UNIVERSIDAD DEL VALLE DE GUATEMALA
FACULTAD DE CIENCIAS Y HUMANIDADES
DEPARTAMENTO DE INGENIERIA QUIMICA

Implementacion del anilisis fisicoquimico en [a determinacién
de las pérdidas de la recuperacion de glicerina, en una planta

continua de saponificacion

HERMAN GUSTAVO WYSS RESTREPO

GUATEMALA 2005






IMPLEMENTACION DEL ANALISIS FISICOQUIMICO EN LA
DETERMINACION DE LAS PERDIDAS DE LA RECUPERACION
DE GLICERINA, EN UNA PLANTA CONTINUA DE
SAPONIFICACION



Garocwdh vl VAL BF GEATEMALL

UNIVERSIDAD DEL VALLE DE GUATEMALA
FACULTAD DE CIENCIAS Y HUMANIDADES .

*

DEPARTAMENTO DE INGENIERIA QUIMICA

Implementacion del analisis fisicoquimico en la determinacion
de las pérdidas de la recuperacion de glicerina, en una planta

continua de saponificacion

HERMAN GUSTAVO WYSS RESTREPO

TRABAJO DE GRADUACION PRESENTADO PARA OPTAR AL
GRADO ACEDEMICO DE INGENIERIA QUIMICA

GUATEMALA, 2003



'Wﬂﬁia Carcamo  *

Asesora

Terna Examinadora

M‘\
(f) S

\‘né. Aida Carcamo

(f) AN S
Ing.yardo Calderon Garcia

o A/

ing. Cristian Rossi/éosa

19 de febrero de 2003
Fecha de Aprobacion: .




RESUMEN

La recuperacion de glicerina es considerada regularmente un proceso secﬁmdario
en una planta de continuz de saponificacién y en general para la empresa manufacturera
de jabon. Si bien el jabdén de tocador es el principal producto en términes de ventas para
la empresa, la glicerina producida en la planta de saponificacion, representa un gran
ahorro en relacion con la compra de estz materia prima para ser utilizada en otros
procesos industrizles. En el estudio se muestra que por kilo de glicerina producida en la

planta, la empresa ahorra un 49.06% respecto al precio de un proveedor externo.

El presente estudio se orienta hacia la implementacién del control fisicoquimico
en las distintas etapas del proceso de recuperacion de glicerina. El estudio incluye
inicialmente la actualizacion de los procedimientos analiticos a métodos modernos que
permitan la obtencién de resultados confiables y exactos que sean utiles para la operacion

de la planta de recuperacion de glicerina.

En la segunda parte del estudio se determinan los puntos estratégicos de control
donde se analiza el contenido del productc en proceso. El mayor porcentaje de
rendimiento posible en la recuperacion de glicerina solamente puede ser alcanzado si se
mantiene el proceso en control segun las condiciones preestablecidas que se presentan en
el estudio para cada etapa del proceso. Los resultados experimentales se basan en las
principales variables a controlar en cada etapa, como el contenide de glicerol, alcalinidad
y cloruros presentes. De acuerdo a los resultados obtenidos del contenido del producto en
proceso, se pudo determinar, que en la etapa de evaporacion donde existe el mayor

porcentaje de pérdida en el proceso.
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GLOSARIO

EL proposito de este glosario es definir los términos técnicos usados frecuentemente en la
recuperacion de la glicerina, incluyendo los términos usados en este documento.

Acabado: La etapa del proceso de recuperacion de la glicerina en la cual la glicerina
destilada del primer y Segundo recibidor es blanqueada con cartdn activado y se diluye
con agua al contenido especificado de glicerina.

AGL: Acidos grasos libres, impurezas inevitables en la glicerina destilada y terminada.

Agua dulce: El licor acuoso que contiene glicerina, esenctalmente libre de sal,
proveniente del desdoblamiento térmico de las grasas y aceites.

Arrastre: El escape continuo de pequefas cantidades de liquido del evaporador o del
destilador, acumulados en forma de niebla, a la tuberia de cola del equipo durante el
proceso.

Destilacion: La etapa del proceso de recuperacion de la glicerina que consiste en destilar
la glicerina cruda con la ayuda de vapor de agua a alta temperatura y baja presion
absoluta para obtener la glicerina purificada.

Evaporacion: La etapa del proceso de recuperacion de la glicerina que consiste en
evaporar (realmente destilar) el agua de las soluciones de agua-glicerina-sal (lejias
tratadas). Con relacion a la Destilacion, la temperatura del procese es mas baja y la
presion absoluta es mas alta.

Glicerina: El propano-1,2,3-triol que se recupera de la lejia gastada o del agua dulce
(obtenida del desdoblamiento de grasas) o sintetizada 2 escala industrial. Una sustancia
que se aproxima poro no iega a una pureza del 100%.

Glicerina cruda: El producto de la etapa de Evaporacion, que se compone de:
- Glicerina alrededor de 80%

- Agua alrededor de 10%

- Sal alrededor de 10%

- MONG 2.5% méaximo

- TMG 0.5% maximo

Glicerol puro: 100% propano-l_,3-triol. Debido a sus propiedades fisicas no se produce a
escala industnial.

Xl



Lejia de glicerina: Una solucion acuosa de glicerina y sal proveniente de cualquiera de las
etapas del proceso de fabricacion del jab6n mediante la saponificacion de las grasas y
aceites.

Lejia gastada: Lejia que contiene glicerina proveniente del sistema de lavados¥contra
corriente con lejia, efectuado después de la saponificacion de las grasas y aceites en ¢l
proceso de fabricacion del jabon.

Lodos de Destilacion: La masa viscosa y alquitranosa, que queda en el destilador
“Destillation Foots” después de una operacion de destilacion. Consiste de poliglicerol,
otras substancias quimicas no-volatiles formadas durante la destilacion por la degradacion
térmica y termo-catalitica de la glicerina, impurezas no volatiles presentes en la glicerina
cruda, y algo de glicerina que quedd atrapada en el lodo.

Lodo del filtro prensa: La torta del filtro que se deshecha después del Tratamiento de la
lejia.

MONG: Materia organica no-glicerol.

OR: Residuo Organico.

Poliglicerol: El componente organico, viscoso, de alto peso molecular, de los lodos de
destilacion, que se forma principalmente por la polimerizacion térmica y termo catalitica
de la glicerina durante la Destilacion.

ppm: Partes por millon,

psi: Abreviacion del inglés "pounds per square inch” (libras por pulgada cuadrada).

psig: Abreviacion del inglés "pounds per square inch gage" (libras por pulgada cuadrada
sobre la presion atmosférica).

Recuperacion de Glicerina: El proceso industrial de recuperacion de la glicerina a partir
de la lejia gastada o del agua dulce (obtenida del desdoblamiento de grasas).

SAP: «System Application Product» Software que se utiliza para manejo de invetarios
en una industria.

Sobre-ebulticion: El escape de grandes cantidades de liquido del evaporador o del
destilador, en forma de espuma y/o liquido a la tuberia de cola del equipo durante el
proceso.

Xl



SPI: Procedimiento operativo estandar “Standard operative instruciton”

TMG: Trimetileno Glicol (1,3-pronancdiol), un producto de la degradacién de la
glicerina. A

USP: Farmacopea americana.

X1



[. INTRODUCCION

El proceso de recuperaciéon total ha sido usado durante décadas en la industria
de la saponificacion de grasas y aceites para extraer glicerina del jabén himedo,
evaporar el agua y separar la sal cristalizada y, finalmente, obtener glicerina en forma
de aita pureza por medio del proceso de destilacion por vapor. En la planta de estudio
el equipo de recuperacion de glicerina es muy antiguo, y factores de presupuesto han
conducido a concesiones perjudiciales en los programas de mantenimiento y
reemplazo del equipo, al igual que el summnistro de suficiente experiencia en la
operacion del proceso. Como resultado no se recuperan grandes cantidades de
glicerina y esto compromete la rentabilidad de la categoria del jabon de tocador. Para
poder aumentar la eficiencia es necesario realizar un estudio de la planta para
determinar las fuentes de pérdida del proceso. Tomande en cuenta lo anterior, se
analizara el proceso durante un total de treinta dias en los que se estaran controlando
distintas variables en puntos estratégicos del proceso. La metodologia utilizada
consistira en ia determinacion del porcentaje de glicerol, porcentaje de alcalinidad y
porcentaje de cloruros en lejias. Determinacion del porcentaje de glicerol en glicerina
cruda, destilada y blanqueada, ademas determinacion del los acido grasos libres y
glicerol libre en sebo y aceite. El estudio realizado busca evitar que contintie la
perdida de glicerina en la planta de recuperacion, desarrollando procedimientos
analiticos los cuales deben permitir el control adecuado de fas propiedades quimicas
de producto, asi como la validacién de los analisis fisicoquimicos segin las guias

existentes dentro de la empresa.



II. ANTECEDENTES

A. Antecedentes historicos

El jabon es talvez la primera sustancia manufacturada con la cual entramos
en contacto en nuestras vidas. No existe una clara evidencia del uso de jabow para
higiene personal en la era anterior a Cristo. Existen dos citas que aparecen en el
antiguo testamento “Aunque te laves con lejia, y amontones jabdén sobre ti, la
mancha de tu pecado permanecera atin delante de m, dijo Jehova el sefior.” | dice el
Libro de Jeremias. (Austin, 1988) Existen dudas de si esta cita se refiere a
verdadero jabon. Se sugiere que posiblemente se refiere a una lejia hecha al mezclar
la ceniza de una planta alcalina con agua o posiblemente una forma de arcilla
grasa (Freije, 1990) Este punto de vista es apoyado por la segunda mencion, en la
ultima pagina del Antiguo Testamento, en el libro de Malaquias, en la cual dice
Porque El es como fuego purificador, y como jabon de lavadores.”(Kirk, 1983) Se
sugiere que un tipo de jabon fue hecho en Babilonia en el afio 2800 AC al hervir
grasas con cenizas, pero probablemente fue Unicamente utilizada para lavar ropa. El
historiador romano Plinio el Vigjo describio las diversas formas de jabones duros y
blandos que contenian colorantes, conocidos como rutilandis capillis, que utilizaban
las mujeres para limpiar sus cabellos y tediirlos de colores brillantes.(Kunton, 1996)
Este pudo haber sido utilizado como pomada para el cabello en vez de como jabén.

(La Santa Biblia, 1960)

B. Evolucion del proceso

Al final de siglo X111, cuando la industria del jabon fue introducida en Italia
por Francia, la mayoria de jabones era producida a partir de sebo de cabra y con
ceniza de haya como sustancia alcalina. Los franceses, tras varios experimentos,
utilizaron algunos métodos para hacer jabon a partir de aceite de oliva en lugar de
utilizar grasas animales y alrededor del afio 1500 introdujeron sus descubrimientos en

Inglaterra La industnia jabonera en Inglaterra crecio rapidamente. (Londres, 1974)
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En 1783, el quimico sueco Carl Wilhelm Scheele accidentalmente simuld la
reaccion que ocurre en el presente en el método de manufactura de jabdn hirviendo,
produciéndose una sustancia dulce. Schelle la llamo a la sustancia “Olsiiss” este
principio fue llamado el principio duice de la grasa. Pero fue gracias al quimico
francés Michel Eugen Chevreul (1786) que se estudio la quimica del jabé\n y se
identificd el “principio dulece” como el comin denominador de las grasas y;éceites
para convertirse en glicerina. En 1823 Chevreul descubrio que las grasas simples no se
combinan con sustancias alcalinas para preducir jabdn, sino que primero se forman
acidos grasos y gliceroles. Mientras tanto la manufactura de jabén fue revolucionada
en 1791 por ef quimico francés Nicholas Leblanc, quien inventdé un proceso para
obtener carbonato de sodio o soda a partir de saimuera. La sal fue hecha reaccionar
con 4cido sulfurico concentrado produciendo sulfato de sodio, el cual fue luego
calentado con carbon y cal para dar carbonato de sodio. El siguiente gran desarrolio
fue logrado por el quimico estadounidense Hamilton Young Castner (1858). Buscando
medios para producir soda caustica, Castner lo logro utilizando un catodo de mercurio
para efectuar la electrolisis de salmuera para producir soda caustica, cloruros e
hidrogeno. Su invento fue patentado en 1892, Por otro lado un quimico australiano
llamado Carl Keller patentd un proceso similar aunque menos efectivo en 1892,
Castner y Kellner fundaron una compaiiia llamada Castner-Keliner Alcaly Company
en 1895 y pronto iniciaron la construccion de una planta de 46 acres en West Point,
Runcorn cerca de la Union Salinera. La Union Safinera acordé abastecer a la planta
Castner-Keliner con 10,000 galones de saimuera al dia para que esta produjera 6,300
toneladas de soda caustica pura y 13,500 toneladas de detergente al afio. Estos
conocimientos prepararon el terreno para la gran expansion de ia manufactura de

jabones al final de ese siglo. (Londres, 1998)

La expansion de la produccion de jabon se inicia en Inglaterra. Andrew Pears
fue uno de los primeros en preocuparse por la calidad del jabon. En 1789 1nicio la
produccion de un jabdn transparente en su fabrica. En 1865 su nieto, Fracis Pears, se
asocio para formar la compania A & F Pears. La compania fue galardonada con el

primer lugar en la gran exhibicion de jabon en 1862 Al final de la primera guerra



mundial hubo una expansion global y se consolidd la produccion de jabon en Europa
La compaifiia A & W Pears se untd con la fabrica Lever Brothers y otras compaifias
como Gossage's and Hudson's, Vinoha Company, Hazlehurst & Sons of Runcorn,
Christopher Thomas & Bros Ltd of Bristol, Erasmic Co, John Knight Ltd, Price's,
D&W Gibbs y Joseph Watson & Sons. (Mitchell, 1927)
;\r

Hasta mediados de la década de los 1920 se abrieron grandes industrias
jaboneras. Los métodos de manufactura de jabones involucraban hervir grasas y
aceites con una solucion caustica en patlas abiertas de hasta t50 toneladas, seguidas
por la adicion de salmuera para separar el jabon de la lejia. El proceso dependia de
operadores experimentados quienes, con base en su experiencia, juzgaban si se debia
afiadir mas soda o salmuera para obtener un jabén en su punto. Al lavar en sucesivas
ocasiones, el jabon es separado de la lejia y se puede recuperar ta glicertna. El jabon
se deja secar y se corta en barras para venderlas at consumidor. El concepto moderno
de jabon cortado en forma concava no es logrado sino hasta la introduccion de un
proceso de secado que permite obtener viruta de jabon mas pequena. (Sinclair, 1958)

Mientras los méetodos de produccidn de jabdn se mejoran a traves de las eras,
el jabon atn sigue siendo vital en la sociedad moderna. Este limpia los materiales y
uno de sus componentes esenciales, la glicerina, humecta la piel y sus usos son muy

amptios higiénicamente.



C. Produccion de glicerina

La glicerina es un preducto valioso proveniente de [a saponificacion de grasas

y aceites naturales. También se produce comerciaimente por el desdeblamiento de las

grasas y aceites naturales en acidos grasos y glicerina, y por sintesis a partir del

propileno. En los tltimos anos, a medida que mas y mas glicerina naturg| se ha
Y

producido a partir de las grasas y aceites, la produccion de glicerina sintética a partir

del propileno, ha declinado. (Somerville, 1991)

La glicerina se puede producir por muy diversos métodos, de los cuales los
sigulentes son importantes: - por la saponificacién de glicéridos (aceites y grasas) para
producir jabén. - por la recuperacion de glicerina como resultado de hidréhisis o
division de grasas y aceites para formar acidos grasos. - por la cloracion e hidrélisis de
propileno y otras reacciones de hidrocarburos petroquimicos.

Tablia 1: Procedimientos de produccion

de glicerina natural y sintética

Glicerina con agua dulce de! hidrolizador Glicerina a partir de petrolec
Evaporacion de (efecto mualtiple) Purificacion de propileno
Purificacion con depositacion Cloracion a clorure de alilo
Destilacion al vacid con vapor Purificacién y destilacién
Condensacién parcial Cloracion con HOC!I
Decoloracién (blanqueamiento) Hidroélisis a glicerina
Filtracion o purificacién por intercambio Destilacion

16n1co

La gii'cerina puede ser recuperada como producte de la reaccion de
saponificacion a partir de lejias de jabon. Normalmente estos materiales son
purificados y la mayor parte del contenido de agua es evaporada bajo condiciones en
las cuales no se evapora ninguna cantdad significativa de glicerol La glicerina cruda
es normalmente purificada por medio de destilacion, algunas veces seguida de

blanqueo u otros tratamientos. (Somerville, [991)



La glicerina se expende en varios grados, incluyendo USP, que son
quimicamente pures, contienen no menos de 95% de glicerol y son adecuados para
resinas y otros productos industriales. El destilado amarillo se utiliza para ciertos
procesos donde no es esencial un producto de alta pureza, por ejemplo, como
tubricante en moldes para neumaticos. La glicerina se emplea en la fabricacion,

conservacion, ablandamiento y humectacidon de gran cantidad de productos.

D. Especificaciones de calidad de la glicerina y pruebas

analiticas

Es importante sefialar algunos analisis y especificaciones importantes para la
recuperacion y refinamiento de la glicerina. Se debe sedalar la importancia de estos

analisis y considerar las implicaciones de los resultados obtenidos.
1. Contenido de glicero!

El contenido de glicerol puede ser estimado por distintos métodos. El método
estandar es ahora la oxidacion con acido peryddico (peryodato de sodio en solucion
con solucton de acido acético). El gheerol se oxida a acido formico de acuerdo a la

siguiente reaccion:

C{‘lz—C]"[I—Cﬁz + 2HIO; SHIO, - 2H CHO +H COOH = H20
OH OH OH

glicerel dacide  acido dcido  formaldehido  acida  agua

peryvodico vodico formico

La cantidad del glicerol original presente en fa muestra se determina por medio

de la titulacion de soda caustica estandar del acido formico formado bajo condiciones



controladas. Este analisis identifica como glicerol cualquier compuesto que contenga

o ot ol

adyacentes, cada uno con un grupo hidroxilo. Tales compuestos incluyen, azucares a

el grupo CH-CH-CH  con tres carbones

alcoholes azucarados (sorbitol, etc), los cuales son encontrados en ocasiones en las
que se contamina la glicerina con sustitutos encontrados en algunos ahmentos 0
afiadidos con la intencion de realizar un fraude. Por otro lado, el trimetilen glzcol 1.3
dihidroxypropano o 1,3 diol (TMG) y policeroles no se estiman como glicerol por este
analisis. El TMG aparece en algunas giicerinas crudas producidas a partir de grasas de
baja calidad las cuales han sido almacenadas deficientemente, o de lejias las cuales
han sido almacenadas en condiciones que permiten la destruccion del glicerol por
microorganismos. Ademas de la destruccion de glicerol, el TMG en la glicerina cruda
puede causar problemas en las operaciones de refinacion. Los poligliceroles son
formados al calentar el glicerol bajo ciertas condiciones, particularmente en la
presencia de alcalinidad u otros catalitos. La reaccion es de tipo:
CH,-CH-CH; + CH,-CH-CH; —&H;-CH-CH> -O- CH»-CH-CH, + H,0
(BH OIH 6H Oh OI—l[ O{-I C)Hl OH' OH OHI |
glicerol glicerol di- glicerol

Para muchos propositos el contenido de glicerol de las glicerinas refinadas se
estima por medio de la determinacion de la gravedad especifica {(15°C/15°C), o
densidad relativa medida a 20°C/20°C, y se hace referencia a tablas que dan las
propiedades de soluciones glicerol puro con agua. La presencia de otras sustancias

puede interferir con la precision de los resultados obtenidos. (Willcox, 1993)

2. Contenido de Ceniza

El porcentaje de materia organica e morganica se determina por medio del
porcentaje de cenizas. En el caso de glicennas refinadas, se anade una pequena

cantidad de acido sulfurico para producir ceniza sulfonada

Por muchos aftos se han comprobado cantidades importantes de impurezas €n

glicerinas crudas por medio de [a determinacion del porcentaje de residuos, el residuo



gue queda luego de la vaporizacion del glicerol a 160°C. El residuo orgénico (OR) se

determina restando el porcentaje de ceniza del porcentaje de residuo total

Mas recientemente, los residuos 'or-gémicos han sido reemplazados por el
porcentaje de material organico no ghcerol (MONG) que se define como 100-
(cenizatgliceroltagua)%. El glicerol se determina por medio de peryodato y agua por
el método de Karl Fisher. La determinacion del porcentaje de restduo total es tgdiosa y
muy sujeta a error, asi que el MONG es mas aconsejable. Los resultados obtenidos por
OR o MONG son muy similares para muchas glicerinas crudas, pero existen algunas

diferencias. (Willcox, 1993)
3. Contenido de nitrégeno

El nitrogeno organico que proviene de materiales proteinicos se encuentra en
ocasiones hasta en un 0.5% en glicerinas de mala calidad por saponificacion de grasas
de baja calidad, aungue es normal tener un 0.025-0.15% de nitroégeno. Las glicerinas
con un contenido de nitrogeno alto tienden a dar destilados con malos olores y
colores. Muches compuestos nitrogenados han  sido  enconirados a  bajas
concentraciones en tales destilados con 2-pireridona, una sustancia toxica. Lavar las
grasas con acido sulfurico antes de que se separen no ayuda mucho, pero el blanqueo

con tierras abscrbentes es mas aconsejable. (Willcox, 1993)
4. Contenido de arsénico

En muchas especificaciones de glicerina se encuentran concentraciones de
arsénico. Hace un tiempo existia un probiema de utilizacion de este acide sulfurico
contaminado con arsénico. Actualmente ya no existe este problema de contaminacion.

(Willcox, 1993)



5. Determinacion de acidos grasos libres y ésteres en glicerinas refinadas

El contenido de acidos grasos y contenidos de éster en la glicerina refinada es
importante, y la mayoria de especificaciones incluye la medicion de la cantidad de
soda caustica que reacciona cuando la muestra es hervida con un exceso a condiciones
estandar. Esto es llamado, absorcidn de soda expresado en mL de NaOVH 10N
absorbida en una prueba estandar. Ahora se llama comunmente equivalf;ntes de
saponificacion para todos los grados de glicerina refinada expresada como Na,O
absorbidos o mili equivalentes por 100 g. La presencia de acidos grasos y ésteres en

un destilado, usualmente afectan el olor y sabor. (Willcox, 1993}

6. Determinacion de cloruros en glicerinas refinadas

La mayoria de especificaciones incluyen un analisis de cloruro de sodio basado
en la reaccion con nitrato de plata Esto puede ser expresado como ppm maximas, o en
términos que la turbidez producida sea nula o menor a un muestra control. (Willcox,

1993)

7. Otros analisis

Ademas del analisis de color, olor, aztcares, plomo v otros metales pesados
inclurdos en especificaciones generales, algunas industrias que compran glicerina
requieren de otros analisis especiales para los propositos que la necesiten. (Wilicox,

1993)



8. Especificaciones de calidad de la glicerina cruda y refinada

Tabla 2 : Especificaciones britinicas de glicerina cruda

10

Glicerina cruda de | Glicerina cruda de
lejia de jabdn hidrélisis de grasas
evaporada
Glicerol % m/m (min) 80.0 88.0
Ceniza % m/m {max) 10.0 1.0
MONG % m/m (max) 23 15
Propano 1,3 diol (max) 0.5 0.5
Arsénco (ppm) 2.0 2.0
Azucares (max) 00 0.0
Agua % m/m (max) 10.0 -
Tabla 3 : Especificaciones britanicas de glicerina refinada
Glicerina grado Glicerina
técnico quimicamente pura
Glicerol % >990 >99.0
Densidad relativa 20°C [.261-1 264 1.261-1264
Ceniza sulfonada % <0.010 <0.010
Acidez meq/100g <032 <0.064
Equivalentes de saponificacion - <0.64
meq/100 g
Metales pesados como plomo (ppm) - <50
Plomo 16nico como Pb (ppm) - <10
Hierro como Fe (ppm) <2.0 -
Arsénico como As (ppm) -<0.010 <20
Cloruros como NaCl%s <0.010 no-turbidez

Cloruros organicos

turbidez no mayor que




11

el estandar
Azucares - 0.0
Olor y sabor i NiNguno ninguno

E. Reaccion de saponificacidén

W W

¥
La reaccion basica para la formacion de jabdn es la saponificacion. En términos
generales, la reaccion de saponificacion es aplicable a cualquier reaccién de

hidrolisis alcalina de un éster.

El procedimiento se basa en dividir o hidrolizar la grasa, y neutralizar los acidos
grasos con una selucion de soda caustica después de una separacion de la glicerina.
Habitualmente las grasas y aceites comerciales no se componen del glicérido de un
acide graso en especial, sino de una mezcla Sin embargo, es posible conseguir
algiin acido graso individual de 90% de pureza para procesos especiales. Cuando el
aceite o grasa se compone de tres moléculas de &cidos grasos, la grasa de denomina

triglicérido.

El acido carboxilico forma una sal de sodio con el idréxido de sodio dando la

reaccién basica para la fabricacion de jabon

(R-CO0):CsHs + 3N2OH —#R-COONz + CsHs(OH);

(Grasa o aceile Soda Caustica Jabén Glicerina
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La reaccidn especifica utibzando acido palmitico como matenal graso

principal es:

(C]6H33C00)3C3H5 + 3NaOH — Csz(OH)j + 3CH3(CH3)14COON3
(W:lson, 1955)

Aado palmitico Soda Caustica Ghuerina Paimitato de sodio

F. Descripcion de 1a materia prima

1. Sebo y aceite

El sebo es el principal material graso para la fabricacion de jabon. Este
contiene Jos glicérides mixtos de la grasa solida proveniente de ganado, oveja, bufalo,
etc. Se obtiene generalmente, por medio de vapor o hirviendo el tepdo graso del
animal. La calidad del sebo es un factor importante para la obtencion de un producto
final uniforme. En la planta de estudio, se mezcla sebo y acelte de palmiste en una
proporcion de 80% de sebo y 20% de aceite, ya que el jabon de sebo es un jabon duro
y necesita la adicion de otros aceites para darte la consistencia deseada al jabon. Sin
embargo, el costo del aceite es elevade por 1o que es preferible fabricar jabon con una

refacion de baja de aceite respecto al sebo desde el punte de vista econémico.
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* Figura 1: Fotografia del tanque Figura 2: Fotografia del

de acette

tanque de sebo

El aceite de palmiste es ampliamente utilizado en la industria jabonera debido
a que posee un alto contemdo de acido grasos y compuestos de glicerina. Cuando
estos compuestos se tratan con soda caustica, se descomponen formando glicerina v

sal de sodio de los acidos grasos.

Tabla 4: Composicion de distintos tipos de grasas y aceites

Tipo de | Reaccion de | NaOH para Acidos grasos | Contenido de
accite saponificacion completar rxn. totales glicerol
Rapida con
Coco _ 18.1% 593 % 13.9%
: calentamiento
Rapida con
Palma 17.7 % 595 % 13.3%
calentamiento
Sebo Dificii 14 1% 60.3 % 103 %
Palmiste | Muy facil 14.2% 60.9 % 11.4%
Mani Muy dificil 13.8% - 10.4 %

(Wilson, 1953)
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El volumen de recuperacion de glicerina depende estnictamente de las
caracteristicas de {a materia prima que se utiliza para la fabricacion del jabén. Por ello
se describira la calidad de la materia prima grasa en el momento que ingresa el

proceso

Los contenides de glicerel y acidos grasos en las grasas utilizadas en la
manufactura de jabén son requeridos para controlar el proceso y para ca]cula’:i? COS10S.
Para muchos materiales grasos es posible conocer su composicién de acuerdo a la
calidad de maternia prima que se adquiere, sin embargo es necesario realizar diversos

analisis quimicos para determinar la cantidad de glicerol y acidos grasos presentes.
2. Soda Caustica

La soda caustica o hidroxido de sodio neutraliza los acidos grasos contenidos
en la materia grasa, para la formacion de la sal de jabon. Esta materia se utiliza en
solucion al 50% va que éste es un liquido muy corresivo que podria provocar serios
dafios al equipo del proceso y al personal operativo de la planta. Ademas se reducen

los costos de instalacién de tanques de mezclado vy equipos de instalacion.

I.a concentracion del hidréxido de sodio recibida es facilmente cuantificable
mediante una simple titulacidn acido-base utilizando acido clorhidrico como
titulante. Ademas existen tablas con las que se puede relacionar la concentracion de

la solucion agua cor soda caustica de acuerdo a su gravedad especifica.

Para la reaccion de saponificacion es posible utilizar en lugar de hidroxido de
sodio, potasa caustica o hidroxido de potasio, sin embargo, estos jabones presentan

una consistencia mas blanda que los fabricados con soda cdustica.
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3. Sal

El cloruro de sodio se utiliza en forma de salmuera para separar el jabon de
la lejia gracias a su propledad de insolubilidad en las soluciones acuosas de sal
saturadas Por ello es posible decantar la lejia por medio de un proceso simpie, no
costoso que consiste en lavar la mezcla de jabon y lejia con salmuera en contra

corriente. g

La concentracion de NaCl en la salmuera que se utiliza para el lavado de
jabon es de aproximadamente 20% a 25%. La sal se compra como crnistales para
poder preparar la salmuera en la planta. L2 pureza de la sal utilizada para el proceso
esta entre 89% y 91% en peso. El resto es humedad, suciedad y pequefas particulas

de calcio y magnesio.

El parametro principal de la salmuera es la densidad, debido a que por medio
de ésta es posible determinar su concentracion. Otra forma de analisis mas exacta es
realizar una titulacion con nitrato de plata. Es deseable que la concentracion se
encuentre lo mas cercano a 20% de manera constante, para evitar hacer

modificaciones en la alimentacion que afectan la relacion de lavado.
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G. Proceso de recuperacion de glicerina

1. Acondicionamiento del sebo y del aceite

La materia grasa debe ser acondicicnada por medio de distintas etapas antes
de ingresar en el proceso ya que de esto depende la calidad de los productogfinales

de la saponificacion como la viruta de jabon y la glicerina recuperada.

Refinacion: se refina la grasa por medio de la adicion de soda caustica para mejorar

la calidad del jabon a producir.

Desodorizacion: la descdorizacion se lleva a cabo al hacer pasar la materia grasa por

carbon activado y luego mediante calentamrento al vacio.

Biangueo: el blanqueo también es logrado gracias a la adicion de una tierra
adsorbente para poder obtener una viruta mas clara. El tonsii es una arcilla activada,

que retiene por medio de adsorcion las impurezas.

Filtrado: En este caso las moléculas son las impurezas que lleva la materia grasa y la
superficie dei solido (tonsil) las retiene, luego se procede a filtrar la mezcla en un

filtro prensa en donde se separa ia materia grasa y las tierras.



Figura 3: Fotografia del filtro de sebo y acette

AR R

2. Saponificacion

La mezcla de las materias primas ocurre icialmente en un molino
homogenizader, en donde la materia grasa es puesta en contacte con scda caustica y
una sclucidén de agua vy lejia de jabon. La materia jabonosa es puesta a recircular
entre el molino y un reactor por medio de un una bomba hasta que se complete la
reaccion de saponificacion. La adicion de una soiucion de lejia y agua es necesaria
para controlar el nivel de clorurcs en la mezcla reaccionante, la lejia se obtiene de la

etapa de lavado, la cual sera descrita postericrmente.

Figura 4: Fotografia del molino Figura 5: Fotografia del

homogenizador reactor de saponificacion

17
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U'na porcion de la materia jabonosa proveniente del reactor pasa a la etapa de
enfriamiento. El jabon se hace recircular por una cémara que tiene en su interior un
serpentin donde se pone en contacto el jabon con agua de enfriamiento y asi reducir
la temperatura a unos 75°C. Esto se hace para disminuir la solubilidad del jabon en
el agua antes de la separacion de la lejia en la etapa de lavado pues al disminuir la

temperatura se reduce la solubihidad del jabon en agua

Figura 6: Fotografia del enfriador

3. Lavado

La sclucion jabonesa contiene un alto contenmido de glicerina que debe ser
extraido, por lo que en esta etapa del proceso se hace pasar por una columna de
lavado. Aqui se hace pasar en contracorriente, desde la parte superior de la columna,
salmuera para que, gracias a la inmiscibilidad, del jabon con la sal, se pueda decantar
gran parte de la lejia final. Cuando se agrega una cantidad de NaCl se produce un
jabon graneado lo que significa que se forman dos fases. En una fase se encuentra el
jabon y en la otra se encuentra una fase liquida compuesta de agua, salmuera y
glicerc! llamada lejia. La glicerina a recuperar, al ser un alcoho! con tres grupos
hidroxilos, es altamente soluble en agua v por lo tanto es arrastrada por la solucién de

lavado o salmuera.
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La separacion de la lejia también sucede por medio de otro método no cestose
que implica perrmitir que la lejia se enfric. Mientras mas baja la temperatura, mas
disminuye la concentracion limite de lejia en la cual el jabon ya ne es scluble en lejia.
Asi, mientras mas se enfrie la lejia gastada. mayor es la tendencia del jabon disuelio
de separarse de la lejia, y méas economica la etapa siguiente de la recuperacidon de

glicerina, en la cual se agregan sustancias quimicas, para separar quimicamente

cualquier jabén remanente como acidos grasos libres v jabones de metales pesados.

v
b

(Woolatt, 1985)
La reaccidén principal de la etapa de lavado, puede entonces expresarse por

medio de la siguiente ecuacion:

Lejia gastada (incluvejubon disuenoy ~ — TLejia final + Jabon separado

menos A

La lejia final se encuentra en la parte inferior de ta columna de lavado y el
jabon se encuentra en los platos superiores. El jabon separado contiene
inevitablemente pequefias cantidades de glicerina disuelta. Por otro lade, la lejia
final contiene agua y sal. Ademas contiene jabon disuelto en baja concentracion,
hidroxide de sodio residual e impurezas organicas solubles. Esta lejia es decantada

por medio de bombas que la ilevan a la planta de recuperacion de.glicerina.
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Figura 7: Fotografia de la columna de lavado

La lejia parcialmente decantada es bombeada a la planta de recuperacién de
glicerina, en donde es almacenada hasta su proceso. Durante el almacenamiento en
la planta de recuperacion de glicerina, la temperatura de la lejia continua bajando y

se separan cantidades adicionales de jabon.

El jabon que sale en la parte superior de la columna entra a un reactor que se
llama Fitting 0 acondicionamiento en donde se le adiciona soda caustica y agua, para
darlte el punto de corte al jabon, esto significa que separaré la lejia que todavia tenga el
jabon. Esta lejia extraida por los dos dispositivos de centrifugacion es llamada lejia
“niger” vy el jabon es llamadoe jabdn crudo o “neat soap”. El “neat socap” finalmente
llega a dos secadoras donde se disminuye su contenido de humedad de 34% a 14%
obteniéndose viruta de jabon La lejia “niger” es recirculada a la columna de lavado
puesto que contiene glicerol ademds de ser un catalizador que favorece la separacion

de la lejia gastada del jabdn.
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4, Tratamiento de la lejia

Ia lejia final es almacenada en un tangue receptor para ser iratada por la planta
de recuperacion de gheerina La lejia final debe pasar por una etapa de tratamiento
quimico para chminar cualquier jabon residual gue no se separc durante la
decantacion. Esto se jogra a través de una serie de reacciones E;uimicas por medio de

las cuales el jabdn residual es convertido en altamente inscluble.

Figura 8: Fotografia del tanque

de almacenamiento de lejia tratada

El tratatmmento de la lejia es una etapa critica del proceso. Las lejias
adecuadamente tratadas originan pocos problemas en las etapas de evaporacion y

destlacion y contribuyen a un alto rendimiento de glicerina. -

El tratamiento quimico se basa en hacer precipitar el jabon residual para luego
convertirlo en acidos grasos vy luego en jabdn insoluble de metal La prnimer
tratamiento guimico se realiza utilizando acido clorhidrico como un agente que
disminuye el pH de la lejia decantada, desde un pH de 12, a un 4.6 pH ligeramente por

debajo del punto neutral. La acidificacion se realiza preferiblemente con &cido
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clorhidrico en lugar de acido suifurico para evitar la introduccién de sulfatos al
sistena. La acidificacion causa que gran parte del material graso se insolubilice como
acidos grasos insclubles en agua. Estos deben ser decantados y luego desechados pues

es un matenal jabonoso de baja calidad

Para el tratamiento basico se utiliza sulfato de aluminic como
AL(S04): 18H20, para convertir los &cidos grasos en jabon de aluminic mencs
soluble. Se utiliza un pequefnio excesc de sulfato de aluminio para asegurar"l‘aue estén
presentes suficientes iones de aluminio para reaccionar con todos los acidos grasos v
para reducir el pH de la masa del proceso a casi 4.6-4.8, donde los jabones de
aluminio son menos sclubles. Los precipitados principales son soluciones de clorure

férrico o sulfato de aluminio. (Woolatt, 1985)

La reaccion de tratamiento de la lejia, puede expresarse con la siguiente ecuacion:
DRCOONa+HCI _—_ RCOOH + NaCl

2)6 RCOOH + A2(S04)3.8 H20 —ZXRCOO)3AI + 3H;S04 + 18H,0
{pH 4.6-1.8)

Aunque es teve el exceso de sulfato de alurmnic utihzado, éste debe ser eliminado
por medio la adicion de soda cdustica. El pH de la masa del procesc debe ser llevada
hasta casi el punto neutral, donde el exceso de :ones de aluminic se precipita como
hidréxido de aluminio altamente insoluble, AI{OH); Esta reacciéon quimica puede

expresarse de la siguiente manera:

3) AlSO4); + 6 NaOH — 2 AI(OH); + 3 NaSO,
~pH 7.0
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El hidroxido de alumtinio se elimina por medio filtracién en dos filtros prensa que
retienen el jabon de aluminio y asi poder enviar la lejia tratada a la etapa de

evaporacion.

Figura 9: Fotografia del filtro prensa de lejia tratada

5. Evaporacion

La lejia tratada llega a la etapa de evaporacion donde se desea eliminar la
mayor cantidad de agua por medio de dos evaporadores continuos. L.a evaporacion
se ileva a cabo debido a la diferenciz de temperatura de ebullicion del agua y de la
glicerina. En esta etapa la lejia entra a los evaporadores con una concentracion entre
21% y 29% de glicerol para salir del ultimo efecto con una concentracion entre 78 5-
81%. El evaporador de doble efecto consiste de dos evapcradores de presion
reducida, de efecto unico, conectados en serie, a excepcion de que solamente un
condensador barométrico conectado inmediatamente después del separador de

arrastre del segundo evaporador. .
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Figura 10: Fotografia del evaporador de doble efecto

El propésito de la evaporacion de doble efecto es obtener un ahorro substancial
en el uso del vapor. Aunque se utiliza vapor de alta presion {digamos vapor de 30
psig) como el medio de calentamiento en el primer evaporador (el primer efecto), el
agua evaporada en el primer evaporador es utilizada como el medio de calentamiento
en el segundo evaporador {el segundo efecto). Practicamente hablando, una libra de

vapor evapora cerca de dos libras de agua.

El producto del primer evaperador es glicerina semicruda que centiene
aproximadamente 50% de glicerina. El producto del segundo evaporador es glicerina

completamente cruda que contiene aproximadamente 80% de glicerina,

La siguiente tabla muestra las condiciones tipicas de operacion en los
evaporadores de doble efecto puede aclarar un poco mas los principios basicos

involucrados.



Tabla 5: Condiciones de operacién de

los evaporadores de doble efecto

Primer Segundo
Condiciones de operacién evaporador evaporador
Presion de vapor, medio de
calentamiento 30 psig 0 psig
Temperatura del vapor, medio
de calentamiento 135°C 100-105°C
Temperatura del Vapor
de evaporacion 100-105°C 50-65°C
Presion de operacion 760 mm Hg 92 mm Hg
Temperatura del liquido en
evaporacion 105°C 60°C

La reaccién quimica general pude describirse como:
Glicerina+H20+NaCl — Glicerina+H20+NaCl + H20{v} + NaCl(s})

(Lejia Tratada) A vacio (Glicerina Cruda)

en donde {v) significa vapor y (s} solido.

RS
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Tabla 6: Composicion de la transformacién de la lejia tratada en glicerina

cruda en las dos etapas de evaporacién

i Lejia tratada Glicerina cruda Glicerina Cruda
' contenido de primera etapa , segunda Etapa
glicerol (%) Contenido de glicerol contenido de ¥
; (Vo) glicerol (%)
Agua 72 max. 52 max. 14 max.
Glicerina 18-26 38-42 78.5-81
Sal 10-16 i 10 méx. 7 max.

6. Recuperacion de sal

Ademas de eliminar el agua presente en los evaporadores se disminuye el
contenido de sal en la lejia tratada por medio de la sedimentacion a medida que se

cristaliza la szl durante la evaporacion del agua.

En el proceso de recuperacion de glicering, la sal es un impedimento para
lograr altos rendimientos de glicerina. Como se mencton¢ anteriormente, la sal se
cristaliza en grandes cantidades durante la etapa de evaporaciéon y debe ser sacada del
evaporader para continuar con la evaporacion. Para no perder el licor adherido, el
material cristalizado se lava con agua y los lavados diluidos se regresan al evaporador.
También la sal que se cristaliza durante la etapa de destilacién compromete el
rendimiento de la glicerina destilada. Sin embargo esta sal esta muy contaminada con,

otros componentes de los lodos de destilacion y no puede ser reutilizada en el proceso.

La sal que se cristaliza durante la etapa de evaporacién, es suficientemente pura
para usaria de nuevo en la fabricacién de jabén, por lo que se reutiliza para la
preparacion de salmuera. Durante la evaporacion, la sal cristalizada se colecta en un

cono del evaporador llamado salero el cual se encuenira debajo de los evaporadores.
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Mediante una colocacidon apropiada de las valvulas, se permite que se colecte en una
caja sal una pasta aguada. Cuando va no puede colectarse mas sal en la caja, la sal
cristalizada es retenida temporalmenie en el mismo evaporader (o se le permite
recolectarse en otra caja), mientras que ¢l licor de la pasta es extraido y regresado al
evaporador. Hacia el final de la evaporacion, este licor es lo suficientemente rico en

glicerina para que se traslade a la etapa de destilacion

Esta sal contiene algo de humedad, en un porcentaje mayor ¢ menor, deﬁ\éndiendo
de como fue secada. La sal recuperada también contiene un poco de glicerina, desde
un mimmo de 0.5% hasta un maximo de 4% dependiendc del proceso de
recuperacion. La especificacion de la corporacion para la glicerina en la sal
recuperada es de un maximo de 3% Esimportante satisfacer esta especificacion, de
manera que las lejias preparadas a partir de esta sal puedan ser efectivas en la

extraccion de glicerina del jabon durante la fabricacion de este.

Figura 11: Fotografia de los saleros Figura 12: Fotografia de la

los evaporadores caja de sal

]

Otras especificaciones de la corporacion para la sal recuperada son y
- [édn de sulfato - 10.0% maximo como sulfato de sodio.

- Hierre - 5 ppm méaximo.

Por supuesto, la sal debe tener poceo olor y color clare.



7. Destilacion

La etapa de destilacion por vapor v condensacién fraccionada consiste en
ehminar de la glicerina cruda agua, sal e impurezas menores remanentes de la etapa de
evaporacion. En la destilacion por vapor, tanio la glicerina como el agua son
volatilizados y por medio de la condensacion fraccionada, ambos. pueden ser
separados con facihidad

v
Mientras que en la etapa de evaporacion se trata de evitar la
vaporizacion de la glicerina, en la etapa de destilacion deliberadamente se vaporiza
Todos los componentes de la glicerina cruda tienen presiones de vapor tan bajas como
la de la glicerina misma, se vaporizan La glicerina se obtiene en forma purificada por

la condensacion fraccionada del vapor.

Debido a que la presion de vapor de la glicerina es muy baja aun a alas
temperaturas, el reto quimico es vaporizar la glicerina bajo condiciones lo
suficientemente moderadas para mantener un control razonable de la descomposicion
térmica y termo catalitico, pero también suficientemente vigorosa para vaporizarla a
una velocidad efectiva por su costo beneficio. (Woolatt, 19853)

La glicerina es vaporizada, mientras el vapor de agua es inyectado al
destilader, de manera que fa presion de vapor total de la glicerina volatilizada v el
vapor de agua permitan la destilacion a temperaturas mas bajas que aquellas
requeridas para efectuar la destilacion de solo glicerina. A una temperatura de 166°C vy
presion absoluta de 10-15 mm Hg como condiciones tipicas para esta destilacion por

vapor.
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Figura 13: Fotografia del destilador

La operacién de destilacidn puede ser mas claramente explicada mediante las

tres reacciones siguientes:

(1} Glicerina Cruda  licerina(v) + H20 (v} + NaCl (s) + linpurezas (v,1,5)

A vacio

{(2) Vapores de (1) —— *Glicerina (1) + H2O {(v) + Impurezas (v)

enfriamiento

(3) Vapores de(2)  ———H20 () + Impurezas (v 1)

mas enfnamiento

en dende (v) significa vapor, (s) solido v (1) liquido.

En la reaccién (1), la glicerina y agua son velatilizadas a alta temperatura y a
presicn abscluta baja. Este ocurre a una temperatura de 165°C y a una presion de 10—
15 mm Hg. Por otro lado, la sal se cristaliza a esta temperatura y las impurezas son

volatilizadas o permanecen en forma liquida e mclusive algunas se precipitan.
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En la reaccion (2), los vapores de la reaccion (1) se enfrian o suficiente para
condensar la glicerina antes que el agua. El condensador debe ser enfriado a
aproximadamente 109°C para que. de los vapores, se pueda condensar la glicerina Si
se mantienen las condiciones de destilacion optimas la glicerina puede debe tener una
pureza entre 98% y 99 5%. No es posible alcanzar el 100% de pureza debido a que el
glicerol y el agua son perfectamente miscibles y tiene la capacidad de formar puentes
de hidrégeno.

En la reaccion (3), los vapores restantes son enfriados ain mas para condensar el
agua y algunas de las impurezas Los vapores no-condensados, generalmente
impurezas, deben ser purgados del destilador. Los residuos de la etapa de destilacion

son llamados lodos, los cuzles son sumamente toxicos v deben ser desechados.

Figura 14: Fotografia de la descarga del destilador

Es importante tomar en cuenta algunos factores de quimica organica que son
inevitables al calentar mezclas agua con glicerina que contienen sal e impurezas, a la
temperatura alta requerida para la destilacion: las impurezas grasas reaccicnan con la
glicerina para formar cantidades pequefias de glicéridos, esteres de glicerina, las

impurezas inorganicas, principalmente sales férricas, catalizan la deshidratacion
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intramelecular de la ghcerina para formar acroleina, la glicerina se polimeriza en

reacciones aceleradas por matertales alcalinos, -especialmente alcalis fuertes.

7. Acabado

La glicerina destilada, no es lo suficientemente pura para obtener una producto
grado alimenticio. Generalmente, el color, olor y sabor, necesitan mejoramientc.
Ademas, generalmente el contenide de agua debe ser re zjustadc parajptener el
contenido requeride por la empresa. El tratamientc consiste en agregar carbon
activado a la glicerina destilada para luego ser filtrado en un filtro prensa y obtener

glicerina blanqueada.

El proposito del blanqueado (con carbén activado) es el de mejorar el color,
clor, y sabor de la glicerina. El blanqueado se realiza usando un tanque de blangqueado

y un filtro prensa de marco y plato.

El acondicionamiento se realiza en un tanque de blanqueo adicionando 0.5% a
1.0% de carbon activado y aproximadamente 0.3% de filtrante liamado celite a una
temperatura de 70°C - 80°C. Es necesario tener buena agitacion de la glicerina, del
carbon activado v del filtrante durante un tiempo de contacto de media a una hora. Las
tierras adsorbentes deben ser removidas hasta que el fHltrado esté claro y satisfaga las

especificaciones locales de la glicerina con respecte al color, olor y sabor.

La glicerina acondicionada debe pasar a través del filtro prensa donde se

retienen tanto el carbon activado come el celite.



Figura I5: Fotografia del filtro prensa de glicerina blanqueada

32
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L. JUSTIFICACION

La industria del lavado ha temdo un cambio radical en la materia pnima de
origen quimice en los ultimos tiempos. En Ja actualidad existen varias industrias en el
pais que producen distinios lipos de jabones a partir de grasas y aceites. El jabon
puede ser producide por distntos tipos de procesos, como el jal;én producido en pailas
ilamado procesos de marmita y la saponificacion continua alcalina. El control
moderno de las plantas industriales permite que una planta continua de sapcﬂiﬂcacién

pueda producir 2,500 toneladas al dia de jabon

E! proceso actual implica una separacién continua, o hidrolisis. La reaccion
quimica bésica para la fabricacion de jabdn es la saponificacion. En la reaccion de
saponificacion se producen distintos subproductos que pueden ser aprovechados para
producir otros productos utiles distintos al jabdn, un ejempio de estos subproductos es
la glicerina. Ela expresion, recuperacion de glicerina, ha side un termino con un
significado despectivo; con ello se infiere que la produccion de glicerina tiene una
importancia secundaria en la sapenificacion de grasas y aceites v en el negocio de
vender jabon Realmente ambos productos, el jabdén y la glicerina, son de gran
importancia en la saponificacion de grasas y aceites, asi como para el comercio de

productes de saponificacion.

Debido a que las caracteristicas de los productos dependen de las condiciones
del proceso, condiciones de temperatura, presion y concentracion ast como de
operaciones unitarias tales como filtracion, extraccion, centnfugacion, secado,
evaporacion y destilacion, es necesario la implementacion de métodos confiables que

permitan el aseguramiento de la calidad de los productos finaies.

En la planta estudiada, el equipo de recuperacién de glicerina es muy antiguo v
factores como poco mantenimiento y escaso reemplazo del equipo tiene como
resultado que las operaciones de recuperacion tengan fuentes de pérdida vy se esté

desaprovechandc gheerina de mucho valor.

34
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El analisis {isicoguimico indusinial es una parte muy importante para el control
de cualquier procesc conunuo, por elle es necesario desarrollar procedimientcs
analiticos, Jos cuales dentro de determinados rangos de exactitud, deben de permitir
llevar un control adecuado de la propiedades guimicas del producto. Asi musmo, el
constante control del proceso permiie realizar acciones correctvas necesarias en casc

de desviaciones significativas de las vanables claves en puntos estratégicos de contro!

i



IV. OBJETIVOS

A. Objetivo General
Determinar, organtzar y actualizar los analisis en un laboratorio de aseguramiento de
control de calidad de una planta continua de saponificacidén para implementar un

mejor control en la produccion de gheerina

C. Objetivos Especificos
I. Determinar los parametros fisicoquimicos que permitan obtener glicerina grado

alimenticio controlando la eficiencia de un proceso continuo de saponificacion

b

Comprobar la validez de los resultados en un laboratorio de aseguramiento de

calidad segin estandares establecidos por la empresa.

Adaptar las técnicas actuales de medicion a meétodos elecironicos para la

(U8

obtenciéon de resuitados de manera electronice y utilizar los datos para analisis

estadisticos y proyecciones futuras.

4 Proveer informacion util z la planta continua de saponificacién para mejorar los

rendimientos actuales de recuperacion.
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V. PROBLEMA A RESOLVER

En la actualidad Ja empresa manufacturera de jabones lleva un control exacto
de la produccion de viruta de jabéon en la planta de sapomificacion continua, sin
embargo la produccicn de glicerina carece de un complete contrel fisicoguimico tanto

del preducto en proceso como del producto terminado.

:

¥
b

El compromiso de la empresa de producir glicerina grado alimenticio implica
Ja implementacion de una sene de analisis fisicoquimicos que permitan detectar
fuentes de pérdida en el proceso asi como condiciones perjudiciales para la

recuperacion de glicerina.
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VI. METODOLOGIA

A. Primera Etapa: Revision de estandares de laboratorio

Los escasos ensayos de control de la produccion de glicerina actuaimente se
realizan por operarios empiricos dentro de Ja planta. Estos analisis carecen de bases
cientificas y no proporcionan resultados confiables para el control del progeso. Por
ello se implementaran analisis fisicoquimicos aprobados técnicamente y xfaliaados por

ia empresa

Los métodos existentes en la empresa no han sido actualizados durante afios
por 10 que es necesanio utilizar procedimientos actualizados que permitan obtener
resultados con rapidez y que, a la vez, sean exactos. Se utilizaran los procedimientos
mas actualizados de la empresa y para algunos anélisis se adecuaran a procesos
electronicos. Ademas se implementaran ensayos que no se han realizado a la glicerina
producida por la planta, sino a glicerina sintética adquirida como materia prima por

otra area de la misma empresa.
B. Segunda Etapa: Determinacion de puntos estratégicos de control

Dado que un anahsis detallado de cada una de las caracteristicas establecidas
para garantizar la calidad del producto final, requiere un trabajo cuidadoso v
conciclones especiales, que sélo pueden ser logradas en un laboratorio v que no es
posible reproducir dentre de la planta, es necesario definir caracteristicas
fundamentales en cada una de las etapas que controlen la conversion del producto y
que su analisis sea facilmente adaptado a las condiciones de la planta y por medio de-

los mismos se obtengan resultados satisfactorios.

1. Analisis de Ia materia grasa
La recuperacion de glicerina comienza realmente en la seccion de blanqueo de

sebos y aceites ubicada dentro de la planta de fabricacion continua de jabon. Aqui las
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grasas y aceites son acendicionados antes de ser utilizados como materia prima en el
proceso. La cantidad de glicerina a recuperar depende en gran medida de la calidad de
las grasas que se uulicen Por ello se debe realizar a cada embarque diversos analisis
fisicoquimicos como, acides grasos libres, indice de saponificacion, “iiter”, indice de
esteres, insaponificables, indice de yedo, indice de perdxidos y color se saponificacién

que asepuren la calidad del producto

v

2. Reactor de saponificacion

En esta etapa ocurre la sapomficacion de las grasas al poner en contacio la
mezcla de sebo y aceite con una solucién de soda caustica al 50%. Ademas se agrega
lejia final recirculada para forzar la reaccion de saponificacion hacia la produccién de
jabon, pues ésta es reversible. Es necesario controlar la concentracion de la solucién
de soda céaustica para no tener que realizar ajustes en las bombas de dosificacién que
provoquen descontrol en el proceso. Ademas se debe de verificar 1z alcalinidad de iz
materia Jabonosa como medida de control para asegurar la saponificacion completa de

toda la materia grasa.

3. Columna de lavado

El jabon procedente del reactor es iavado con salmuera para aprovechar la
insolubilidad del jabon en esta solucion y sustraer cualquier tipo de contaminante o
residuos indeseados del jabon.  Esta etapa tiene dos salidas, una es la de materia
jabonosa y la otra es la de lejia. El jabdn puede arrastrar cierta concentracion de los
cloruros presentes, afectando sus caracteristicas finales, por lo que debe ser controlado
regularmente su concentracion. La lejia final debe ser analizada para determinar la
concentracion de alcalinidad, cloruros y porcentaje de glicerol para determinar si la

separacion esta siendoe realizada correctamente.

4. Tratamiento de lejia

En esta etapa la lejia es tratada para eliminar el jabon residual que no se separa
durante la decantacion. El jabén soluble residual que no se separa en la decantacion de
la lejia, es quimicamente precipitade en gran parte por la adicién de substancias

quimicas para, primero convertirlo en acidos grasos y luego en jabén insoluble de
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metal. Para asegurar la eliminacion del jabon se debe de controlar el pH luego del
tratamiento quimice, asi como llevar un control del contemido de glicerol v
concentracion de cloruros para controlar el rendimiento de la planta de recuperacion

de glicerina.

5. Evaporacion

En la etapa de evapeoracion se elimina la mayor cantidad de agua de la lgjia
tratada, por medio de la evaporacién, y la mayor cantidad de la sal posible, p%r medio
de la sedimentacion a medida que cristaliza durante la evaporacidn del agua Es
necesario conocer la concentracion de glicerol y cloruros luego de la primerz etapa de
evaporacion asi como en la salida del segundo evaporador para conocer la calidad de

la glicerina cruda producida.

6. Destilacion y Acabado

La etapa de destilacion consiste en separar impurezas mencres remanentes en
la glicerina cruda, y obtener glicerina purificada mediante la destilacién por vapor y
condensacion fraccicnada. Se debe de conocer la pureza de lz glicerina destilada para
verificar que no diminuya de un 98% de pureza. Finalmente la Ultima etapa en el
proceso de recuperacion de glicerina es ¢l acabado. Aqui se acondiciona y filtra la
glicerina destilada con carbon activado y otra tierra absorbente llamada “celite”
respectivamente. Las tierras adsorbentes son removidas por medio de un filtro prensa

antes de llegar al tanque de glicerina destilada.
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C. Tercera Etapa: Analisis fisicoquimico

El analisis fisicoquimico del proceso de recuperacion de glicerina se basa en la
determinacion de sus constituyentes en los puntos estratégicos de control del proceso:
agua, glicerol, clorures y contenido alcalino. Ademas se deben: de tomar en cuenta
otras propiedades que dependen del punto de muestrec comoe el pH v la densidad.

La frecuencia de analisis se realizara sobre la base de las necesidades de
inspeccion de los puntos estratégicos de control dependiendo de factores como hora de
arranque, cambios de turnos de los operarios de la planta, bombeos de productos en

proceso y paros prolongados de la maquinaria.

Los  analisis que se realizaran durante este  estudio consistiran en
determinaciones del porcentaje de glicerol en lejias, porcentaje de cloruros en lejias,

porcentaje de alcalinidad en lejias y humedad de viruta y jabdn limpio.

De acuerdo a las necesidades de observacidn de la planta de saponificacion, la
frecuencia de analisis en los puntos estratégicos de control se realizara de acuerdo a la

tabla 7.



Tabla 7: Frecuencia de analisis fisicoquimicos en la planta de saponificacién
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Producto en

Frecuencia

Descripcion del analisis

proceso
Proceso de saponificacion _

Sub-lejia finzl A cada lote |Determinacion de aicalinidad v
Determinacion de % de NaCl
Determinacicn de % de glicerol
Determ:nacion de densidad

Sub-lejia mger 1/dia Determinacion de % de glicerol

SebolAceite A cada lote [Determinacién de % de glicerol

blanqueado

Determinacion de Acidos grasos Jibres

Proceso de recuperacion de glicerina

Sub-lejia tratada 1/dia Determinacion de % de NaCl
1/dia Determinacion de % de glicerol
Glicerina cruda 1/dia Determinacién de % de glicerol en glicerina
Determinacion de densidad
Aguz de condensado | 1/semana  |Determinacion de % de glicercl
Deternunzacién de densidad
Glicerina destilada | 1/dia Determinacion de densidad
1/dia Determinacion de % de glicerol en glicerina
Glicerina 1/dia Determinacion de % de glicercl en glicerina

blangueada




ViI. RESULTADOS

A. Implementacion del control fisicoguimico

Se realizd una Investigacidon para actualizar los procedimientos de analists
fisicoquimicos concernientes al tema de estudio. Estos fueron‘ adaptados a técnicas
modernas, que incluyen la utilizacién de un titulador automético, lo cual permite una
cuantificacion muy precisa v la obtencion de resultados de manera eiectrénicgpara asi

utilizar los datos para analisis estadisticos y proyecciones futuras.
1. Definicion de variables de control

La eficiencia en la recuperacion de glicerina se basa en la determinacion de la
relacion de sus componentes principales: porcentaje de glicerol, alcalinidad libre,
cloruro de sodio v humedad en cada etapa del proceso. Ademas exisien otros
indicadores secundarios importantes como: densidad, pH y conductividad, que son

necesarios para tener un control confiable de la planta de recuperacion.
a. Contenido de glicerol (vid SPI 001, pagina 47)

Una forma de determinar el rendimento de la planta de recuperacion de
glicerina es la determinacion del glicerol libre en !as grasas, las lejias y glicerina en las
distintas etapas del proceso. La forma mas directa de expresar esta cantidad es en
términos de porcentaje. La cantidad de gheerol libre puede ser un indicador de fuentes
de pérdida en !a recuperacion de glicerina y su determinacion permite realizar ajustes

de alimentacidn en las etapas principales del proceso.
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b. Alcalinidad (vid SP1 001, pagina 48)

La alcalinidad hibre indica el contenido de hidroxidos alcalinos y se determina
como porcentaje de Na:O en productos de jabones. El contenido de alcalinidad en el
proceso de recuperacion es un indicador del grado de conversion de la reaccion de
saponificacion. Para garantizar que la reaccion de saponificacion se complete en su
mayor cantidad posible, se adiciona un exceso de alcali, pero esta cantidad no debe ser
excesiva, pues se podria modificar las condicienes del producto final, asi ﬂéomo un

alza de costos. Esta variable debe ser conuwrolada desde el reactor de saponificacion

hasta el producto final.
c. Cloruros (vid SPI 001, pagina 49)

Se determina la cantidad de cloruros como porcentaje de cloruro de sodic en
las diferentes lejias, salmuera y glicerina La concentracién de sal es importante para
verificar la relacion de lavado con salmuera en la columna de separacion de jabon v
lejia. Como se mencion¢ anteriormente, el jabén es insoluble en salmuera y su
concertacion permite saber cuenta lejia estd aun presente en el jabon, por ello,
mientras mas alto se encuentre el plate de la columna, menor debe ser la cantidad de

cloruros presentes.

Por otro lado, es importante controlar la cantidad de cloruros en la lejia final
que luego de ser tratada llega a la etapa de evaporacién. En la evaporacion se desea
eliminar cast en su totalidad la sal presente en la lejia y asi obtener glicerina cruda de
alta calidad. Se debe rastrear la cantidad de cloruros presentes en las distintas

glicerinas para verificar que no sobrepasen los limites permisibles en cada etapa.

~
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d. Humedad (vid SPI 001, pigina 47)

La humedad es un factor muy importante que puede afectar las caracterisiicas
del producto final. El control de esta vaniable es significativo pues permite el ajuste
del flyjo de alimemacion en cualquier parte del proceso. Especificamente en la
olicerina evaporada es importante conocer el contenido de humedad presente para
determinar de una manera directz la eficiencia de esta opefacién, En la glicerina
blanqueada es necesario su control, pues se debe de cumplir con las especificaciones
requeridas para su utilizacion como materia prima en otro proceso industriali\ﬁemro de

la empresa.

e. Densidad

La densidad es una medida indirecta de concentracion en una solucion. Es una
variable de facil determinacidn, que no requiere de alta precision y a bajo costo, pero
permite llevar un control adecuado de la composicion tanto de lejias, como de
producto terminado. En la determinacion de la densidad se utilizan densimetros, los

cuales son posibles de utilizar por cualquier personal operative de la empresa.

f. pH

El pH es una vanable secundaria en el proceso, pero en ciertas etapas del
proceso es de vital importancia su determinacion. En el caso de la lejia a tratar, se
debe de conocer el pH de ja solucion pues por medio de tablas empiricas conocidas se
adiciona la canudad necesaria de acido clorhidrico y sulfato de magnesio para que la
lejia esté neutralizada. Se debe cumplir con las especificaciones requeridas para la

glicerina bianqueada por lo que aqui también se debe llevar este control.



46

g. Conductividad

Esta es otra vanable secundaria gue permite en forma indirecta determinar la
concentracion de sustancias en algunas etapas del proceso. Este es un analisis sencillo
y rapido que permite la deteccion de concentraciones muy bajas de manera exacta. En
la etapa de evaporacion es posible utilizar esta variable como un indicador de la

concentracion de glicerol presente en ios condensados.



B. Actualizacion de procedimientos de analisis

. Determinacion del contenido glicerol en letia.

DETERMINACION DE GLICEROL LIBRE EN JABON POR EL METODO DEL
ACIDO PERYODICO — SP! 001

ALCANCE

Este métede es aplicable para la determinacién del pcrcentaje de
giicerol libre en lejias de jabdn. .

PRINCIPIO

Este procedimiento se basa en la oxidacicn del glicerol en soiucion
acuosa y la subsecuente determinacion dei exceso de acide peryédico. En
Este metodo, la muestra de )abon se disvelve en agua, se acidifica y se
remueven los acidos grasoes. Una alicucta de la muestra de glicerina acuosa es
tratada con acide peryddico en exceso; y, mediante la adicién y reaccion del
exceso de yoduro, se libera yode y se titula con una solucion estandarizada de
tiosulfato de sodio. La diferencia entre ia titulacion del blanco y la muestra es
una medida de ia glicerina en esta Gltima.

EQUIPO A UTILIZAR

» Agitador magnético
» Cristaleria general

REACTIVOS

» Acido peryodico

+ indicador naranja de metilo

+ Tiosulfate de scdio 0.1 N

+ Soluciéon de yodure de potasio al 15%
« Solucion acide sulfurico 1,3

METODO O TECNICA DE ANALISIS.

Pesar en un baldn de 500 mL, C.7 gramos de muestra

Agregar 150 mL de agua y 5 mL acido sulfdrico 1:3.

Agregar unas gotas de naranja de metilo hasta la aparicion de una
solucidn rosa.

Aforar con agua destilada y agitar vigorosamente.

Tomar una alicuota de 50 mL y adicionar 25mL acido peryddico.

Dejar en ia oscuridad por media hora.

Colocar en el titlador automatico y tapar las muestras de 1a luz
Seleccionar el programa “Glicercl”, colecar los electrodos de pH sencillo
y el electroede de platino comoe referencia vy titular con tiosulfato de sodio
0.1N.

W

S
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2. Determinacion de Alcahinidad libre

DETERMINACION DE ALCALINIDAD LIBRE COMO Na,0
SPI 002

PROPOSITO

Este SP! permite determinar la alcalinidad libre o acidos grasos libres e
insaponificados como % de Na;O en jabones.
ALCANCE .

Se aplica tanto & viruta y a jabones como producto terminado. No incluye
el procedimientc de analisis para el jabon elaboradoe en fria ni para la crema de
afeitar.

EQUIPO A UTILIZAR

« Titulador automatico

REACTIVOS UTILIZADOS

+ Solucion de acido clorhidrico (HCH 01N

METODO O TECNICA DE ANALISIS

Pesar 1.5g de la muestra dentro de un matraz “Ertenmeyer” de 250 mL.
Agregar 100 mL de agua destilada

Agitar vigorcsamente

Ccolecar en el titilador automatico

Seleccionar el programa “Alc Lelia”, colocar el electrodo de pH combinado
(indicador) vy titular con HCI 0.1N.

Ok N =
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3. Determinacion de Cloruro de Sodio

PORCENTAJE DE CLORURO COMO CLORURO DE SODIO EN JABONES Y
PRODBUCTOS DE JABONES - SPI 003

PROPOSITO -

Determinar el porcentaje de clorurcs en jabones y sus derivados como clorurc de
sodio, por medio del método de Mchr. o
ALCANCE

Aplicable a todas las lejias de jabones y glicerina.
PRINCIPIO

En el método de Mohr los clerures son titulados con nitrato de plata usando
cromato de potasic como indicador. Ei métode se basa en la combinacién de los
iones cromato v a piata para formar un cromato de plata en el punio final, el cual
es ligeramente soluble. Los acidos grascs son previamente removidos por
filtracién luege de fa hidrélisis.

REACTIVOS UTILIZADOS

» |Indicador Naranja de Metilo
» Solucidon estandar de Nitrato de plata 0 1N
+ Acido Sulfurico 1:3

EQUIPO A UTILIZAR

» Vaso de pecipitade, 250mL
« Titulador autcmatico

METODO O TECNICA DE ANALISIS

1. Pesar enun vaso de pecipitado 0.2 gramoes de muestra

2. Agregar 100mL de agua y 2 mL acido sulfurico 1:3.

3. Agregar unas gotas de narania de metilc hasta la aparicion de una sclucion
rosa.

Colocar en el titilader automatico.

5. Seleccionar el pregrama “Sal Lejia”, colocar los electrodos de plata

(indicadar) y el electrodo de pH como referencia y titular con nitratc de plata
0.1N.

e
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4. Determinacion de humedad

DETERMINACION DE HUMEDAD POR METODO DE KARL FISHER
, SPI-004 :
PROPOSITO .

Determinar el porcentaje de humedad, por medio del método de Karl Fisher.
ALCANCE g

Este método es aplicable para la determinacion directa de agua en algunos sdlidos
(jabones de tocador, viruta) y la mayoria de liquidos crganico e inorganicos. No es
aplicable a substancias que reaccionan con el reactivo de Kari Fisher como Na,CO,,
NaHCO,, alcalis, etc o reaccionan para producir agua como dxidos met&licos, acido
barico, aldehidos, cetonas, algunas aminas, etc.

PRINCIPIO

La muestra que contiene entre 50 mg hasta 100 mg de agua es disuelta ¢ dispersa
en Metanol presecado y titulado con el reactivo de Karl Fisher. Las siguientes
ecuaciones representan las reacciones del reactivo de Karl Fisher en soluciones

metilicas.

CH:;OH + SOz + RN {RNH) SO3CH3
Hy0 + |, + (RNH)SO3CH; + 2RN . (RNH)S0.CHs + 2(RNH)!

REACTIVOS UTILIZADOS

¢« Reactivo de Karl Fisher
« Metanol grado analitico

EQUIPO A UTILIZAR

Titulador automatico

METODO O TECNICA DE ANALISIS

Titular 50mL de metanal en el recipiente adecuado de Karl Fischer. >
Agregar de 70 & 100 mg de agua y titular con el reactivo de Kart Fisher.

Agregar cuidadosamente la muestra a la solucion pre-titulada y agitar bien.

Titular con el reactivo de Karl Fisher hasta que el tiltulador automatico encuentre

el punte final

HOnN
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5. Determinacion del contenido de glicerol en glicerina

DETERMINACION DE GLICEROL EN GLICERINA POR EL METODO
DE PERYQODATO DE SODIO - SP! 805

PROPOSITO
Determinar el porcentaje de glicerol en lgjias y glicerinas.

ALCANCE .

Este método es aplicable a ila determinacién del contenido de glicerol en
glicerinas y lejias de jabon. Ei tnmetilenglico!l y otros polialcoholes, en los cuales los
grupos hidroxilo no son adyacentes, nNo reaccionan a temperatura ambiente.

PRINCIPIO

El glicerol reacciona con peryodate de sodio en soluciones acidas formando aldehidos y
acido foérmico. El resultade es una medida de glicerina en la muestra. En este metodo,
la muestra, después de ajustado el pH, es tratada con una solucion de peryodato de
sodio. E! acido formico es titulado con una solucion estandar aicalina, utilizando un
tituiador automatico para determinar el punto final.

REACTIVOS UTILIZADOS

» Hidroxido de sodio, 0.1N (Solucion Volumetrica)
e Hidrdxido de sodic, 0.05N, no estandarizado

e Azul de bromotimol

¢+ Peryodato de sodio al 12%

o Etiienglicol al 50% en volumen

EQUIPO A UTIHLIZAR
s Potencidmeiro
» Agitader Magnético
e Cristaleria General
« Titulador automatico

continda...
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DETERMINACION DE GLICEROL EN GLICERINA POR EL METODO
DE PERYODATO DE SODIO

METODO O TECNICA DE ANALISIS

Pesar en un vaso de precipitado plastico, 0.5 gramos de muestra,

Agregar 25 mL de agua, 3 gotas de azul de bromotimol y 5 mL de Hidroxido de
Sodio 0.05N.

hasta la muestra se torne azul.

Preparar un blanco siguiendo el paso 2. A
AnRadir 25 mL de peryodato de sodio tanto a la muestra como al blanco. Agitar
suavemente y dejar reposar en oscuridad por 30 min.

Agrergar de 1CmL de etilenglicol al 50% y dejar en oscuridad por 20 minutos mas.
Colocar en ef titilador automatico y tapar las muestras de la luz

Seleccionar el programa "Glicerin”, colocar el electrodos de pH combinado v titular
con Hidréxide de Sodio O.TN.



C. Patrones v parametros estandar

Para mantener
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la eficiencia de la planta a su maximo de capacidad se

establecieron parametros que permiten mantener el maximo rendimiento posible asi

como detectar oportunamente cualquier pérdida en el proceso.

RECEPCION DE

Tabla §: PATRONES DE LABORATORIO

GRASAS
Color de indice de indice de | Acidos grasos { indice de
MUESTRA (PIPA) saponificacion | saponificacion vodo libres Titer | peréxidos
SEBO 5 RMAX 16.2-20 30 -353 3 MAX 39-47 1 AMAX
ACEITE 7 R MAX 242-255 19-21 3 MAX 24 - 31 i S MAXN
RECEPCION ACIDOS Y SODA
MUESTRA )
(PIPA/TAMBOR) ANALISIS
Concentracion Densidad
SODA CAUSTICA 16.5-50 152-153
ACIDO
CLORHIDRICO 32-34 116-1.17
ACIDO FOSFORICO 84 - 86 1665-17
PROCESQ DE SAPONIFICACION
Color de
$apo-
MUESTRA Humedad % NaQH % NaCl ! % Glicerol Densidad | nificacion
Tabon A-101 (80/20) 0.1IMAX
Jabon Columna 0.07-01
Jabon Fitling 29 .31 0.64-0.16 0.5
Neat Soap 002-001 |03MAX| 0.6MAX
Sub-lejia Final
(Bombeo) 1.5 MAX 8 23-29 11-1.17
Sub-lcjia Niger 15 MAX 12.-9. 1.3 MAX 1.1-1.15
Salmuera 19-21 1.14-1.145
Sebo/Aceiie Blangucade 10.5-11.5 IMAX




PROCESO DE RECUPERACION DE GLICERINA

MUESTRA | % Glicerina | Densidad % Na(l lmpureza
Subleyia Tratada 1 18 - 26 Po11-1163 1 10.-16.

Lcjia de Alimentacion | 18-26 1 05-15 )2 -8

Glicerina Cruda ler Eva:  38-42 & 1)8-121 | 10 MAX

Glicerina Cruda 7$5-81 123 | 7MAX

Apuade Condensade | 0.05 MAX !

Agua de sellos v Pilcla 0.05 MAX | |

Sal Lavada 0.1 MAX !

Glicering Destilada 99 - 100 | 1.26 0.1 MAX

Licor de Lavado E

Giicerina Blanqueada 99.5.100 | 1.26 0.1 MAX | ninguna

D. Resultados experimentales

1. Materta Grasa

1.1 Contenido de glicerol y #cidos grasos libres en sebo y aceite

Tabla 9: Contentdo de glicerol y acidos

grasos libres en sebo y aceite
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Lote Material Graso % Glicerol % AGL
30/08/2002 Sebo industnal 10.59 1.21
11/09/2002 Sebo industnal 10.85 126
25/09/2002 Sebo industrial 10.76 1.23
01/09/2002 Acelte de palmiste 13.42 241




2. Columna de lavado

2.1 Contenido de ghicerol

Gréfica 2: Grafica de control del contenido de
glicerol en lejia final
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2.2. Contenido de sal

% NaCl

Grafica 4: Grafica de control del contenido de
cloruros en lejia final
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2.3 Alcalinidad

Grafica 6: Grafica de control del contenido de
alcalinidad en lejia final
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3.Lejia Tratada

3.1 Contenido de cloruros

Grafica 8: Grafica de control del contenido de
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2. Glicerina Cruda

3.1 Contenido de glicerol
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3. Ghicerina destilada

4.1 Contenido de elicerol

Grafica 12: Grafica de control del contenido
de glicerol en glicerina destilada
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VHI. DISCUSION

En primera parte de la seccién de resuliados se definen las variables de control
fisicoquimico necesarias para la determinacion de fuentes de perdida en la
recuperaciéon de glicerina A pesar de que existen muchas’ variables claves para
verificar la eficiencia de la planta, se determinG que es necesario conocer en tode
momento el contenido de glicero!, alcalinidad y cloruros en todas las eéfapas del
proceso. Ademas se definen otras vanables come el contenido de humedad, densidad,
pH y conductividad que permiten tener un mejor control en algunas etapas especificas

del proceso.

Para la segunda parte de la seccién de resultados se presentan los procedimientos
de analisis corregidos y actualizados 2 métodos modernos. Los escasos ensayos de
control se realizaban utilizando métodos poco exactos y sin una clara base cientifica.
Estes analisis no proporcionan resultados confiables para el control del proceso, por le
que se trabajé en actuahzar los métodos de analisis fisicoquimico en el laboratoric de
aseguramiento de calidad. Algunas de las técrmcas que se utilizan en la actualidad son
titulaciones manuales con mdicadores de color y mediciones de acidez con papel pH.
Se esta trabajando en implementar técnicas modernas aprobadas y validadas por la
empresa para que los operadores de la planta venfiquen en el momento de manera
exacta el cumplimiento de las condiciones preestablecidas para maximizar el

rendimiento de la recuperacion de glicerina.

La tercera parte en la seccién de resultados presenta un cuadro donde se puede
visualizar los parametros que se deben mantener durante la operacion continua de la
planta. Estos datos estan basados en célculos de rendimiento y eficiencia y permiten ]é
implementaciéon del control fisicoquimico en el proceso. Al tener un rangoe
preestablecido de las distintas variables, es posible realizar ajustes en la operacion en
el el caso que fuera necesario. Los parametros debieron ser ajustades a la velocidad de

produccidon promedio con que se esta trabajando y tomando en cuenta las fuentes de

pérdida que no pueden ser evitadas durante el proceso.

61



62

Aunque las pérdidas de glicerina realmente comienzan con la llegada de grasas vy
aceites a la planta de fabricacion de jabon, v continlian a traves de la fabricacion de
jabon vy la recuperacion de glicerina, se restringird la discusidn a las pérdidas que

pueden ocurrir durante la recuperacion de glicenna.

Es importante tener un diagrama de flujo (Gréfica 4, pagina 33) completo vy
actualizado, representando el flujo de fas masas del proceso que contienen éﬁicerina a
través del proceso de recuperacion. De hecho, el diagrama representaba el flujo
compleio de la ghcerina desde las grasas y acettes cargadas a sapontficacion hasta ia

glicerina destilada trasladada del departamento de glicerina.

En la tabla 8, se observa el contenido de glicerol en sebo y aceite de los Gltimos
embarques de materia grasa utilizados en la planta de jabones. Es de notar que el
contenido de tanto de glicerol como de acidos grasos libres no varia en gran cantidad
en cada lote. Este tipo de comportamiento es de esperar debido a que estos materiales
son de alta calidad. Se puede notar que los limites estan dentro de las especificaciones

requeridas por la empresa.

En la grafica 17, se puede observar la tendencia de contenido de glicerol que se
encuentra en la lejia final La lejia decantada en la columna de lavado contiene una
mezcla de glicerina, &lcalis, sal v agua. El contenido de glicerol se ve directamente
afectado por la calidad de las grasas y aceites utilizados para la produccion de jabon.
El rango establecido de contemido adecuado de glicerol es entre 23% y 29% de
glicerol, dependiendo la efectividad de la extraccion de glicerina de! jabon con

salmuera.

Los analisis efectuados indican que la concentracion de glicerol en la lejia final
permanece en control dentro del rango especificado Segun especificaciones de la
corporacion, se llama proceso bajo control, a todo aquel que tenga por lo menos 90%
de las muestras analizadas dentro del rango establecido. Debido a que el proceso se

encuentra bajo control en esta etapa, es posible utilizar la media como una variable
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para poder calcular la cantidad de glicerina a recuperar. Unicamente durante tres dias
es posible observar que el glicerol presente se encuentra por debajo de las
especificaciones, s embargo, es necesario monitorear regularmente esta vanable
debido a gue es posible que exista una fuente de pérdida de glicerina al permanecer un

exceso de lejia dentro del jabon.

En la grafica 21, pagina 57, se observa la cantidad de alcalis libres en la columna
de lavado. Si bien es cierto que la soda caustica se agrega en exceso, gegim las
proporcienes estegueomeétricas de la reaccidon en cuestion, para lograr la maxima
conversion de la materia grasa, también se han establecido limites de concentracion

del alcali en el producto en proceso.

Se puede apreciar gue ia alcalinidad de lejia final se encuentra dentro de los
limites de control, pues la media se encuenira en el centro del rango, sin embargo es
evidente gue hubo un alte descontrol en el proceso durante un dia. Se pudo determinar
gue la muestra fuera de control corresponde a un arrangue de la planta de recuperacion
de glicerina, lo gue explica este comportamiento. Se pudo observar que después del

alza de concentracion se logrd la estabilizacion del proceso.

En la grafica 19, pagina 56, se puede observar el comportamiento del contenido de
cloruros en la lejia final. El porcentaje de cloruro de sodio indica la efectividad en el
lavado en todos los miveles de la columna puesto gue la solucion de lavado es
previamente preparada a una concentracion constante. Es de esperar que la
concentracion de cloruros aumente en los platos inferiores de la columna, pues el
jabon es insoluble en sclucion salina y la lejia debe tener un alto porcentaje sal

recuperada,

El comportamiento de esta variable permanece casi en todo momente dentro de
los parametros establecidos y exceptuando dos dias donde se observa una
concentracion sobre el Himite inferior v dos dias por debajo del limite recomendado.

La variacion de sal puede afectar la eficiencia de recuperacion de glicerina v lo que
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indica que se debe de verificar constantemente la concentracion de la salmuera

preparada para la solucion de lavado

Es muy importante llevar un control de la concentracion de cloruros que salen de
esta etapa debido a que con esta medida cs posible calcular la eficiencia de
evaporacién  Se establecieron parametros de concentracion distintos a Jos de Jos

bombeos debido a que la lejia final debe ser almacenada en tanques antes de ser
Al

n

tratada con acido clorhidnico v sulfato de magnesio.

Debido a que el rango establecido es mas amplio, se puede observar en la grafica
23, pagina 58, que todas las mediciones se encuentran dentro de especificaciones, Al
medir esta variable en control, es posible obtener un valor real y exacto de
concentracion de sal a recuperar. Se ha determinado que no existe un porcentaje de

pérdida importante en esta etapa del proceso.

Por otro lado, el contenido de glicerol en la ghicerina cruda depende de varios
factores. El mas evidente es probablemente la materia prima que se utiliza en esta
etapa, es decir, la concentracion de glicerol de la lejia tratada. Es importante tener un
alto contenido de glicerol en la evaporacion, pues incide sobre el costo de la energia a
utilizar pues se consume una menor cantidad de vapor para evaporar la lejia. Mientras
méas alta sea la concentracion de glicerina en la lejia, menor sera la cantidad de agua

que debe ser evaporada.

En la grafica 25, pagina 59, se puede observar que la concentracion de glicerol
en la lejia cruda varta excesivamente. El 82% de las muestras analizadas se encuentra
dentro o por artiba de los rangos especificados y el 18% se encuentra por debajo del
limite permisible. La pérdida de glicerna en esta etapa se da principalmente debido a
que la planta esta operando al doble de la capacidad para la cual fue disefiada Otra
fuente de pérdida imporntante es el arrastre de ghcerol durante la evaporacién. Esto
puede ser evitado st se mantienen los evaporadores a las temperaturas, presiones y
nivel de liquido recomendadas Con base en diez afios de operacién de la planta, se ha

calculado que el porcentaje de pérdida en esta etapa del proceso es de casi 2%, lo que
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la convierte en la fuente principal de pérdida en la recuperacion de glicerma. Ademas
de verificar el contenido de glicerol en la glicerina cruda, es recomendable verificar la
conductividad de Jos condensados de cada evaporador para detectar la presencia de

wones de cloruros.

El analisis del contenido de glicerol en la glicerina cruda es necesario para
evitar la pérdida de ghicerina por disuntos factores. El primero es el arrastre, que de
manera similar al sefalado en la evaporacion de lejia, es causado por scbre ebullicion
y ebullicion subita. Para evitar este problema es necesario mantener en todo momento
las condiciones de operacion preestablecidas y asi evitar cambios repentinos. Una
mmerma mas severa es la pérdida de vapor de glicerina en el sistema de vacio La
glicerina deliberadamente es vaporizada y s1 existe un descontrol en las temperaturas
del condensador, una parte de vapor de glicerina puede escapar por el sistema de
vacio. La ultima fuente de pérdida importante es la formacion de pohghcerol y
glicerina monomerica atrapada. Estos se desechan dentro de los lodos de destilacién
pero son de impoeriancia pues afecta el rendimiento de la planta y por ende el costo del
producto final. Se ha determinado que el porcentaje pérdida en esta etapa es de 1%
Enla figura 27, es posible observar que cerca del 50% de las muestras se encuentra

ligeramente por debajo det limite 1deal.

En la tabla 17, se muestran Jos datos medidos por el personal cperativo de la
planta. La densidad es una variable muy sencilla de determinar, pero es un muy buen
indicador de que el producto en proceso posea las caracteristicas de concentracidn
especificadas por la empresa. Al comparar, por ejemple, los resultados de densidades
de Iz glicerina destilada y el contenido de glicerol, se puede observar que existe una
relacion direcia entre estas dos variables.

En el apéndice 3 se enlistan una serie de posibles fuentes de pérdida y las
acciones correctivas que se recomienda para evitar este problema Generalmente si el
problema no puede ser detectado por medio del analisis fisicoguimico se suele
denominar las pérdidas como desconocidas y son aceptadas como implicitas del

proceso. En muchas ocasiones una fuente importante de pérdida es la variacion en las
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condiciones preestablecidas durante la operacion de los distintos equipos. Esto puede
ser evitado llevando un control de datos confiables de las condiciones de operacion
cada cierto uempo seguido de la verificacion por el supervisor de planta para asegurar

el cumplimiento de todas las vanables de control

Por ultimo. en el apéndice S se realiza el calculo del costo de la recuperacion
de 1 Kg de ghcerina destitada El analisis se realiza en cada etapa del proceso de
recuperacion de glicerina y toma en cuema factores como el costo de* reactivos
quimicos que se afiaden al proceso, costo de la energia eléctrica y vapor asi como la
mano de obra El costo total de 1 Kg de glicerina recuperada es de $0.88 mientras que
el costo por Kg de glicerina comprada a un proveedor externo es de 31.15, lo que

implica que es rentable producir glicerina dentro de la empresa.
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IX. CONCLUSIONES

E! proceso de recuperacion de glicerina debe ser controlado regularmente por medic
de analisis fisicogquimicos confiables para mantener el méaximo rendimiento posible en

la planta continua de saponificacion.

WV

»

Los parametros fisicoguimicos como el contenido de glicerol, alcalinidad, cloruros,
humedad y densidad, entre otros, en los puntos estratégicos de control de una planta

de recuperacion de glicerina, permiten mantener el control el proceso.

Los procedimientos de analisis fisicoquimicos como titulaciones con indicador de
color v mediciones de pH manuales, deben ser adaptados regularmente a técnicas
actuales de medicién como titulaciones polenciométricas automaticas para poder
contar con resultados confiables que permitan cumplir con los estandares de calidad

establecidos por la empresa.

Es factible detectar pérdidas en la recuperacion de glicerina y cualquier descontrol del
proceso interpretando la tendencia de los resultados de los contenidos del producto en

proceso.

En la etapa de evaporacion de lejia se ha detectade que existe el mayor descontrol del
proceso, lo que provoca un alto porcentaje de pérdida de glicerina. Se determind gue
la principal causa de esta pérdida es gue la planta estd operando al doble de ia

capacidad para la cual fue disefiada.
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X. RECOMENDACIONES

Aungue se logré mantener en control el proceso de recuperacion durante el tiempo de
duracion del estudio, es necesaric dar el entrenamiento necesario a los operadores de la
planta continua de saponficicacion para que sean ellos los encargados de realizar los
analisis fisicoquimicos basicos de manera inmediata.

o
Es necesaria la modermzacion del equipo actual de la empresa manufacturera de jabones.

Actualmente |z planta estz cperando al deble de la capacidad con la que fue disefiada v es

por ello que existen constantes problemas de proceso.

Es necesario continuar durante un tiempo mas prolongado el control fisicoquimico para la
determinacion de fuentes de pérdida en el procese de recuperacion de glicerina y de esta
manera poder mejorar el rendimitento de la planta. Es necesario implementar otras
técnicas de mediciOn para garantizar que la glicerina sea de grado alimenticio, por

ejemplo espectroscopia infrarroja, indice de refraccidn y anélisis microbiologicos.
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XII. APENDICES

1. FORMULAS PARA LA OBTENCION DE RESULTADOS FISICOQUIMICOS

Contenido de glicerol en lejias

(m! Tiosulf blanco — ml Tiosulf y* N *23 02
Peso de la Muestra

=% Glicering

Contenido de alcalinidad en lejias

m! titulgrire* N *0.04*100
Peso de la Muestra

=% NaCH

Contenido de cloruros en lejias

mi titulanie * N * 0.085*100
Peso de la Muestra

=% NaCl

Contenido de Glicerol en glicerina

(m! NaOH muestra —ml NaOH blanco)* N *9 205 o
=% Glicerina

Peso de la Muestra
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2. DATOS FUENTE DE RESULTADOS FISICOQUIMICOS

Tabla 10

Analisis fisicoquimicos de lejia final

Na. Turno % % NaCl ¢ % NaOH [Densidad

Gliceral | (st 9-12) } (st 0-1.5) [{g/mL)
(st: 23-29) )

1 3 18.69 9.91 1.0%° 1.15
2 1 19.46 946 1.13 1.14
3 2 18.52 979 1.09 1.14
4 1 24.45 9.11 1.11 1.16
5 2 23.05 9.08 1.01 1.14
6 3 2426 947 1.03 1.17
7 1 28.07 12.29 0.95 1.15
8 1 15.99 10.79 1.61 1.16
9 1 27.36 9.71 0.68 1.16
10 2 27.32 9.86 0.68 112
11 3 26.84 9. 44 0.72 1.13
12 1 27.94 10.62 0.73 1.13
13 2 20.22 10.59 0.78 1.15
14 1 26.57 10.41 0.29 1.16
15 2 25.87 10.54 0.26 1.16
16 1 22.15 10.6 0.21 1.15
17 2 22.45 10.69 0.67 1.13
18 3 21.44 10.87 072 1.16
19 2 23.54 10.86 0.26 1.15
20 3 2459 11.29 0.28 1.17
21 1 23.66 11.38 0.24 1.16
22 2 2438 11.26 0.56 1.12
23 3 23.78 10.78 1.68 1.18
24 1 2584 10.43 2.33 1.16
25 2 24.8% 8.96 1.69 1.13
26 3 23.57 7.38 1.21 1.14
27 1 2452 6.19 0.34 1.15
28 1 28.61 11.4 Q.35 1.13
23 2 27.27 11.26 0.42 1.13
30 3 2832 11,88 0.36 1.15
31 1 27 44 11.22 Q.27 1.14
32 2 24 .36 1398 0.6% 1.13
33 3 2536 12.47 0.97 115
34 1 24.02 12.28 1.11 1.14
35 2 23.89 11.59 1.18 1.13
36 3 21.02 11.14 1.32 1.13
37 1 236 11.42 1.37 1.16
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No. Turno % % NaCl | % NaOH |Densidad
Glicerol | (st 9-12) | (st 0-1.5) !{g/mL)
(st: 23-29)
38 2 26 89 11.26 1.32 1.17
39 3 25 8% 11.94 1.02 1.16
40 4 26 44 11.54 1.26 - 1.186
41 1 27.32 10.4 1.2 1.16
42 4 2674 11.38 0.99, 1.15
43 2 28.77 11.78 0.86 1.17
44 3 27.94 12.01 0.77 117
45 1 28.45 13.82 0.65 1.1%
45 2 2852 12.86 0.88 1.16
47 3 26.34 11.56 1.03 1.17
48 1 2422 11.63 1.12 1.16
Tabla 11

Analisis fisicoquimicos de lejia niger

% Ghicerol (0-1.5%)

No.

1 574
2 0.76
3 1.04
4 3.26
5 7.09
6 294
7 3.19
8 7.13
9 3.98
10 7.35
11 3.11
13 502
14 4.26
15 5.37
16 8.44
17 8.39
18 7.94
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Tabla 12

Andalisis fisicoquimicos de lejia tratada

No. % Tratada (18-26) | %NaCl (st 10-16%)
] 18.15 11.63 °
2 22.45 12.06
3 25.05 1183
4 16.49 13.05
5 23.2] 11.61
6 26.83 12.58
7 25.3% 11.33
8 20.62 11.26
9 21.11 12.19
10 21.15 15.1
11 23.29 1132
12 2371 14.23
13 2779 13.03
14 26.20 1172
15 22.57 11.77
16 22.0] 11.6
17 22.42 11.81
138 24.93 11.01
19 26.54 11.78
20 27.26 11.68
21 28.95 11.83
22 22.52 11.43

Tabla 13
Analisis fisicoquimicos de glicerina cruda

No. % Glicerol (st 79.5-81%)
] 72.68

2 80.06

3 80.27

4 §1.36

5 80.32

6 81.61

7 80.17

8 80.48

9 86.47

16 74.23

11 84.95




Tabla 14

Analisis fisicoquimicos de glicerina destilada

=]

oo |1 wn sk —

% Glicerol (st 99-100%)
98 56
97.21
98.1
98 84
99.25
99.5
99 28 "
98.94
89.17

Tabla 15

Analisis fisicoquimicos de glicerina blanqueada

Z
=]

% Glicerol (99.5-100%)
99.75
98.33
98 95
98.99
99.45
99 98
99.5
9g37
98.21
99.85
99.17

Wl lea|-d|{v|w]d|w bl | —

— | —
— 1D

Tabla 16

Control de concentracion de salmuera

Muestra % NaCl (st 19-
20%)

19.13
19.82
20.84
20.26
20.45
20.23
20.79
22.53

QNI WIN =
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Muestra % NaCl (st 19;

20%)
9 19.44
10 19.38
11 18.52
12 18.64
13 20.29
14 19.9
15 24.11
16 19.82
17 19.03
18 17.28
19 17.91
20 19.7
21 19.58
22 18.79
23 19.58
24 21.39
25 21.92
26 21.36
27 20.48
28 21.37
29 20.29
30 22.48
31 20.56
32 20.98

Tabla 17

Densidad de Glicerina en la evaporacion y destilacion

No. Glicerina Cruda Glicerina Destilada
Muestra Densidad (g/mL) Densidad (g/mL)
] 1282 1.26
2 1.29 1.258
3 1.292 1.26
4 1205 1.265
5 1.293 1.267
6 1296 1.267
7 1.289 1.264
8 1.293 1.265
9 1.297 1.266
10 1.28 1.264
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3. FUENTES DE PERDIDA Y ACCIONES CORRECTIVAS

El siguiente cuadro, proporciona una accion correctiva recomendada para las diferentes
causas de las pérdidas reales de glicerina. (Woolatt, 1985)

Causa de la pérdida Accién correctiva recomendada
1. En ¢l Tratamiento de la Lejia -
Lode det filtro prensa.

Verificar ¢l contenido de glicerina del lodo del filtro prensa. Sioes
necesano. estudiar ¢! proceso para mejorar ta hiltrabihdad dgl precipitado

Considerar e 1avado del precipitado mientras éste permanece cn ¢l fiitro.
2. En la Evaporacién

Escapes de la masa del proceso Antes de cada arenque del cvaporador, revisar et condensado cn ¢
cquipo de transferernicia de calor, para deterrunar si hay iones de cloruro.
Arrastre. El arraswre es un problema frecuente y justifica la instalacién de un

detector de conductividad después del separador de arrastre v antes del
sisterna de vacio. El detector percibe la sal que acompafia a la ghcenna
cn ¢l matenal arrasirado.
Los evaporadores estan disefiados para ser operados a tas lemperaluras ¥
presiones recomendadas, v los miveles recomendados de hiquido cn cl
evaporador.

Sobre-chuliicion. La sobre-ghuilicion de espuma o liquido puede deberse a:
- Mala calidad dc la lejia tratada.
- Cambios cn el contenido de agua de ta icjia tratada alimemada al

evaporador.
La accion correctiva de eslo es obwia.
Ebulhicidn Subita. La ebullicion subua del liguido es usuaimenie el resuliado de caimbios

repentinos ¢n la temperatura v/o pres:ion absoluta de operacion. Es
importante recordar que s la presién de operacion sube repentinamente,
la velocidad de cvaporacion cae rapidamente y el calor suministrado para
evaporar ¢l agua, se acumula en el liqwdo del evaporador. Entonces.
cuando la presion de operacidn regresa rapidamente a lo normal, ¢l calor
acumulado cn el liquido se disipa cn un estallido de vapor como una
exptosion que envia el liqmdo fuera del evaporador, a través ded
separador v hasia ¢l ubo de cola donde se pierde.

La accidn correctiva de csto ¢s obvia.
Vapor d¢ Glicenna perdido

A medida que la evaporacidén continiia hacia el punto donde el liqudo
remanegnte alcanza la composician de glicerina completamente cruda, la
concentracion de glicerina del vapor es relativamente baja. S1 la
evaperacion sc continia mas alla de este punto, la concenlracion de
glicerina de! vapor aumenia rapidamente va que es una funcién
exponencial de la concentracion de ghicerina def liquido remanenie

Se puede evitar csta peérdida de glicering operando a las condiciones

. .p -
preestablecidas. de mancra que la evaporacién se lermune cn ¢l punio
adecuado.

Descomposicidn iennica de la
glicerina.



4. En 1a Destilacién
Arrastre. sobre-cbullicion v
cbullicion sabua

Vapor de glicerina perdido al sistema
de vacio

Esterificacién con acidos
£rasos o jabén

Lodos del destilador compuesto
principalmente de polighcerol
v glicerina monoménca atrapada
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La Irteratura cientifica mas vigja ¢nia la descomposicion termuca como
una causz de pérdida de gheerina duwrame la cvaporacion. si la
lemperura de operacién es muy alta.

Es muyv dificil medir la severidad de esta pérdida, de manera que cs
mejor lomar und sunple accion preventva siempre operar dentre de fos
nuirgenes de lemperaturn vopresion absoluta preesizblecidos. S1oel
evaporador no puede ser operado dentro del margen prescrito de presion
absoluta. pura compensar no se debe aumeniar la tempertura de
operacion. Mas bien, cnconuar 12 causa del problema de vacio. v
corregrrlo.

La mayoria de las recomendaciones para ehiminar ¢l ammastre. ia sobre
cbullicidon v la cbullicidén sabna en la Evaporacidn, descritas antes, sc
aplican también a la Destilacion; a saber:

- Operar a las condiciones preestablecidas.

- Asegurarse de que }a materia prima para esta ctapa del proceso (en este
caso ghicerina cruda) es de buena calidad.

Ser especialmente cuidadoso cn evilar cambios repenuinos cn las
condiciones de operacion.

Esto puede ser un problema mucho mas severo, en fa Desulacién que en
la evaporacion, porque la glicerina se esta vaponzande deliberadamente

Las icmperaturas dc operacidn precsiablecidas para el enfnamacnio de los
res condensadercs del destlader, fueron scleccionados de mancra que a
las condiciones de operacion de! destilador prescntas (lemperatura.
presidn v velocidad de alimentacion), esencialmente no escapen vapores
de glicenina al sistema de vacio. Por lo 1anto, la principal accion
correctiva ¢s operar a las condiciones de disefio. S no se pucden lograr
eslas condiciones de operacion, hay que encontrar las causas v corregir
los probiemas en lugar de operar bajo condiciones no usuales.

Es importante inlubir la cstenfiecacion por medio de la adicion de un
alcall, preferiblemente un alcal: moderado, a la glicerina cruda que se
ahimenta al desulador y al desulador mismo. La severidad de la perdida
de gheerina puede scr determinada midiendo el comenido de éster cn ¢l
destilado.

La accidén correctiva ¢n este case ¢s agregar alcali a la ahmemacion del
destilador v al destilador.

~

La formacion de lodo en ¢l destilador es un problema tan scvere que no
s¢ requiere nvestigar para determinar sioexiste o no pérdida conocida.
Sin embargo, se¢ nccesitan los datos de la cuenta de glicenina para
determunar la magnitud de las pérdidas debidas a la formacidn de
polighicerol v ¢l arrastre de gheenina monomérica.

Entonces, a medida que se hacen intentos para reducir la canudad de
lodos se debe de medir ¢} progreso en la inhtbicion de fa polimenzacion
separado det progreso en fa vaporizacién de mas mondimero,



Productos volatiles de la
deshidratacion de iz glicenna
como acrolcing

7S

Aungue no ©s precisamente un proceso quimico exacto. es suficiente para
la tarea de reducir Iz pérdida de glicenna en los ledos, analizar los lodos
para determminar su contenido de glicenna, por medio de ambos métodos
c! métode por dicromato v ¢l método por peryodato y iratar 1os resultados
COmO se muesta en sepuida.

% de glicerina monoménca = % glicenna por el métode per pervodato

% de pohiglicerol =% ghicerol por el Método por dicromato, menos ¢l %
ghicerol por el Mctodo por pernvodate

l

Mantener 12 masa cn desulacion ligeramenie alcalina gon un dlcah
moderado v agregar Na,EDTA al destilador antes de la deslilacion
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TOLERANCLA DE PERDIDAS

Es evidente la importancia economica de satisfacer las tolerancias de pérdida de la
corporacion en el proceso de recuperacion de ghceerina (y las especificaciones de la
corporacion sobre la glicerina en el jabon humedo) La siguiente tabla contiene las
tolerancias de pérdidas, desafiantemente bajas v obtenibles, recomendadas por la
corporacion, en las etapas del proceso de recuperacion de la glicerina, Partiendo de estas
consideraciones sobre las pérdidas de glicerina en el proceso, se puede deducit'e! dificil
objetivo de la empresa para obtener eficiencias con bajas tolerancias de pérdida en ia

recuperacion de la glicerina.

Tabla 18: Tolerancia de pérdida en la recuperacion de glicerina

Etapa del proceso Tolerancia de pérdida %
Tratamento de la lejia 03
Evaporacion 1.0
Destilacion 3.0
Acabado insignificante

Considerando la cuestidn de las pérdidas de, se puede apreciar que:

» Enlaetapa de tratamiento de la lejia las pérdidas deben de ser pequefias a pesar de la

pérdida inevitable de glicerina en el lode del filtro prensa.

e En laetapade evaporacitn las pérdidas son algo mas altas, inevitablemente, ya que se
vaporiza el agua en la lejia tratada mientras se esta procurandoe evitar las pérdidas de
glicerina debido al arrastre, sobre-ebullicion, ebuilicion subita, la vaperizacion de ]a;
glicerina, y descomposicion. La experiencia indica, sin embarge, que con base

abscluta, las pérdidas de la etapa de evaperacion no deben ser necesariamente altas.

» Enlaetapa de destilacion sin embargo, las pérdidas seran substancialmente mas altas

que en otras etapas del proceso porque la glhicerina debe de ser vaperizada y, ademas
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de los arrastres y otros problemas menores de destilacion delineados, la alta
temperatura requerida para vaporizar la giicerina también promueve una seria

descomposicion de esla.

e Enlaetapa de acabado. Las pérdidas deben ser imsignificantes.
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5. COSTO DE RECUPERACION DE 1 KILOGRAMO DE GLICERINA
GRADO ALIMENTICIO

Es importante determinar de forma exacta el costo de la glicerina para estabiecer la
rentabilidad de la planta de recuperacion. pues si el costo de operacion de la planta
implica un precio muy alto, es positle que sea mas econémico comprar glicerna a un
proveedor externo que producirla en la empresa. Se deben resumir las fuentes v
magnitudes de las pérdidas de glicerina durante el proceso de recuperagién y por

consiguiente verificar y ayudar efectivamente a maximizar el rendimiento.

Dependiendo de las distintas composiciones de la lejia final se obtiene glicerina
destilada grado alimenticio. El proceso de recuperacidn de glicerina consta de varias
etapas v tiene un costo. El costo de produccién de 1 Kg de glicerina depende

directamente de la calidad de la lejia.

La implementacion del control fisicoquimico en la planta de recuperacion de
glicerina es importante para verificar la calidad de la lejia, pues dependiendo de su
contenido, aumentara o disminuira el costo de recuperacion. Un ejemplo de estos
factores es el contenido de glicerol en la lejia final. Si el contemdo es muy bajo,

implica que hay mas agua que evaporar y e} costo sera mayor.

£l costo de 1 Kg de glicerina se presenta segin el programa SAP, donde en el
madulo de finanzas se puede obtener el costo por kilogramo de glicenna per etapa.
Los costes incluyen gastos de administrativos, mano de obra, costo de quimicos,
consumo de vapor v consumo de energia eléctrica. El costo de la implementacion del
control fisicoguimico propuesto no esta incluide en el programa por lo que debe de ser

afiadido al costo 1otal de SAP.
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Proyecto Implementacion de anélisis fisicoquimicos:

Se necesitan dos operadores para poder realizar los analisis fisicoguimicos
correspondientes para controlar todo el proceso de recuperacion de glicerina. El analisis
fisicoquimico debe ser una funcion adicional que deben realizar los operadores de la
planta por lo que no es necesario conlratar a una persona adicional para realizar esta
funcion. Se debe tomar en cuenta el costo de cristaleria y equipo ademas del costo de tos
reactivos quimicos correspondientes. Los siguientes costos son calculados con tin tipo de

cambio de Q 0.78 por $1.00.

CANTIDAD DESCRIPCION COSTO  DOLARES COST0
NECESARIA > QUETZALES Q

1 Balanza de Humedad 625.00 4. 87500

5 Probetas 100 ml 11.C0 85.80

0 Buretas 100 ml 63.75 48725

2 Buretas 50 ml 57.50 448 50

2 Buretas 25 ml 53.75 419.25

5 Balones de aforo 500 m! 5065 395.08

2 Balones de aforo 250 m! 11.95 83.18

2 Pipetas Serologicas de 10 mi 1.53 11.94

2 Pipetas Seroldgicas de 50 ml 9.69 75.56

1 Espala con mango de madera 9.31 72.64

10 Agiiadores Magnglicos (pastilla) 32.06 250.09

8 Beacker de vidrno 250 ml 13.88 108.23

1 Picnémetros de S0 ml £61.13 476,78

2 Perilla de sucidn 6.75 52.85

Total 1,007.94] 7,861.94
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La cristaleria v el equipo tienen una vida util de aproximadamente dos anos, pues si se
producen 60 000 Kg/ mes, en dos anos se producen 1 440 000 Kg de glicerina. Por lo

tanio:

S1007.94/1440000 Kg glicerina =5 0 0007/Kg=Q 0.00546/Kg

Ademas, el consumo de 4cido clorhidrico, mitrato de plata y tiosulfato de sodio segin
ia frecuencia de analisis especificada es de 250 g de AgNO; y Tiosulfato de S&dio Y se

consumen tres litros de HC) al afic. Por 1o tante en un mes se tiene que:

250 g AgNO: /12 meses * (Q 450/ 25 g AgNO3) = Q 375 mes = $ 46.87
250 g Tiosulfato /12 meses * (Q 230/ 500 g Tiosulfato) = Q 9.58 mes =$ 1.20
3L HCL/12 meses * (Q150/1 HCI) = Q 37.5 mes = § 4,69

Total en un mes = 5 52.76

Costo: § 52.76/ 60000 Kg ghcerina = $ 0.000%/ Kg=Q. 0.00702

Costo total del proyecte = § 0.0016/Kg de glicerina producida=Q. 0.01248/Kg

Inversion total para la implementacion del control fisicoquimico:

Equipo y cristaleria = § 1007.94 cada dos aftos = $ 503.97 al afio= Q.3930.97
Reactivos quimicos = $ 52.76 cada mes = § 633.12 al afo= Q4938.34

inversion total = $ 1137.09= Q 8869.3 1

Costo beneficio del proyecto:

El proyecto busca incrementar la eficiencia total de la plata de recuperacion de
glicerina de 95 7% a 98% por lo que se aumentaria la produccion en 1380 Kg al mes o

un .
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Beneficio = 1380 Kg glicering * Q 5.106/Kg = Q 7046.28 al mes= S 880.785 al mes

Proyecto Implementacion de analisis fisicoquimicos:

Glicerina Producida en la Planta (segun SAP) sin el provecto: Q5.106/Kg

Glicerina Producida en la Planta Después del Proyecto: Q4.989/Kg

Glicerina Comprada (segin SAP): Q10,169 por Kg

Diferencia en coste Antes del Proyecto Q10.169-005.106= ()5.063 por Kg.

Diferencia en costo Después del Proyecto Q10.166- Q4.986=Q5.18 por Kg.

Ahorro anual por adquisicion de un Kg de glicerina producida en la planta de

saponificacion después del proyecto :

Q 5.18/Kg glicerina * 61 380Kg/mes * 12 meses = 3 8153808 =$ 476 922.6

Tasa Interna de Retorno para el proyecto:

Beneficio anual Duracidn
Provecto Inversion (8) (O] provecto TIR
Implementacién ctrl
fisicoquimico 1137.09 | 4769226 2 aflos 0.002

La inversion inicial del proyecto se recupera en la primera semana debido al ahorro en

el costo de la glicerina.
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6. Graficas de control segiin balances de masa del departamento de

produccion.

Grafica 14: Produccion de glicerina en ano en curso
PRODUCCION DE GLICERINA

ANQ 2002
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7. NOMENCLATURA QUIMICA

Dos términos, cada uno con un significado especifico, son utilizados en la industria
para describir la sustancia quimica producto dei proceso de saponificacion.

"Glicerina”- Sustancia organica liquida, incolora y viscosa extraida de los cuerpos grasos
v
[

por saponificacion.

"Glicerol"- Utilizado para identificar el material hipotético 100% puro. Es el componente

principal de ia glicerina.

Sin embargo, en la industria en donde esta sustancla quimica se recupera a partir de
grasas y aceites saponificados, no es necesario ser tan exactos en la terminologia quimica,

y solo término glicerina es frecuentemente utilizado con ambos significados.
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8. PROPIEDADES QUIMICAS

La plicerina es un trniel, es decir, es un alcohol que contiene tres grupos alcohélicos
"OH" Excepto en reacciones con fuertes apentes oxidantes, es susceptible a la oxidacion
solamente por catahsis a altas temperaturas. No es acido, nit basico, y por consiguiente no

es COITOSIVO. .

Debido a que es un alcohol tnifasico, puede sufrir las reacciones usuales de esta clase
de substancias quimicas, incluyendo estenficacién vy deshidratacion, reacciones
importantes que hay que controlar durante el proceso de recuperacion, por razones gue se

expiican en seguida.
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9. PROPIEDADES FISICAS

Punto de ebullicion: El punto de ebullicion es muy alto, casi 290°C a presion atmosférica,

con descomposicion

Punto de Fusion: El punto de fusién de glicerina de alta pureza es sorpresivamente alto, es
casi 20°C, pero puede provocarse la cristalizacion solamente por sobreenfriamientio a una
temperatura mucho mas baja durante un pericdo de tiempo largo. Significativamente, el
punto de fusién se baja considerablemente por pequenas cantidades de agua y Otros

diluyentes.

Presion de Vapor: La presion de vapor de la glicerina es baja, debido parciaimente a la
umoén intermolecular el hidrogeno a través de tres grupos "OH." Debido a su baja presion

de vapor, la glicerina no tiene olor.

Solubitidad La glicerina es completamente soluble en agua y en alcoholes de bajo peso
molecutar. Tiene una solubitidad limitada en otros solventes organicos polares, tales
como esteres, cetonas y éteres Es esencialmente insoluble en solventes no polares como
los hidrocarburos. La presencia de sal en mezclas de agua y glicerina, como en tas lejias

gastadas, no tiene efecto sobre la mutua solubilidad de ia glicerina y el agua.

Higroscopicidad: La glicerina es alamente higroscépica. Puede absorber agua hasta cas

el 50% de su peso
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10. LA DEGRADACION MICROBIOLOGICA DE LA GLICERINA

La estructura quimica de la glicerina y algunas de sus propiedades fisicas la hacen
susceptible a la degradacion quimica Tiene uniones carbono-oxigenc y carbono e
hidrogeno, es soluble en agua, no es ni base ni acido. Por esto, la glicerina es una

fuente de carbono hista para el metabolismo de los microorganismos.

Las instalaciones para el almacenamiento de las lejias que contienen ghcernina se
encuentran sucias frecuentemente, los tempos de almacenamiento  son
generalmente largos, v las temperaturas de almacenamiento son por lo general
muy alias. La suciedad y diversos deshechos contienen una gran poblacion de
microorganismos, y las condiciones de aimacenamiento son ideales para su
propagacion. Y cuando la lejia contiene glicerina, los microorganismos en realidad

se propagan usando a la glicerina como substrato.

Un producto de la degradacion de la glicerina es el trimetileno glicol (Z.3-
propanodiol, TMG) Abreviadamente, esta degradacion se puede expresar

guimicamente de la manera siguiente.

CH;}_OH - CHOH - CH;OH —"'CH;)_OH - CHQ - CH;}_OH

menos Oxigeno

Durante la degradacion se forman subproductos gaseosos, aunque no se debe
asumir por la ecuacion anterior, que el oxigeno gaseoso O es unc de ellos.

Se sabe que la limpieza y el mantenimiento de las areas de aimacenamiente de las
lejyias de glicerina son frecuentemente malos, que muchos tanques de
almacenamiento son destapados, v que los tiempos de almacenamiento sen por lo
general largos y las temperaturas altas, de aqui la preocupacion sobre el asunte de

la degradacion de la gheerna.
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Analisis microbiologicos mandatorios para

glicerina grado alimenticio

MICROBIOLOGICO

! | ESPECIFICACIONE
DETALLE S PROCEDIMIENTO FRECUENCIA
PARA ANALISIS DE ANALISIS
Conteo aerobico total <5300ufc/g QMIC - 0002 ¥ Cada lote
Hongos v levaduras <50 ufc/g QMIC - 0002 Cada lote
Staphylivcoceus aureus negativo QMIC - 0002 Cada lote
Bacilos gram negativos negauvo QMIC - 0002 Cada lote




11. ESPECIFICACIONES DE LA GLICERINA SEGUN LA
FARMACOPEA ESTADOUNIDENSE

El gheerol es el propano-l,Z,5-triol y puede contener una pequena proporcion de

agua.

Descripcion - El Glicerol es un liquido de consistencia de jarabe, transparente,
incoloro e modoro. Higroscopico. Cuando se mantiene por algun tiempo a bajas
temperaturas, puede formar una masa de cristales incoloros, los cuales no se

derriten hasta que la temperatura no llegue a cerca de 20°C.

Solubihdad - Miscible con el agua y con el etanol (96%); ligeramente soluble en
acetona, practicamente msoluble en éter, en cloroformo y en aceites fijos vy

esenciales.

Identificacion - A. Mezclar | mL de Gheerol con 0.5 mL de acido nitrico y agregar
cuidadosamente, sin mezclar, 0.5 mL de una solucidon de dicromato potasico al
10.60% (peso/volumen); se forma un anillo azul en la interfase de los dos liquidos.
Permitir que repose por diez minutos; el color azul no se extiende dentro de la capa
inferior.

B. Calentar ImL con 2g de sulfato acido potasico en una céapsuia de evaporacion,
se desprenden vapores lacrimogenos los cuales ennegrecen el papel filtro

humedecido con sotucion alcaiina de yoduro de mercurio vy potasio.

Acidez - Agregar 0.2 mlL de solucidon diluida de fenoftaleina a 50 mL de una
solucion de Glicerol ai 50% p/v; no se requieren mas de 0.2 mL de solucion 0.1 M

de hidroxido de sodio para producir un color rosado.

Claridad y color de solucién - Una solucion al 50% p/v es transparente.

indice de refraccion - 14702 1.475 ¢/mL
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Densidad relativa - 1 258 2 1 263 ¢/mL

Metzles pesados - Diluir 6 mL de una sclucion de Glicerol al 50% p/v con agua
hasta completar 15 mi; 12 mL de la solucion resultante cumple con los limites de
metzles pesados segun analisis Usar la solucion estandar de pleme {1 ppm de Pb)

-

para la preparacion del estandar

Cloruro — 1 mL de una solucion al 50% p/v de Glicerol, diluidaa 15 mi Eon agua,
cumple con el limite de clorurc segun analisis; preparar el estandar usando 1 mL

de solucion estandar de cloruro (5 ppm de C1) dilutda a 15 mL con agua.

Ester - Agregar 10.0 mL de solucion 0.1 M de hidroxido de sodio a la solucion
obtenida en la prueba de Acidez v hervir bajo reflujo por cinco minutos. Enfriar,
agregar 0.2 mL de solucidn diluida de fenoftaleina, y titular con solucién 0.1 M de
acido clorhidrice. Se requiere un mintmo de 8.0 mL de solucion 0.1 M de acide

clorhidrico para decolorar la solucion.

Compuestos halogenados - A 5 mL de Glicerol agregar 1 mL de hidroxido de
sodio 2 M, 10 mL de agua y 50 mL de catalizador Raney de niguel. Calentar la
mezcla por diez minutos en un bafio Maria, enfriar y filtrar. Lavar el frasco y el
filtro con agua, hasta obtener un filtrado de 25 ml.. A 5 mL del filtrado, agregar 4
mL de etanol (96%), 2.5 mL de agua, 0.5 mL de acido nitrico y 0.15 mL de nitrato
de plata 0.1 M, y mezclar. Cualquier opalescencia que se forme después de dos
mmutos, no es mis mtensa que la producida al mezclar 7.0 mL de solucion
estandar de cloruro (5 ppm de C1), 4 mL de etanol (96%), 0.5 mL de agua, 0.5 mL
de acido nitrico v 0.15 mL de mtrato de plata 0.1 M (35 ppm).

Substancias reductoras - Mezclar 2 mL de una solucion de Glicerol al 50% p/v con
un mL de sclucién de nitrato de plata amoniacal; agregar 0.15 mL de amoniaco 2
M vy dejar reposar poer quince minutos; no se produce ningun color. Calentar en
bafio Marta a 50°C por quince minutos; no se produce ni un precipitade m un

espejo de plata. Puede aparecer una coloracidén marrén o griscea.



S4

Azicares - Calentar 10 mL de una sclucion de glicerol al 50% p/v con 1 mL de
acido sulfurico M, en bano Maria. por cinco minutos Agregar 2 ml. de hidroxido
de sodio 2 M v 1 mL de sulfato de cobre (11) 0.5 M, se produce unz solucion azul
transparente Continuar calentando por cinco minutos en bafio Maria; la solucion

permanece azul v no se produce ningun precipitado.

Cenizas Sulfatadas - No mas del 0.01% después de calentar hasta ia

ebullicion y someter a la ignicion, usar 5 g.
Almacenamiento - El glicerol debe mantenerse en un recipiente bien cerrado.

Preparacion - Supositonos de glicerol.

Accion v uso - Lubricante. Se usa rectalmente en el tratamiento de la constipacion.
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