologia experimental: Pruebas de floculantes a escala laboratorio.
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La Figura 5 presenta el esquema de los procedimientos que se usaron para la

realizacion de todas las pruebas.

Figura 5. Diagrama de procedimientos para las pruebas.

Preparary Tomar 500 mL Medir bH Adicionar
madurar los |—=>| de meladura > turbiegady acido
floculantes cruda. ' fosforico.
|
\4
Eunrfgllirehne':féa N Calentar hasta N reacggLaarr oor Calentar hasta
6,4y 6,6 55 °C - 60 °C. 15 minutos. 85 °C.
|
\4
Adicionar -
Airear por 30 S floculante y S [l)a?a]};:gspagr Medir pH y
segundos agitar por 30 30 minutgs turbiedad.
segundos. '

La preparacion de cada uno de los polimeros floculantes se realiz6 el dia anterior
a cada prueba en horas de la tarde, siguiendo el procedimiento presentado por Gil,
2012. Para garantizar la conservacion de los floculantes se utilizé6 agua a pH 8.5
(ajustado con NaOH al 0.1 N) y se refriger6. El acido fosférico se agreg6 a partir
del producto comercial utilizado en los Ingenios (concentracion de 85%) y se

dosificé hasta 300 ppm base sélidos.

Para aumentar el pH hasta el intervalo recomendado por la literatura (6.4-6.6), se
agrego lentamente lechada de cal a 10 °Bé, con una pureza de 85%. Para calentar
y agitar la meladura se utilizaron planchas de calentamiento con agitacion
magnética LABNET. La aireacion se realizdé por medio de agitaciéon turbulenta por
30 segundos en una licuadora de laboratorio WARING COMMERCIAL. La
temperatura fue controlada durante toda la prueba usando termometros de
mercurio, una vez se calentaba a 85°C se mantenia constante hasta el final de la
prueba. Los resultados se cuantificaron en términos de reduccion porcentual de

turbiedad. La cual se midi6 de acuerdo al método GS7-21 de 2007 del manual de
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ICUMSA (Anon, 2005) tomando la absorbancia medida en un Talametro SUMA.
Estas mediciones se llevaron a cabo al tiempo que se realizan las pruebas de

clarificacion.

Figura 6. Disefio experimental para cada tipo de meladura.
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Para el disefio experimental se realizaron 4 repeticiones. De lo anterior, se tiene
gue cada repeticién constara de 18 pruebas: 9 para cada tipo de meladura (Figura
6)

2.3.4 Metodologia experimental: Pruebas de aireacién a escala laboratorio.

Dado que la aireacion se realiz6 por medio de la agitacion turbulenta en una
licuadora de laboratorio, lo que se hizo fue variar el tiempo de dicha aireacién (los
niveles fueron 10, 30 y 60 segundos), inmediatamente después de terminar este
proceso se sacaba una alicuota de 10 mL la cual se pesaba, (tras previa pesada
de los recipientes vacios) y de esta forma se determinaba la densidad de la
meladura aireada, luego se comparaba con la densidad de la meladura antes de la
aireacion y finalmente se calculaba la relacion volumétrica aire meladura. (ANEXO
3). El resto del procedimiento experimental de la clarificacion se realizd siguiendo

la misma metodologia explicada para la evaluacion de floculantes.
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3. ANALISIS Y DISCUSION DE RESULTADOS

3.1 BENCHMARKING: RECONOCIMIENTO DE LA OPERACION

La clarificacion de meladura es una operacion que comenzo a implementarse en
los ingenios del pais hace aproximadamente 20 afios, con el crecimiento de los
estandares de calidad del azucar lo que requeria que se mejoraran las
operaciones de purificacion dentro del proceso. Esta operacién es una de las
herramientas claves para la obtencidn de azlcar blanco directo. Durante el
reconocimiento de la operacion en los ingenios del sector (representados con
nameros de 1 a 12 segun el orden cronoldgico en el que se hicieron las visitas) se
encontraron diferencias, entre ellas el orden en que se aplican las operaciones y
las tecnologias empleadas para la aireacion, el calentamiento y el disefio del

clarificador.

3.1.1 Reaccién y floculacién primaria

3.1.1.1 Adicion de &cido fosforico. Aunque la cafia contiene fosfatos
naturales, la mayoria de estos reaccionan en el proceso de clarificacion de jugos.
Se encontraron diferencias en las dosis del acido fosforico usado en los ingenios
(Figura 7). Estas diferencias pueden deberse a variados factores como el cultivo
(usos de fertilizantes, variedad de cafia, edad de corte, region, precipitaciones,
entre otras (Larrahondo, 2012)), la clarificacion de jugos e incluso la variabilidad o
deficiencia de los parametros dentro de la estacion de clarificacion de meladura
como la temperatura, la adicion de calcio y floculantes que estd siendo
compensado con la adicibn de mas acido fosforico. Cuatro ingenios estan
utiizando una fuente alternativa de fosfatos (FAF) con la que se pretende
remplazar totalmente el empleo de este insumo; segun estos ingenios (barras
naranjas en la Figura 7), los consumos son menores con respecto a consumos
anteriores de 4cido fosférico y ha mejorado la remocién de turbiedad y color.
3.1.1.2 Sulfitacion. La Figura 7 también muestra las dosificaciones de azufre

encontradas en los ingenios. Algunos ingenios (como 1, 4 y 10) realizan una
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sulfitacion mas fuerte que otros, lo que depende principalmente del color deseado
en el producto final, el color presente en la meladura cruda y de la sulfitacién

aplicada en jugos.
Figura 7. Dosificaciones de azufre y acido fosférico.
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Otro de los pardmetros estudiados fue el posible efecto sinérgico que ocurre entre
el azufre y el &cido fosforico. Aquellos ingenios que realizan la sulfitacion més
fuerte (1, 4 y 10) son los que menos &cido fosférico agregan, y de manera
reciproca, algunos de los ingenios que no sulfitan (5, 6 y 9) son los que tienen las
dosificaciones de &cido fosférico mas altas. Las reacciones involucradas tanto en
la fosfatacion como en la sulfitacion forman compuestos precipitados que, tal como

se mostré anteriormente, son responsables de la formacién de los fléculos

primarios.
2Ca(OH), + 280, + 0, - 2CaS0, | +2H,0 (Ec. 11)
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Al parecer, este efecto sinérgico es la accién conjunta de los fosfatos y los
sulfatos de calcio, en donde la adicion de uno de los dos precipitados compensa la
dosificacion del otro. Teniendo en cuenta que los fosfatos tricalcicos son mas
densos (3,14 g/cm®), que los sulfatos de calcio (2,32 g/cm?® (Di-hidratado)), este
podria ser un factor importante para la clarificacion de meladura, puesto que lo
que se busca es formar fléculos de baja densidad para facilitar la flotacion y la
accion de ambos insumos puede llegar a lograrlo.

3.1.1.3 Adicion de Cal. Algunos ingenios (1, 3, 4, 7, y 8) estan encalando por
debajo de lo recomendado (Figura 8), lo que conlleva a los problemas de
destruccion de sacarosa antes mencionados, mientras que otros por lo contario
estan obteniendo niveles de pH muy altos, lo que ocasiona gastos innecesarios
del insumo y generacion adicional de color. En el ingenio 10 se puede observar
como el alto pH de la meladura cruda podria propiciar una eliminacién parcial o
total de la etapa de encalado.

Figura 8. Comportamiento del pH de la meladura durante las diferentes etapas de

la clarificacion.

7.5

7.0

Imlmﬁzﬂnnmmmm

3 4* 5 6 * 8 9 10 11+ 12
Ingenios
& pH meladura cruda B pH después de sulfitacion

@ pH después de adicién de cal B pH meladura clarificada

*Ingenios con control automatico de pH

22



Por otra parte, los ingenios que encalan con sacarato presentan dosificaciones
muy cercanas a los que usan lechada (Figura 9). Este indicador estd muy
asociado a lo que ocurre atras en el proceso. Por ejemplo, el ingenio 5 no requiere
encalado porgue el pH de la meladura cruda ya es suficientemente alto. Por otro
lado se presenta el caso del ingenio 12 el cual tampoco realiza encalado en la
meladura pero su pH no esta dentro del rango recomendado (Figura 8). También
se observa que el proceso de sulfitacion hace que se disminuya el pH en la
mayoria de los ingenios, tal es el caso del ingenio 4 que realiza una fuerte
sulfitacion (Figura 7), la cual se refleja en la disminucion del pH y a su vez obliga a
agregar una mayor cantidad de cal para compensar esta caida.

Figura 9. Dosificacion de cal en meladura (mg/kg DS)
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Es importante tener en cuenta que el consumo de cal es uno de los parametros
mas variables ya que esta asociado directamente al pH de la meladura cruda y
éste a su vez puede variar segun el material ingresado a molienda. En cuanto al
control de esta variable se debe destacar el control automatico de pH que modifica
el flujo de lechada de cal agregado, actualmente utilizado en los ingenios 4, 7y 11.
Teniendo en cuenta que este sistema es de gran cuidado por la facilidad que se

presenten incrustaciones en los electrodos.
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3.1.2 Calentamiento

Se encontraron tres diferentes tecnologias para el calentamiento de la meladura.
Por contacto directo, en donde un flujo de vapor se mezcla directamente con la
meladura, aumentando su temperatura por la condensacion del vapor.
Calentamiento por contacto indirecto en un intercambiador de carcaza y tubos y
clarificacion desde el cuarto efecto de evaporacion, donde una meladura menos
concentrada pero con la temperatura apropiada es clarificada y luego enviada al

altimo efecto de evaporacion.

Figura 10. Porcentaje de solidos solubles (°Brix) antes y después de la clarificacién de

meladura.
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Se calcularon los consumos energéticos de cada ingenio segun la tecnologia de
calentamiento empleada (ANEXO 4) y se graficaron algunos de sus parametros.
Los ingenios 1, 5y 7 realizan el calentamiento en forma directa lo que conlleva a

una disminucion significativa de los grados Brix entre la meladura cruda y la

clarificada (barras naranjas en la Figura 10).

Consecuentemente, el consumo energético especifico es mayor en estos casos
por la cantidad adicional de agua a evaporar en la etapa de cristalizacion y que no
se tiene en los otros tipos de calentamiento (Figura 11). Por otra parte, los
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ingenios 6 y 10 se diferencian debido a que no realizan calentamiento ya que su
meladura proviene del 4to efecto y tiene una temperatura adecuada para la
clarificacion; de alli también que su concentracion de sélidos solubles sea inferior
a la de los demas. (Figura 10)

Figura 11. Consumo energético especifico
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En la Figura 12 se presentan las temperaturas de calentamiento de los ingenios
estudiados, clasificados segun la tecnologia de calentamiento empleada. Se

observa que los ingenios 1y 5, que utilizan calentamiento por contacto directo, no
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alcanzan una temperatura de operacion adecuada. En al menos uno de estos,

esta situacién se presenta debido a inconvenientes de disefio del calentador que

ocasiona gue exista una expansion subita de la meladura y se invierta el flujo. Por

otra parte, en los ingenios 8 y 9 se observa que la temperatura de calentamiento

es muy baja (78 y 81 °C respectivamente), lo cual, junto con otros factores de

operacion, puede afectar el rendimiento de la clarificacion.

Con el fin de discutir con mayor detenimiento la seleccion de una tecnologia de

calentamiento adecuada se realiza un cuadro comparativo de las ventajas y

desventajas de cada una de ellas (Tabla 1).

Tabla 1. Ventajas y desventajas de las tecnologias de calentamiento.

Contacto directo

Ventajas

Desventajas

Requiere menos mantenimiento ya que no

tiene problemas de incrustaciones.

Debe tenerse un buen control sobre la

estabilidad de la presién de vapor.

Disminucién considerable en la

concentracion de la meladura.

Mayores consumos energeéticos.

Contacto Indirecto

No presenta disminucién en la concentracion

de la meladura.

Incrustaciones en los tubos, lo que
ocasiona que se requiera mantenimiento

constante.

Menores consumos energéticos globales.

Mayor tamafio en los equipos y necesidad

de equipo en reserva.

Cuarto efecto

Ausencia de consumo energético directo.

La caida de temperatura durante el
proceso afecta la eficiencia térmica del

quinto efecto.

Baja viscosidad de la meladura (ocasionada
por la baja concentracion de sélidos en el

cuarto efecto) que puede facilitar la flotacion.

Demanda equipos de mayor tamafo
debido a flujos mas grandes que en

meladura del quinto efecto.
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Finalmente, se considera que la tecnologia de contacto indirecto puede presentar
mejores resultados, pero para su implementacion cada ingenio debe estudiar
algunos aspectos como por ejemplo el espacio requerido, la disponibilidad de

vapores vegetales y la necesidad de realizar mayor mantenimiento.

3.1.3 Aireacion

La mayoria de los ingenios realiza la aireacion con un disco rotatorio excepto el
ingenio 9 que lo hace por medio de toberas porosas y el ingenio 12 que esta
probando un sistema de aireacion por medio de un agitador de aire micronizado,
en donde el aire se disuelve en la meladura y al salir a la zona de baja presion en

el clarificador forma grandes cantidades de microburbujas (entre 10 y 90 um).
Se encontraron diferencias en el orden en que se aplica la aireacion en el proceso.

- Ingenios 1, 2, 4, 9y 12 realizan la aireacion después del calentamiento.
- Ingenios 3, 5, 7, 8 y 11 antes del calentamiento

- Ingenios 6 y 10 no realizan calentamiento.

Es importante resaltar que se recomienda que la aireacion se realice lo mas cerca
posible del clarificador ya que se espera que la meladura tenga la mayor cantidad
de aire posible y que las burbujas sean pequefias. Al tener etapas de por medio
algunas burbujas se escapan antes de la formacion de los fléculos y otras
incrementan su tamafio por efecto de la coalescencia (cuando dos o mas burbujas
se fusionan para formar otra de mayor tamafno), lo que ocasiona que se pierda

eficiencia en la clarificacion.

Por otra parte, la mayoria de los ingenios no tiene ningun control sobre el caudal
de aire agregado ni sobre el tamafo de las burbujas. Un ingenio que se destaca
en este aspecto es el 5, que implementd un sistema de recirculacién de meladura
clarificada que se airea y posteriormente se mezcla con la meladura cruda,
teniendo la posibilidad de variar el flujo de aire con una valvula que controla el flujo

de meladura aireada-clarificada. Por otro lado, el ingenio 7 puede modificar el
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caudal de aire ingresando a las toberas porosas por medio de un control de

presion.

3.1.4 Floculacién secundaria
Dada la importancia que tiene el floculante para la operacion, éste debe estar
totalmente homogenizado con la meladura. Se encontraron dos diferencias

principales:

- Ingenios 1, 2, 4, 7, 8, 10, 11 y 12 agregan el floculante y luego hacen pasar
la mezcla floculante-meladura por una caja floculadora o mezclador estéatico para

lograr su homogenizacion.

- Ingenios 3, 5, 6 y 9 agregan el floculante justo antes de entrar al clarificador.

En cuanto a las operaciones de control se destaca el control automatico de

floculante segun el flujo de meladura implementado por 4, 9y 10.
Figura 13. Dosificacién de floculante (mg/kgDS)
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En la Figura 13 se pueden apreciar las dosificaciones y los tipos de floculante
usados en los diferentes ingenios (cada color representa un producto diferente).
Sobresalen 1y 5, como 2 de los ingenios que estan usando el mismo producto y
adicionalmente estan presentando consumos elevados. Por esta razon se

consider6 importante realizar una evaluacion de los diferentes tipos de floculantes
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dependiendo de la calidad de la materia prima, y cuyos resultados se muestran
mas adelante.

3.1.5 Clarificacion

Las figuras 14 y 15 presentan las turbiedades de entrada y salida del proceso. Los
ingenios manejan mediciones diferentes: algunos miden absorbancia en unidades
ICUMSA a 420 nm, otros miden en unidades NTU, y dado que estas dos escalas
son diferentes, no se pueden comparar entre si.

Figura 14. Turbiedad de la meladura cruda y clarificada medida en unidades ICUMSA a
420 nm
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Figura 15. Turbiedad de la meladura cruda y clarificada medida en unidades NTU
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A partir de estas figuras se puede tener una idea del contenido de impurezas con
el que estan saliendo las meladuras de las diferentes estaciones de clarificacion.
Por ejemplo la meladura del ingenio 1 sale con mas turbiedad que la que entra a la
estacion de 6, lo que demuestra la variabilidad de caracteristicas de la meladura
en el sector. Por otra parte, también se tienen ambos métodos de medicién en el

ingenio 12.

Con el fin de disminuir la diversidad de estos datos, se decidié trabajar con

porcentajes de remocion:

., Turbiedad MD CR—Turbiedad MD CL
% Remocién = T biedad MD CR *100% (Ec. 13)

Las figuras 16 y 17 son el resultado de todos los parametros mostrados
anteriormente. Los ingenios 1 y 5 son los mismos que tenian temperaturas de
operacion bajas por el calentamiento directo (Figura 10), son los que mas
floculante consumen (Figura 13) y a su vez estan entre los 3 ingenios con

menores porcentajes de remocion de la turbiedad.

Por otra parte, el porcentaje de remocion en el ingenio 12 con ambas medidas de
turbiedad presentan valores muy diferentes (52% y 77%), lo que conlleva a la
conclusién que ambas medidas no son comparables ni siquiera utilizando el

porcentaje de remocion.

La Figura 17 relaciona la remocion de la turbiedad con la dosificacion de
floculante. De aqui que los que tengan las columnas mas altas seran los ingenios
que tengan un mayor aprovechamiento del floculante, ya que estan removiendo
mayor cantidad de impurezas con menos dosis de floculante. Este indicador se
puede superponer con la Figura 13 y la Figura 16 puesto que puede dejar la
misma conclusion: los ingenios 1 y 5 estan teniendo menores porcentajes de
remocion para una cantidad significativamente alta de floculante que estan
agregando, a esto se suma que el floculante usado por ellos es el mismo y que

ningun otro ingenio lo usa.
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Figura 16. Porcentaje de Remocion de la turbiedad
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3.1.6 Mejores practicas

Para completar el benchmarking y tener una idea mas clara de los ingenios que
estan operando de manera mas eficiente, basados en los resultados anteriores se
evaluaron los rubros mas importantes, como: dosificaciéon de insumos (ponderados
de acuerdo al precio), consumo energético, control de variables de proceso y
remocién de turbiedad. Para los tres primeros factores se establecié una escala de
1 a 12, asignando el mayor puntaje (12) al ingenio con mejores resultados. (tabla 2
y en la Figura 18). En cuanto al porcentaje de remocion de turbiedad se
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establecieron 2 escalas de ponderacién, una para los 9 ingenios con medicion de
turbiedad en Ul de (1 a 12 subdividida equitativamente) y otra para los 4 ingenios

con medicion en NTU de (1 a 12 con subdivisiones equitativas).

Tabla 2. Calificaciones de cada indicador para los ingenios visitados.

Ingenio 1 |2 3 6 7 8 9 11 |12 [4* |[5* 10* |12*
Insumos 5 |9 1 2 6 4 7 8 12 |11 |3 10 (12
Energia 1 (10 |9 4 5 11 |8 6 7 12 |3 8 2
Control 1 |2 4 3 9 10 |8 7 5 12 |11 |6 5
Rem_ de 40]12,0|10.7(5.3 |9.3 |8,0 (6.7 |2.7 |1.3 [12,0/3,0 [(6,0 [9,0
Turbiedad ' ! ' ) ' ' ' ' ' ' ' ' '
Calificacion |11 |33 [24.7(14.3129.3|33 [29.7]|23.7(25.3|47 |20 (30 |28

Figura 18. Calificaciones totales para los ingenios visitados.
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En la Figura 18 se puede observar como 8 y 2 son los ingenios con los mejores
resultados en el grupo de los que miden en Ul. En el grupo de los que miden en
NTU es el ingenio 4*. Estos ingenios tienen un buen porcentaje de remocion,
tienen consumos bajos de acido, cal o floculante y bajos requerimientos

energeéticos.

Estos indicadores de desempefio revelan los problemas que estan ocurriendo en
algunas de las estaciones de clarificacion de meladura. Mayores dosificaciones de

INnsumos no necesariamente se traducen en mejores remociones, puede haber un
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valor de dosificacion limite por encima del cual no se logra una mejora de los
indicadores de desempefio, ademas de aumentar los costos. Para mantener las
dosificaciones en niveles controlados es necesario que el flujo de insumos
qguimicos sea regulado de acuerdo al flujo de meladura. Es importante tener en
cuenta que esta dosificacion se debe determinar segun la calidad del material a
procesar (meladura cruda), siendo necesario una mayor dosis cuando los niveles

de turbiedad de la meladura son mas altos.

Por otro lado, el indicador energético mejora si tanto la tecnologia como el control
del calentamiento son eficientes. Aunque una disminucion en este consumo
energético no debe sacrificar la remocién de la turbiedad, que se ve afectada en
ingenios que manejan temperaturas de calentamiento inferiores a 81°C (en
promedio). También se destaca la importancia de las etapas de purificacion del
material anteriores (clarificacion de jugos, filtracion), ya que los ingenios con
mayores turbiedades en la meladura cruda (lo que indica mayor presencia de

impurezas) tendrdn mas dificultades para clarificarla.

3.2 PROFUNDIZACION DEL ESTUDIO TECNICO.

Con base en los resultados anteriores y para continuar con la segunda fase del
proyecto se planteé un seguimiento en 3 ingenios piloto que implicé el monitoreo
de las variables de proceso y de mediciones en el laboratorio para relacionarlas

con la eficiencia de la operacién. Los ingenios seleccionados fueron:

- Ingenio 1: representa uno de los ingenios con menores indicadores de
desempeiio.

- Ingenio 4: identificado como uno de los ingenios con mejor desempefio.

- Ingenio 12: representa el Unico ingenio que tiene un sistema de aireacion a
presion.

A continuacion se presentan los resultados de esta evaluacion en orden
cronoldgico. Este orden dependié de la disponibilidad de cada ingenio para iniciar

los seguimientos.
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3.2.1 Primer ingenio piloto: ingenio 12
Con el fin de estudiar la influencia de algunos parametros de operacion dentro de
la eficiencia de la clarificacion de meladura y mas especificamente en los
porcentajes de remocion de turbiedad, se realizd este seguimiento en el Ingenio
12 por un periodo de 3 turnos (8 horas) no consecutivos y adicionalmente se
evaluo la aplicacion de un nuevo sistema de aireacion por aire disuelto en un

tanque a presion utilizando datos histéricos de 3 meses de operacion.

3.21.1 Evaluacion del nuevo sistema de aireacion implementado. Para
realizar la evaluacion del nuevo sistema de aireacion por aire disuelto utilizando un
tanque a presion implementado en el ingenio 12, se realizé un seguimiento de las
primeras 200 horas (5 dias) de tres corridas en la estacion de clarificacion de
meladura (Figura 19): Del 2 al 6 de octubre de 2012 (cuando todavia estaba en
funcionamiento el sistema de aireacion antiguo), del 3 al 7 de noviembre de 2012
(la primera corrida tras la implementacion del nuevo sistema de aireacion) y del 1
al 5 de enero de 2013 (dos meses después de la puesta en marcha del equipo).
Los porcentajes de remocion de turbiedad en noviembre (con el nuevo sistema)
estan por encima que los de octubre (83% y 76% en promedio respectivamente).

Sin embargo en el mes de enero estos valores vuelven a bajar (64% en promedio).

Figura 19. Porcentaje de remocién de turbiedad para 3 corridas.
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En el mes de noviembre se presentaron mejores remociones de turbiedad
posiblemente porque el flujo de meladura cruda fue menor que en los otros meses,
teniendo en cuenta que el valor tipico esta alrededor de 44 m3nh, por lo tanto el
tiempo de residencia en el clarificador fue mayor. Al parecer el nuevo equipo de
aireacion también trabajé mejor bajo ese flujo y por ende, la operacion de flotacion

pudo ser realizada de forma mas eficiente.

Por otro lado, se promediaron los valores de otras variables influyentes en el
proceso (como temperatura de operacion, dosis de floculante, turbiedad de
meladura cruda y pH de meladura cruda) (Tabla 3). Esto con el fin de analizar mas

a fondo el comportamiento de la remocién de la turbiedad.

Tabla 3. Promedios de las variables para los 3 meses de seguimiento.

Variable Octubre Noviembre |Enero

Temperatura salida (°C) 79.04+3.98| 80.43+6.46| 79.44+3.68
Brix entrada (°Bx) 55.54+7.70| 58.18+7.31| 56.07+5.31
Flujo meladura (m?/h) 44.44+10.52| 40.0748.68| 45.16+7.92
pH 6.11+0.34| 6.21+0.27| 6.14+0.27
Dosis floculante (mg/kg DS) 13.9740.11| 13.41+0.12| 12.10+2.06
Dosis acido fosforico (mg/kg DS) |65.31+£28.44 | 64.56+24.21(59.81+10.17
Tiempo de Residencia (min) 30.32+12.07| 33.58+9.79| 28.37+5.45
Turbiedad entrada (NTU) 375.1+139.5(411.8+178.4|296.3+113.1
Turbiedad salida (NTU) 86.9+61.5| 60.1+39.4| 100.3+46.1
% Remocion de Turbiedad 75.8+10.8% | 83.1£12.3% | 64.2+14.8%

Segun la Tabla 3, ninguna de las variables antes mencionadas tiene una
diferenciacion significativa, por lo que las variaciones en el porcentaje de remocién
de turbiedad se deberian al cambio en el sistema de aireacién y al aumento en el
caudal de meladura cruda entrando a la estacion. Esto conlleva a suponer, por
una parte, que el clarificador esta operando en su capacidad limite, puesto que el

tiempo de residencia con los flujos reportados en meses como octubre y enero es
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muy corto (menos de 30 minutos). Y ademds, pardmetros de operacién (como
velocidad de agitacion) del nuevo sistema de aireacion estan disefiados para un
flujo de meladura de alrededor de 40 m*h y para flujos superiores, la relacién
aire/meladura disminuye, afectando negativamente el rendimiento de la
clarificacion. En este orden de ideas, se recomienda realizar una evaluacion a este
parametro del aireador para poder establecer un control en la potencia del motor

de agitacion en el aireador de acuerdo al flujo de meladura entrando a la estacion.

3.2.1.2 Tamafio de burbujas en meladura aireada. En la Figura 20 se
presentan fotografias con escala de 40x de la meladura aireada y de la misma
muestra 120 segundos después. Se puede apreciar que por efecto de la
coalescencia las burbujas tienden a unirse entre si formando otras de mayor
tamafo. Este es un efecto indeseable en el proceso ya que si las burbujas son
muy grandes no pueden ser atrapadas por los fléculos, lo que dificulta la flotacion
de los mismos, ademas de causar turbulencia en el fluido. Por esta razon, se
recomienda que la meladura aireada realice el menor recorrido posible para asi

mantener las particulas de aire disuelto en el fluido y evitar la coalescencia.

Figura 20. Burbujas en meladura aireada a tiempo 0 segundos (izquierda) y 120 segundos
después (derecha).
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3.2.1.3

Diagrama de proceso y estrategias de control.

Figura 21. Esquema de proceso Ingenio 12, con ubicacion de puntos de muestreo.
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En este ingenio, la meladura cruda proveniente del quinto efecto de evaporacion
(5 A) se deposita en un tanque pulmén de meladura no tratada (Figura 21). Su
nivel se controla automaticamente por la potencia de las bombas del flujo de
salida. Luego, la meladura se calienta en dos intercambiadores de carcasa y
tubos verticales dispuestos en serie. La temperatura de calentamiento se controla
automaticamente segun el flujo de vapores ingresando a los calentadores. Cuando
la presion de los gases 1 es baja, se tiene la opcion de alimentar también vapores
de escape. El sensor de temperatura de operacién se encuentra después del
tanque de reaccion (en donde se adiciona el acido fosférico) y del aireador, esto
ocasiona gue la acciéon del controlador se retrase por el tiempo muerto en estas
etapas intermedias, ademas de generar mayores pérdidas energéticas,
principalmente en el reactor que se encuentra abierto a la atmosfera y sin

aislamiento.
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La adicion del floculante se realiza a la entrada de un mezclador estatico que lo
homogeniza con la meladura. Al finalizar la clarificacion, la espuma se envia al

tanque de jugo mixto y la meladura tratada a una ultima fase de evaporacion (5 B).

3.21.4

monitoreo de las variables mas importantes en el proceso. En la Figura 21 se

Seguimiento en variables de proceso. Durante 3 dias se realizé un

ubican los puntos de muestreo y los resultados mas importantes se presentan en
la Tabla 4.

Tabla 4. Promedios de las variables para los 3 dias de seguimiento.

Variable feb-14 mar-05 mar-06

Temperatura (°C) 77,47+0,32 89,34+2,40 | 87,03+1,39
Brix MD CR 60,75+2,26 60,44+4,25 62,28+2,32
Brix MD CL 59,61+2,26 59,59+4,28 | 62,86+1,90
Flujo MD CR (m®h) 47,246,2 43,0+4,6 44,5445
pH MD CR 5,56+0,10 6,06+0,17 5,98+0,06
pH MD CL 5,50+0,11 5,96+0,14 5,88+0,08
Dosis acido (mg/kg DS) 40,92+4,64 58,41+6,28 50,94+9,90
Dosis floculante (mg/kg DS) | 20,92+2,84 14,39+1,81 13,49+1,08
Tiempo de residencia (min) | 26,65+3,38 29,66+3,26 28,42+2,74
Turbiedad CR (UI) 29,516,4 36,6+14,7 35,5+1,5
Turbiedad CL (UI) 12,8+2,4 11,1+2,0 9,8+1,5
% Remocién de Turbiedad | 55,6+9,37% | 66,13+12,17% | 72,24+5,58%

Durante el segundo y tercer dia las remociones de turbiedad en promedio fueron
mayores a las del primer dia, en el que la temperatura de operaciéon se mantuvo
en promedio menor (77,5 °C). Por otro lado, la estabilidad de operaciones
anteriores a la clarificacion también afecta significativamente, como se puede
observar en el segundo dia, en donde la turbiedad de entrada fue muy variable, lo
que repercutid en la variabilidad del porcentaje de remocion de turbiedad. En el
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tercer dia la turbiedad de entrada estuvo estable, lo que se reflejo en los bajos
valores de turbiedad de la meladura clarificada (97,8 Ul) y altos niveles de
remocion de turbiedad (72,24%).

Figura 22. Remocion de Turbiedad para los 3 dias de seguimiento.
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Efecto del tiempo de residencia sobre la operacion.

Figura 23. Relacién entre la remocion de la turbiedad y el tiempo de residencia en el
clarificador.

dia 1 dia 2 dia 3
100% 100% 100%
=]
& 80% 80% 80%
E .'t A &
£ 60% 60% m_ 60% A
=
-
g 40% 40% s 40%
[++]
e 20% 20% 20%
0% 0% 0%
20.00 30.00 40.00 20.00 30.00 40.00 20.00 30.00 40.00

Tiempo de residencia
(min)
Se analiz6 el efecto que tiene el tiempo de residencia en el clarificador sobre la

remocién de la turbiedad (Figura 23). Se presenta cada dia por separado teniendo
en cuenta que las demas variables del proceso no fueron controladas por lo tanto

se tuvo un efecto combinado de estas para cada dia.
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Durante los dos primeros dias, bajos tiempos de residencia parecen afectar la
remocion de la turbiedad, sin embargo para el tercer dia (en el cual se
mantuvieron las variables mejor controladas) no se tiene este efecto. Con los
resultados del dia 3 se puede decir que si se mantienen bien controladas todas las
variables del proceso (como temperatura de operacion y la dosis de floculante,
etc.) se puede disminuir el tiempo de residencia sin afectar la eficiencia de la

operacion.

- Flujo de meladura cruda. En cuanto a la estrategia de control del tanque
pulmon de meladura cruda, el set point del flujo saliendo del tanque (linea rosada,
Figura 24) se mantiene en 40.88 m%h (180 gpm), siempre y cuando el nivel de
éste (linea roja) esté en el rango establecido (30% y 70%). En caso que este nivel
aumente o disminuya, el controlador actla y regula la valvula ubicada a la salida

de las bombas de meladura cruda.

Figura 24. Pantalla del sistema de control el dia 5 de Marzo.
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Cuando el nivel comienza a subir rapidamente (posiblemente por un aumento
subito en el flujo entrando al tanque), el sistema de control actia y abre mas la

valvula (de 50% a 60%) haciendo que el flujo de meladura saliendo del tanque
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también aumente. Sin embargo esto parece no ser suficiente y el nivel del tanque
sigue subiendo hasta superar el 90%, manteniéndose alli durante casi 3 horas. En
este caso se requiere realizar una mejor sintonizacion del controlador para que de
esta forma actie mas rapidamente y con una respuesta mas efectiva
(incrementando el valor del set point y la ganancia) y evitar asi que se den este

tipo de situaciones.

Figura 25. Relacion entre el flujo de meladura y el nivel del tanque pulmén.
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La Figura 25 es el recuento de datos tomados durante los 3 dias de seguimiento.
En ésta y en la Figura 25 se puede apreciar que la tendencia del tanque es
mantener el nivel por encima del 70%. Esto quiere decir que se llena muy rapido y
se tiene que operar por encima de 51.10 m%h (225 gpm). El ajuste continuo que
realiza el sistema de control repercute sobre la estabilidad del flujo y esto puede
afectar los perfiles de velocidad al interior del clarificador.

Se podria disminuir el tiempo de residencia hasta los 25 min sin afectar la
eficiencia de la operacion (como se mostré en la Figura 23). Esto teniendo en
cuenta que se debe garantizar que la temperatura y las demas variables sean
estables y en los niveles adecuados para la 6ptima operacion de la estacién. Asi,

con el fin de mejorar la estabilidad del flujo, se aumentaria hasta 49.51m%h (218
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gpm) en el rango establecido (entre 30 y 70%) y de esta forma se mantendria el
nivel del tanque mas bajo.

- Insumos. En cuanto al andlisis de los insumos usados en la estacion, se
tiene que los flujos de floculante y de acido se mantienen constantes, pero las
altas variaciones del flujo de meladura hacen que se tenga una mayor variabilidad
en las dosificaciones. Se puede tener una dosis de insumos estable siempre y
cuando el flujo de meladura también lo sea.

Figura 26. Relacion entre la dosis del floculante y la remocion de la turbiedad.
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A partir de la Figura 26 se observa que durante el dia 1 hubo un exceso en el
consumo de floculante, ya que en los otros dias se demostré que se podian
obtener los mismos resultados en remocion utilizando una dosis menor. La
diferencia radica segun el comportamiento de las otras variables. Por ejemplo, la
temperatura fue menor en el primer dia (Tabla 4), siendo esta variable un
parametro clave para propiciar la reaccion entre los fosfatos y el calcio, asi como
para disminuir la viscosidad de la meladura. Operar a esta temperatura pudo
causar una baja eficiencia de remocion que no pudo ser compensada con la
adicion de mas floculante.

Figura 27. Relacion entre la dosis de acido y la caida de pH.
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Por otro lado, la dosis de &cido fosférico agregada afecta directamente la caida de
pH entre la meladura cruda y la clarificada (Figura 27). Esto es importante tenerlo
en cuenta ya que en el ingenio no consideran necesario agregar cal, puesto que
anteriormente habian reducido el uso de este insumo sin encontrar cambios
significativos en la calidad de la meladura. Esto hace que el acido fosforico sea el
insumo que mas puede incidir sobre esta caida de pH. Se debe tener en presente
gue lo recomendado es tener el pH de la meladura entre 6,4 y 6,6 para favorecer
la floculacion y mantener controladas las pérdidas de sacarosa por inversion
(Rein, 2007).

- Temperatura de operacion. En la Figura 28 se graficaron 3 series: la
temperatura a la entrada del clarificador, la cual se mide mediante un sensor de
temperatura cuya sefal actia sobre el sistema de control en los calentadores de
meladura. Las otras dos series son temperaturas que fueron medidas
solamente durante los dias de seguimiento utilizando un termémetro RTD
previamente calibrado, una de las cuales se mide en el tanque de reaccién y la

otra a la salida del clarificador.

La temperatura medida por el sensor a la entrada del clarificador es mayor que la
medida con el termdémetro RTD en el tanque de reaccién, aunque este ultimo esta
mas cerca a los calentadores. Por estos motivos se recomienda realizar una

calibracion de este sensor ya que mide una temperatura alrededor de 5 °C por
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encima de la real. Como consecuencia, el calentamiento so6lo esta alcanzando 80
°C (segun la estrategia de control: 85 °C), pudiendo afectar negativamente la

operacion.

Figura 28. Seguimiento de la temperatura durante el segundo y tercer dia de seguimiento.
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3.2.15 Recomendaciones de mejora

- El nuevo sistema de aireacion presenta mejores resultados en cuanto a la
eficiencia sobre la remocion de la turbiedad. Sin embargo se recomiendan ajustar
la velocidad de agitacion del motor o establecer un control con respecto al flujo de
meladura cruda, para que la relacién aire/meladura no decaiga y la flotacion pueda
darse de manera eficiente.

- La temperatura, la dosis de floculante y el tiempo de residencia son tres de
las variables que afectan directamente la operacion. Se sugiere mantenerlas lo
mas cercanas posibles de los valores 6ptimos, para que la operacion no disminuya

su eficiencia.
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- Se recomends realizar una calibracion del sensor de temperatura de
meladura entrando al clarificador ya que segun las pruebas realizadas presenta
una sobreestimacion de 5 °C respecto al valor real.

- Se propuso realizar una modificacion al control del tanque pulmén de
meladura cruda buscando mantener mas estable el flujo y mas bajo el nivel de
dicho tanque. Ademas, se planted realizar una mejor sintonizacion del controlador

con el fin de tener un control mas rapido y eficiente.

3.2.2 Segundo ingenio piloto: ingenio 1
Para continuar estudiando la influencia de los parametros de operacién dentro de
la clarificacion de meladura se realiz6 este seguimiento en el Ingenio 1 por un

periodo de 3 turnos no consecutivos con duracién entre 6 y 8 horas cada jornada.

3.2.2.1 Diagrama de proceso Yy estrategias de control. La Figura 29
representa el esquema de la estacion de clarificacion de meladura ubicando los
puntos de muestreo de meladura cruda y clarificada, asi como el punto donde se

aforo el flujo de floculante y los puntos de medicion de temperatura.

La meladura proveniente del quinto efecto de evaporacion llega a un tanque de
amortiguamiento donde se le adiciona &cido fosforico, luego se realiza el proceso
de sulfitacion, en donde se pone en contacto con SO, proveniente de un horno de

combustién de azufre tipo estufa y finalmente se le agrega cal para regular el pH.

Luego se realiza la aireacion y se adiciona el floculante que se hace pasar por un
mezclador estatico en donde el floculante y la meladura se mezclan
uniformemente. La espuma removida se recircula al proceso en el tanque de
amortiguamiento de jugos, y la meladura clarificada es enviada a la etapa de

cocimiento.

Es importante resaltar que se recomienda que la aireacion se realice lo mas cerca

posible del clarificador ya que se espera que la meladura tenga la mayor cantidad
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de aire posible y que las burbujas sean pequefias. Al tener etapas de por medio,
como en el caso del ingenio el calentamiento y un tanque de amortiguamiento,
algunas burbujas se escapan antes de la formacion de los fléculos y otras
incrementan su tamafio por efecto de la coalescencia (cuando dos o mas burbujas
se fusionan para formar otra de mayor tamafo) lo que ocasiona que se pierda

eficiencia en la clarificacion.

Figura 29. Esquema de proceso Ingenio 1, con ubicacion de puntos de muestreo.
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3.2.2.2 Seguimiento en variables de proceso.

Tabla 5. Promedios de las variables durante los 3 dias de seguimiento.

Variable abr-17|abr-18|abr-19
Temp. entrada al clarificador (°C) 81,36 [71,22 |76,53
Brix MD CR 58,55 (52,49 |55,32
Brix MD CL 53,95 |53,54 |48,33
Flujo MD CR (m°/h) 7,38 [8,48 [6,72
pH MD CR 6,02 |[597 |6,08
pH MD CL 5,63 |5,36 |6,39
Turbiedad CR (UI) 66,46 |67,24 [54,68
Turbiedad CL (UI) 20,42 (23,98 |7,98
% Remocion de Turbiedad 72% |61% |86%

Figura 30. Remocion de la turbiedad durante los 3 dias de seguimiento.
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Segun la Tabla 5 y la Figura 30, el tercer dia presentd mejores remociones en
promedio (86%). Tras haber realizado el seguimiento durante los 2 primeros dias
teniendo porcentajes de remocion de turbiedad bajos y un pH de la meladura
clarificada muy bajo. Durante el tercer dia se pidié aumentar el flujo de sacarato, lo
cual se vio reflejado en el pH de meladura clarificada, (6,39). Al parecer durante
los dos primeros dias no se alcanzé una dosificacion de calcio suficiente para

suplir los requerimientos de la floculacion primaria. Por otro lado en el segundo dia
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se presentaron remociones menores y es el dia en que se tuvieron menores
valores de pH (5,36) y de temperatura de operacion (71,22 °C). Estos resultados
pueden dar un indicio de cuales son las variables que pueden afectar la eficiencia

de la operacion de clarificacion.

- pH de encalado. La Figura 31 es el seguimiento sobre el pH de la meladura
cruda y de la clarificada realizado durante los 3 turnos. Durante los dos primeros
dias el pH de la meladura clarificada siempre estuvo por debajo de la cruda. Esto
manifiesta que hubo una deficiencia en la adicién de cal, ya que este insumo no
compenso6 la caida del pH ocasionada por la adicion de acido fosforico y la
sulfitacion. Durante el tercer dia, se aumento el flujo de sacarato de calcio lo que
causo que el pH de la meladura clarificada estuviera por encima que el de la cruda

y lograra subir hasta valores cercanos a 6,4.

Figura 31. pH de meladura cruda y clarificada durante los 3 dias de seguimiento.
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En la Figura 32 se presenta el impacto de esta variable sobre la remocién de la
turbiedad. En el tercer dia de seguimiento, cuando el pH de la meladura clarificada
estuvo entre 6,3 y 6,7 la remocion de turbiedad se sostuvo por encima del 80%.
Esto ocurre porque durante este dia habia mas calcio disponible para reaccionar

con los fosfatos y a su vez atrapar mas impurezas, aumentando la eficiencia de la
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floculacion. En el ingenio también se manifestd que durante lo que va corrido del
afo la pureza de la meladura clarificada desciende casi un punto porcentual con
respecto a la de la meladura cruda. Esta situacion es de esperarse ya que trabajar
con bajos niveles de pH, como ocurrio durante los dos primeros dias del
seguimiento, hace que se aumenten las reacciones de inversion de la sacarosa y
por ende disminuye la pureza del material.

Figura 32. Relacion entre el pH y la remocion de Turbiedad
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En el ingenio el control del pH se realiza de forma manual. El operario espera 2
horas el resultado de la medicion que se realiza en el laboratorio y toma la
decision de regulacion de la vélvula que controla el flujo de sacarato de calcio.
Como ya se ha dicho antes y se confirma con estos resultados, ésta es una
variable muy importante en la operacién y se recomienda realizar un mejor control
sobre ella, posiblemente implementando un medidor de pH en la planta para que
el operario pueda realizar esta medicion frecuentemente y asi actuar de forma
mas rapida en caso que el pH descienda repentinamente, por ejemplo, a causa de
una cafia con diferentes caracteristicas entrando a la fabrica, o si por lo contrario
el pH esta muy elevado, disminuir el flujo de sacarato, lo que generaria un ahorro

econdémico en los insumos y estabilidad en la operacién.
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Figura 33. Relacion entre la temperatura y la remocién de turbiedad.
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- Control en la temperatura de operacion. En la Figura 33 se relaciona la
remocion de turbiedad obtenida en cada uno de los dias de seguimiento junto con
la temperatura de calentamiento de la meladura. Durante el segundo dia se
presentaron las remociones de turbiedad mas bajas y a su vez fue el dia en el que

se trabajé con una menor temperatura.

Con el fin de comprobar la calibracion del sensor de temperatura, durante el tercer
dia se realizé un seguimiento mas detallado de esta variable. En la Figura 34 se
graficaron 4 series:

- Temperatura de la meladura cruda medida con el termémetro infrarrojo.

- Temperatura de calentamiento de la meladura medida con este mismo
termémetro en la seccidén de la tuberia en donde entra en contacto el vapor de
escape.

- Temperatura que marca el sensor de temperatura del sistema de control
ubicado en esta misma seccion de tuberia

- Temperatura de la meladura cruda ubicada en el desborde del clarificador y
medida con el Termémetro RTD.
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Figura 34. Seguimiento de la temperatura de la meladura durante el dia 19 de abril.
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La medicion de la temperatura de calentamiento medida por el ingenio y la del

termometro infrarrojo son cercanas, por lo que se infiere que dicho sensor se

encuentra calibrado. La temperatura en el rebose del clarificador manifiesta que

hay una caida de mas de 8°C en algunos momentos.

Figura 35. Variables del sistema de control de temperatura durante el 17 de Abril.
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Esta temperatura de calentamiento cuenta con un control automatico que regula la

apertura de la valvula de vapor de escape. Sin embargo, el tiempo de respuesta

es muy prolongado, y cuando se aumenta la temperatura de la meladura a mas de
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85 °C, los operarios proceden a cerrar la valvula manualmente. El sistema de
calentamiento por contacto directo también se afecta por la estabilidad de la
presion de vapor de escape (Figura 35). En el momento en el que disminuye la
presion de escape también lo hace la temperatura de calentamiento sin efecto del

control automatico.

Otro factor a tener en cuenta que el set point de la temperatura es 80 °C como
méaximo. En este caso particular el calentamiento por contacto directo no permite
operar a mayores temperaturas porque se presenta una ebullicién parcial de la
meladura en el punto de contacto vapor-meladura y puede impedir el flujo de la
meladura o riesgos de rebose de meladura por las tuberias de dosificacion de

insumos (floculante).

- Caida de Brix. Como se mencioné anteriormente, el calentamiento por
contacto directo ocasiona una disminucion significativa de la concentracion de la
meladura debida a la dilucién con el vapor. En la Figura 36 se analiza este factor
durante los 3 dias de seguimiento, mostrando una caida de hasta 7 puntos

porcentuales.

Figura 36. Caida de brix los 3 dias de seguimiento.
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3.2.2.3 Recomendaciones de mejora

- El pH es una variable que afecta significativamente la clarificacion de la

meladura. Se recomendo6 que se controle frecuentemente mediante la adicion de
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sacarato de calcio y se mantenga entre 6,4 y 6,6 para disminuir las pérdidas de
sacarosa por inversion, las reacciones formadoras de color y tener una cantidad
de calcio propicia para formar los fosfatos de calcio que atrapan las impurezas y
mejoran la remocion.

- A corto plazo se propuso la instalacion de una valvula de cheque en la
seccion de la tuberia en donde se pone en contacto el vapor de escape
directamente con la meladura, para evitar que se devuelva y se pueda hacer el
calentamiento hasta una temperatura alrededor de 85°C para mejorar la eficiencia
de la operacién. A largo plazo se propuso cambiar el sistema de calentamiento por
un contacto indirecto que, como se dijo anteriormente, tiene beneficios como

ahorro energético y estabilidad en la operacion.

3.2.3 Tercer Ingenio Piloto: Ingenio 4

Debido a que este ingenio fue seleccionado por ser calificado en la primera fase
del proyecto como el mejor tanto por su bajo consumo de insumos quimicos como
por sus altos porcentajes de remocién de turbiedad, y a que cuenta con un buen
sistema de registro de las variables de proceso, no fue necesario realizar el
seguimiento durante los 3 turnos. Con la informacion suministrada y las entrevistas
realizadas tanto al ingeniero encargado como a los operarios de la estacion se

pudo realizar el estudio a profundidad.

3.23.1 Diagrama del proceso y estrategias de control. El proceso de
clarificacion de meladura en el ingenio (Figura 37) comienza con adicién de una
fuente alternativa de fosfatos en el tanque sello de meladura no tratada. Luego, la
meladura se pone en contacto con SO, previamente producido por la combustion
de azufre en un horno rotatorio. El contacto con los gases de combustion se hace
en contracorriente con la meladura que desciende a través de dos torres de
sulfitacién dispuestas en serie. La temperatura de los gases de combustion del
azufre se controla por medio del flujo de agua de enfriamiento que fluye por la
parte externa del enfriador.
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Figura 37. Esquema de proceso Ingenio 4, con ubicacién de los lazos de control.
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A continuacién la meladura pasa a un tanque de reaccion en donde se agrega el
sacarato de calcio. El flujo de este insumo es controlado de acuerdo al pH de la
meladura encalada, con el set point en 6,4. Después de encalarse, la meladura se
airea mecanicamente a través de un disco rotatorio y a continuacién pasa a un
tanque de amortiguamiento que tiene un sistema de control de nivel regulando el

flujo de salida.

Luego, la meladura se calienta por medio de dos calentadores de carcasa y tubos
dispuestos en paralelo, cuenta con un sistema de control automético de la
temperatura por variacion del flujo de vapor. Durante el periodo analizado (2
meses) la temperatura de la meladura después del calentamiento se mantuvo en
promedio en 77 °C lo que parece afectar la remocion de turbiedad (Figura
38Error! Not a valid bookmark self-reference.). Cabe recordar que este
calentamiento es importante para la operacion puesto que propicia las reacciones
entre los fosfatos y la cal y disminuye la viscosidad de la meladura (para facilitar la

flotacién de los flculos formados).

Figura 38.Relacion entre la temperatura de calentamiento y el porcentaje de remocion de
turbiedad, durante 2 meses de operacion.
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Después, la meladura se pasa por un tanque flash en donde se libera cierta

cantidad de vapor generado en el calentamiento y se adiciona el floculante. El flujo
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de este insumo se controla automaticamente segun el flujo de meladura del
momento. Este control automatico es una de las razones por las cuales los
consumos de polimero de este ingenio son los mas bajos encontrados en la fase 1
del estudio (Figura 13). Las dosis de floculante entre 5y 16 mg/kg DS no parecen
influir significativamente sobre la remocién de turbiedad (Figura 39). Esto quiere
decir que hay otros factores de mayor peso que influyen sobre este parametro de

desemperio (temperatura y pH de operacion).

Figura 39. Relacién entre la dosificacion de floculante y el porcentaje de remocion de

turbiedad, durante 2 meses de operacion.
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Para una homogenizacion completa de la mezcla floculante-meladura, se pasa a
través de un mezclador estético y finalmente se envia al clarificador. El nivel del
tanque pulmén de meladura clarificada se controla a través del flujo de meladura
cruda, lo que hace sea mas estable la cantidad de meladura pasando a través de

la estacion.

Tabla 6. Promedios de variables de proceso durante 4 meses de operacion.

Enero Febrero Marzo Abril
Turbiedad MD CR | 104.4+31.2 | 117.8+41.4 | 98.9430.6 | 110.7+44.5
Turbiedad MD CL 23.2+9.8 | 27.8+13.2 30.6+10.6 | 24.3t12.5
% Rem. Turbiedad | 76.3£13.6% | 76.5+£7.7% | 73.3+10.1% | 76.9+8.6%
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En la Figura 40 se presentan las remociones de turbiedad obtenidas en el ingenio
durante los 4 meses de seguimiento. Se puede observar que todas las estrategias
de control y las buenas practicas operativas antes mencionadas hacen que las
remociones tengan promedios relativamente altos, salvo algunos dias ocasionales,

los valores se mantienen con promedios superiores al 75%.

Figura 40. Porcentajes de remocién de turbiedad para 4 meses de operacion.
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3.2.3.2 Recomendaciones de mejora

- Como recomendacién para el ingenio se propuso implementar la
metodologia recomendada para la medicion de turbiedad segun el método
ICUMSA G S7-21.

- También se recomendd implementar un sistema de aireacion en el cual
puedan ser controlados parametros como cantidad y tamafio de burbujas de aire.
Ademas, que la aireacion se realice lo mas cerca posible del clarificador ya que se
espera que la meladura tenga la mayor cantidad de aire posible y que las burbujas
sean pequefas. Al tener etapas de por medio, como el calentamiento y un tanque
de amortiguamiento, algunas burbujas se escapan antes de la formacion de los
floculos y otras incrementan su tamafio por efecto de la coalescencia lo que

ocasiona que se pierda eficiencia en la clarificacion.
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3.3 EVALUACION DE PARAMETROS INVOLUCRADOS EN LA OPERACION.

En la tercera fase del proyecto se realiz6 una evaluacién experimental a escala
laboratorio de la relacion aire/meladura y de tres floculantes comerciales, con el fin
de establecer la relacion existente entre la aireacion y la dosificacion de polimero
con respecto a su efecto sobre la remocion de turbiedad en el proceso de

clarificaciéon de meladura.

3.3.1 Evaluacion de dosis y tipo de floculante
3.3.1.1 Caracterizacion de los floculantes. A fin de poder comparar a cada
uno de los productos seleccionados entre si, se realizo la caracterizacion segun la

viscosidad y el grado de hidrolisis. Los resultados se presentan en la Tabla 7.

Tabla 7. Caracterizacion de los floculantes.

Producto | Grado de Hidrdlisis | Viscosidad a 25°C (cP) | Costo ($/kg)*

A 30,20% 448,6 £ 56,4 8200
B 36,19% 366,56+ 35,5 8100
C 34,93% 442,3 £ 38,6 9000

*Costo de los floculantes en el mes de Abril de 2013, depende de las negociaciones entre
los proveedores y el ingenio segun el volumen de producto que se compra, ademas de los

costos de produccion (asociados al costo del petréleo).

Segun muestran los resultados del analisis de grado de hidrolisis, el producto
denominado con la letra B, tiene una mayor densidad de carga que los demas
productos, y posiblemente un menor peso molecular al relacionarlo con su baja

viscosidad.

3.3.1.2 Efecto del tipo de meladura sobre la remocion de turbiedad. El primer
efecto a analizar es el del tipo de meladura, se utiliz6 meladura de 2 ingenios con
condiciones de materia prima diferente dado su porcentaje de cosecha
mecanizada y otras variables anteriores del proceso como la clarificacién de jugos,

la filtracion, etc.

58



Tabla 8. Caracteristicas de la meladura cruda.

Meladura Meladura
Variable

Ingenio 1l |Ingenio 4
Brix 60,44 + 4,66(59,94 + 4,16
pH 5,96 + 0,30 |6,55+ 0,33
Turbiedad (Ul @ 900 nm) 40,79 £ 6,53 (32,19 + 5,18

La turbiedad (Tabla 8) fue una de las caracteristicas mas variables para ambos
materiales siendo menor en la meladura del Ingenio 4, lo que facilitd la remocién
de impurezas al tener una menor proporcion de sélidos insolubles. Este mismo
ingenio es el que tiene un 45% de cosecha mecanizada, es de esperarse que el
contenido de materia extrafia sea mayor y que esto repercuta en la turbiedad de la
meladura, sin embargo operaciones anteriores al proceso, como la clarificacion de
jugos vy la filtracion hacen que este efecto no sea tan significativo al compararlo
con el ingenio 1 con cosecha manual. Por otro lado, el pH también presenta
variabilidad, siendo para la meladura del ingenio 1 menor que el de la meladura

del ingenio 4.

Tabla 9. Analisis de los efectos "Tipo de Meladura" y “pH” sobre la remocién de
Turbiedad.

Efecto Estimador | Pr>|t|
Tipo de Meladura| 17,41 0.0086
pH 17,66 |<0.0001

Se utilizd un modelo lineal generalizado mixto para realizar el analisis de varianza

(Tabla 9) y se determiné que tanto el tipo de meladura como el pH tienen un efecto
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significativo sobre la variable de respuesta (Con un alfa= 0,05). Esto quiere decir
que los resultados fueron significativamente mayores (17,41 puntos de remocion
de turbiedad) para la meladura del Ingenio 4 que para la del Ingenio 1 y que a
medida que aumenta el pH también lo hace la remocion. (17,66 puntos de
remocion por cada punto de pH). Hay que tener en cuenta que meladura del
ingenio 4 tenia menor turbiedad inicial (Tabla 8), debido a que tiene un proceso
con mejor control automatico de variables y mejor desempefio de la operacion de

clarificacion de jugo.

3.3.1.2 Impacto del floculante sobre la remocién de turbiedad. Se realiz6 un
test de efectos fijos (Tabla 10) para determinar cuales de las variables evaluadas
tiene un efecto significativo sobre la variable de respuesta (remocién de turbiedad)
dando como resultado que tanto el floculante como la dosis afectan
significativamente los resultados, al igual que el efecto combinado del tipo
meladura, el floculante y la dosis. Esto quiere decir que estadisticamente no se
presentaron los mismos resultados ni tendencias para ambas meladuras, tal como
ocurre en la industria, un floculante puede funcionar adecuadamente para unas
caracteristicas de material pero al cambiar de un ingenio a otro no presenta los
mismos resultados. Ya que la misma naturaleza de los floculantes hace que sean
selectivos para diferentes demandas de carga que dependen de las caracteristicas
de las particulas de impurezas.

Tabla 10. Test de efectos fijos para “floculante”, “dosis” y el efecto combinado

“meladura*floculante*dosis”.

Efecto F- Valor | Pr>F
Floculante 12.99 <.0001
Dosis 7.29 0.0018
Meladura*floculante*dosis | 5.43 0.0012
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En cuanto a las remociones de turbiedad alcanzadas para cada uno de los
floculantes se encontr6 que para el caso de la meladura con cosecha manual
(Ingenio 1), el floculante con un grado de hidrolisis de 34,93% (Producto C) fue el

gue tuvo una remocion mayor (62.8% en promedio) (Figura 41).

Por otro lado, cuando aumenta la dosificacion del floculante con grado de hidrolisis
de 30,20%, también lo hace el porcentaje de remocién de turbiedad, puesto que
se aumenta la cantidad de puentes activos en la cadena del floculante atrapando
mas impurezas en su interior. Esto no ocurre en el floculante con un grado de
hidrdlisis de 34,93%, en donde la remocion maxima se alcanza con la dosificacion
intermedia y en el floculante con grado de hidrélisis 36,19% en donde se alcanza
la maxima remocién en la dosificacion baja y no se aprecia una mejora con el
incremento de la dosis. Es posible que al aumentar la cantidad de floculante, se
presente una repulsion entre las cargas de las cadenas de este polimero (Murray

& Shephard, 1975), causando una disminucion en la eficiencia de floculacion.

Figura 41. Eficiencia de la operacién para los 3 floculantes en la meladura con cosecha

manual
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Cabe destacar que el ingenio con cosecha manual (ingenio 1) estd usando
actualmente el floculante con grado de hidrolisis 30,20%, (producto A) con una
dosificacion de 26 mg/kgDS. Segun los resultados, las remociones se podrian
mantener o incluso mejorar si se usara la dosificaciéon baja del floculante con
grado de hidrolisis 36,19% o una dosis media del floculante con grado de hidrdlisis
34,93%. Teniendo en cuenta que el costo de los floculantes actualmente es muy
cercano, una disminucion en la dosificacion utilizada beneficiaria

significativamente la economia del proceso.

Analogamente para la meladura con cosecha mecanizada (Ingenio 4) (Figura 42),
se encontré que el floculante con un grado de hidrolisis de 34,93% (producto C)

también fue el que tuvo mayor remocioén de turbiedad, (64.2% en promedio).

Figura 42. Eficiencia de la operacion para los 3 floculantes en la meladura con cosecha

mecanizada.

Cosecha mecanizada

80%

60%

40%

20%

% Rem. de Turbiedad

LSS SIS SIS SIS
/

CEIITSS TSI T TSI

WALLLI SIS LTI A

O% _____ /| s LLLLIALLLL
30.20% 34.93%
Grado de Hidrolisis

11 mg/kgDS [MIM18 mg/kgDS EEEH 26 mg/kgDS ====promedio

En este caso se alcanzan altas remociones con el floculante de menor densidad
de carga (30.20%) dosis superiores de este polimero no generan un incremento
significativo en la remocion; de igual forma, floculantes con mayor densidad de

carga tampoco mejoran significativamente la remocion. El floculante con grado de
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hidrélisis alto (36,19%) presenta menores remociones de turbiedad y es a su vez
el que tiene menor viscosidad (que asocia con el peso molecular). Estos efectos
puede ser consecuencia de una menor concentracion de particulas de impurezas
(con carga negativa) presente esta meladura, lo que disminuye la densidad de
carga requerida en el floculante. A las dosificaciones estudiadas con este material
el efecto que tiene mayor relevancia no es el grado de hidrélisis, sino

posiblemente el peso molecular.

Por otro lado en el ingenio de donde se tomo esta muestra de meladura aplica
actualmente el floculante con grado de hidrdlisis de 36,19% (Producto B) con una
dosificacion de 11 mg/kg DS. Segun los resultados las remociones obtenidas
podrian aumentar si se aumenta la dosis de este floculante o se usa algun otro

producto.

Para contrastar con los resultados anteriores se realizd un analisis de varianza
usando las medias de minimos cuadrados a trazos (Anexo 5) con el fin de
determinar si al aumentar la dosificacion de cada floculante se encontraba una
diferencia significativa en la remocion de turbiedad. En el caso de la meladura del
Ingenio 1, la dosis alta de A y la media de C presentan remociones
significativamente mayores, ya que al tener mayor cantidad de impurezas
requieren tener una mayor densidad de carga para poder removerla. También se
encontré que no existe diferencia significativa entre las dosificaciones de B. En el
caso de la meladura del Ingenio 4 no existe diferencia significativa entre las
dosificaciones de A ni C, puesto que tienen un alto peso molecular y el grado de
hidrolisis no parece ser el efecto de relevancia. Y finalmente, la dosificacion media
del B presenta mejores resultados. Esto se debe a que el floculante B tiene menor

peso molecular, por lo que requiere una mayor dosis, comparada con Ay C.

Todo lo anterior quiere decir que ambos efectos tanto el tamafio de las cadenas
como la concentracion de sitios activos dentro de ellas, tienen efecto significativo

en la remocién de turbiedad en el proceso de clarificacibn de meladura. Sin
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embargo al tratarse de una operacién por flotacién y no por sedimentacion se
debe evitar formar fléculos muy pesados (con mayor velocidad terminal) que
dificulten o retrasen la flotacion. Aunque, estos resultados en el rango de pesos
moleculares evaluados no presentan este efecto, es de esperarse que se tenga un
punto critico en donde aumentar aun mas el peso molecular disminuya la

remocion de turbiedad.

3.3.2 Evaluacion relacion Aire/Meladura

Con el objetivo de evaluar la incidencia de la aireacion sobre la eficiencia de la
operacion, se realizaron ensayos adicionales en donde se varidé el tiempo de
aireacion y asi la cantidad de aire agregado a la meladura. Se realizé el mismo
procedimiento experimental explicado anteriormente y se midieron los porcentajes

de remocion de turbiedad para cada ensayo.

Figura 43. Relacion entre el tiempo de aireacion y la cantidad de aire agregado a la

meladura.
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Como primera instancia se procedio a analizar el efecto del tiempo de aireacién
sobre la cantidad de aire agregado a la meladura (Figura 43). Al ajustar una
regresion cuadratica, la aireacion alcanzo un punto maximo, aproximadamente a
los 50 segundos. Después de dicho tiempo la meladura se saturé de aire y en

lugar de agregar mas se escapo cierta cantidad de éste a la atmosfera.
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Figura 44. Remociones de turbiedad segun la cantidad de aire agregado a la meladura.
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Segun lo observado en la primera etapa de este proyecto son muy pocos los
ingenios que miden o controlan esta variable y con base en estos resultados se
puede concluir que la cantidad de aire agregado puede afectar la eficiencia de la
operacion de clarificacion de meladura, siendo mejor (a nivel de laboratorio)
cuando se realiza entre 11 y 14% de aire en la meladura (Figura 44). Por este
motivo, es importante plantear un sistema de control de aireacion en los ingenios,
por determinacion de la densidad de la meladura aireada. De esta manera la

eficiencia de la clarificacion podria aumentar significativamente.
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4. CONCLUSIONES

- Con la variabilidad en los factores climaticos y el aumento de materia
extrafia entrando a la fabrica, se deben mejorar cada dia las operaciones de
remocion de impurezas como la clarificacion de meladura. Segun el benchmarking
realizado, aunque los ingenios de la region aun tienen varios aspectos por
mejorar, el 50 por ciento estan teniendo porcentajes de remocion de turbiedad
altos (76£3.21%) y obteniendo meladuras clarificadas con valores de turbiedad
aceptables, alrededor de 1500 Ul (medida a 420 nm).
- La tecnologia de calentamiento incide de manera fuerte sobre el consumo
energético. El uso del calentamiento directo causa una dilucién de la meladura
(disminucion de hasta 12 grados Brix). Esto incrementa el consumo energético en
un 75% con respecto al calentamiento por contacto indirecto.
- La temperatura es un parametro importante en la eficiencia de la operacion,
durante la evaluacion en los ingenios piloto se comprobé que cuando la
temperatura estaba por debajo del 81°C, las remociones de turbiedad estuvieron
6,7% en promedio mas bajas.
- Las caracteristicas de la meladura cruda también afectan la remocion de la
turbiedad. Un material con menor cantidad de sdlidos insolubles se clarifica con
mas facilidad que otro con mayor carga de particulas puesto que demanda un
floculante con mayor densidad de puentes activos. Lo que resalta la importancia
del control de variables de proceso en las operaciones de remocion de impurezas
anteriores a la clarificacion de meladura, como clarificacion de jugos y filtracion.
- La estabilidad del flujo de meladura entrando a la estacion también
repercute sobre la eficiencia de la operacion, puesto que afecta los perfiles de flujo
dentro del clarificador, el tiempo de residencia y la eficiencia de otros equipos
como el aireador. Durante la evaluacion en uno de los ingenios piloto se comprobé
que al aumentar el flujo de meladura cruda entrando a la estacion disminuia la
eficiencia de remocion.
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- El grado de hidrdlisis y el peso molecular requerido en un floculante
depende de la proporcion y carga de las impurezas en la meladura. Meladuras con
alto contenido de impurezas van a requerir una combinacion de alto grado de
hidrdlisis (34-36%) y alto peso molecular. Por otro lado, para meladuras con bajo
contenido de impurezas el efecto del peso molecular parece ser mas significativo
que el del grado de hidrdlisis, en el rango evaluado.

- En algunos casos, con floculantes de alto grado de hidrdlisis, al aumentar la
dosificacion puede ocurrir una repulsion de las cargas en las cadenas,
disminuyendo la capacidad de remocién de impurezas.

- En las pruebas a escala laboratorio con tres niveles de relacion
aire/meladura (11, 14 y 19%), se hall6 que las remociones de turbiedad fueron
mayores en los niveles intermedios. La adicion de cantidades de aire excesivas
afectan negativamente la remocion de la turbiedad puesto que generan burbujas
de mayor tamafio que escapan mas rapido a la atmosfera sin dar el tiempo

necesario para ocasionar la apropiada flotacién de los fléculos.
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5. PROYECCIONES Y RECOMENDACIONES

- Continuar realizando evaluaciones de productos nuevos en pro de mejorar
la operacion de clarificacion de meladura y en general las operaciones de
separacion de impurezas en el proceso azucarero.

- Analizar con mayor profundidad el efecto de la clarificacion sobre variables
como la cantidad de sdlidos insolubles, la pureza, los fosfatos y sulfatos
residuales, entre otras; mediante evaluaciones experimentales a nivel laboratorio.

- Realizar ensayos con variacion de la cantidad de aire agregado, pero en un
rango mas pequefio (relacion aire/meladura entre 0 y 19% (v/v)) para asi
determinar cuél es el punto critico de aireacion y validar estos resultados en un
ingenio con sistema de aireacion ajustable, en pro de mejorar la eficiencia de la
estacion.

- Realizar pruebas con mezclas entre insumos, de forma que se busquen
floculantes con alto grado de hidrodlisis y alto peso molecular y se mezclen bajo
ciertas proporciones con floculantes de bajo peso molecular.

- Estudiar nuevos disefios de equipos como el clarificador, eyectores para
realizar la aireacién o sulfitacion, aireadores con variador de frecuencia, etc por
medio de la dinAmica computacional de fluidos (CFD) y evaluaciones a escala
laboratorio.
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ANEXOS

W icumsa
Método GS7-21 (2007)

ANEXO 1. METODO PARA LA DETERMINACION DE TURBIEDAD

Determinacion de turbidez en jugo clarificado de cana,
jarabes y jarabes clarificados — Aceptado’

1 Alcance

El método es aplicable a todos los jugos clarificados de
caiia, jarabes y jarabes clarificados (General Subject 7),

2 Campo de aplicacién

El método sc aplice para la determinacidn de turbides
en jugo clarificado, jarabes y jarabes clarificados y es un
indicativo de la eficacia del proceso de clanficacién.

3  Fundamento

El método mide la absorbancia debida a los sélidos sus-
pendidos en el jugo clarificado o en ¢l jarabe. El indice
de turbidez, s, se define como:

A
§ = —
b
donde
A = absorbancia medida a una longitud de onda de
900 nm, donde el efecto de la absorcidn de la
luz se supone igual a cero,
b = longited de L cubeta en cm.
4 Aparatos

4.1 Espectrofotdmetiv — adecuado para la nwdida Jde
absorhancia a %00 nm equipado con cubetas de | cm
apareadas. El espectrofotémetro debe cumplir con las
siguientes especificaciones:

*  ancho de banda espectral de 10 nm o menor,

*  reproducibilidad de longitud de onda £ 0.5 nm,

«  reproducibilidad de absorbancia = 0,003 a un valor
de absorbancia 1,0,

4.2 Filtro de membrana.
4.3 Refractometro, p. ¢j. del tipo Abbe.

5 Procedimiento

5.1 Diluir el jarabe o el jarabe clanificado con agua
destilada filtrada a través de un filtro de membrana de
0.45 pm hasta 25 = 2 “Brix. Mezclar bien la muestra

diluida. Medir el Brix de la muestra diluida refractomé-
tricamente. Emplear esta muesta para la medida de la
turbidez

5,2 En el caso de jugo clarificado, purgar la tuberis
de toma de muestra de jugo y enjuagar el recipiente de
muestra con jugo caliente inmediatamente antes de to-
mar fa muestra. Enfrior la muestra caliente bajo agua
corriente a temperatura ambiente (aproximadamente
15-25 °C) inmediatamente. Realizar los siguientes pa-
s0s tan pronto como sea posible pero, si fuera necesa-
rio, la muestra puede ser almacenada en un recipiente
hermético en un refrigerador (aproximadamente a una
temperatura de 5 °C) durante un maximo de 12 horas,

Tomar un par de cubetas de | cm aparcadas. Enjuagar
una cubeta dos veces con jugo y lienarla con la muestra
Iria. Similarmente, enjuagar y llenar la otra cubeta con
agua destilada.

Leer la absorbancia de la solucidn de muestra con res-
pecto a agua destilada en el espectrofotbmetro a 900
nm. Registrar la lectura aproximando a 0,001 de absor-
bancia.

6 Expresion de resultados

6.1 Calcalos, El indice de turbidez, 5, es gencralmente
un nimero pequefio, de manera que la Turbidez, §, s¢
capresa como § — 100 % 5, Dotonces:

Turbidez § = 100 X ahsorbancia

6.2 Precision. El rango esperado de resultados para §
se encuentra entre O y 30,

7 Bibliografia

1. Londhe M.B, (2006); Referce’s Report, General
Subject 7, ICUMSA

8 Historia

Con ¢l permiso del BSES se¢ tomé en 1994 la mayor
parte del Método GS7-21 para jugo clarificado del “La-
boratory Manual for Australian Sugar Mills, Volume 27,
En 2006 fue revisado por ICUMSA para incluir jarabes
y jarabes clarificados.



ANEXO 2. FORMATO DE RECAUDO DE INFORMACION - BENCHMARKING.

REPORTE DE VISITA

Fecha

Ingenio

Personas Ing. | Correo
Op.

contactadas
Op.

PARAMETROS DE OPERACION DE CLARIFICADOR DE MELADURA

PARAMETRO VALOR

% cosecha mecanizada

Molienda (ton/h)

Flujo de meladura (masico o volumétrico)

¢ Proveniente de cual efecto?

Forma de medicién de la turbiedad

Turbiedad de meladura cruda

° Brix meladura cruda

Contenido promedio de fosfatos en meladura cruda

Contenido promedio de sulfatos

Temperatura de entrada

pH meladura cruda

Fosfatacion (si 0 no)

Dosificacion de H3PO,

Flujo de H3PO,4 (ml/min)

Concentracion de H;PO, agregado

Dosificaciéon de S

pH después de sulfitacion

Turbiedad meladura sulfitada

Sacarato de calcio o cal?

Contenido de CaO aprovechable

Dosificacién de cal o sacarato

pH después de adicién de cal

Dosificacion de aire [m*/m® meladura]

Tecnologia de aireacion

Tanque de desaireacion (si 0 no)

Tipo y nombre de floculante

Dosificaciéon de floculante

Cantidad de floculante preparada por carga

Volumen de tanque de preparacion de floculante

Temperatura de operacion
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Calentamiento previo de meladura (si 0 no)

Método de calentamiento

Enfriamiento posterior de meladura (si 0 no)

Temperatura final de meladura

Velocidad de raspadores (rpm)

Turbiedad meladura clarificada

% Reduccién de turbiedad

°Brix meladura clarificada

pH meladura clarificada

Tiempo de residencia

CONTROL DE VARIABLES Y PARAMETROS DE OPERACION

Adicién de acido fosférico - Flujo de acido
pH -Cal/sacarato
Temperatura(vapor)
Flujo de meladura cruda
Flujo de aire
Floculante
ANALISIS DE PRACTICAS DE OPERACION
PARAMETRO VALOR
Meladura
No
Flujo Aumenta
Disminuye
Aumenta
pH .
Disminuye
) Aumenta
Brix .
Disminuye
. . . Aumenta
Turbiedad o particulas suspendidas —
Disminuye
Aumenta
Color —
Disminuye
Operacion
. Aumenta
Nivel de Espuma ——
Disminuye
) . Aumenta
Flujo de aire ——
Disminuye
Aumenta
Temperatura —
Disminuye
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ANEXO 3. CALCULO DE LA RELACION AIRE/MELADURA.

ﬁ 1 Mm/Pm
Vinz Moz / Pmz

My, = Mp+ My =m,, yaque my> m,

Va _ | _ Pmz
Vinz Pm
%—C ( - p"") 100
meladura m

Dénde:
a= aire
m= meladura

mz= mezcla aire + meladura
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ANEXO 4: CALCULO DE LOS CONSUMOS ENERGETICOS.

Teniendo en cuenta los diferentes tipos de tecnologia de calentamiento existentes,
se determinaron los consumos energéticos en cada caso como Se expone a

continuacion:

- Contacto directo. En este tipo de calentamiento un caudal de vapor se
mezcla directamente con la meladura; la condensacion del vapor aumenta la
temperatura del fluido. El consumo energético se calculd6 sumando el cambio de
entalpia de la meladura a través del sistema de calentamiento, el calor necesario
para evaporar el agua condensada (para compensar la caida del brix) y la energia
necesaria para reponer la caida de temperatura a lo largo del proceso, asi:

Figura 45. Esquema para el célculo del consumo energético.

1 (medio de calentamiento)

2 (MD fria) A2 3 (MD caliente)

v

> Calentador

BXZ—BX3

Q = (hshs —iohy) + (Z222mi,8Hyqp ) + miscy (T, = T7)

Dénde:

m; = flujo masico (kg/h).
h;= entalpia especifica (kJ/kg).
Bx;= Concentracion de solidos disueltos (%).
AH,q,= Calor de vaporizacion del agua a la presion de operacion de los tachos
(kJ/kg).
c,= capacidad calorifica de la meladura (kJ/kg°C).
75



T;= Temperatura (°C).

Tr= Temperatura final de la meladura clarificada (°C).

- Contacto indirecto. La meladura que pasa a través de los tubos de un
intercambiador de calor se calienta gracias a la energia cedida por el vapor que
pasa alrededor de estos. De esta forma, el vapor intercambia calor con la
meladura sin necesidad de mezclarse con ella. EI consumo energético se calcula
por medio del calor necesario para aumentar la temperatura hasta la de operacion,
mas las respectivas caidas de brix y temperatura a lo largo del proceso, tal como
sigue:

Bx,—Bx3

Q = miye,(T; = Ty) + ( My AHyqp ) + migcy(T, = Tr)

Bx3

- Clarificacion del cuarto efecto. En este caso, la meladura proveniente del
cuarto efecto de evaporacion, a una temperatura promedio de 85°C, ingresa al
proceso de clarificacion y luego se envia hacia el quinto efecto. De esta forma no
se necesita calentamiento. Sin embargo, la caida de temperatura en todo el
proceso de clarificacion debera compensarse en el quinto efecto. Por lo tanto, el

consumo energeético en este caso se calcula de la siguiente manera:

0 =miyey (T, = ;) + (222 m,0H, ., )

Bx3
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ANEXO 5. TEST F: MEDIAS DE MINIMOS CUADRADOS A TRAZOS

F Test for meladu*flocula*dosis Least Squares Means Slice

Slice: Meladura | Floculante | Num DF | Den DF | F-Valor | Pr > F
A 2 46 11.72 |<.0001
1 B 2 46 1.42 0.2510
C 2 46 4.46 0.0170
A 2 46 0.30 0.7442
2 B 2 46 4.32 0.0191
C 2 46 0.21 0.8145
T Grouping for meladu*flocula*dosis Least
Squares Means Slice (Alpha=0.05)
LS-means with the same letter are not significantly different.
Slice: Meladura Floculante dosis [Estimate
Alta 656.101 A
A Media |[511.211 B
Baja 411.587 B
Alta 671.591 A
1 B Baja 664.867 A
Media |591.896 A
Media |[770.690 A
C Alta 703.246 B |A
Baja 609.254 B
Baja 558.385 A
A Alta 546.331 A
Media |520.103 A
Media |596.737 A
2 B Alta 562.190 A
Baja 453.793 B
Alta 610.772 A
C Media [596.546 A
Baja 578.270 A
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ANEXO 5. RESUMEN

VARIABLES DE RESPUESTA, EVALUACION DE

FLOCULANTES.
Prueba Mel Floc Dosis % Remocion Turbiedad

1 2 3 4 prom desv
1 1 A Alta 437 716| 77.0| 53.2 61.4 15.6
2 1 A Media 453 39.9| 57.2 0.0 47.5 8.9
3 1 A Baja 286 343| 56.2| 29.0 37.0 13.0
4 1 B Alta 496 (| 61.1| 69.3 0.0 60.0 9.9
5 1 B Media 357 46.1| 729| 58.3 53.3 16.1
6 1 B Baja 548 57.1| 622 66.6 60.2 5.3
7 1 C Alta 69.1 605| 741 63.2 66.7 6.1
8 1 C Media 67.9 00| 751| 731 72.0 3.7
9 1 C Baja 53.0( 454 | 66.7| 525 54.4 8.9
10 4 A Alta 61.2| 59.2| 61.3| 57.1 59.7 2.0
11 4 A Media 63.4| 54.7| 56.9| 56.3 57.8 3.8
12 4 A Baja 68.4 63.1| 47.1| 64.9 60.9 9.5
13 4 B Alta 65.2 60.5| 56.0( 68.7 62.6 5.6
14 4 B Media 67.5| 60.6| 604 69.1 64.4 4.5
15 4 B Baja 620 33.9| 51.1| 56.5 50.9 12.2
16 4 C Alta 722 | 58.9| 585 723 65.5 7.8
17 4 C Media 73.1 00| 555| 71.8 66.8 9.8
18 4 C Baja 68.4| 585| 583 64.1 62.3 4.9
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ANEXO 6. RESUMEN VARIABLES MEDIDAS, EVALUACION DE RELACION AIRE/MELADURA.

Prueba |Aire (s) MD CR MD CL % Rem.
Brix pH Turbiedad Brix pH Turbiedad | Turbiedad

1 2 1 2 1 2 1 2 1 2 1 2 1 2
1 10 58,7 58,7| 5,85| 5,85| 57,4 57,4 58,5 5916,38]6,32| 15,27 | 12,57| 73,4| 78,1
2 30 58,7 58,4| 585| 5,92| 574 58,0( 58,8| 58,5|6,32|6,28| 11,67| 11,57| 79,7| 80,1
3 60 58,7 58,4 5,85| 5,92 574 58,0 59,1| 58,8|6,16|6,25] 11,97| 13,4| 79,5| 76,9
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ANEXO 7. VARIABLES MEDIDAS, EVALUACION DE FLOCULANTES.

) MD CR MD CL
Prueba | Mel | Floc | Dosis : : 2 :
Brix pH Turbiedad Brix Turbiedad
1 2 3 4 1 |12 |3 |4 |1 2 3 4 1 2 3 4 1 2 3 4

1 1 (A Alta |57.7 |64.4 |[58.5 |57.4 |5.6 |6.5|59 (6.1|37.4 |34.7 |44.9 (345 |57.3|63.9|58.1(58.3|21.1(9.9 [10.3|16.1
2 1 |A Media |58.5 |64.4 |58.5 |57.4 |56 |6.5|5.9|6.1|34.7 [34.7 |45.0 [42.1 |58.8|66.7 |58.6|58.1|19.0(20.9(19.2|13.5
3 1 |A Baja |[58.5 |64.4 |58.0 [57.4 |5.6 |6.5 (5.9 |6.1|34.7 |34.7 [46.6 |34.5 |59.7|70.1|59.2|58.4|24.8|22.8|20.4|24.5
4 1 B Alta 58.1 |70.8 |58.5 |57.4 |55(6.1|/59|6.1|35.6 |[51.0 |46.1 |34.5 [58.9|68.8(58.2|58.3(18.0|20.4|14.2|23.0
5 1 |B Media | 57.7 |70.8 |58.0 |57.5 |5.6 [6.1 |5.9|6.1|37.4 [51.0 |46.6 [38.5 |59.3|69.5|57.6|57.8(24.1(27.5|12.6|16.0
6 1 |B Baja |58.1 |70.5 |58.5 |57.5 |56 (6.1 |59 |6.1|34.0 [53.8 |44.9 [41.2 |59.2|69.6|59.1|59.4|15.4|23.5(17.0|13.8
7 1 |C Alta |58.1 |64.4 |[58.0 |57.5 |55 (6.7 |59 (6.1 |35.6 |34.7 |46.6 [38.5 |58.5|68.3|57.7(56.9|11.0|13.7 (12.1|14.2
8 1 |C Media |58.1 |70.5 |58.5 |57.4 |56 (6.1 |5.9|6.1|34.0 |[53.8 |46.1 [42.1 |59.2|70.0|58.6|58.7(10.9(33.5(11.5|11.3
9 1 |C Baja |58.1 |70.8 |58.5 |57.4 |56 (6.1 |5.9|6.1|34.0 [51.0 |44.9 |34.5 |59.2|70.1|58.6|58.5(16.0(27.8(14.9|16.4
10 4 |A Alta |53.2 |65.3 |57.5 |61.8 |6.8|6.6 6.1 (6.8 |27.4 |33.7 |32.9 |37.5 |53.4|62.1|57.1(/62.4|10.6|13.8(12.7|16.1
11 4 A Media |55.1 |64.9 |58.5 [62.6 |6.9 |6.5(6.1|6.9|19.8 |37.0 [32.6 |40.2 |56.5[68.6|58.1|62.0(7.3 |16.3|14.1|17.6
12 4 |A Baja |53.2 |65.2 |58.5 |62.6 |6.8|6.5|6.0(6.9|27.4 [37.0 |30.1 [36.1 |53.4|65.8|59.2|64.7|8.7 |13.7(15.9|12.7
13 4 |B Alta [55.1 [65.2 |57.2 [62.6 [6.9 |6.6|6.1|6.9 [19.8 |34.2 |31.7 |40.2 |55.7|65.5|57.1|63.1|6.9 |13.5|14.0|12.6
14 4 |B Media | 53.2 |65.2 |58.5 [61.8 |6.8 |6.5|6.1|6.8|27.4 |37.0 [32.6 |37.5 |52.8(65.1|59.5|62.4(8.9 |14.0|12.9|11.6
15 4 |B Baja |55.1 |65.2 |58.5 |61.4 |6.9 (6.6 |6.1|6.7 |22.1 [34.2 |32.6 [34.9 |56.2|68.0/59.0(63.4(8.4 (22.6(16.0|15.2
16 4 |C Alta |55.9 [64.9 |585 [61.8 [6.7|6.5|6.0|6.8|27.4 |34.8 |30.1 |37.5 |55.6|65.2|58.6|61.8|7.6 |14.3|12.5|10.4
17 4 |C Media |55.9 |65.2 |58.5 [62.6 |6.7 |6.5 (6.0 6.9 |27.4 |29.1 [30.1 |36.1 |56.2|63.4|58.6|63.7|7.4 |21.5|13.4|10.2
18 4 |C Baja |53.2 |65.2 |57.2 |[61.4 |6.8|6.5|6.1|6.7|27.4 |37.0 [31.7 |34.9 |53.4|64.1|58.1|62.6(8.7 |15.8|13.2|12.5
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