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CAPITULO 3

Producción de azúcar refino.

INTRODUCCIÓN:

Se pretende en este capítulo recorrer todo el proceso de refinación del azúcar crudo de caña de la forma más sencilla posible, desde un enfoque tecnológico, al analizar los parámetros operacionales de cada una de las etapas que lo conforman.

Se explican con más detalles aquellas tecnologías que no son tradicionales en las refinerías cubanas donde se incluye la carbonatación, el carbón granular y las resinas de intercambio iónico.

Cuba cuenta con 16 refinerías para una norma potencial de 6600 t/día de las cuales sólo una no está anexada a una fábrica de crudo por lo que procesa diferentes calidades de azúcares. Tres de estas refinerías se diferencian de las restantes fundamentalmente en el área de purificación al presentar sistemas que utilizan la fosfatación-carbón animal, la carbonatación-carbón granular y la carbonatación-resina, las restantes emplean el esquema tradicional de fosfotación-carbón activado en polvo. En alguna de éstas refinerías se han realizado experiencias con H2O2 y sales de amonio cuaternaria, se ha logrado sintetizar un producto similar a esta sal, así como la introducción de agentes floculantes y decolorantes naturales lo que conlleva a un ahorro de los productos de importación.

1. CALIDAD DE LA MATERIA PRIMA:

La obtención de un azúcar refino de alta calidad cobra cada día una mayor preocupación para sus productores por la búsqueda de tecnologías de alta eficiencia que garanticen ésta con el menor costo posible.

Esto ha permitido que se hayan introducido nuevos procesos tecnológicos y equipos que satisfagan la calidad de la materia prima a la refinería como paso esencial para la producción de un azúcar refino dentro de las normas establecidas internacionalmente para su comercialización.

La materia prima, azúcar crudo debe poseer las características siguientes:

	Polarización. 
	98,50 % Min.

	Humedad.
	0,40 % Máx.

	Color.
	20 oHorne Máx.

	Azúcares reductores.
	0,3 % Máx.

	Cenizas.
	0,25 % Máx.

	Insolubles 
	0,03 % Máx.

	Tamaño del cristal.
	75 % sobre malla 20

	Almidón.
	100 ppm Máx.

	Polisacáridos totales
	200 ppm Máx.


1.1 Características de los azúcares:

El productor de azúcar crudo debe tener muy en cuenta determinadas características que debe poseer su producto si este va a ser refinado, ya que conociendo los contenidos de sacarosa, de cenizas y de no-azúcares se puede tener una idea de cómo va a comportarse el rendimiento en la refinería; es por ésto que las cualidades del crudo se determinan por su composición química y por sus características físicas así:

· Azúcares con valores idénticos en la polarización sus propiedades de refinación pueden ser muy diferentes.

· La inversión de sacarosa en el proceso se puede minimizar cuando el pH está cercano a la neutralidad y la temperatura en los valores establecidos para cada etapa del mismo.

· Los contenidos de cenizas y de impurezas orgánicas ejercen una acción melasigénica y pequeñas concentraciones afectan la clarificación, el color y la filtrabilidad de los licores, este último, es un parámetro de vital importancia afectado por el almidón, la cera y las gomas.

· En el color inciden las altas temperaturas y la alcalinidad.

· Una alta humedad favorece la formación de microorganismos al disminuir la densidad de la película de miel que envuelve el cristal y comienza el deterioro. Aún para tiempos cortos de almacenamiento el crudo debe tener un factor de seguridad de 0,25 o menor.

El tipo, la forma y el tamaño del cristal ejercen gran influencia en el proceso de refinación por eso:

· Los cristales pequeños poseen mayor contenido de miel y para su eliminación necesitan de lavados más intensos.

· Si los cristales no son duros y cortantes el lavado disuelve más sacarosa y aumenta la pureza y el volumen de las mieles de afinación.

· El grano del crudo debe ser uniforme con un tamaño entre 0,6-1,0 mm preferiblemente 0,8 mm.

· Los cristales grandes pueden estar aglomerados y es imposible eliminar la película de miel que está atrapada entre los pequeños cristales sin la disolución de muchos de ellos.

· Los cristales del azúcar crudo deben ser uniformes, cortantes, duros, libres de conglomerados y de bagacillo.

Una alta calidad en el azúcar crudo garantiza una mayor eficiencia en su refinación con un ahorro de los productos a insumir y de energía.

2. AFINACION Y DISOLUCION:

2.1 Afinación:

La primera etapa del proceso de refinación es la afinación en la que por simple separación mecánica se elimina la película de miel que envuelve al cristal;  una vez separados los cristales se lavan con agua caliente para eliminar la mayor cantidad posible de miel. El tipo, la forma y el tamaño del cristal influyen decisivamente en la eficiencia de esta operación que está dada por una máxima eliminación de impurezas y sustancias colorantes de alrededor de un 55 %.

2.1.1 Principales parámetros tecnológicos:

· Este proceso consiste en mezclar el azúcar crudo con la miel de afinación o sirope final para formar un magma, con una concentración entre 90-93ºBx, que se purga en centrífugas intermitentes o continuas y finalmente se lava con agua a 90ºC en un rango de 0,025-0,035 m3/m3 magma (0,7-1,0 litro/pie3) en dependencia de la calidad del crudo. Se obtiene un azúcar afinado con un 99 % de pureza o mayor y una miel de afinación con una concentración de 75ºBx y una pureza entre 85-90 %.

· El magma se prepara mezclando alrededor de un 75 % de azúcar y un 25 % de la miel o sirope, pero,  se plantean también mezclas proporcionales, donde la pureza de la mezcla debe ser de 93 % a una temperatura entre 40-45ºC, ésto se logra calentando la miel o sirope entre 70-75ºC para evitar inversión y aumento de color en los mismos.

· La afinación es una operación de fácil automatización, la más económica del proceso de refinación y la que mayor cantidad de impurezas remueve.

2.2 Disolución.

El azúcar afinado se debe disolver hasta una concentración dada con aguas dulces, de condensación o cualquier otra aprovechable para esta operación; estas aguas deben ser limpias, neutra, libres de sales inorgánicas solubles, porque las mismas aumentan el contenido de cenizas en el azúcar refino, y no deben estar contaminadas.

2.2.1 Principales parámetros tecnológicos.

· La concentración más ventajosa y económica a la que debe disolverse el azúcar es entre 62-65ºBx y para hacer más rápida esta operación se aplica vapor por medio de un serpentín perforado ubicado en el tanque disolutor o bien calentando previamente el agua para que la disolución alcance una temperatura de 60ºC.
· La eficiencia de esta etapa está dada sobre la base de un buen diseño de los tanques disolutores que permitan la total disolución del azúcar en el menor tiempo posible entre 10-15 min.
· Una vez disuelto el azúcar, el licor crudo obtenido debe ser colado para eliminar las partículas de fibras de bagazo, de yute, de hilo de coser, etc.
3. Clarificación:

Una vez disuelta el azúcar afinado, licor crudo, se debe tratar con agentes químicos que ayudan a la eliminación de las impurezas que no fueron extraídas en la producción de crudo; como principal impureza a eliminar se encuentra el color y todos los procesos que se utilizan en la tecnología de refinación buscan una mayor eliminación del mismo tratando de obtener una mínima inversión de la sacarosa, para lo cual el control de pH, la temperatura y el tiempo de contacto son parámetros de operación fundamentales.

El proceso de refinación emplea como productos químicos defecantes el ácido fosfórico y el CO2 en combinación con la cal así como otros agentes no tradicionales que ayudan en la clarificación como son los polímeros catiónicos y el peróxido de hidrógeno.

3.1 Fosfatación:

Es el más antiguo de los procesos de clarificación empleados en las refinerías y que aún mantiene su vigencia en muchos países por ser el más económico; emplea el ácido fosfórico o algún fosfato soluble con cal y calor. El precipitado de fosfato tricálcico que se forma es muy difícil de separar por filtración por eso se utilizan los denominados “clarificadores espumadores” donde la inyección de aire permite que las impurezas asciendan a la superficie del licor y puedan ser extraídas.

3.1.1 Principales parámetros tecnológicos:

· La fosfatación se realiza aplicando, al licor crudo con una concentración de 60ºBx o mayor, el ácido fosfórico en cantidades que se correspondan con 0,02-0,05 P2O2 % de sólidos y del color inicial del licor crudo.

· La cal debe ser aplicada en forma de lechada a una concentración entre 3-5ºBé y su dosificación es controlada para mantener el pH entre 7,0-7,3.

· Los flóculos que se forman durante el proceso de fosfatación poseen una baja densidad lo que no permite su precipitación y se mantienen en el seno del licor por eso la aplicación de aire se realiza con la finalidad de que ocluya el flóculo y sea arrastrado hacia arriba por las burbujas de aire formando una capa espumosa (impurezas) en la superficie que representa entre el 5 y el 10 % del volumen del licor tratado.

· Para una mayor eficiencia es necesario controlar la temperatura que, al aplicarse los productos químicos, debe estar alrededor de los 50ºC pero debe aumentar y mantenerse entre 80-85ºC en los clarificadores lo que facilita el ascenso de los flóculos y se produce una mayor eliminación de las impurezas que se realiza mediante arrastre mecánico.

· Una eficiente aereación posibilita una menor permanencia del licor en los clarificadores lo que evita un aumento del color y minimiza la inversión de la sacarosa y la destrucción de los azúcares reductores por eso tiempos de residencia entre 0,5-0,75 h (30-40 min.) son los más adecuados para clarificadores continuos.

Cuando en el proceso de fosfatación se aplican adecuadamente los productos químicos y el aire y además se mantienen estables el pH y la temperatura, se logran tiempos de residencias mínimos, lo que debe posibilitar una decoloración entre 35 y 40 %.

3.2 Carbonatación:

La carbonatación se reconoce como un método más drástico para la remoción de las impurezas; tiene un costo superior a otros sistemas pero que se justifica cuando se desea producir un azúcar refino de mayor calidad.

Sus principales ventajas están dadas por una mayor adsorción de los no-azúcares por el precipitado de carbonato de calcio que permite una filtración más eficiente de los licores y se alcanza una gran remoción de los contenidos de color y de cenizas. Tiene las desventajas de un mayor consumo de cal, grandes volúmenes de CO2 y alto costo de inversiones (aproximadamente 2 veces mayor que la fosfatación) por lo que el empleo de este método se justifica cuando se producen azúcares refinos con colores menores o iguales a 0,5ºH.

3.2.1 Principales parámetros tecnológicos:

La eficiencia en la separación de las impurezas del licor carbonatado, en la práctica, se determina por la filtrabilidad del precipitado de carbonato de calcio sobre la que inciden algunos factores que a continuación se analizan:

· Porcentaje de CaO: La dosis óptima de cal puede variar entre 0,3-4,0 % en  base a sólidos, en dependencia de la calidad del licor a tratar; la concentración de la lechada de cal varía entre 10-20ºBé y es imprescindible la utilización de una cal de alta pureza (90 %). El consumo de cal es; como promedio, 20 veces mayor respecto a la fosfatación.

· Tiempo de retención: El proceso de carbonatación puede operar con un carbonatador simple a flujo continuo, pero, la mayoría de las fábricas emplean dos o tres carbonatadores en secuencia para lograr una mayor efectividad; el tiempo de retención de la primera saturación es de vital importancia porque es en esta etapa donde ocurre la mayor precipitación de las impurezas en forma de carbonato de calcio y puede variar entre 20-40 min. según la tecnología de carbonatación que sea empleada.

· pH: Este valor oscila en la práctica mundial, pero una máxima filtrabilidad se obtiene cuando la primera saturación se realiza a valores alrededor de 10 y la última entre 8,2-8,5 donde los licores poseen un mínimo contenido de sales de calcio.

· Temperatura: El grado de aglomeración de las impurezas permiten obtener un precipitado de carbonato de calcio de mayor calidad lo que incide en el aumento de la velocidad de filtración lo que es favorecida por una menor viscosidad cuando la temperatura está cercana a los 82ºC.

· Contenidos de sólidos solubles: Este factor afecta la estructura del precipitado de carbonato de calcio y la viscosidad del licor a filtrar por eso valores entre 55 y 60 % son adecuados cuando se logra una buena precipitación, de lo contrario sería necesario realizar diluciones para incrementar la filtrabilidad, lo que no es aconsejable.

Los efectos de la temperatura y los sólidos solubles sobre la viscosidad tienen una importante relación con el carbonato que es capaz de participar en la reacción influyendo sobre la velocidad de nucleación y cristalización del mismo.

· Estabilidad del flujo: Un flujo de licor estable permite disminuir las oscilaciones del pH en los carbonatadores, mejora las cualidades de filtración del precipitado y estabiliza el consumo de CO2.

· Contenido de azúcares reductores: El alto contenido de azúcares reductores en los azúcares crudos de caña se presentaba como una dificultad para el proceso de carbonatación, sin embargo, en la actualidad se plantea que los mismos pueden o no ser conservados durante todo el proceso. Estos dos criterios se reflejan cuando la carbonatación se realiza en más de una etapa con ascenso gradual de la temperatura e iguales tiempos de retención o cuando se mantienen altas temperaturas para diferentes tiempos de retención donde ocurre la conservación y la destrucción de los azúcares reductores respectivamente.

· Contenido de CO2 en el gas: Este valor debe estar por encima del 8 %. Valores inferiores lo hacen poco apropiado para el proceso.

Independientemente de la tecnología de carbonatación que se utilice la remoción de color debe superar el 50 %.

3.3 Agentes no tradicionales:

3.3.1 Sustancias tensioactivas catiónicas (STA):

Son sustancias que tienen la capacidad de precipitar las impurezas del licor que poseen cargas negativas, particularmente las sustancias colorantes de alto peso molecular del tipo aniónico.

La utilización de STA catiónicas en conjunto con los procesos de defecación tradicionales, como la fosfatación o la carbonatación, ayudan a una separación más efectiva del precipitado. Durante el proceso de fosflotación permiten aumentar el tamaño de las partículas del precipitado y la retención de las burbujas de aire en las mismas.

La mayor efectividad de las STA catiónicas se alcanza cuando se aplican inmediatamente antes de los otros productos químicos que intervienen en el proceso y donde la posterior introducción de floculantes posibilita aún más la separación de las impurezas. Con la utilización de estos productos en la fosfatación se logran licores clarificados con más de un 50 % de decoloración.

3.3.2 Peróxido de hidrógeno:

Se emplea como un agente decolorante en el proceso de fosfatación sobre la base de su acción oxidante. Es de suma importancia que el peróxido se descomponga totalmente en la etapa de clarificación de lo contrario terminará su descomposición en los evaporadores, por las altas temperaturas, dando origen a un incremento de color.

Con la utilización del peróxido de hidrógeno en la fosflotación se debe alcanzar una remoción de color superior al 40 %.

4. Decoloración:

El licor clarificado aún posee muchas impurezas, principalmente color, que deben ser eliminadas para ello se hace necesario un tratamiento con materiales adsorbentes.  Entre los adsorbentes más empleados se encuentran el carbón animal, el carbón activado en polvo, el carbón granular y los intercambiadores iónicos los que pueden trabajar de forma independiente o en combinación y la utilización de uno u otro está en dependencia de los colorantes presentes en los licores y de la calidad requerida en el producto final.

Las impurezas que son extraídas mediante los absorbentes son las materias coloidales, los compuestos colorantes y los que forman color así como constituyentes inorgánicos que forman las cenizas.

Estas impurezas son eliminadas de la forma siguiente:

· Carbón animal ............................... colorantes y cenizas.
· Carbón en polvo ............................ colorantes y coloides.

· Carbón granulado .......................... colorantes.

· Intercambiadores iónicos ............... colorantes y cenizas.

En general estos adsorbentes deben estar en contacto íntimo con el licor durante un tiempo previamente establecido que garantice la mayor remoción de color. La operación con adsorbentes se realiza en columnas bien de lecho fijo o móvil excepto con el carbón en polvo que se aplica directamente en tanques. Los carbones pueden recuperar su capacidad de decoloración mediante activación a altas temperaturas mientras que los intercambiadores iónicos necesitan regeneraciones con productos químicos. En todos los casos se pretende alargar la vida útil del adsorbente.

4.1 Características de los diferentes procesos de adsorción:

4.1.1 Carbón animal:

El primer adsorbente que se introduce en la industria azucarera es el carbón animal o de hueso, que satisfizo las necesidades del momento, pero su bajo contenido de carbono (10 %) no era suficiente para la eliminación de mayores contenidos de color, demanda que era requerida para obtener un azúcar refino con colores bajos.

El carbón animal posee una baja capacidad de decoloración y de eliminación de cenizas, en comparación con otros adsorbentes, puede regular el pH, posee una baja cinética de adsorción, se agota con rapidez y necesita de una alta energía para su activación.

4.1.1.1 Principales parámetros tecnológicos:

La decoloración se realiza en columnas, haciendo fluir el licor de arriba hacia abajo, a una concentración entre 56-58ºBx y a una temperatura de 85ºC; se alcanzan remociones de color superiores al 85 % cuando se realizan dos pases por carbón. La vida útil de este adsorbente no supera las 80 horas de operación pasando a la etapa de activación a temperaturas no superiores a los 500ºC durante 1 hora. Los diferentes pasos que se siguen en un ciclo de trabajo son similares a los descritos en el tratamiento con carbón granular.

4.1.2 Carbón activado en polvo:

La introducción del carbón en polvo sustituyó rápidamente el uso del carbón animal por su mayor poder decolorante al aumentar el contenido de carbono hasta un 80 % como mínimo. El empleo de este tipo de carbón es más conveniente en los licores tratados con ácido fosfórico y cal. Su función es adsorber las materias colorantes además de ciertos coloides y una insignificante cantidad de ceniza.

Su ventaja principal está dada por su flexibilidad en cuanto a la cantidad a emplear en dependencia de la coloración que posee el licor a tratar; para obtener una mayor de coloración y una filtración eficiente, el tamaño de la partícula debe ser tal que adsorba en su superficie la mayor cantidad de color y permita altas velocidades de filtración por lo que se impone un tamaño mínimo de partícula o una mezcla de diferentes carbones. Las desventajas se centran en su alta contaminación ambiental y en su elevado costo, estos carbones pueden ser activados pero esta operación es muy costosa por lo que su eliminación continua es más económica.

4.1.2.1 Principales parámetros tecnológicos:

La operación de decoloración, de los licores clarificados por fosfotación, empleando el carbón activado en polvo es como sigue:

· Se realiza de forma intermitente en tanques provistos con serpentines de vapor para mantener la temperatura alrededor de 85ºC durante 25-30 minutos, tiempo necesario para que estén en contacto el carbón y el licor, la mezcla se agita (30-40 r.p.m.) para mantener el carbón en suspensión; tiempos mayores no ayudan a la eliminación de color por el contrario los colorantes adsorbidos se pueden reincorporar al licor decolorado disminuyendo la eficiencia del proceso.

· El carbón se aplica en forma de suspención con un contenido entre 80-106 kg carbón/m3 de suspención (0,3-0,4 kg/galón) a una concentración de 8 a 10ºBé.

· El tamaño de la partícula está en el intervalo de 0,1 a 10 (m.

· Altas densidades en los licores, superiores a 65ºBé, significan un ahorro de vapor, pero implican una menor adsorción de color por el carbón, por esto, debe existir una concentración de compromiso entre las etapas de clarificación, decoloración y filtración donde esta última es la gran limitante en las refinerías que trabajan con fosflotación.

4.1.3 Carbón granular:
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La introducción del carbón granular como adsorbente competitivo del carbón activado en polvo se realiza sobre la base de las ventajas que presenta, como son:

· Mayor decoloración.

· Posibilidad de ser activado.

· Consumo de carbón 10 veces menor.

· Menor contaminación ambiental.

· Proceso de fácil automatización.

4.1.3.1 Principales parámetros tecnológicos y etapas del proceso:

El proceso de decoloración con los carbones granulares se realiza de forma continua en columnas y su funcionamiento consta de las siguientes etapas:

· Llenado: debe garantizar una buena distribución de las partículas del carbón evitando canalizaciones producto del aire atrapado, la mezcla de carbón con agua o licor hace más eficiente esta etapa. La operación se realiza a presión de 1033,5 kPa (150 lb/pulg2) y a una velocidad entre 0,9-1,5 m/h (3-5 pie/h). El tamaño de partícula es de 1,0 mm.

· Corrida del licor: el licor clarificado y previamente filtrado se hace fluir a través de la cama de carbón a una presión entre 206,7-241,5 kPa (30-35 lb/pulg2) y a una temperatura entre 80-85ºC para un tiempo de retención de 3 horas; sé recirculan las primeras porciones hasta obtener licores claros, finalmente, el licor obtenido posee como promedio un color de 2ºHorne. Se toma como criterio para cambiar la columna que el color de salida suba a 3-4ºH; la duración de un ciclo debe ser de 28 días y para lograr ésto se puede aplicar en momentos determinados una solución de sosa caústica al 5 % como regenerante.

· Desendulzado y lavado: una vez que se para la columna se procede a evacuar el licor que queda en la misma mediante la inyección de aire comprimido primero y se continúa con agua hasta bajar a una concentración de alrededor de 15ºBx, estas aguas se unen al licor. Se continúa con la aplicación de agua, las que pasan como aguas dulces hasta valores cercanos a 0oBx. El agua que queda retenida en la columna se evacua mediante la aplicación de aire. Esta etapa demora cerca de 4 horas.

· Descarga del carbón: el carbón lavado se extrae de la columna aplicando aire por la parte superior y agua a presión de 1515,8 kPa (220 lb/pulg2) por la tubería de salida, el carbón que queda en el fondo se saca manualmente lo que eleva el costo de mantenimiento por la mano de obra que emplea.

· Reactivación: el carbón extraído de la columna se pasa a un colador parabólico donde se elimina alrededor del 50 % de la humedad, de aquí a una tolva de secado donde permanece por espacio de 2 ó 3 días y mediante una banda rodante se traslada al horno de reactivación. La reactivación se realiza en un horno rotatorio donde se le restituye cerca del 80 % de su capacidad inicial. La reactivación se alcanza con tres etapas de temperaturas, una inicial a 200ºC, una intermedia entre 550-600ºC y un final de 800-900ºC, este proceso demora entre 25 y 30 minutos.

El carbón reactivado se traslada a un depósito conteniendo agua y de aquí es enviado de nuevo para las columnas.

4.1.4 Intercambiadores iónicos:

La exigencia de una menor coloración en los azúcares refinos conllevó a la búsqueda de nuevas absorbentes que garantizaran los nuevos requerimientos, dando paso a la introducción de los intercambiadores iónicos que permiten remover el color en más de un 90 % y que aventajan al resto de las tecnologías no sólo por su alta capacidad de decoloración sino también por alargar el tiempo de vida útil producto de regeneraciones químicas “in situ” y mejores condiciones de operación pero su introducción ser vio frenada por la necesidad de una alta automatización, el empleo de materiales especiales y fundamentalmente por los residuales químicos producto de las regeneraciones. No obstante, en la actualidad no se concibe la producción de un azúcar refino con colores iguales o menores de 0,5ºHorne sin el empleo de las resinas de intercambio iónico.

Los intercambiadores iónico son polímeros sintéticos formados  por grandes moléculas orgánicas, insolubles en agua y en la mayoría de los solventes, que su estructura se caracteriza por una parte fija, que no participa en el intercambio en forma de red entrecruzada (reticulado) constituida por átomos de carbono unidos a determinados grupos activos que le dan su carácter catiónico o aniónico.

Los intercambiadores catiónicos están constituidos por grupos activos ácidos tales como el carbonílico (-COOH) o el sulfónico (-SO3H) que son generalmente del tipo fenol-formaldehído o poliestireno.

Una reacción característica de este tipo de resina ácida cuando se pone en contacto con una solución de NaCL se puede representar:
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Los intercambiadores aniónicos poseen grupos activos aminobásicos (-NH3) o aminosustituídos (condensación de poliaminas). La reacción característica de este tipo de resina en solución de HCL se puede representar:
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Este fenómeno de intercambio iónico, en el equilibrio, funciona como una membrana semipermeable que separa las dos soluciones, pero, dentro de la misma, la concentración de iones H+ o de OH- es alta por lo que la razón de intercambio tiende a igualar esta concentración dentro y fuera de la misma.

La velocidad a la cual se llega al equilibrio dependerá:

· De la concentración de los iones.

· Del tamaño de la partícula.

· Del efecto de la concentración de la solución sobre la ionización.

En la práctica las resinas no se trabajan sobre la base de lograr un equilibrio, ya que el paso de la solución a través de un lecho de resina hace que el lado derecho de las ecuaciones (1 y 2) se supriman constantemente lo que impulsa la reacción para su completamiento en esa dirección, pero si se aumenta la concentración de los iones en ese mismo lado la reacción se invierte y la resina entrega a la solución los iones que había intercambiado lo que permite restablecer su capacidad de intercambio (regeneración).

Las reacciones de intercambio iónico pueden ser controladas mediante tres factores fundamentales:

· Velocidad de difusión de los iones a través de la solución.

· Velocidad de difusión de los iones a través de la película que está alrededor del grano de resina.

· Velocidad de defusión de los iones hacia el interior del grano de resina.

Donde este último factor es limitante cuando se emplean soluciones concentradas, como son los licores de azúcar, donde los cuerpos coloreados que los acompañan son iones de largas cadenas que hacen lenta la difusión.

La selección de un intercambiador iónico reviste una gran importancia y se realiza sobre la base de una elevada capacidad de intercambio, de una alta estabilidad mecánica y química y de que sean fácilmente regenerables, por lo que debe tomarse en consideración factores como:

· Tamaño de partícula: de este factor depende la velocidad de intercambio, la pérdida de presión y la expansión de la cama en los lavados a contra corriente. Partículas de pequeño tamaño favorecen el intercambio pero dificultan la regeneración pero con un aumento del mismo se mejoran las características hidráulicas del trabajo. Tamaños entre 0,4-0,6 mm son recomendables.

· Hinchamiento de las partículas: como todo el trabajo con las resinas se realiza en medio acuoso, independientemente del contenido de humedad que tiene en su estructura, son capaces de adsorber agua del medio, lo que produce un aumento en el diámetro de la partícula (hinchamiento) este tamaño es el más aconsejable ya que determina el volumen que ocupa la cama dentro de la columna y la expansión de la misma. Con las regeneraciones la resina se contrae y con los lavados se expande lo que incide en las pérdidas del material. El hinchamiento se realiza hasta donde permite la elasticidad del polímero y 24 horas son suficientes para alcanzar el límite.

· Densidad: la densidad aparente se ve afectada por el tamaño de la partícula, la altura de la cama y el grado de clasificación ya que viene dada por la reacción de peso de resina por volumen ocupado por la cama; la densidad real no tiene afectaciones por ser una relación de pesos.

· Espacios vacíos: son los espacios entre partículas y disminuyen en la medida que la espericidad de las mismas tienden a la unidad, se expresa como:


[image: image7.wmf]100

)

1

(

.(%)

.

al

Densidadre

arente

Densidadap

V

E

-

=


· Porosidad: la porosidad de una resina tiene gran importancia ya que dentro de los poros, que se encuentran en la matriz del polímero, es donde ocurre la adsorción de las sustancias de alto peso molecular, no se excluye la posibilidad de que algún colorante sea eliminado por intercambio.

· Naturaleza de la estructura: las resinas se pueden clasificar en heteroporosas y macroporosas, las primeras son las más antiguas y se obtienen por activación de una estructura poliestirénica cruzada con divinilbeceno (DVB), son frágiles y su baja porosidad la hace muy selectiva. Las macroporosas eliminan la fragilidad de las anteriores y son resinas muy cruzadas que se introducen en su estructura una porosidad adicional aumentando su resistencia física, por esto la introducción de las resinas acrílicas macroporosas influyen de forma favorable en la decoloración y sobre todo por la posibilidad de ser totalmente regeneradas.

· Basicidad: para la decoloración de licores de azúcar se requieren intercambiadores fuertemente básicos que se disocian con facilidad a cualquier pH en función de su alta basicidad y esto se logra cuando se introduce en la estructura compuestos de amonio cuaternario.

· Capacidad de intercambio: depende de los factores antes mencionados y se reporta como miliequivalentes de ion intercambiado por gramo de resina seca; la capacidad total es la sumatoria de las capacidades fuerte y débil, pero, a su vez se ve afectada por la velocidad a la cual se hace fluir la solución a través de la cama de resina y se expresa entonces como volumen de licor por volumen de resina por hora.

· Regenerabilidad: tan necesaria como una alta capacidad de intercambio lo es también una alta regenerabilidad ya que de ella depende el tiempo de vida útil de la resina; por esto en la selección de una resina decide, en muchas ocasiones, su fácil regeneración.

· Deterioro: los intercambiadores iónicos aun cuando se trabajan en medio acuoso sufren deterioro lo que produce pérdidas por problemas mecánicos y químicos. La dilatación y contracción del grano de resina, la expansión de la cama, pH y temperaturas no adecuados son algunas de las causas que influyen.

4.1.5 Decoloración de los licores de refinería:

Para la decoloración de estos licores se emplean resinas aniónicas fuertemente básicas en ciclo cloruro con matriz estirénica o acrílica.

Una buena adsorción y desorción de las sustancias colorantes por resinas de base estirénica se relaciona con el contenido de divinilbenceno (DVB) que se introduzca en su matriz, así con valores menores de 5 % se consideran resinas de bajo reticulado adecuadas para estos procesos pero que se envenenan con mucha facilidad cuando se tratan licores con altos contenidos de color, por el contrario las resinas acrílicas macro-reticulares no eliminan tanto color como las estirénicas pero con una adecuada atención pueden ser regeneradas totalmente y se deterioran muy lentamente.

La utilización de un lecho fijo de resina donde fluyen las soluciones a decolorar y de regenerante en una misma dirección, de arriba hacia abajo, provoca una alta concentración de colorantes en las capas superiores las que son, en el proceso de regeneración, arrastradas a través de todo el lecho provocando un rápido envenenamiento del intercambiador por lo que el lavado debe ser muy eficiente para que la regeneración no sea lenta y no aumente su costo al tener que emplear mayores volúmenes de productos químicos.

Si se emplean lechos móviles donde la solución a decolorar se hace fluir de abajo hacia arriba las capas inferiores serán las que contendrán la mayor concentración de colorantes lo que permitirá a la solución regenerante, que se hace pasar en sentido contrario, una eficiente extracción de los mismos.

4.1.5.1 Principales parámetros tecnológicos y etapas del proceso:

Un ciclo de trabajo de una columna de resina comprende los siguientes pasos:

· Pase de la solución:

· El licor que será tratado mediante resinas debe llegar a la columna libre de materias en suspención que disminuyan su capacidad de intercambio por eso es imprescindible su filtración.

· El volumen de resina que debe ser utilizado para obtener un lecho adecuado se calcula en función del flujo de licor a tratar por lo que en estos procesos se hace referencia a la relación de volúmenes de licor a tratar por volumen de resinas, Vl/Vr la que determina la vida útil del intercambiador.

· Cuando las soluciones a decolorar tienen un alto contenido de colorantes o se tratan volúmenes mayores a los prefijados ocurre una mayor adsorción y los volúmenes de regenerantes establecidos no serán suficientes para una regeneración eficiente incidiendo en una menor decoloración en los siguientes ciclos y a su vez disminuye el tiempo de vida útil de la resina.

· Se tratan volúmenes de licor por volumen de resina que permitan una decoloración promedio de un 80 %, a temperatura entre 80 a 85ºC y concentraciones entre 60-65ºBx; el color de entrada depende del color final deseado. El paso del licor se interrumpe cuando el color de salida se corresponde con el 50 % del valor de entrada, se considera que la resina está agotada y debe ser regenerada.

· Desendulzado: el licor contenido en la columna debe ser desplazado primero con aire comprimido para evitar diluciones y después con agua.

· Lavado a contracorriente: se continúa la eliminación del licor con agua condensada, eliminando residuos de la superficie de las partículas.

· Regeneración: se realiza con la finalidad de restablecer la capacidad de intercambio de la resina para lo que se utiliza una solución de NaCl al 10 % en medio alcalino; cada cierto número de ciclos se aplica solución de hipoclorito de sodio o ácido clorhídrico junto al NaCl para eliminar hierro y colorantes que no fueron desorbidos. Inicialmente se alcanza de un 90 a un 95 % de regeneración, la que va disminuyendo con el número de ciclos hasta un agotamiento total donde debe ser reemplazado todo el material.

El regenerante se aplica a iguales velocidades y temperaturas que el licor en tiempos entre 0,5-0,75 h (30-45 min).

· Lavado: se realiza con el objetivo de eliminar la solución regenerante. Se emplea primero aire comprimido y luego agua de condensado.

· Reacomodo de la cama: se aplica agua a presión para la descompresión de la cama buscando una buena clasificación granulométrica y el arrastre de polvo de resina producto de fricciones mecánicas durante las etapas señaladas. La columna se encuentra en condiciones de comenzar un nuevo ciclo de trabajo.

· En correspondencia con el volumen de licor a decolorar se emplearán diferentes volúmenes de regenerantes y de agua.

5. Filtración:

La base de esta etapa viene dada por la obtención de un flujo de licor filtrado claro, transparente y brillante, con un color entre 1,5-1,8ºHorne, excento de carbón, con una estabilidad que garantice la producción diaria y una eficiencia que defenderá de las características de la planta de filtración y fundamentalmente de la filtrabilidad de los azúcares.

La operación se realiza en filtros mecánicos y aunque cualquier filtro puede eliminar las materias en suspensión unos lo logran con mayor eficiencia que otros por eso al ser seleccionados debe considerarse su diseño y sus características prácticas y ventajosas como son la forma de operar y su rápido mantenimiento.

El filtro a presión más antiguo, que se usa en la actualidad en la industria azucarera, es el filtro prensa que se compone de un tanque horizontal y placas verticales pudiendo ser también de tanque y placas verticales (Angola). En general los filtros de lámina o placas consisten en una serie de elementos filtrantes cada uno de los cuales se componen de un marco con un tamiz de respaldo sobre el que se coloca una tela filtrante y queda todo encerrado en un cuerpo de hierro fundido u otro material que sea capaz de soporte presiones operativas de alrededor de 413.4 kPa (60 lb/pulg2). Pueden utilizarse también filtros rotatorios (Suchard, Vallez) donde las etapas de trabajo serán iguales.

En esta operación se emplean productos que hacen posible que los licores fluyan con mayor facilidad que son los denominados materiales filtrantes, con los que son revestidas previamente las placas, también  pueden ser utilizados agentes químicos para la limpieza de las mismas.

5.1 Principales parámetros tecnológicos y etapas del proceso:

Los pasos necesarios para realizar la filtración de licores tratados con carbón activado en polvo se describen a continuación:

· Preparación de la pre-capa:
Se realiza con licor filtrado y se emplea una cantidad de tierra filtrante equivalente a 0,32-0,54 kg/m2 de superficie (0,03-0,05 kg/pie2) filtrante. Esta mezcla es bombeada al filtro y se mantiene la recirculación del licor al tanque de pre-capa hasta que el licor salga claro y brillante cuando ésto ocurre se comienza a pasar el licor tratado con carbón. El tiempo que se emplea para esta operación puede estar entre 5 y 10 min pero depende del tipo de filtro, del equipo de bombeo usado y de la calidad de la tierra filtrante.

La operación de formación de la pre-capa se realiza siempre que comience un nuevo ciclo de filtración.

· Ciclo de filtración:
El licor conteniendo carbón, a una concentración entre 55 y 60ºBx y a una temperatura entre 85 a 90ºC, se hace fluir a través del filtro y en la medida que se forma la torta, producto de las impurezas adheridas a las placas, la resistencia al paso del licor aumenta con el consiguiente aumento de la presión en el filtro.

Un ciclo de filtración se completa cuando se ha llegado a la presión máxima permisible, 413,4 kPa (60 lb/pulg2) o se ha filtrado el volumen máximo de licor previamente calculado. Se emplea un sistema de doble filtración, una primera filtración del licor que dura de 4 a 8 h y la rectificación del mismo durante 24 h. El índice de capacidad para los filtros de primera filtración es de 0,74 a 0,93 m2/t de refino (8-10 pie2/t) y para los rectificadores de 0,23 a 0,28 m2/t de refino (2,5-3 pie2/t).

· Lavado de los filtros:
Una vez que el filtro alcanza su máxima presión y disminuye su razón de filtración se debe parar para realizar su limpieza; de esta operación dependerá la eficiencia del próximo ciclo.

El lavado comienza con la eliminación de todo el licor contenido en el filtro mediante la aplicación de aire a presión primero y luego agua caliente entre 90-100ºC hasta que la concentración de salida baje alrededor de 45ºBx, de esta concentración hacia abajo se consideran aguas dulces.

Se continúa el lavado de las placas hasta que el agua presente un aspecto transparente momento en que el filtro se encuentra en condiciones de ser preparado para un nuevo ciclo.

· Aguas dulces:
Las aguas dulces producto de la limpieza de los filtros deben ser a su vez filtradas tratando de obtener aguas con 0oBx, se debe tener un estricto control del pH que debe ser superior a 6 y tratadas con productos alcalinos para evitar su descomposición.

Estas aguas son empleadas en la disolución del azúcar (crudo o afinado), en la rectificación de la concentración del licor a filtrar; en la disolución de siropes, etc.

· Limpieza de las placas:
Una vez lavado el filtro se elimina la torta y se le da tratamiento a las placas, para garantizar su posterior eficiencia, para lo cual el filtro se llena de agua que se mantiene en ebullición durante 15-20 min; esta limpieza se hace cada 2 ó 4 días.

La limpieza química también es necesaria y se realiza con solución de sosa de la utilizada en la limpieza de los evaporadores, o con soda ash cada 3 ó 4 días durante 30 min a 50ºC. Cuando esta limpieza no es suficiente se le da tratamiento individual a las placas con ácido clorhídrico comercial.

6. Cristalización:

6.1 Concentración de los licores:

El licor filtrado procedente del proceso de fosflotación-carbón vegetal en polvo posee una densidad entre 50-55ºBrix, mientras que los licores de la carbonatación tratados con resinas o carbón granular pueden llegar a valores entre 58-63ºBrix por lo que se hace necesario, en ambos casos, elevar su concentración hasta 65-70ºBrix.

Para esta operación se pueden emplear concentradores de doble o triple efecto y no deben ser utilizados los tachos con este fin porque esto representa un mayor consumo de vapor, una disminución de la capacidad de los mismos y un aumento del ciclo de cocción de las masas cocidas.

En este proceso ocurre un aumento de color, que no debe exceder un 10 %, debido al aumento de la temperatura, el tiempo de retención, etc.

Los licores filtrados son más densos que los guarapos clarificados por lo que hay que evaporar un menor volumen de agua y requieren una menor superficie calórica.

6.1.1 Principales parámetros tecnológicos:

	
	
	DOBLE EFECTO
	TRIPLE EFECTO

	Presión en la calandria.
	kPa Máx.
	13,78
	13,78

	
	(lb/pulg2)
	2
	2

	Vacío en el cuerpo.
	KPa
	
	

	
	(pulg Hg)
	
	

	
	VASO 1
	33,9
	40,7
	10,2
	13,6

	
	
	10
	12
	3
	4

	
	         2
	88,1
	47,5
	54,2

	
	
	26
	14
	16

	
	        3
	-
	88,1

	
	
	
	26

	Coeficiente de evaporación.
	Kg/m2-h
	64,6
	86,1
	43,1
	53,8

	
	(lb/pie2-h)
	6
	8
	4
	5


6.1.2 Limpieza:

Aun cuando las incrustaciones en refinería son muy ligeras se hace necesario limpiar periódicamente los equipos aunque excesivas dósis de cal en la clarificación producen deposiciones severas.

· Por el lado del licor:
La limpieza debe efectuarse cada 15-20 días como máximo con una solución de ácido clorhídrico comercial a una concentración al 1-2 %; se mantiene la solución durante 1,5 horas entre 80-90ºC posteriormente se mantiene en ebullición durante 20 minutos.

El aumento del pH en la solución, antes y después del calentamiento, hasta su estabilización indica que la acción del ácido cesó, pero que se hayan eliminado todas las incrustaciones existentes algunas pueden no reaccionar con el ácido, momento en que se comienza el enjuague con abundante agua hasta lograr igualar el pH en el agua de entrada y salida. En la limpieza se utiliza vapor de escape.

6.2 Área de tachos:

Con la cristalización de la sacarosa en los tachos continúa el proceso de purificación en la producción de azúcar refino.

Para que se produzca una eficiente cristalización es necesario que la sacarosa presente en el licor madre se difunda constantemente de la película al cristal y que la misma esté en estado de sobresaturación mientras más fina permanezca menor resistencia opondrá a la difusión que se favorecerá aún más por una vigorosa circulación de la masa cocida en el tacho así se obtienen cristales uniformes, libres de falsos granos y conglomerados.

6.2.1 Principales parámetros tecnológicos:

· Las masas cocidas de refinería se producen, a diferencia de las del crudo, cristalizando cada templa y empleando para ello una mezcla de polvo de azúcar refino bien con alcohol etílico absoluto, alcohol isopropílico o licor concentrado en una proporción de 0,012 kg/m3 (350 g de polvo/1000 pies3) de masa cocida, este valor puede variar en dependencia de los tamaños de los granos del polvo y del cristal que se desea producir. Como  promedio el tamaño del cristal de azúcar debe de ser de 0,4 mm.

· El semillamiento se puede comenzar cuando el licor concentrado o los siropes, en dependencia de la masa que se va a obtener, poseen una sobresaturación de 1,25 y que no debe sobrepasar de 1,40 durante todo el proceso a cocción. Se trabaja a un vacío de 88,1 Kpa (26 pulgada) y una presión de vapor entre 55,6-68,9 Kpa (8 y 10 lb/pulg2).

· Se recomiendan sistemas de cocción de tres o cuatro masas cocidas (A, B, C, D) donde un ciclo completo para cuatro masas incluye la producción de las siguientes templas: 8A; 4B; 2C; 1D; las masas cocidas A se trabajan con el licor concentrado, las B con el sirope de las A, las C con el sirope de las B y la D con el sirope de las C. Los siropes se inyectan al tacho a una concentración entre 68-70ºBrix y debe ser calentados a la temperatura de cocción de la masa cocida donde será empleado.

· El tiempo de cocción dependerá de las densidades del licor y de los siropes, de la circulación del tacho,  de la presión de vapor, del vacío y en general de la forma de operación; para una concentración entre 68-70ºBrix la duración de una templa (Hora : Minutos) será para las masas cocidas A y B de 1:40 a 1:50, para la C estará entre 1:55 y 2:05 y la D demora de 2:10  a 2:20.
· El licor concentrado no debe poseer un color superior a 1,50ºHorne para garantizar la calidad en la mezcla de los azúcares.
· El incremento de color permisible en esta operación está entre 10-15 % con respecto al color del licor concentrado o del sirope con que se elabora la masa cocida, a su vez el color de los siropes será de 60 a 70 % mayor que el color de la masa de la que procede.
· La concentración de las masas cocidas A y B debe estar entre 89-90ºBrix y para las C y D entre 91-92ºBrix, ya que de estos valores depende el rendimiento en cristales de las masas que teóricamente debe ser de un 55 %, por la alta pureza que las mismas presentan producto de los lavados en las centrífugas buscando un menor color en los azúcares, sin embargo no sobrepasan para las primeras dos masas A y B el 52 % y para las C y D el 50 %.
6.2.2 Aspectos a considerar:

· Se deben garantizar licores filtrados excentos de partículas de carbón, si son detectadas en las masas cocidas A éstas deben ser disueltas.
· Si varían las condiciones de operación y se continúa el trabajo de forma no adecuada aumenta el color y se produce un azúcar de inferior calidad.
· La concentración de los azúcares reductores pueden aumentar por falta de asepcia en los equipos, descomposición de las aguas dulces, etc. e incide en altos contenidos de conglomerados y reproducción en las masas cocidas.
· Licores y siropes a muy bajo pH no permiten la cristalización y si ésta se produce el grano no tendrá la consistencia requerida dificultando el secado y envase del azúcar.
7. Centrifugación:

Las causas cocidas procedentes de los tachos son descargadas en los mezcladores y de ahí son enviados a las centrífugas donde se separa el sirope que rodea al cristal, éste es lavado y secado para obtener un azúcar de alta pureza en la misma máquina; esta operación es determinante en la calidad del azúcar refino producido y con la centrifugación finaliza el proceso de purificación del mismo.

7.1 Principales parámetros tecnológicos y etapas del proceso:

7.1.1 Mezcladores:

· Se utilizan para mantener la masa cocida en movimiento (10 r.p.m) y así evitar su endurecimiento.
· Debe estar aislado térmicamente, tapados y con elementos de calentamiento para que la masa permanezca a una temperatura entre 65-70ºC.
· Su capacidad será un 10 % mayor que la de los tachos que descargan en él.
7.1.2 Centrifugación:

· Se emplean máquinas automáticas intermitentes que alcanzan bajas velocidades (1000-1200 r.p.m) para evitar compactaciones por el pequeño tamaño de los granos y la baja viscosidad de las masas.
· El agua de lavado debe ser pura (retorno) y excenta de color a una temperatura no menor de 90ºC y se aplican volúmenes entre 0,30-0,071 m3/m3 masa (1,10 y 2,0 lt/pie3) en dependencia del tipo de masa cocida que se procese.
· El tiempo de centrifugación es fijo para cada máquina y varía desde 2:20 hasta 3:00 minutos independientemente del tipo de masa.
· La humedad del azúcar producido no debe ser mayor de un 2 % para evitar su rápido deterioro.
7.1.3 Aspectos a considerar:

· Dificultades en la purga por mala calidad de la masa o por deficiencias mecánicas del equipo.

· Las máquinas pueden disminuir su capacidad de trabajo por exceso de agua de lavado con la correspondiente disolución de los cristales, disminución de la velocidad de centrifugación, masas cocidas con una baja densidad, etc.

8. Mezclado de azúcares:

Los azúcares producidos de diferentes calidades A, B, C, D deben ser mezclados de forma proporcional para garantizar la calidad final del azúcar refino.

La mezcla se puede realizar con los azúcares secos o húmedos; esta última forma permite una mezcla más perfecta y uniforme así como un flujo estable del producto a la operación de secado, se produce una menor fricción entre los granos de azúcar disminuyendo el porciento de polvo obtenido y se mantiene el brillo de los cristales.

8.1 Tolvas:

· Debe existir una tolva receptora para cada uno de los azúcares producidos con una capacidad tal que sea capaz de almacenar el azúcar que se produzca de 1,5 masas cocidas.
· Estarán recubiertas de acero inoxidable.
· Normalmente los azúcares A y B cumplen con las normas de color establecidas por lo que las B pasan directo al secador mientras que las A se mezclarán con las C y las D en proporciones adecuadas dependientes de los colores que posean estas últimas.
· Un buen mezclado de los azúcares permite mantener la calidad establecida para el azúcar refino de 0,5ºHorne de color.
9. Secado:

Con la finalidad de evitar el deterioro en el envase y durante el almacenamiento, los azúcares mezclados pasan a los secadores para eliminar la humedad que poseen mediante el secado y enfriamiento de los cristales.

· La operación de secado se puede realizar en equipos rotatorios horizontales que constan de dos tambores donde se realiza la eliminación de la humedad con la aplicación de aire caliente (104-132ºC) y posterior enfriamiento por separado o bien de un solo tambor donde ambos procesos se realizan simultáneamente. Los tambores giran a una velocidad entre 8-13 r.p.m.
· Los azúcares entran al secador con una humedad entre 1 y 2 % y deben salir con un contenido no mayor de 0,06 % a una temperatura cercana a 45ºC.
· El incremento de color en la etapa de secado no debe exceder de 0,05ºHorne.
10. Envase:

El azúcar refino se envasa en sacos de papel para el consumo interno y un algodón y/o kenaf para la exportación.

11. Calidad del azúcar refino:

	
	EXPORTACION 
	INTERNACIONAL

	Polarización (%).
	99,79
	99,69 min.

	Humedad (%).
	0,045
	0,050 máx.

	Color (oHorne).
	0,50
	1.20 máx.

	Azúcares reductores (%).
	0,045
	0,050 Máx.

	Cenizas (%).
	0,034
	0,070 máx.

	pH. 
	6,5
	7,25

	Tamaño del cristal (%).
	10
	11 máx. (Malla 28)
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