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Resumen

El proposito de esta investigacion era determinar cudl seria la reduccion del coeficiente
de variacion en la semilla tipo slurry para semillamiento completo en evapo-cristalizadores, ya
que en el ingenio azucarero donde se realizo la investigacion se tenia un promedio de entre 62-65
% de coeficiente de variacion en la preparacion de la semilla slurry, valor que es muy alto para la
asociacion de tecnélogos de azucar de Sudafrica (SASTA), los cuales establecen que para que

una semilla tipo slurry sea considerada de calidad debe ser 50% < de coeficiente de variacion.

La presente investigacion se realizd en el Ingenio Palo Gordo S.A. Ubicado en el
municipio de San Antonio Suchitepéquez Km. 142.5 carretera al pacifico, durante el afio 2019, la
cual consistio en establecer tres formulaciones donde se analizaron tres distintas variables, estas
variables a analizar fueron: tiempo de molienda, tamafio de grano inicial y relacion de masa de
azucar/volumen de alcohol, donde a cada formulacién establecida se le modifico algun valor de
estas variables con el objetivo de determinar si era posible reducir el coeficiente de variacion y

con cual de ellas se lograba obtener el valor mas bajo.

Para la preparacion de las muestras de semilla slurry durante la fase experimental de esta
investigacion, se utilizd un molino de bolas horizontal, el cual era el tipo de molino con el que
contaba el ingenio azucarero para la preparacion de su semilla. Para calcular el tamafio de la
muestra en el caso particular de las industrias azucareras, fue necesario utilizar la férmula de
poblacion desconocida ya que como no se cuenta con una poblacion fisica se desconoce el
tamario de la poblacion, el céalculo dio como resultado 96 muestras, las cuéles fueron distribuidas
entre las distintas formulaciones de molienda establecidas con el fin de determinar cual de ellas

resultaba ser la mejor opcién para preparar y obtener una semilla slurry de calidad.

Los resultados de analisis de laboratorio los realizo CENGICANA, se ingresaron a un cuadro
de control y registro de datos. Posterior a la culminacion de ensayos de las distintas
formulaciones de molienda, se procedid a realizar un analisis estadistico antes y después a cada
formulacién con lo que se logré determinar que en cada formulacion establecida existio
diferencia estadistica significativa pero el valor mas bajo obtenido fue de 45.28% y se obtuvo

con la formulaciéon nimero uno.



Abstract

The purpose of this investigation was to determine what would be the reduction of the
coefficient of variation in the slurry seed for complete seeding in evapo-crystallizers, since in the
sugar mill where the research was carried out an average of between 62-65% of coefficient of
variation in slurry seed preparation, a value that is very high for the association of South African
sugar technologists (SASTA), which establish that for a slurry seed to be considered of quality it

must be 50% < coefficient of variation

This research was conducted at Ingenio Palo Gordo S.A. Located in the municipality of San
Antonio Suchitepéquez Km. 142.5 road to the Pacific, during the year 2019, which consisted of
establishing three formulations where three different variables were analyzed, these variables to
be analyzed were: grinding time, initial grain size and ratio of mass of sugar / volume of alcohol,
where each established formulation was modified some value of these variables with the
objective of determining if it was possible to reduce the coefficient of variation and with which

of them the lowest value was obtained.

For the preparation of slurry seed samples during the experimental phase of this
investigation, a horizontal ball mill was used, which was the type of mill that the sugar mill had
for the preparation of its seed. To calculate the sample size in the particular case of the sugar
industries, it was necessary to use the formula of unknown population since since there is no
physical population the population size is unknown, the calculation resulted in 96 samples,
which were distributed among the different milling formulations established in order to

determine which of them proved to be the best option to prepare and obtain a quality slurry seed.

The results of laboratory analysis were carried out by CENGICARNA, entered into a control
chart and data record. After the completion of trials of the different milling formulations, a
statistical analysis was carried out before and after each formulation, with which it was possible
to determine that in each established formulation there was a significant statistical difference but

the lowest value obtained was 45.28 % and was obtained with formulation number one.



1. Introduccion
La cristalizacion de azucar es una etapa del proceso de obtencidn de azlcar de cafia realizada en
los ingenios azucareros a través de los evapo-cristalizadores (Tachos) usados para obtener los
cristales de azlcar. Los tachos se utilizan en la industria azucarera para coccion de meladura y
mieles provenientes de centrifugas para obtener granos de azUcar, la cristalizacion separa un
componente de una solucion liquida transfiriéndolo a fase sélidaen forma de cristales que se
precipitan; se logra a partir de una solucion (meladura o jarabe) la que reacciona un soluto que

sera un compuesto organico solido (azucar) y un solvente liquido (agua).

El proceso de preparacion de semilla mediante molinos de bolas se ha utilizado desde 1957.
Desde entonces se ha convertido en el método estandar de preparacion general para granulado
fino de azucar en forma de pasta o slurry. La pasta producida por molienda implica triturar azicar
refinado suspendido en un liquido organico (alcohol) por un tiempo especifico para producir
cristales microscépicos de similar tamafio, con este proceso se influye en la calidad del cristal o
grano de azlcar al finalizar su etapa de agotamiento en centrifugas. El tema de preparacion de
semilla en Guatemala es poco estudiado por los ingenios azucareros, al ser una actividad
rutinaria, no suele darsele la importancia que tiene en la etapa de cristalizacion y se elabora
siguiendo una “receta 0 formulacion” desconociendo a detalle la razdn cientifica de cada
actividad. Provocando que cada ingenio tenga su propio método, a pesar de estar basado en el
mismo principio de rompimiento mecanico de azUcar, estos difieren en los tipos de tecnologia,

materia primay las variables involucradas en la preparacion de semilla.

Debido a diferencias en la aplicacion de las formulaciones establecidas y equipos utilizados, con
este estudio se busca establecer un unico procedimiento que permita obtener semilla de calidad
en el ingenio donde se realizo el estudio. Entendiéndose por calidad de semilla: un tamafio de
cristales entre 5 y 12 pum, un coeficiente de variacion -C.V- < 50% y una morfologia regular y

homogénea.

Los parametros de calidad para las suspensiones molidas en molinos de bolas son la densidad de
cristal (numero de cristales), distribucion de tamafio de los cristales y forma de los cristales, cada
uno de ellos se evalud utilizando una técnica de andlisis de imagen utilizando un microscopio

estereoscopico con un amento de 10X de tecnologia reciente.



2. Planteamiento del problema
A nivel mundial los ingenios azucareros en lo que concierne a temas de preparacion de semilla
tipo slurry, con el transcurrir de los afios han formulado una gran variedad de técnicas utilizadas
para la obtencidn de dicha semilla. Estas técnicas estdndar, formuladas y utilizadas por cada uno
de ellos juegan un rol importante en el proceso de obtencion del cristal de azlcar de cafia en la
etapa de cristalizacion de los ingenios azucareros que desde mediados del siglo XX han utilizado
esta técnica de nucleacion que influye en la calidad del cristal o grano de azucar al finalizar su

etapa de agotamiento en las centrifugas.

Guatemala es uno de los paises con mayor produccion de azucar de cafia en el mundo, ocupando
la novena posicion con 33,758,389.0 Toneladas durante el afio 2017 segun datos oficiales de la
FAOSTAT quién es la encargada de proporcionar datos libres sobre alimentacion y agricultura de
mas de 245 paises y 35 regiones, desde 1961 hasta el afio mas reciente. Motivo por el cual es
importante considerar la calidad de preparacion de la semilla tipo slurry dentro del proceso global

de la obtencion de azUcar de cafia en los ingenios azucareros.

La semilla tipo slurry es una mezcla de azlcar suspendida en un liquido organico (alcohol) por un
periodo de tiempo establecido de forma empirica, para producir cristales microscéopicos a través
del rompimiento mecanico producido por un molino de bolas horizontal. En la actualidad la
preparacion de semilla tipo slurry es un tema de poco interés por los ingenios azucareros, ya que
es considerada una actividad rutinaria de proceso de cristalizacion, sin conocer a detalle cual es la
razon cientifica de su preparacion, las variables involucradas y su impacto dentro del proceso.
Debido a la necesidad de una mejor calidad de semilla, los ingenios difieren de su formulacion,
tipos de tecnologias, materia prima y tiempos de operacion para la obtencién de la semilla tipo

slurry.

En Guatemala y en la industria azucarera donde se realizo la investigacion, no hay un propdésito
fundamentado en un estudio técnico realizado que proporcione el conocimiento y las
herramientas para elaborar una semilla de calidad para cristalizacion por medio de un
procedimiento estandarizado, el disefio adecuado de un molino de bolas horizontal y ademas,
donde se enfatice la importancia que una semilla bien preparada tiene para el proceso de

cristalizacion.



Segun investigaciones de la Asociacion de Tecnologos de Azucar de Sudafrica (SASTA), la
semilla tipo slurry para ser considerada de calidad debe ser < 50% de coeficiente de variacion —
C.V-. Sin embargo, en la actualidad el coeficiente de variacion de la industria azucarera es de
62% pero no se tiene un control establecido de las variables que intervienen en el proceso de
molienda como el tamafio de granulometria inicial de azlcar, los tiempos de molienda y su

relacion masa/volumen (densidad) para obtener la semilla slurry.

Por lo descrito en los parrafos anteriores se plantea la interrogante: ¢Sera posible la reduccién a <
50% del porcentaje de coeficiente de variacion en la semilla tipo slurry para semillamiento

completo en evapo-cristalizadores en una industria azucarera?



3. Justificacion
El proceso de preparacion de semilla mediante molinos de bolas, es el punto de partida para
obtener un grano de calidad y tamafio uniforme, usualmente tiene que cumplir con determinada
especificacion de calidad de los consumidores. Los cristales de azlcar previos a estar listos para
el consumo humano u otras utilidades que tienen en el mercado, se forman por medio de procesos
controlados en las fabricas azucareras, siendo especificamente en la fase de nucleacion y
crecimiento de los cristales, el cual es un proceso complejo en el que intervienen los evapo-
cristalizadores y las centrifugas. Debido a que los cristales de tamafio méas grande tienen menos
area superficial por unidad de masa y son mas faciles de procesar durante la centrifugacion
debido a que la cantidad de pelicula de miel sobre la superficie es menor. Sin embargo, con
cristales mas pequefios (no finos) tienen una mayor area superficial, lo cual mejora la tasa de
cristalizacion. Estos conceptos son muy importantes para los cocimientos de las masas y sus
respectivas purezas, esto porque el tamafio de apertura de las mallas de las centrifugas se
selecciona de acuerdo con el tamafio de cristal a ser separado, ademas la uniformidad del grano

facilita la separacion de la miel de la masa.

Cuando no se cuenta con una semilla con un coeficiente de variacion bajo durante el proceso,
existe la formacidn de granos finos en las masas cocidas con tendencia a llenar espacios presentes
entre los cristales mas grandes, produciendo una capa de cristales en las maquinas centrifugas que
no se puede filtrar o purgar con facilidad. Ademas de este inconveniente, también los granos
pequefios formados pueden pasar a través de las aperturas de la malla, resultando en un menor
agotamiento de las mieles y teniendo pérdidas en la eficiencia operacional de obtencion de azlcar

debido a que se pierde gran cantidad de sacarosa que no se recupera en la miel final.

Los objetivos que se buscan al obtener una semilla de calidad son tener uniformidad en el cristal
de azucar y cumplir con los requisitos de calidad de los clientes, ademas se pretende aumentar el
agotamiento del contenido de sacarosa en la miel final tanto como sea posible. De esta manera no
solo se logran menores requerimientos de capacidad en los equipos, si no también conduce a una
menor recirculacion de las mieles y por tanto menor degradacién de sacarosa por la temperatura
de los cocimientos, generalmente una nucleacion eficiente minimiza el consumo de vapor en los

evapo-cristalizadores cuando todos estos factores convergen durante el proceso.



4. Objetivos

4.1 Objetivo general
e Determinar el porcentaje de reduccion del coeficiente de variacién en la semilla tipo

slurry para semillamiento completo en evapo-cristalizadores.

4.2 Objetivos especificos
e Seleccionar la granulometria inicial ideal de azlcar para preparar la semilla slurry,
utilizando tamices de distinto tamafio de abertura (mesh).
e Establecer el tiempo de molienda preciso para obtener un coeficiente de variacion < 50%
en la semilla tipo slurry.
e Relacionar la masa de azlcar y volumen de alcohol para obtener la densidad 6ptima que

permita el rompimiento mecéanico de cristales para preparar la semilla tipo slurry.



5. Hipotesis
Es posible reducir a < 50% el coeficiente de variacion de la semilla tipo slurry para semillamiento
completo en los evapo-cristalizadores estableciendo y controlando parametros de las variables de
operaciéon de granulometria inicial, tiempo de molienda y la relacion de masa de azucar y

volumen de alcohol.



6. Fundamentacion tedrica
6.1 Cristalizacion

6.1.1 Solubilidad y sobresaturacion

La solubilidad! es una terminologia quimica que establece la capacidad de un soluto de
diluirse en un liquido, la sacarosa tiene una alta solubilidad en agua sin embargo al aumentar la
cantidad de sacarosa? disuelta en un mismo volumen de liquido, llegard un momento o punto que
al agregar mas soluto, este ya no se lograra disolver, entonces es en ese punto cuando se dice que
la solucion esta saturada y en equilibrio térmico, produciendo un equilibrio entre la fase sélida

(cristales de sacarosa) y la fase liquida (solucion).

Seguin Ramos (2009), “la solubilidad de la sacarosa se define como cantidad de sacarosa
gue se encuentra en una determinada cantidad (100 ml) de agua a una dada temperatura, pero la

relacion aumenta con esta ultima.” (pag. 116)

Mientras que por su parte Rein (2012) sostiene gque una solucién saturada de sacarosa, “‘se
encuentra en equilibrio termodindmico con la fase solida de la sacarosa y contiene alrededor de
dos partes de sacarosa por cada parte de agua a temperatura ambiente y casi cinco partes de

sacarosa por cada parte de agua a 100°C.” (pag. 409)

6.1.2 Solubilidad del azucar en agua
Es la cantidad maxima de un soluto que se puede disolver en una cierta cantidad de
disolvente a una determinada temperatura. La solubilidad es la cantidad de soluto necesaria para

formar una disolucién saturada en una cantidad dada de disolvente.

Rein (2012), afirma que “Para cristalizar la sacarosa se requiere elevar su concentracion
por encima de aquella correspondiente a una solucién saturada y llevarla en forma regulada y con
presion a la concentracion requerida para lograr la concentracion deseada.” Por lo tanto es
importante establecer la concentracion® de sacarosa en solucion saturada bajo las condiciones de

operacion del ingenio azucarero. (pag. 409)

! Capacidad de una sustancia o un cuerpo para disolverse al mezclarse con un liquido.
2 Azlcar que se encuentra en el jugo de muchas plantas y se extrae especialmente de la cafia y la remolacha.
3 Proporcion o relacion que hay entre la cantidad de soluto y la cantidad de disolucion o disolvente.
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6.1.3 Factores que afectan la solubilidad

La solubilidad es una propiedad de las sustancias que puede verse afectada por distintos

factores. Entre ellos se pueden mencionar cuatro factores los cuales son:

a)
b)

d)

€)

Naturaleza e interacciones del soluto y solvente

Las fuerzas de atraccion relativas entre las moléculas* de disolvente y el soluto interfieren
significativamente en el proceso de disolucion. Varios estudios evidencian que la
solubilidad de diversos solutos en agua (polar) aumenta conforme aumenta su polaridad®
o0 bien porque las fuerzas de atraccidn entre el soluto y el disolvente se incrementan. Por
lo tanto, el autor Brown (2004) en su libro expone que “Las sustancias polares se
disuelven en liquidos polares y viceversa, sustancias no polares se solubilizan en

sustancias no polares.”

Temperatura

Es el grado o nivel térmico de un cuerpo o de la atmdsfera, motivo por el cual el
incremento de una temperatura de una solucién aumenta la solubilidad del soluto sélido
en ella debido a que favorece el movimiento de las moléculas en la solucion y con ello su
difusion®. Favoreciendo a que exista alta energia en las moléculas del sélido, lo que

facilita el desprendimiento de la red cristalina.

Superficie de contacto
La solubilidad se ve influenciada por el area superficial expuesta entre el soluto y el
disolvente, ya que mientras exista mayor superficie de contacto se incrementa la

probabilidad de interacciones soluto-solvente.

Agitacion
La variable de agitacion ayuda a que la difusion del soluto en el seno del solvente sea mas
rapida, asi mismo permite que las moléculas del disolvente alcancen la superficie del

solido con mayor facilidad.

4 Grupo eléctricamente neutro y suficientemente estable de al menos dos 4tomos en una configuracion definida.
> Propiedad de las moléculas que representa la separacion de las cargas eléctricas en la misma molécula.

® Proceso fisico irreversible, las particulas materiales se introducen en un medio en el que inicialmente estaba
ausente, aumentando la entropia.



6.1.4 Cristalizacion a partir de la fase sélida

La recristalizacion del azdcar amorfo’ y el proceso de acondicionamiento del aztcar
blanco a un contenido de agua residual para el almacenamiento adecuado, tienen lugar en una
zona de transicion entre la cristalizacion en la fase sélida y en la fase liquida. VVan Der Poel
(1998) da un ejemplo, el apelmazamiento del azucar cristalino se debe a cristales individuales y a
las particulas de sacarosa que contiene, que depende de las condiciones externas, tales como la

temperatura y la humedad del aire.

6.1.5 Cristalizacion a partir de la fase liquida
La cristalizacion a partir de soluciones, especialmente de soluciones acuosas® es de gran

importancia en la fabricacion de productos cristalinos a granel.

Para la cristalizacion se debe superar la solubilidad de saturacion. La sobresaturacion® y
cristalizacion son procesos contrarios, por un lado, una sobresaturacion existente constituye la
fuerza impulsora requerida para la cristalizacion; por otra parte esta fuerza impulsora disminuye
cada vez mas a medida que la sustancia a cristalizarse se elimina de la fase de disolucién como

consecuencia del proceso de cristalizacion.

En este caso particular como afirma Ramos (2009), “una solucion saturada a cierta
temperatura, podra contener por enfriamiento de la misma o por evaporacién parcial del agua,
una mayor proporcion de sacarosa disuelta que la correspondiente a su saturacion” cuando sucede

esto la solucion puede llamarse “sobresaturada” (pag. 121).

La solubilidad de las soluciones puras de sacarosa se presenta en la Figura 1. El estado de
saturacion esta representado por la curva Yp = 1. Es claro que la temperatura tiene un fuerte
efecto sobre la solubilidad. La figura también muestra las curvas correspondientes a Yp= 1.2 y
1.3. La region donde el coeficiente de sobresaturacion esta entre 1.0-1.2 se conoce como region
metaestable!®. En esta region los cristales de azcar crecen sin que se produzca nucleacion! de

nuevos granos de azlcar, esta es la region donde la cristalizacion debe ser efectuada.

7 Objeto que no tiene forma definida.

8 Preparacion liquida que contiene una o mas sustancias quimicas solubles disueltas en agua.

% Solucion que ha pasado el limite de soluto que el solvente puede admitir, formandose un precipitado.

10 propiedad que exhibe un sistema con varios estados de equilibrio, cuando permanece en un estado de equilibrio
débilmente estable durante un considerable periodo de tiempo.
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La regién comprendida entre 1.2 — 1.3 se conoce como region intermedia, donde los
cristales pueden continuar creciendo, pero con formacion de nuevos nudcleos cuando hay
presencia de cristales de azUcar. La region que se encuentra por encima de la curva de coeficiente
de sobresaturacion 1.3 se conoce como region labil; en esta regién se produce nucleacién

espontanea.
Efecto de los polisacaridos en el proceso de azucarero

Durante los primeros afios del proceso azucarero, muchos de los problemas fueron
atribuidos a la presencia de almidones. Ahora se reconoce que los almidones y otras clases de
polisacaridos tienen efectos negativos en la fabricacion relacionados con las viscosidades, valores
de polarizacion, filtrabilidad, cristalizacion (crecimiento, forma y desarrollo del cristal) y

melasigénesis (reduccion en la recuperacion de azucar en fabrica).

Segin Aguilar (2012) explica que durante el crecimiento del cristal “la forma de los
cristales de sacarosa puede estar influenciada por la presencia de las impurezas. Los polisacaridos
son una de las impurezas que se unen a la superficie del cristal, causando que una cara crezca mas

lentamente”. (pag. 36)

Las Dextranas en soluciones azucaradas, inducen a una elongacion de un de los ejes de los
cristales, produciendo los denominados cristales o granos agujas. Esta clase de cristales afecta la
centrifugacion (cristales mas fragiles) y la densidad siendo menos densos, lo cual conduce a

problemas de empaque del aztcar comercial.

11 Formacion de multimetros, que son intermediarios en los procesos de polimerizacidn. Se cree que este tipo de
proceso es el mejor modelo para el proceso de la cristalizacion.
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Figura 1. Solubilidad de la sacarosa pura en agua en funcion de la temperatura. (Rein, 2012, pag. 410)

6.2 Etapas para la formacion de un cristal
Para la formacion y obtencién de un cristal de azlcar final se presentan dos fases bien

definidas, por las cuales deben atravesar las moléculas de sacarosa, estas son: nucleacion y

crecimiento del cristal.
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6.2.1 Fase de la cristalizacion
El proceso de cristalizacion consiste, después de haber alcanzado el estado de
sobresaturacién adecuado (equilibrio con la zona metaestable) en dos etapas distintas: Nucleacion

y Crecimiento de los ndcleos o cristales.

Tabla 1. Etapas y punto de zona de la cristalizacion.

Paso Fendémeno Zonay medida
a) Nucleacion 1.25<S.S5.<1.40
b) Crecimiento Nucleo 1.08<S.S.<1.20

Fuente: Elaboracion propia (2019).

6.2.2 Nucleacion
El crecimiento de los cristales es un proceso complejo y se recomienda al lector consultar
(Van Der Poel, 1998, pags. 653-670).

Para propésitos practicos se puede considerar como un proceso cinético de reaccion??,
donde la fuerza impulsora es el grado de sobresaturacion. Las moléculas de sacarosa tienen que
esparcirse o difundirse hasta el cristal y luego ser incorporadas en la estructura reticular del

cristal. Por lo tanto, la proporcidon del cristal depende de estos dos procesos.

Mientras tanto Ramos (2009), define nucleacion®® como “soluciéon sobresaturada exenta
de cristales no siempre el exceso de sacarosa disuelta se deposita o separa de la solucion, pero si
se agrega a la solucién una porcidn de cristales del soluto, el exceso comienza a depositarse, es

decir, a cristalizar.” (pag. 155)
Los nucleos generadores de los cristales de sacarosa pueden:

e Ser generados espontdneamente cuando se ha excedido el punto de equilibrio por una
sobresaturacion demasiado elevada (zona labil).

e Ser formados por un sub-enfriamiento subito.

12 Estudia las velocidades de las reacciones quimicas y los mecanismos a través de los cuales éstas se producen. La
velocidad de reaccién es la velocidad con la que desciende la concentracion de un reactivo o aumenta la de un
producto en el curso de una reaccion.

13 Fase sdlida en la fase liquida, donde se genera una superficie solido-liquido que tiene energia de superficie.
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e Estar constituidos por particulas contaminantes diversas en las mieles de alimentacion al
tacho, por ejemplo, cristales diminutos.

e Ser sustancias afiadidas como semillas, en la suspension alcoholica, las cuales se conoce
su tamafio promedio, coeficiente de variacion y se ha determinado su cantidad, Son
controladas y estimulan el cambio hacia la condicion estable del sistema: semillamiento

completo.

La tendencia corriente en la practica de obtencion de azlcar por evapo-cristalizadores es el

empleo de la siembra de cristales por semillamiento completo.

El mecanismo preciso de la nucleacion es todavia incierto. Una hipotesis que sostiene Ramos
(2009), es que “a través del movimiento molecular normal en la solucion surge casi
simultdneamente una concentracion molecular o arreglo”. Se sugiere que los agregados se
producen a través de colisiones simultdneas de unos pocos racimos o grupos hasta alcanzar un

conjunto de tamafio estable. (pag. 156)

La secuencia mas aceptable es la adicion de moléculas de a una. Continuamente se estan
formando y desapareciendo arreglos de distinto tamafio mediante el equilibrio asociacion —

disociacion.

6.2.3 Nucleacion homogénea

En el aspecto tedrico lo mas significativo es la demostracién de que la teoria de esta
nucleacion es perfectamente aplicable a los jarabes de aztcar'®. EI mecanismo de la nucleacion es
todavia incierto ya que el movimiento constante de moléculas solventes y los movimientos

convectivos del sistema total producen fuerzas de rotura o separacion.

Con disefios modernos, por ejemplo en los tachos®® con agitadores empleando técnicas de
control automatico, rara vez se produce el mecanismo de nucleacion homogénea de la sacarosa.
Probablemente el unico ambiente en el que podria ocurrir es dejar que el grano aparezca mediante
evaporacion a altas sobresaturaciones. Este mecanismo trae aparejado una gran varianza en la
poblacion de cristales y en la distribucion de tamafios, lo que ha conducido a adoptar ambientes

mas controlables para iniciar la nucleacion. En general esta técnica ya no se aplica.

1 Liquido con consistencia viscosa con altas concentraciones de az(car.
15 Equipo industrial de gran tamafio donde se termina de cocer la meladura y se le da el punto al azlcar.
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6.2.4 Nucleacién heterogénea
Este tipo de nucleacion ocurre en superficies lisas o cavidades sobre particulas extrafias y
sobre defectos del cristal (dislocaciones o imperfecciones). En la practica este es el mecanismo

encontrado en los tachos de cocimiento segun (Ramos R., 2009, pag. 158).

e Se produce debido a la energia de superficie.

e De los cristales de semilla deliberadamente afiadidos en el momento deseado de
nucleacion.

e Debido a la no-uniformidad en la circulacion de masas cocidas o variaciones de
temperatura.

e En las superficies asperas del equipo en uso.

e Del grano centrifugado en los jarabes de alimentacion al tacho.

e De particulas extrafias en el jarabe de alimentacion al tacho debido a una pobre filtracion.

e Inducida a través de perturbaciones mecéanicas, tales como la agitacion o a partir de

irradiaciones acusticas.

Se ha inferido que la cristalizacion de los jarabes como se hace ordinariamente es sin duda
heterogénea y que la verdadera nucleacion homogénea ocurre solamente en condiciones

rigurosamente estériles®®,

Aunque la cristalizacién de jarabes aislados y protegidos es con frecuencia efectiva, siempre
existe la posibilidad de que quede una Unica particula en suspension y actué como un centro

activo de crecimiento.

6.3 Métodos de cristalizacion
En forma sencilla y general, existen dos mecanismos para obtener azUcar o métodos de

cristalizacion:

a. Cristalografia espontanea

b. Semillamiento completo

La cristalizacion se inicia adicionando semillas muy finas en forma de suspension o slurry,

los cuales proporcionan sitios de nucleacion para comenzar la cristalizacion. A partir de entonces,

16 Incapaz de reproducirse.

14



la concentracién de licor madre se controla de manera que la cristalizacion ocurra sin disolver

algun otro cristal y sin la formacidn de nuevos cristales (falso grano).

La cristalizacion en las fabricas segin Rein (2012), “se produce bajo vacio e involucra
procesos simultaneos de transferencia de masa y evaporacion. El vacio es necesario para
mantener la temperatura a un nivel suficientemente bajo que minimice la formacion de color y la

inversion de la sacarosa.” (pag. 417)
Mientras que (Tone Baloh, 1995) Expuso en su libro la definicion de cristalizacion como:

“La formacion de masas cocidas a partir de soluciones sacarosa-agua, se efectda en los
evapo-cristalizadores principalmente en forma discontinua. La solucién normalmente no
saturada se evapora en el aparato hasta mas alla de la linea de saturacion y posteriormente
se inicia el proceso de cristalizacion por medio de la adicion de cristales semillas y

durante el proceso se va agregando mas solucion al aparto”. (Pag. 159)

Esta misma idea sostiene en su postulado de cristalizacion Ramos (2009), detallando que
el operador del tacho es el encargado del crecimiento por lo siguiente: “La sobresaturacion
avanza hasta el punto que se presenten granos espontdneamente y por observacion se considerara
que el nimero de cristales formados es el adecuado, contrarrestando el nacimiento de nuevos
granos alimentando el tacho con una gran cantidad de meladura.” (pag. 159). La suficiente
meladura para que la sobresaturacion baje a valores entre 1.00 y 1.40, que permiten que el grano

se desarrolle, pero no se reproduzca.

6.3.1 Cristalizacion espontanea

Este tipo de cristalizacion es el mas antiguo que existe en las industrias azucareras y que
ya esta fuera de uso. Consiste en saturar la solucion en los evapo-cristalizadores de cocimiento
hasta llegar a la zona l&bil donde se produce la nucleacion espontanea. Este tipo de nucleacién
puede ir acompafada de choques mecanicos, vibraciones, agitaciones, etc. O por la variacion de
temperatura en la concentracion de la caida de la temperatura que rompe el equilibrio existente en

la zona de sobresaturacion.

Algunos autores explican porque dejo de utilizarse el método “Cualquier variacion de la

concentracion o impacto mecanico tiende a acelerar la nucleacion espontanea. El punto débil de
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este método consiste en la dificultad de controlar el nimero de granos formados” (de
Albuquerque, 2011, pag. 247).

Otro autor explica “La concentracion de un material azucarado sobresaturado formara
cristales, pero siempre los primeros tendrdn mas crecimiento que los inmediatamente posteriores,

por lo cual se producira un azucar de muy baja calidad.” (Ramos R., 2009, pag. 160)

Dando asi a entender que la especificacion del azucar seria muy dificil de obtener porque

no existe un control de crecimiento de granos.

6.3.2 Cristalizacién por “Semillamiento Completo”
Es el mejor método para obtener un buen grano de azlcar, consiste en adicionar el tamafio

adecuado de grano para igualar el nimero de granos al final del cocimiento.

Asi lo afirma (CENGICANA (Centro Guatemalteco de Investigacion y Capacitacion de la
cafa de azlcar)., 2014), definiendo como semilla Slurry “suspension formada por la molienda y
dispersion de granos de azucar en alcohol iso-propilico, utilizando equipos especificos para
preparar la semilla, que garantiza un 95% de la poblacion de cristales de 10 pm de tamarfio
méaximo.” (Pag. 345). Mientras que otro autor define este proceso de la siguiente manera:

“No se forman granos al final del cocimiento porque nunca se permitira una
sobresaturacion y que se exceda la zona metaestable. Se utiliza una determinada cantidad
de azucar en un medio liquido en el cual sea insoluble, generalmente alcohol etilico
anhidrido o aceite de castor y se emplea un molino de bolas durante un tiempo
determinado, para disminuir su tamafio hasta valores tan pequefios, cuyas particulas tienen

un valor aproximado promedio de 8.5 — 10 um.” (Ramos R., 2009, pag. 160)

Los cristales de azlucar por el método de semillamiento completo se adicionan en una
solucion de sacarosa con una pureza conocida y en su zona de sobresaturacion metaestable para
garantizar que dichos cristales sembrados, no se disuelven pero que tampoco aparezcan otros

espontaneamente por una exagerada sobresaturacion.

Los liquidos mas usados para realizar la suspension son alcoholes anhidridos, como lo son
el alcohol etilico y el isopropilico. Al ser insoluble en ellos, todo el cristal fino que se pesa

permanece en estado solido, como los alcoholes usados tienen un punto de ebullicién bajo, al

16



evaporarse subitamente cuando se inyectan en el tacho, producen una serie de explosiones que

facilitan la diseminacion de las particulas de polvo en el liquido denso y viscoso.

Ramos (2009), sostiene en su teoria que: “Una solucion azucarada de una pureza
controlada y conocida alrededor de 72 — 77% se concentra hasta la zona de sobresaturacion
metaestable que es cuando el material que estd en ebullicion en el tacho alcanza un grado de
sobresaturacion de 1.15 a 1.30” (pag. 161) en este punto es donde se adiciona la cantidad de
cristales que previamente se ha calculado en la suspensién alcohdlica, de un tamafio controlado y
conocido (aproximadamente 8.5 — 10 micras) los cuales no se disolveran ni aumentaran en
numero por aparicion espontanea, solo se desarrollaran hasta obtener un tamafio deseado de los

cristales en el final de cocimiento.

Esta operacion debe realizarse con sumo cuidado, evitando que se produzcan variaciones
del vacio, entradas de aire o que la miel que dora al grano supere una sobresaturacion de 1.40.
Esto tiene por objeto garantizar un rapido crecimiento del grano formado y evitar la

reproduccién, es decir, la formacion de nuevos ndcleos (falso grano).

Debido a que cada particula de suspension alcohdlica (polvillo) origina un grano de
azucar, el volumen de la carga que se cristaliza no influye en el nimero de cristales originados,
pero si influye en cuanto tiempo hay que esperar para la suspension introducida crezca hasta el

tamafio final establecido
Las principales leyes que rigen el semillamiento completo segun Ramos (2009), (pag. 162) son:

e Controlar el tamafio y nimero de cristales.

e Adicionarlos en la zona metaestable.

6.3.3 Concentracion éptima de los granos

6.3.3.1 Area maxima de cristales
Dos factores que contribuyen para alcanzar este objetivo segin (de Albuquerque, 2011, pag.
253) son:

a) Concentracion maxima de cristales por unidad de masa cocida final.
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La superficie de cristales es directamente proporcional a su concentracion o al volumen real,
cualquiera que sea el tamafio del grano. Por tanto, para obtener el area maxima de cristales la

concentracion de estos, debera ser mayor la permisibilidad por la movilidad de los cristales.
b) Tamafio final de cristal de la masa de bajo grado (pureza)

El tamafio de los cristales tiene influencia considerable en la formacion de grano, la superficie

de adsorcién por unidad de masa cocida cualquiera que sea su tamafio.

6.4 Coeficiente de variacion del cristal

Independiente a que, si los cristales se adicionaron al mismo tiempo y que todos tengan la
misma oportunidad de crecer al adsorber la sacarosa simultaneamente, “Es practicamente
imposible que los cristales al final del cocimiento tengan el mismo tamafio debido a problemas
con la circulacién, la viscosidad del material, las diferencias de temperatura y la presion en las
diferentes secciones del tacho”. (Ramos R., 2009, pdg. 162). Todo esto obviamente influenciado
con el hecho de que los nucleos producidos en la suspensién alcohdlica por la accién aleatoria del

golpe de balines de diferentes diametros entre si, ya empiezan amorfos y con variacion dada.

Uno de los objetivos principales del proceso de fabricacion de azlcar es el agotamiento,
segun de Albuquerque (2011), este depende del tipo de azicar comercial a producir, razén por la
cual: “Los procedimientos de cristalizacion de las masas cocidas de baja pureza no deben ser
llevados a cabo de modos distintos, pues es necesario tener suficiente area superficial de cristal
para absorber la maxima cantidad de sacarosa contenida en la solucion”. (pag. 253). Es mejor
tener un grano menor y un —C.V- bajo que tener un grano grande con —C.V- alto. Cuando el —
C.V- es elevado hay mayoria de granos finos perjudicando el trabajo de centrifugado y la calidad
granulométrica del azucar, los granos finos pasan por la apertura de las mallas y van a parar a la

miel final.

6.4.1 Uniformidad y tamafio de los cristales

Esta especificacion es necesaria para un agotamiento de la masa cocida con una superficie
cristalina maxima, de Albuquerque (2011), afirma que: “Los cristales de diferentes tamafios y
capas reducidas, tornan lento el flujo de miel, perjudicando la eficiencia de las centrifugas” (pag.
254). Este factor comprobado por diversos estudios resalta que los diversos tamafos de cristales

ofrecen mayor resistencia a la eficiencia de separacion en las centrifugas.
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Control de los tachos cristalizadores, puede alcanzar mejores uniformidades de los
cristales y a consecuencia mejor trabajo de centrifugado. En cuanto a la eleccion de semilla a ser
utilizada en la masa cocida de baja pureza es recomendable considerar los factores anteriores para

corregir la aplicacidn operativa local del tacho.

El crecimiento de cristales bajo condiciones de alta tasa de cristalizacion tiende a ser mas
uniforme la distribucién y tamafio, aunque sean menos perfectos en forma. Cuando la tasa de
cristalizacion aumenta con la temperatura una distribucion de cristales mas uniforme puede ser de

masas cocidas elaboradas en un ambiente de temperaturas mas altas.

Es dificil mantener las condiciones de cristalizacion uniforme en superficie de
cristalizacion de cristales grandes que, en pequefios, incluso aumenta con el tamafio de cristal.
Por esta razon, cuando se crecen en las mismas condiciones, los cristales pequefios tienen menos

color.

6.4.2 Crecimiento del cristal

Es la segunda etapa de la formacion del cristal, para que esto suceda se llevan a cabo dos
fenomenos, el primero de ellos es la difusion de las moléculas de sacarosa a lo largo de la
interface solucion-cristal y luego se da la adsorcién de las moléculas en la superficie del cristal.
La figura dos representa graficamente el proceso de crecimiento de cristal, para la cual una capa

limite a través de la cual las moléculas se difunden y una capa de adsorcion sobre la superficie

del cristal. y Capa de adsorcior
¢
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Figura 2. Fendmeno de difusién y adsorcién (Rein, 2012, pag. 411)
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6.5 Efecto de las no-sacarosas sobre la cristalizacion

Las impurezas inhiben la reaccion de superficie y a temperaturas mas bajas la adsorcion
de materia coloreada y sustancias de pesos moleculares mas elevados es dominante en contraste
con la adsorcién de sales. Todo esto provoca decaimiento en las velocidades de crecimiento
cuando se tiene en cuenta sus efectos sobre la solubilidad de la sacarosa. Es decir, a una
sobresaturacion constante, el efecto que produce un incremento en la concentracion de impureza
es reducir la velocidad de crecimiento. (Ramos R., 2009) en su definicion las cataloga como:
“Numerosas azucares, como la gentianosa, kestosa, noekestosa al igual que la rafinosa y la
estaquiosa afectan en mayor medida a la velocidad de crecimiento del cristal y su forma, que

otras impurezas a similares relaciones impureza/agua” (Pag. 181).

Los componentes en solucidn diferentes a la sacarosa, 0 no-sacarosas, tienen cuatro efectos

significativos sobre la cristalizacion segun el autor (Rein, 2012, pag. 412).

1. Modifican la solubilidad de la sacarosa. El coeficiente de solubilidad generalmente es
menor a uno cuando el valor de la relacion no-sacarosas/agua es pequefio, pero cuando
esta relacion es mas elevada el valor excede a uno, indicando un aumento en la
solubilidad de la sacarosa.

2. Reducen la proporcion o tasa de cristalizacion al reducir la velocidad del proceso de
difusion debido al incremento de la viscosidad o por interaccion con ciertas caras de la
superficie del cristal, inhibiendo asi la incorporacion de la estructura cristalina.

3. Afectan la forma o morfologia del cristal. Esto estd asociado al punto anterior, pues
algunas impurezas bloquean los sitios de cristalizacion de ciertas superficies, reduciendo
el crecimiento de estas caras y por lo tanto cambiandola forma del cristal. Se conoce de
algunos oligosacaridos (Dextrana) que son causa de cristales alargados.

4. Incrementan el espesor de la regiébn metaestable. Se amplia el rango seguro de

condiciones de concentracion y temperatura para el crecimiento de cristales.

6.6 Cristalografia del azucar
La cristalografia es la ciencia que se dedica a la caracterizacion de estructuras cristalinas,
lo cual incluye su forma, crecimiento, tamafio, distribucion del tamafio de los cristales,

coeficiente de variacion —C.V- y demas propiedades fisicas.
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El tamafio de azucar producido es importante porque usualmente tiene que cumplir con
determinada especificacion de calidad del consumidor. El azlicar para consumo directo tiene

tamafio promedio de 2 mm, aunque depende de los requerimientos del mercado.

Los cristales de tamafio mas grandes tienen menos area superficial por unidad de masa y
son mas faciles de procesar durante la centrifugacion debido a que la cantidad de pelicula de miel
sobre la superficie es menor. Sin embargo, con cristales mas pequefios se tendrd una mayor area
superficial, lo cual mejora la tasa de cristalizacion. Esto particularmente es importante para los
cocimientos de baja pureza, donde el tamafio de los cristales se mantiene pequefios tipicamente
alrededor de 0.2 mm para masas cocidas C y asi se puede seleccionar el tamafio de la malla de la

centrifuga acorde al tamario de cristal a ser separado.
Lo expuesto concuerda con la definicidn del autor (Rein, 2012) quien afirma:

La separacion en las centrifugas se facilita a medida que la distribucion de tamafio de
cristal es mas uniforme. Los granos finos en masas cocidas tienden a llenar espacios
presentes entre cristales mas grandes. Produciendo una capa de cristales en las centrifugas
que no se puede filtrar o purgar facilmente. Adicionalmente los cristales pequefios pueden
pasar a través de las aperturas de la malla, resultando en un menor agotamiento de las
mieles. (Pag. 415)

La distribucion del tamafio promedio de cristales generalmente se caracteriza utilizando el

coeficiente de variacion C.V que se define como: C.V =100. S/dm

Donde dmes el tamafio promedio de cristal y S es la desviacion estandar de la distribucion.
A medida que los cristales crecen, el tamafio promedio se incrementa y se espera que el C.V se
reduzca. En la préctica el efecto de la dispersion de tamafio es evidente, resultando en cristales
que crecen a diferentes velocidades por distintos factores dentro del evapo-cristalizador.

Algunos factores que ayudarian a mantener la distribucion de tamafio del cristal serian,
iniciar la cristalizacion con un tamafio de grano uniforme, asi como el control del proceso para
evitar la formacion de conglomerados. Otros factores que también pueden afectar la distribucion

se muestran en la Figura 3.
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Pérdidas de sacarosa en la elaboracion de azlcar Aguilar (2012), expone que “Las pérdidas de
sacarosa en la miel final son de las mayores pérdidas determinadas en las fabricas azucareras. Por
tanto, merecen especial atencién un nimero de parametros y procedimientos que contribuyan a
controlar y reducir estas pérdidas durante el proceso de agotamiento de la miel final” (pag. 97 y
98) aplicando las mejoras necesarias en toda la etapa de la cristalizacion desde la elaboracién de
la semilla tipo slurry hasta los parametros de trabajo de los equipos industriales que intervienen

en la formacion de los granos de azlcar.

Con estas atenciones y aplicando las mejoras pertinentes se pretende reducir los valores que se
tienen establecidos en el ingenio como las llamadas pérdidas determinadas y pérdidas
indeterminadas establecidas mediante procedimientos fisico-quimicos e instrumentales validados
por las empresas azucareras con protocolos propios e internacionales (ICUMSA), los cuales
tienen como base que la sacarosa presente en los materiales muestreados no sufre cambios y que

la instrumentacion utilizada garantiza una buena precision analitica.
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Figura 3. Diagrama de interrelaciones que afectan la distribucion de tamafio de cristal (Van Der Poel, 1998)
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6.7 Analisis y medicidn de cristales

Existen varios metodos de utilizados en la industria azucarera para la caracterizacion de

particulas, siendo alguno de estos (Vega & Rosales, 2017, pags. 9-11)

a) Granulometria

Técnica manual o mecanica por medio de la cual se pueden separar particulas
constitutivas del agregado segun tamarfios, de tal manera que se logren conocer las
cantidades en peso de cada tamafio que aporta el peso total. El azGcar producido se puede

secar y tamizar en una torre de tamices durante un tiempo estandar.

Figura 4. Tamices utilizados para el analisis de particulas por granulometria. (Vega & Rosales, 2017, pag. 10)

b)

Analisis digital de imagenes

Esta técnica no requiere necesariamente que el azucar sea separado y secado antes de
empezar las mediciones. Por lo tanto, es adecuado para las masas de baja pureza. Las
imagenes pueden ser procesadas manualmente (contando y midiendo cristales
individuales) o automaticamente utilizando un software especialmente desarrollado. Los
valores medios obtenidos corresponden a multiples valores medios. Es posible reportar el
tamafio medio o el diametro equivalente. El primero es més apropiado para determinar el
potencial de que un cristal pueda pasar a través de la malla de una centrifuga continua

mientras que el segundo puede ser mas apropiado para estudios de cristalizacion.
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Figura 5. Equipo de andlisis digital de imagenes (Vega & Rosales, 2017, pag. 11)

c) Técnica de rayos laser
Evalua las distribuciones del tamafio de las particulas midiendo la variacién angular de la
intensidad de la luz dispersa cuando hay un haz laser pasa a través de una muestra de
particulas. Las particulas grandes dispersan la luz en pequefios angulos con respecto rayo
laser y las pequefias en grandes angulos. Consisten en equipos de medicion mas
sofisticados y costosos, puede utilizarse para muestras secas 0 himedas en suspension con

adecuada consistencia para la medicion.

6.8 Métodos para preparar semilla
En la actualidad en la industria azucarera se utiliza semillamiento completo para llevar a
cabo la cristalizacion en los tachos de masa tercera, sin embargo, existen varias técnicas de

preparacion de semilla de las cuales unas son mas aceptadas que otras.

Es importante que el método permita obtener una semilla de calidad en tamafio,
uniformidad y forma para que en consecuencia se disminuyan las pérdidas de sacarosa en la miel

final. Los métodos se dividen en tres categorias de acuerdo a sus caracteristicas.

6.8.1 Semilla formada a partir de medios fisicoquimicos

Esta semilla es formada por medio de enfriamiento rapido de una solucién sobresaturada a
una temperatura mayor en un solvente en el que el azlcar es insoluble y se encuentra a mayor
temperatura. Cuando una solucién sobresaturada se encuentra a cierta temperatura se enfria, la

solucion sobre saturada de la temperatura menor para mantener su equilibrio debe rechazar para
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mantener sus condiciones de equilibrio cierta cantidad de soluto presente a través del proceso de

formacion cristales.

El cristal 600 es un ejemplo de semilla formada por este método, el cual fue utilizado en

Guatemala por algunos ingenios, hasta hace algunos afos.

6.8.2 Semilla formada por mezcla entre azucar pulverizada y un solvente
Esta semilla se forma utilizando azlcar mezclado de un tamafio de particula promedio

dado con alcohol isopropilico o etilico.

Este tipo de azucar pulverizado (powdered, fondant o icing sugar) es obtenido mediante
molienda y tamizado en refinerias autbnomas, la misma tiene especificaciones bien definidas,
aunque no asegura que tenga un solo tamafio cristal, si bien el fabricante de un rango, dependera
del tiempo y condiciones de almacenamiento (por posible aglomeracion de particulas) de la
uniformidad del azlcar con que se trabajé la produccién y del estado y mantenimiento de los
equipos usados. Los productores de este tipo de azlcar solo garantizan rangos de tamafios de

particulas.

6.8.3 Semilla formada por rompimiento mecénico de aztucar
El rompimiento mecanico de azlcar consiste en someter una mezcla de azucar comercial
y alcohol a una molienda himeda hasta obtener una semilla con tamafios de cristales reducidos

que actien como nucleos para la cristalizacion.

La molienda es una operacién unitaria en la cual se disminuye el tamafio de las particulas
solidas hasta un valor determinado por un efecto de impacto o por abrasion, ya sea en medio seco
0 humedo. La molienda se efectla en distintos tipos de molinos que contienen una carga de
cuerpos sueltos de molienda (balines), a los cuales se les aplica energia cinética por medio del
giro del molino, agitacion o vibracion, para su libre movimiento y asi producir la conminucion de

los cristales de azUlcar.

En la industria azucarera la disminucion de tamafio va desde un valor inicial de 500 pm
hasta cristales entre 5y 10 um. Se utiliza molienda en humedo, la cual consiste en introducir una
suspension de azlcar al molino con la cantidad de alcohol adecuada y ponerlo a funcionar por el

tiempo necesario para alcanzar el objetivo.
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Existen dos escenarios que pueden ocurrir en esta operacion, el primero de ellos es la sub-
molienda, en la cual se obtienen cristales de tamafio elevado para la industria, es decir a 10 pm.
Esto afecta el proceso de cristalizacion ya que el area superficial puesta a disposicion no permite
que incremente la proporcion en la adsorcion de moléculas hacia la red cristalina de la particula

en crecimiento.

Por otro lado, la sobre-molienda reduce excesivamente el tamafio del grano a tamarios
inferiores a 5 um, resultando en nucleos tan pequefios que al introducirse al tacho desaparecerian
por disolucidon. Ademas indica que se esta utilizando mas energia de la necesaria para la creacion

de los cristales.

Es importante seguir una estructura estandar para asegurar un producto consistente con
respecto al contenido de sélidos, numero de cristales por unidad de volumen y tamafio medio del
cristal. La forma en que la suspension se prepara y almacena afecta la proporcion de
conglomerados indeseables que entran en el tacho con la suspension y al final aparecen en un
producto cristalizado, otro factor a tomar en cuenta para evitar la conglomeracion es como y

donde se introduce la suspension en el tacho.

6.9 Molinos utilizados en la industria azucarera

Durante el transcurso de los afos en la industria azucarera de Guatemala se han utilizado
diferentes métodos para la preparacién de semilla utilizando distintos tipos de azlcar con un
solvente determinado y mas recientemente la semilla preparada por rompimiento mecanico de

azucar en molino.

El Gnico método que se utiliza en la actualidad es el ultimo mencionado. Sin embargo, existen

dos tipos de molino distintos por medio del cual se obtiene la semilla.
1. Molino de bolas vertical tipo atrior
2. Molino de bolas horizontal
a) Molino de bolas vertical tipo atrior

Es un molino provisto de un impulsor o eje que hace girar varios brazos radiales largos que

ejerce accion sobre los balines por agitacion de este, lo cual provoca la molienda del material.
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Figura 6. Molino de bolas vertical tipo atrior (Vega & Rosales, 2017, pag. 17)

Funcionamiento:

El motor proporciona el movimiento para hacer girar impulsor, que al rotar a alta
velocidad trasmite energia cinética a las bolas de acero y estas colisionan con el material

(semilla) presente en el contenedor induciendo a la molienda por impacto.

Debido a que es una molienda por impacto, los granos de azucar son quebrantados de
manera desordenada y brusca, produciendo particulas desde el orden de 2 pum pero sin una
morfologia regular y un coeficiente de variacién mayor al producido por el molino de bolas

horizontal.

Su funcionamiento estéa restringido a molienda en himedo y por su disefio y posicion

vertical se da lugar a la sedimentacion de cierta cantidad de material en el fondo del equipo.

Figura 7. Esquema gréafico del funcionamiento del molino de bolas vertical tipo atrior (Vega & Rosales, 2017, pag. 17)
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6.9.1 Partes del molino vertical
Estructuralmente este molino no varia mucho con respecto al molino de bolas horizontal,

adicionalmente cuenta con un agitador o impulsor con paletas y una mesa de base.

Agitador: también conocido como impulsor, consta de ocho paletas soldadas a un eje central, de
las cuales seis de estas tienen la misma forma, las dos paletas restantes son de forma diferente
para lograr el acercamiento maximo al fondo del tazon para evitar la acumulacion del material y

atascado de las bolas.

Mesa de base: sirve para soporte del molino y facilita la descarga de la semilla cuando se termina
el tiempo de molienda.

b) Molino de bolas horizontal

Se clasifica como un molino de volteo, esta constituido por una carcasa de forma cilindrica en
posicion horizontal unida a un eje que lo hace girar y cuyo interior se carga con un medio de

molienda (bolas) que reduce el tamafio del material hasta un valor deseado.

Figura 8. Molino de bolas horizontal (Vega & Rosales, 2017, pag. 18)

Funcionamiento:

La adicion principal en el interior del molino de bolas horizontal es por abrasion que se
produce, ya que al girar el cilindro, la carga que esta en su interior se desplaza hacia arriba y
hacia abajo sobre las paredes de la estructura del molino produciendo friccion (efecto cascada)
entre particulas y de estas con elementos molturadores; este fendomeno se da por velocidad de

rotacion lenta (blanco).
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También se produce el efecto de impacto de los cuerpos cuando son lanzados de partes
superiores de las paredes de la estructura del molino hasta el pie de carga, ejerciendo el efecto

conocido como catarata y el cual se da por velocidad de giro mas rapido que el anterior (blanco).

Zona vacia

Zona muerta
Pie de carga

a. Efecto catarata b. Efecto cascada

Figura 9. Demostracion grafica del efecto cascada y catarata (Vega & Rosales, 2017, pag. 19)

6.9.2 Partes del molino horizontal
La estructura que conforma las partes del molino de bolas horizontal es de caracter

relevante conocerla para mayor compresion de su funcionamiento.

Cuerpo o coraza: parte exterior de forma cilindrica, construida con material resistente a los
impactos resultantes de la accion de molienda. Dentro de €l se introduce el material a moler y el

medio molturador.

Cabezas laterales: también conocidas como cabezas del molino, son superficies circulares con
ligeras curvaturas que soportan grandes esfuerzos. El eje de rotacion va unido a ellas para hacer

girar el molino.

Eje de rotacion: eje horizontal que esta unido a las cabezas laterales y proporciona el giro al

molino de bolas.

Boquilla de carga y descarga: la boquilla de carga es la abertura por donde se introduce el azlcar
y el alcohol, mientras que la boquilla de descarga es el orificio por donde sale la semilla ya

molida. Ambas estan provistas de una valvula para su apertura y cierre.

Motor: transforman energia eléctrica en energia mecanica necesaria para accionar el

funcionamiento giratorio del molino.
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6.10 Variables importantes en la elaboracion de la semilla slurry

En los métodos de preparacion de semilla por rompimiento mecéanico de azicar el cuidado
de ciertas variables es de caracter obligatorio y de suma importancia para garantizar la obtencion

de un producto de calidad. Asi lo explican (Vega & Rosales, 2017, pag. 20)
a) Tipo de azUcar

Para preparar semilla inicialmente se utiliza azGcar comercial y un solvente organico como

materia prima. La diferencia entre los tipos de azUcar radica entre la pureza, color y humedad.

El parametro relevante en la preparacion de semilla es la pureza del azlcar, ya que mientras
menor sea, existirda mayor contenido de no-sacarosas que luego de la molienda pudieran formar
falsos ndcleos (no constituidos por sacarosa) lo cual daria lugar a crecimiento de cristales sobre

una impureza.
b) Tamizadoy tamafio de azUcar

Iniciar la preparacion de la semilla con azGcar homogénea y con poca dispersion en su
tamafio haciéndolo pasar a través de tamices ayuda a obtener micro cristales en la semilla con un
—C.V- reducido. Asi mismo, mientras menor sea el tamafio de los granos introducidos al molino,

menor seré el tiempo de molienda requerido para alcanzar el tamafio del objetivo.
¢) Tipo de alcohol

El tipo de molienda que se usa en los ingenios azucareros en Guatemala para preparar semilla

es himedo, utilizando como medio de transporte liquido alcoholes metilados.

Para preparar los microcristales de la semilla se debe utilizar un solvente donde el azlcar sea
insoluble para evitar su crecimiento, luego que se vayan formando. Entre los solventes mas
usados estan los cristales estan los alcoholes etilico e isopropilico, ambos en grado absoluto. Si se
utilizan alcoholes en grado no absoluto, se disminuye la cantidad de micro cristales ya que parte

del azucar se disuelve para saturar la parte acuosa constituyente del alcohol.
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d) Relacion azucar y alcohol

Esta relacion se utiliza para preparar semilla y determinar cuél es la ideal para obtener una
semilla de calidad. Esta permite mejorar el rendimiento de molienda, manejo y transporte
adecuado de la semilla, ya que permite una dispersion de los granos de azlcar en alcohol, la
dilucion no debe ser tan elevada que impida o dificulte la colision de bolas con los granos, ni tan

concentrada que espese o apelmace la solucion.
e) Tiempo de molienda

El tiempo de funcionamiento de los molinos para alcanzar el tamafio de micro cristal
especificado debe determinarse por pruebas en fabrica. Este depende de factores y condiciones

como el tamafio del grano de azucar inicial y carga del molino.

Un molino que prepara su menor tamafio de cristales en un tiempo determinado no va a lograr
disminuir el tamafio de cristales trabajando durante méas tiempo porque ya llego a su limite de
eficiencia, pero si se le da un menor tiempo de molienda, los microcristales van a tener un tamario
mayor y de otra caracteristica y homogeneidad. Por esta razon se requiere mantenimiento de las
condiciones operativas de tiempo para obtener condiciones de tamafos similares de micro

cristales entre distintos lotes de preparacién de semilla.
f) Velocidad del molino

La velocidad de rotacién del molino es un parametro importante en la operacion de molienda
que se realiza. Este giro del molino sobre su eje provoca el desplazamiento de la carga, hasta que
el par resistente por el peso de la carga iguala al par motor trasmitido y produce el movimiento
relativo de los elementos que la componen entre si, ocasionando friccion y colision entre los
balines y el azlcar. El valor de la velocidad depende del didametro y velocidad critica del molino.

La velocidad a la cual debe girar el molino es del 70% de la critica.
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7. Recursos

7.1 Humanos

Duefio de proceso de aseguramiento de la calidad
Alexis Omar Gonzélez Garcia
Supervisor de area de aseguramiento de la calidad.
Josué De Le6n Marroquin
Jefa de 4rea del programa de investigacion industrial “Recuperacion de sacarosa” CENGICANA.
Inga. Raisa Vega
Asesor principal de trabajo de graduacion.
Msc. Edgar Roberto Del Cid Chacén
Técnico universitario en procesamiento de alimentos.
Joel Enrique Maltez Hoffens

7.2 Institucionales
e Ingenio Palo Gordo S.A kilometro 1425 Carretera al Pacifico, San Antonio
Suchitepéquez.
e Centro guatemalteco de investigacion y capacitacion de la cafia CENGICANA, estacion
experimental kilometro 92.5 carretera al Pacifico, Finca Camantulul Santa Lucia

Cotzumalguapa Guatemala.

7.3 Fisicos
e Laboratorio de aseguramiento de la calidad
e Equipo de laboratorio
e Instrumentos y cristaleria de laboratorio

e Computadora
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8. Materiales y equipo

8.1 Materiales

Azucar blanco estandar

Alcohol etilico 96%

Agua

Tamizadores con mesh de 600 y 800 um
Recipiente plastico graduado de 1 L.
Embudo

Bolsas plasticas de muestra Whirl-Pak

8.2 Equipo

Microscopio estereoscopico MEIJI (Ver Anexo 15.1)
Software Crystals 1.10

Molino de bolas horizontal

Balines de acero 5/16 pulgadas

Balanza digital de precision + 0.01 Kg
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9. Metodologia

Se utilizara la metodologia propuesta por la asociacion de tecndlogos de azlcar de
Sudéfrica (SASTA)

Antes de iniciar el procedimiento de preparacion de semilla es necesario conocer las
caracteristicas mecanicas y de operacion adecuadas bajo las cuales debe funcionar un molino, en
este caso el funcionamiento del molino de la industria azucarera donde se realiz6 la investigacion

pertinente.

Las dimensiones del molino deben ser dptimas, las cuales permita la molienda de manera

eficiente. En este caso el molino que se utilizo tiene las siguientes dimensiones:

e Largo efectivo de 60 cm.
e Diametro interno de 48 cm
e Volumende 27.2 L.

e Relacion largo/diametro de 1.25

Es importante resaltar el nimero efectivo de balines que se introducen dentro del molino para

lograr una molienda eficiente. Las especificaciones de los balines son las siguientes:

e Cantidad de balines 15,500 unidades
e Diametro de 5/16 de pulgada.

Con esta carga introducida al molino se llena aproximadamente el 30% del volumen total (sin
considerar espacio entre ellos). Este espacio es necesario para que dé lugar a colisiones de
balines-azlcar en su interior de forma adecuada y eficiente ya que se encuentra comprendida

dentro del rango 30-50%, que se considera aporta el punto 6ptimo de molienda.

Ademas, es importante considerar la velocidad del molino como un factor importante, en el
caso del molino a utilizar cuenta con 60 rpm (revoluciones por minuto) el cual se encuentra
dentro de los parametros establecidos por la asociacion de tecndlogos azucareros de Sudafrica
(SASTA) en su manual de preparacién de semilla, la cual es necesaria para accionar el molino y

en conjunto con las dimensiones del mismo produce su funcionamiento por efecto cascada.

34



9.1 Muestra

En el caso particular de las industrias azucareras, es necesario utilizar la férmula de poblacion

desconocida para calcular el tamafio de la muestra desconociendo el tamafio de la poblacion.

La formula para poblacion desconocida es la siguiente:

n=22*g*g
dZ

En donde:

z = nivel de confianza

p = probabilidad de éxito o proporcion esperada
g = Probabilidad de fracaso

d = precision (error maximo admisible en términos de proporcidon)
Por tanto sustituyendo valores se obtiene:
n=1.962*0.5*0.5 =96 muestras

0.1°2

Fuente: (Rodriguez, 2017) “La investigacion cientifica un acercamiento didactico”. P4g. 139

Las cuales seran distribuidas entre las distintas metodologias de molienda con el fin de

determinar cudl de ellas resulta ser la mejor opcion para obtener una semilla slurry de calidad.

Los resultados de analisis de laboratorio los realiza CENGICANA, se ingresaran, a un cuadro
de control y registro de datos. Posterior a la culminacién de ensayos de distintas metodologias de

molienda se procedera a realizar el analisis estadistico. (Ver apéndice 16.1)

9.2 Formulacién de métodos

Con la finalidad de determinar las mejores condiciones de combinacion de variables de
operacion para la preparacion de semilla tipo slurry, se realizaran tres distintas formulaciones o
recetas, las cuales seran sometidas a pruebas de molienda y posterior a ello analizar sus datos
correspondientes.
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Con la formulacion No. 1 se pretende ingresar al molino de bolas la misma relacién de
masa de azlcar y volumen de alcohol para lograr una densidad de 1 con una granulometria inicial
controlada entre 600-800 um y un tiempo de operacion de molienda de 6 horas. Con estas
condiciones se espera obtener una granulometria final con un coeficiente de variacion debajo de
lo esperado, ya que se eliminaran los granos finos y los granos grandes que no favorecen a la

eficiencia de calidad de molienda esperada y disminuir la variabilidad del tamafio de la media.

Con la formulacion No. 2 se pretende aumentar el tamafio de granulometria inicial > 800
pum y aumentar el tiempo de operacion de molienda a 8 horas, manteniendo la relacion de masa
de azucar y de volumen de alcohol. Con estas condiciones Vega & Rosales (2017), indican que
“un molino que prepara su menor tamafio de micro cristales en un tiempo determinado, no va
lograr disminuir el tamafio de los micro cristales trabajando méas tiempo porque ya llego a su
limite de eficiencia” (pdg. 28). Se pretende analizar si el tiempo operacion de molienda es
directamente proporcional a la granulometria final y si es conveniente mantener la granulometria

inicial de > 800 um o se considera mantener una granulometria contralada entre 600-800 pm.

Con la formulacion No. 3 se pretende variar la relacion de masa de azlcar y volumen de
alcohol, obteniendo una densidad méas baja, viendose afectada la viscosidad de la semilla. Se
espera observar un cambio en la granulometria final, Vega & Rosales (2017), establecen que
“Mejore el rendimiento de molienda y se favorece la dispersion de los granos de azlcar en el
alcohol” (Pag. 27). Debido a que la mezcla es menos densa y las condiciones de rompimiento
mecanico entre los cristales de azlcar y los balines de acero seran distintas y se mantendra el

tiempo de operacion de molienda de 6 horas.

Tabla 2. Formulaciones de métodos de molienda.

Materia prima Formulacion No. 1~ Formulacién No. 2~ Formulacion No. 3
Tamafio de grano (um) 600-800 >800 400-600
Tiempo de molienda (Hr) 6 8 6
Relacion azucar/alcohol (£) 1:1 1:1 1:2

Fuente: Elaboracion propia (2019).
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9.3 Procedimiento para preparar semilla

Paso 1. Tamizar azucar blanco estandar

Esto se efecta con el fin de homogenizar el tamafio de azlcar que serd introducido al
molino. Debe utilizarse un tamizador con una malla de abertura superior a con mesh 20 (retiene
particulas de 800 um o mas) y una malla de abertura inferior con mesh 30 (retiene particulas de
600 um o mas). La cantidad tamizada debe ser Unicamente la necesaria para un lote de

preparacion, evitando el almacenamiento y posible formacion de grumos.
Paso 2. Recolectar el aztcar tamizado

Luego de efectuada la separacion de granos se recolecta el azlcar contenido en el
compartimento del mesh de interés. La recoleccion se debe hacer con un recipiente plastico con

tapadera para evitar que se humedezca la muestra de azucar recolectada.
Paso 3. Pesar el azlcar tamizado

El azlcar se debe pesar en una bolsa exenta de cualquier tipo de suciedad o humedad que
lo pueda contaminar o disolver. Se debe utilizar una balanza digital para obtener una medida de
precision de + 0.01 Kg.

Paso 4. Verter el azdcar al molino

Se vierte al molino la cantidad de azlcar pesada con anterioridad, si es necesario se utiliza

el embudo para evitar pérdidas de granos afuera del molino.
Paso 5. Medir el volumen de alcohol

La cantidad de alcohol a utilizar se debe medir en una probeta de un litro. para obtener

mejor precision y disminuir la variabilidad de una preparacion a otra.
Paso 6. Verter el alcohol al molino

Debe de efectuarse tratando de remover el azdcar adherido tanto a las paredes del

embudo, como en la boquilla del molino.
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Paso 7. Cerrar el molino

Asegurarse de cerrar la valvula, no permitiendo alguna fuga de alcohol al momento de

encender el molino.
Paso 8. Encender el molino

Debe dejarse funcionar en un lugar donde no obstruya la movilidad y paso de personal

operativo, hasta que cumpla su tiempo de molienda establecido.
Paso 9. Verter la semilla en un recipiente

Al momento de vaciar el molino, se debe hacer pasar la semilla por un colador mesh 80
(180 pm) para retener cualquier grano de tamafo elevado que no haya sido molido hasta el

tamano deseado.
Paso 10. Realizar un primer lavado con alcohol al molino

Para realizar el lavado se vierten cuatro litros de alcohol al molino y se pone a funcionar

durante cinco minutos.
Paso 11. Recepcion del lavado

Se vierten los cuatro litros de alcohol que se utilizaron en el lavado en el mismo recipiente
donde se vacié la semilla, tomando en cuenta que el contenido de alcohol afecta la concentracion
y poblacion de granos en la semilla, por lo tanto, deben de considerarse el volumen agregado de

alcohol al momento de determinar la cantidad a inyectar a los tachos.
Paso 12. Tomar una muestra de semilla para su analisis cristalografico

El muestreo es directamente del recipiente que contiene la semilla, antes de tomarla el
operador debe agitar la suspension hasta su completa homogenizacién. El recipiente donde se

almacene la muestra debe mantenerse cerrado para evitar la volatilizacion del alcohol.
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Paso 13. Realizar un segundo lavado con agua tibia al molino

Para este lavado se agregan cuatro litros de agua tibia al molino y se pone a funcionar
durante cinco minutos, luego se desecha. La finalidad de este lavado es disolver cualquier resto

de semilla que haya quedado adherido a las paredes internas del molino o a los balines.
Paso 14. Realizar un tercer lavado con alcohol al molino

Para el ultimo lavado se vierten 4 litros de alcohol al molino y se pone a funcionar durante
cinco minutos, luego se desecha. Este lavado se realiza para atrapar particulas de agua

remanentes del segundo lavado del molino. (Ver Anexo 15.2)

39



10. Planificacion y cronograma de actividades

Tabla 3. Actividades por realizar durante la fase experimental para semilla tipo slurry.

Cronograma de actividades 2019

Actividades Mes Abril Mayo Junio Julio

Semana |1 (2| 3 |4 |1|2| 3| 4|1 |2[3| 4| 1 | 2

Verificacion,
calibracién y
mantenimiento de
equipos.

Formulacion de
métodos.

Analisis de laboratorio
para las muestras de los
distintos métodos.

Evaluacion y analisis
estadistico de los
métodos.

Fuente: Elaboracion propia (2019).
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11. Resultados

Tabla 4. Resultados estadisticos.

Los resultados obtenidos durante la fase experimental de las formulaciones propuestas de semilla

tipo slurry para semillamiento completo en evapo-cristalizadores se detallan en la siguiente tabla.

Formulaciones de
molienda

Datos

Formulacion No. 1

Formulacion No.2

Formulacion No.3

Media aritmética

Antes: 62.59

Antes: 62.59

Antes: 62.59

Después: 45.28

Después: 52.37

Después: 60.21

Desviacion estandar

Error estandar de la
diferencia

T Calculado

T Tabulado

Coeficiente de

variacion

Conclusion

2.69

0.448

38.64

2.032

5.94

Existe diferencia
estadistica significativa

1.79

0.298

44.36

2.032

341

Existe diferencia
estadistica significativa

2.75

0.458

5.19

2.032

4.57

Existe diferencia
estadistica significativa

Fuente: elaboracion propia (2019).

Los valores expresados en la tabla comparativa de resultados se encuentran en los analisis
estadisticos (Ver anexos 15.4, 15.5y 15.6)
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12. Discusion de resultados
Los resultados obtenidos durante la fase experimental fueron positivos, en cada una de las

formulaciones aplicadas se obtuvo una diferencia estadistica significativa, evidenciando que hubo

mejora en el proceso de elaboracion de semilla tipo slurry.

En cada formulacién se obtuvo un promedio de coeficiente de variacion distinto, sin embargo,
segun la asociacion de tecnélogos azucareros de Sudafrica (SASTA) considera una semilla slurry
de calidad con 50% < de coeficiente de variacion antes de ser inyectada a los evapo-

cristalizadores.

Los valores obtenidos en esta investigacion difieren con algunas opiniones y resultados de otros
autores que con anterioridad realizaron estudios de calidad acerca de la preparacion semilla tipo
slurry. Desde sus inicios en el afio 1936 los autores Vega & Rosales (2017), explican que W. H.
Alewijn, tecndlogo de la Java Sugar Experiment Station, propuso una técnica de preparacion de
semilla que consistia en mezclar 25 g de azucar refino y 90 mL aerdgeno (mezcla liquida de
alcanos o gasolina) dentro de un molino de bolas que contiene entre 500-600 balines de 4 mm de
diametro y gira a 75 r.p.m. con un tiempo de molienda de 12 a 24 horas, de esta manera se
obtiene semilla con particulas de 3 um de tamafio; desde su aparicion la aplicacion de este
método empezd a extenderse en todo el mundo, siempre con la implementacion de cambios y

mejoras al mismo.

Tiempo después (Van Der Poel, 1998), presenta algunos ajustes a este método, el cual emplea 2.2
litros de isopropanol por 1 kg de azlcar con un tamafio de cristal de 0.2 a 0.7 mm, en la medida
de lo posible, libre de polvo; la molienda dura 4 horas. Mientras que por su parte el investigador
brasilefio (Calichman, 2002), realiz6 una investigacién en las industrias azucareras de Brasil y
llegd a la conclusion que adn es considerada una etapa mas de la fabricacion de azucar, a la cual
no se le da la importancia necesaria, sin embargo, en sus publicaciones menciona las
consecuencias que ocurren durante y al final del proceso de elaboracion de azucar y propone
medidas para minimizar los efectos negativos, proponiendo la utilizacion de un molino de bolas
horizontal con una rotacion de 60 r.p.m. 3 kg de bolas de acero inoxidable de diametro %
alimentado de 5 kg de azucar clasificado 500 um y 8 litros de alcohol etilico con permanencia de
molienda durante 5 dias, presentando un tamafio de cristales de 0.1 a 10.0 mm en todos los

molinos probados.
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Durante esta investigacion en la fase experimental de cada formulacion establecida, se analizaron
los coeficientes de variacién y la forma de los cristales de las muestras al finalizar su proceso de
molienda, esto se realizd con la ayuda de un microscopio MEWJI, cristaleria de laboratorio y un
software de computadora CRYSTALS. Al finalizar el tiempo de molienda se realizaron los
analisis cristalograficos para determinar el impacto que tenia cada una de las variables en las
metodologias planteadas de cada formulacién que se realizo, estos andlisis indican la cantidad de
cristales que son medidos por la imagen y los clasifica segun el rango, determinando cuantos
estan en el rango deseado u optimo, cuantos son mas pequefios que los deseados y cuantos son
mayores; posterior a ello se aplicé un analisis estadistico antes y después para determinar si
existia una diferencia estadistica con la forma en que se estaba realizando antes de realizar la

investigacion, contra las metodologias de proceso que se utilizaron para elaborar la semilla slurry.

Granulometria inicial

La granulometria es una técnica manual o mecanica por medio de la cual se pueden separar
particulas segun su tamarfio, de tal manera que se logre conocer las cantidades en peso de cada

tamario que aporta el peso total.

Con la formulacion No. 1 se pretendia ingresar al molino un tamafio de grano controlado entre
600-800 um. esperando obtener una granulometria final con un coeficiente de variacién por
debajo de 50% < con este margen de grano controlado se pretendio eliminar los granos finos y los
granos grandes que no favorecian la eficiencia de calidad de molienda esperada y disminuir la
variabilidad del tamafio de la media. Mientras que con la formulacion No. 2 se aumento el
tamafio de la granulometria inicial a > 800 um manteniendo las condiciones de relacion de masa
de azlcar y volumen de alcohol, agregando dos horas mas de molienda para analizar si el tiempo
de operacion de molienda es directamente proporcional a la granulometria final, esperando
observar una disminucion del coeficiente de variacion en los analisis cristalograficos que se
realizaron y determinar cual es la mejor opcion de tamafio inicial de grano de azlcar para la

preparacion de semilla tipo slurry.

Los resultados estadisticos al compararlos con las otras formulaciones, se observa que los datos
de la formulacion No. 2, fueron los més bajos a excepcion de la media aritmética (promedio de
coeficiente de variacion). Sin embargo, la formulacion con la cual se logro obtener un promedio
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de coeficiente de variacién por debajo de 50% fue en la formulacién No. 1, la cual tiene un
promedio de media de 45.28 contra el valor promedio 52.37 de la formulacion No.2 la cual,
ademds de ser un valor mas alto que la primera no cumple con el requisito de 50% < de
coeficiente de variacion para ser considerada una semilla slurry de calidad y proceder a inyectarla

en los evapo-cristalizadores.

En las desviaciones estandar de la formulacion No. 1 y formulacién No. 2, se observa que la
desviacién de la formulacion No. 2 es 1.79 y de la formulacion No. 1 es 2.69. Esto se debe a que
los valores obtenidos de cada muestra realizada y analizada estuvieron menos distantes de la
media, esto quiere decir que el proceso fue menos disperso, pero aun asi con el valor 52.37 no se
logré cumplir con el objetivo de estar por debajo de 50% de coeficiente de variacion; mientras
que en la formulacién No.1 a pesar de estar mas elevada la desviacion estandar se logré un
coeficiente de variacion de 45.28 que esta por debajo de 50% y una dispersion relativamente baja
a la media. Esta dispersion se observar de manera mas comprensible en las graficas de los anélisis
estadisticos, manifestandose en la tendencia de la linea roja la cual representa la formulacion
aplicada y la linea azul el proceso anterior utilizado de elaboracion de semilla, en la linea roja de
la serie 2 se observan pocas variaciones 0 picos positivos y negativos, manteniéndose casi una

linea recta. (Ver Anexo 15.3 Gréficas de formulacién No. 1y 2)
Tiempo de molienda

Se define como el tiempo de funcionamiento de los molinos para alcanzar el tamafio de
microcristal especificado, esto se determina a través de pruebas en fabrica. Este microcristal
depende de factores y condiciones como el tamafio del grano de azdcar inicial y carga del molino

(porcentaje de volumen total del molino utilizado).

Segun Vega & Rosales (2017), “un molino que prepara su menor tamafio de microcristales en un
tiempo determinado no lograra disminuir mas los cristales porque ya llego a su limite de
eficiencia” (Pag. 28). Motivo por el cual se vari6 el tiempo molienda de 6 horas en la formulacion
No. 1 con grano controlado entre 600-800 um. y un tiempo de molienda de 8 horas en la
formulacién No. 2 con grano inicial > 800 um. para determinar cudl era el tiempo de molienda

optimo con el cual se logré estar por debajo del limite establecido de 50% de coeficiente de
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variacion y también establecer cuél era el mejor tamafio de grano inicial para preparar la semilla

tipo slurry.

Con respecto al tamafio de los micro cristales obtenidos al final de la molienda los tamafos
obtenidos oscilan entre 6 y 12 um, los cuales segun Vega & Rosales (2017), mencionan que “Un
tamafo ideal de semilla debe estar dentro del rango de 5-10 pm ya que el area superficial
puesta a disposicion permite que incremente la proporcion en la adsorcion de moléculas hacia la

red cristalina de la particula en crecimiento.” (Pag. 33)

Los resultados obtenidos, de acuerdo con los andlisis cristalograficos. Son similares a los
obtenidos por el investigador brasilefio de Albuquerque (2011), en su libro Proceso de
Fabricacion de Azlcar, al ser observados por un microscopio y después analizados con el
software de computadora CRYSTALS (Ver Apéndices 16.2 y 16.3)

Relacion azucar/alcohol

Esta relacion se utiliza para preparar semilla tipo slurry y determinar cual es la idea para obtener
semilla de calidad. Esta permite mejorar el rendimiento de molienda, manejo y transporte
adecuado de la semilla, permitiendo una dispersion de los granos de azlcar en alcohol, la dilucién
no debe ser tan elevada que impida o dificulte la colision de bolas con los granos ni tan

concentrada que espese o apelmaceé la solucién.

Bajo este concepto se pretendid variar la relacion de masa de azlcar y volumen de alcohol, de la
formulacién No. 3 obteniendo una densidad méas baja, viéndose afectada también la viscosidad de
la semilla. Segin Vega & Rosales (2017), “una densidad baja mejora el rendimiento de molienda
y se favorece la dispersion de los granos de azicar en el alcohol.” (Pag. 27). Se esperaba de esta
formulacién siendo menos densa ya que tenia el doble de alcohol que masa de azucar, que las
condiciones de rompimiento fueran distintas y se tendria un tiempo de operacion de 6 horas ya
que se habia determinado en las formulaciones anteriores que con ese tiempo de molienda se
lograban los mejores resultados de granulometria final. Sin embargo, se determind en la
formulacion No. 3 que los resultados obtenidos fueron los mas altos y variados (Ver Anexo 15.3
Grafica de formulacién No. 3) a pesar de tener una desviacion estandar de 2.75 la cual es

relativamente baja con la media de 60.21 (promedio de coeficiente de variacion) que esta por
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arriba del valor meta de 50% < de coeficiente de variacion para ser considerada una semilla tipo

slurry de calidad.

Es importante mencionar que no solo la preparacion de una semilla slurry con bajo coeficiente de
variacion sera suficiente para producir azucar de buena calidad. Durante todo el proceso de
cristalizacion intervienen variables que seria necesario evaluar como por ejemplo el nivel de
automatizacion de la fabrica de azlcar, temperaturas, presiones y tiempos de retencién dentro de
los equipos y otros factores como la conduccion de la cristalizacion con técnica y criterio por
parte de la persona encargada del evapo-cristalizador (Tachero), son también imprescindibles
para la buena conformacion del azucar producido con buen tamafio y uniformidad, pero de nada

servird si se parte de una semilla de baja calidad.
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13. Conclusiones

Se acepta la hipotesis ya que si es posible reducir a < 50% el coeficiente de variacion de
la semilla tipo slurry para semillamiento completo en los evapo-cristalizadores en un
17.31% estableciendo y controlando pardmetros de las variables de operacion de
granulometria inicial, tiempo de molienda y la relacion de masa de azlcar y volumen de

alcohol.

Se determind que el mejor porcentaje en la reduccion del coeficiente de variacién en la
semilla tipo slurry para semillamiento completo en evapo-cristalizadores. Se logro con la
“formulacion No. 1”7 obteniendo un valor de 45.28% de promedio de coeficiente de

variacion.

La granulometria seleccionada de azUcar para iniciar a preparar la semilla slurry, esta

entre 600-800 micras utilizando tamices de distinto tamafio de abertura (mesh).

Después de analizar las tres formulaciones se establecié que el tiempo de molienda
Optimo es de seis horas para obtener un coeficiente de variacion < 50% en la preparacion

de semilla tipo slurry.
La relacion entre la masa de azlcar y volumen de alcohol debe ser 1:1 para obtener la

densidad Optima que permita el rompimiento mecanico de cristales para preparar la

semilla tipo slurry por debajo de la especificacion de 50% de coeficiente de variacion.
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14. Recomendaciones

Implementar manuales de proceso de preparacion de semilla tipo slurry, estableciendo los
parametros de las materias primas a utilizar para la preparacion de semilla, dirigido al

personal operativo de laboratorio.

Controlar las condiciones de materia prima (aztcar 600-800 pum) evitando que se altere

las caracteristicas del producto final (semilla slurry)

Verificar que los tamices se encuentren en buen estado para evitar variacion de tamafio de
grano y almacenarlos en recipientes cerrados para mantener sus caracteristicas iniciales al

momento de preparar semilla tipo slurry.

Mantener el tiempo de molienda establecido evitando que el grano de azlcar sufra

alteraciones fisicas (disolucion de grano) al momento de estar en operacién el molino.

Adaquirir un equipo de cristalografia propio de la empresa que permita realizar pruebas de
semilla y profundizar en temas de investigacion de semilla slurry respecto a la relacién de

masa de azucar/volumen de alcohol para mejorar el crecimiento de las masas A, By C.

Elaborar hojas de registro y control de tiempo de molienda en la preparacion de semilla

tipo slurry del personal que ingresa y retira la semilla del molino.

Almacenar la semilla tipo slurry en un recipiente cerrado para evitar la volatilizacion del

alcohol y formacion de conglomerados.
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15. Anexos

Anexo 15.1

Equipo de analisis de cristalografia

Fuente: Proporcionado por CENGICANA Admén. 2019
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Anexo 15.2

Diagrama de flujo del proceso de elaboracidn de semilla tipo slurry
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Anexo 15.3

Tabla 5. Gréficas de los analisis estadisticos antes y después.

Grafica No.1 Analisis estadistico antes y después
Fomulaciéon No.1
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Anexo 15.4
Tabla 6. Analisis Estadistico antes y después, determinacion de CV formulacién No. 1.

No. A D d? ‘ a) Media aritmética
1 63.7 49.3 207.36 A=62.59
2 64.2 48.2 256 D=45.28
3 62.8 47.1 246.49
4 65.6 443 453.69 b) Desviacién Estandar
5 62.1 47.1 225 S=((Xd*n) - (A - DY)
6 60.2 48.2 144
7 60.9 422 349.69 S=V((11354.66/37) - (62.59 - 45.28)?)
8 62.8 42.7 404.01
9 60.8 44.6 262.44 S=2.69
10 64.5 42.2 497.29
11 63.6 45.2 338.56 c) Error estandar de la diferencia
12 63.4 424 441 6dif= SAN(n-1)
13 63.1 46.5 275.56
14 62.2 45.4 282.24 6dif=2.69/36
15 61.6 49.1 156.25
16 63.3 49.3 196 6dif=0.448
17 60.1 47.5 158.76
18 64.8 49.5 234.09 d) T calculado
19 62.2 48.2 196 Tc= (A - D)/6dif
20 61.2 47 201.64
21 61.3 45.8 240.25 Tc= (62.59 -45.28)/0.448
22 64.4 43.7 428.49
23 62 45.7 265.69 Tc=38.64
24 61.4 43.8 309.76
25 64 48.2 249.64 e) T tabulado
26 63.5 44.6 357.21 Valor ubicado en tabla T student 2 colas
27 60.4 44.3 259.21
28 64.2 42.7 462.25 Tt=2.032
29 61.3 42.2 364.81 (Ver Apéndice 16.4)
30 62.2 42.4 392.04
31 61 44.3 278.89 Conclusion
32 63.1 43.8 372.49 Existe diferencia estadistica significativa
33 64.2 43.7 420.25
34 65 45.1 396.01
35 62.4 43 376.36
36 61.7 435 331.24
37 60.7 42.7 324
Y 62.5918919 45.2837838
)3 11354.66
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Anexo 15.5

Tabla 7. Andlisis estadistico antes y después, determinacion de CV Formulacion No. 2.

No. A D d? a) Media Aritmética
1 63.7 52.5 125.44 A=62.59
2 64.2 53.8 108.16 D=52.37
3 62.8 53.9 79.21
4 65.6 52.6 169 b) Desviacién Estandar
5 62.1 51.6 110.25 S=((Xd¥n) - (A - DY)
6 60.2 53 51.84
7 60.9 54.9 36 S=((3983.67/37) - (62.59 - 52.37)?)
8 62.8 50.5 151.29
9 60.8 51 96.04 S=1.79
10 64.5 52.3 148.84
11 63.6 51.4 148.84 ¢) Error estandar de la diferencia
12 63.4 51.1 151.29 6dif= S/\/(n-l)
13 63.1 51.6 132.25
14 62.2 51.9 106.09 6dif= 1.79/\(36)
15 61.6 52.3 86.49
16 63.3 52.2 123.21 6dif=0.298
17 60.1 52.3 60.84
18 64.8 51.3 182.25 d) T calculado
19 62.2 52.6 92.16 Tc= (A - D)/6dif
20 61.2 52.2 81
21 61.3 50.4 118.81 Tc=44.36
22 64.4 51.8 158.76
23 62 50.9 123.21 e) T tabulado
24 61.4 52 88.36 Valor ubicado en tabla T student 2 colas
25 64 51.1 166.41
26 63.5 53.3 104.04 Tt=2.032
27 60.4 52.7 59.29 (Ver Apéndice 16.4)
28 64.2 54.2 100
29 61.3 50.9 108.16 Conclusion: Existe diferencia estadistica
30 62.2 53.1 82.81
31 61 50.9 102.01
32 63.1 54 82.81
33 64.2 55 84.64
34 65 53 144
35 62.4 53.5 79.21
36 61.7 52.2 90.25
37 60.7 53.6 50.41
Y 62.59 52.37
2 3983.67
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Anexo 15.6

Tabla 8. Analisis estadistico antes y después, determinacion de CV Formulacion No. 3.

No A D d? ‘ a) Media aritmética
1 63.7 60.8 8.41 A=62.59
2 64.2 60.2 16 D=60.21
3 62.8 58.7 16.81
4 65.6 61.1 20.25 b) Desviacion estandar
5 62.1 63.4 1.69 S=((Xd*n) - (A - DY)
6 60.2 65.6 29.16
7 60.9 62.1 1.44 S=((489.68/37) - (62.59 - 60.21)2)
8 62.8 60.9 3.61
9 60.8 56.1 22.09 S=2.75
10 64.5 58.8 32.49
11 63.6 60.2 11.56 ¢) Error estandar de la diferencia
12 63.4 57.1 39.69 6dif= S/\(n-1)
13 63.1 55.5 57.76
14 62.2 58.8 11.56 6dif=2.75~36
15 61.6 55.9 32.49
16 63.3 60.9 5.76 6dif=0.458
17 60.1 60.1 0
18 64.8 61.6 10.24 d) T calculado
19 62.2 59.9 5.29 Tc= (A - D)/6dif
20 61.2 58.5 7.29
21 61.3 62.3 1 Tc=(62.59 - 60.21)/0.458
22 64.4 64.4 0
23 62 62.7 0.49 Tc=5.19
24 61.4 61.3 0.01
25 64 57.8 38.44 e) T tabulado
26 63.5 59.3 17.64 Valor ubicado en tabla T student 2 colas
27 60.4 60.6 0.04
28 64.2 58.9 28.09 Tt=2.032
29 61.3 57 18.49 (Ver Apéndice 16.4)
30 62.2 57.5 22.09
31 61 60.5 0.25 Conclusion:
32 63.1 62.4 0.49 Existe diferencia estadistica
33 64.2 63.2 1
34 65 60.7 18.49
35 62.4 59.6 7.84
36 61.7 61.5 0.04
37 60.7 62 1.69
Y 62.59 60.21
3 489.68
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16. Apéndice

Tabla 9. Registro de datos de andlisis de metodologias de molienda.

16.1 Cuadro de registro de datos de analisis de metodologias de molienda.

Cuadro de registro de formulacién No.

No. Tamafo Coeficiente de variacion % grano Relacion
mayoritario | masa/volumen
Largo | Ancho | Promedio | Largo | Ancho | Promedio
1
2
3
4

Fuente: Elaboracién propia (2019).
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16.2 Semilla tipo slurry de buena calidad

Figura 10. Semilla observada desde un microscopio.

Semente de boa qualidade

Fuente: Ing. Quimico Fernando Medeiros De Albuquerque, | Fuente: Elaboracién propia (2019).
Proceso de fabricacion de azlcar. 2011 péag. 242

Figura 11. Semilla observada con un software de computadora CRYSTALS.

AziicarVamizada .‘ N ™  Slurrysalidoder
LB

600-800 icras ‘§ - 60080 micrés".: 5

Fuente: Centro Guatemalteco de Investigacion y Capacitacion de la cafia de azicar CENGICANA (2019).
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16.3 Semilla tipo slurry de mala calidad

Figura 12. Semilla observada desde un microscopio.

Semente de ma qualidade

Fuente: Ing. Quimico Fernando Medeiros De Albuquerque, | Fuente: Elaboracién propia (2019).
Proceso de fabricacion de azicar. 2011 péag. 242

Figura 13. Semilla observada con un software de computadora CRYSTALS.

' o ' '. _.-."‘.é-'. ." .q v .
Azjcar Cristal, g 4" L | y Slury salitio de moligo -, « "«:.°

sin tamizar

v
N »

- AdlicarCristalsa - wtt e
\ : ol ¢ 1 by

Fuente: Centro Guatemalteco de Investigacion y Capacitacion de la cafia de azicar CENGICANA (2019).
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16.4 Tabla 10. Valores criticos de la distribucién t Student.
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INngenietia E
& Alimertr@gs

CUNSUROC, USAC

es nuestra clencia,
calidad nuestra distincién”

Mazatenango, Suchitepéquez marzo de 2019.

Sefores

Comision trabajo de graduacion
Ingenieria en alimentos
Presente.

Respetable comision:

Reciban un cordial saludo, desedndoles éxitos bien en sus actividades diarias al frente de

nuestra casa de estudios superiores.

De manera muy atenta me dirijo a ustedes y de acuerdo al normativo de trabajo de
graduacidn, en el articulo 13 inciso 5, se procede a acompafiar el protocolo de seminario I
titulado: Reduccion del coeficiente de variacion de la semilla tipo slurry para
semillamiento completo en los evapo-cristalizadores, del estudiante: Joel Enrique
Maltez Hoffens, quien se identifica con el nimero de carné 201044900.

En base a lo anterior, considero que dicho trabajo cumple con los requisitos académicos y
legales establecidos para su posterior evaluacion.

‘Sin otro particular, de manera respetuosa. :

Atentamente,

\» e >
M.SC. Cid Cgacén

ses in¢ipal




INngenieria
en Aliment@s

CUNSUROC. USAC

“Formular es nuestra ciencia,
calidad nuestra distincién”

Mazatenango, Suchitepéquez abril de 2019.

Sefiores

Comision trabajo de graduacion
Ingenieria en alimentos
Presente.

Respetable comision:

Reciban un cordial saludo, deseandoles éxitos bien en sus actividades diarias al frente de nuestra
casa de estudios superiores.

De manera muy atenta nos dijimos a ustedes para hacer de su conocimiento que como terna
evaluadora del estudiante Joel Enrique Maltez Hoffens quien se identifica con carné universitario
201044900, se realizaron las correcciones pertinentes de seminario I titulado: Determinacion de
la reduccion del coeficiente de variacion de la semilla tipo slurry para semillamiento
completo en los evapo-cristalizadores, por lo cual consideramos que dicho trabajo cumple con
los requisitos académicos y legales establecidos y siga el protocolo establecido.

Sin otro particular, de manera respetuosa.

Atentamente,

oz

Ph.D. Marco Anténio Del Cid Flores Inga. Dora Emilia Rodas Alvares




d INngenitria
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\ o

“Formular es nuestra ciencia,
calidad nuestra distincion”

Mazatenango, Suchitepéquez julio de 2019.

Senores

Comisidn trabajo de graduaciéon
Ingenieria en alimentos
Presente.

Respetable comision:

Reciban un cordial saludo, desedndoles éxitos en sus actividades diarias al frente de nuestra
casa de estudios superiores.

De manera muy atenta me dirijo a ustedes y de acuerdo al normativo de trabajo de
graduacion, solicito protocolo de seminario II titulado: Determinacion de la reduccion del
coeficiente de variacion de la semilla tipo slurry para semillamiento completo en los
evapo-cristalizadores, del estudiante: Joel Enrique Maltez Hoffens quien se identifica con
carné universitario 201044900.

En base a lo anterior, considero que dicho trabajo cumple con los requisitos académicos y
legales establecidos para su posterior evaluacion.

Sin otro particular, de manera respetuosa.

Atentamente,

Asesor pripcipal




INngenisri
&N Aliment@s

CUNSUROC, USAC

“Formular es nuestra ciencia,
calidad nuestra distincién”

Mazatenango, Suchitepéquez agosto de 2019.

Sefiores

Comision trabajo de graduacion
Ingenieria en alimentos
Presente.

Respetable comision:

Reciban un cordial saludo, deseandoles €xitos bien en sus actividades diarias al frente de
nuestra casa de estudios superiores.

De manera muy atenta nos dijimos a ustedes para hacer de su conocimiento que como
terna evaluadora del estudiante Joel Enrique Maltez Hoffens quien se identifica con garné
universitario 201044900, se realizaron las correcciones pertinentes de seminario II titulado:
Determinacion de la reduccion del coeficiente de variacién de la semilla tipo slurry para
semillamiento completo en los evapo-cristalizadores, por lo cual consideramos que dicho
trabajo cumple los requisitos académicos y legales establecidos y siga el protocolo establecido.

Sin otro particular, de manera respetuosa.
Atentamente,

YA Alefo

Ph.D. Marco Antonio Del Cid Flores

Dora Emilia Rodas Alvares
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en Aliment@s

CUNSUROC. USAC

“Formular es nuestra ciencia,
calidad nuestra distincion”

Mazatenango, Suchitepéquez septiembre de 2019.

Ingeniero

Guillermo Vinicio Tello Cano
Director Administrativo

Centro Universitario del Suroccidente
Presente.

Respetable director:

Reciba un cordial saludo, deseandole €xitos en sus actividades diarias al frente de nuestra
prestigiosa casa de estudios superiores.

De manera muy atenta me dirijo a usted para hacer de su conocimiento que el técnico
universitario Joel Enrique Maltez Hoffens quien se identifica con carné universitario 201044900,
realizé las correcciones pertinentes estipulados por la terna evaluadora respecto a su trabajo de
graduacion titulado: Determinacion de la reduccion del coeficiente de variacion de la semilla
tipo slurry para semillamiento completo en los evapo-cristalizadores, por lo cual considero
que dicho trabajo cumple los requisitos académicos y legales establecidos para que siga el
protocolo establecido.

Sin otro particular, de manera respetuosa.

Atentamente,

4 M.Sc. Ylictor Manuel Néjera Toledo
- Loordinador dq la carrera enieria en Alimentos
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