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El objetive del presente trabaio es la  evaiuacion vy

optimizacitn de la operaci6n oo urné  torrs de swifitacion en

LI IREer Lo ZUCAPEFD., Fanre sarrollarlo ss hizo variar

CUatrd tasas de combustiin de arudre = gifsrerntes flujos de

jugo, toméndnaé CoOmo indicadores e exito, propisdades

caracteristicas del juge (pureza, acidez, pH, suliitos v
transmitancia) y composicion del gas (porcentaje de oxigeno y
de didxido de zzufrer.

De loz resultados ﬂhteﬁimua e dedﬁ:a que @l cambilo
entire purara v contenide de sulfitos para @l juago diluaido v
sultitado sigue el mismo patron: aumenta com el fiudpd de
jugo.  Fare scidez, pH oy tranemitancia, no se  obtuve ur
patraon de comportamisanto de%iniﬁas ¥ s vAariacion Futes
insigniticante.,

1

Se encontrd que a tasa de combustion de azufre sptima

para la torre de sulfitacion se encuentra entre 70 vy 80 ib/hy

para valores de flujo de jugo diluido mavores de % Ton/min,
con una relacion liguidosgas de 234, Esta condicidn dptima
corresponde a ia mayvor purificacion del jugeo, clarificacion ¥
absorcitn de didxido de azsufre (emision minima en los CAGES ] .

A flujos mayores de S Ton/min =e obtuvo una constancis en

la absorcion de didxido de azufre, indicador de la capacidac




maxima de dizelo de la torre.
Adicionalmente se estudid =1 horne de combustién ce

azufre por las repeErcusionss de éste en el proceso.




i TMTRODUCCION

El procedimiento de sulfitacicon es de us0 generalizado 2o

la Fabricaciosn de azicar blanca eara slarivicacidn v

puriticacion del jugo de cafia. Ern @l proceso, S5 pone an

contacto el jJuge dilunide de caba con 21 gas de didwxido de

arutre, con el fin de transformar sustancias coloranitzs del
Jugo para facilitar la elsboraci6n de azacar Dianca.
Ei presente trabajo consistid an un esthudis de evaluacion

y optimizscion de la operacion de una torre de suiritacion en

LU In@Enilo  axucsrero  guatemal teuo. La  intormaciin  ous s

-

presenta ez representativa de la zafra 21/92 (lengro-mayn dea
19332y . |

Fara la evaluacion y optimizacion se hizo variar @i fiuso
cie Jugo diluioo entrando a la tmwwé. g diferentes tasas e
combustion de azufre. LIS indicammreg e &nito %m@ton
indirectos, ya que se refiarsn a pwmmxmdadﬁg del juso dilwide
y sulfitado ( pureza, acider, pH, sulfitos y transmitancial v
a composiciones del gas que entra v sals de la torre 4 Oa ¥
G0m). Azimismo, se midieron otras propledades del arregio de
sulfitacion para caracterizar la torre vy conparar con vaLores
indicados en la bibliogratis. \

La importancia del frabajo radica en sue la sulfitacion
tiene repercusiones importantes en etapas posteriores del

proceso (p. i. defecacion, coccion  de  Las masas, @nure



otras) y, Ffinalmente, en la calidad del azdcar (color v
purezal. En la industria szucarera, sin esbargo, no sa le ha
dado 1la ;mportan:xa que merece, ys& sSea por falta de intevés
por la contaminacién industrial (emision de gases de diénido
de azufre!, por carecsr de medios téonicos de contrel, por
descuido y/o0 desconocimiento.

Igualmente importante es el factor econbmico, ya que la
sulfitacion, ademas que ees un rubto importante en 1ia
produccion de azdcar blanca, tamhiéﬁ influye en el consuma de
atros productos quimicos Pfa 8Ja cal, utilizada en lia
alcalinizacién del jugo, etapa posterior a ia sulfitaciﬁn):

Lo interesante del proceso radica en la complejidad de
laz reacciones involucradas, al namero y diversidad de las
variables consideradas yv a la variabilidad con que éstas se

presentan.
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I1. « _DBJETI?GS
Objetivo Beneral

1. Determinar las condiciones dptimas de operacion de la
torre de sulfitacian, usando como criterio

propiedades del jugo y composiciétn de gases.

Objetivos Especificos

1. Controlar las tasas de combustitn de azufre, variando

la caida de presion total de la toree.

2. Establecer la tasa de combustisn de azufre Gptima,

para cada flujo ds jugo.
S Determinar si existe un flujo éptimo para la columna.

4. Determinar la dependencia del escape (emision) de
ditxido de azufre, con base en la tasa de combustion
de azuwfre y flujo de jugo diluido, con el objietivo de
hacer minima la emisién para una calidad dada de

ARUCAR.



ITI. MARCO TEORICOD

El procedimiento de sulfitacion ha sido empleado por anos
en la clarificacién del jugo de cafa., particularmente en la
praduccion de azdcar blanca para consumo directo. %Se utiliza
sin embargo, en menor proporcion, para la produccion de
azacar cruda,

Los procasos (wE=3 sulfitacitn estan suistos a muchas

eadificosiones.  Las vAPrLGoloNes pusdHen incluir las
Bigalanies:
1 Moe? Y - gpuionss en ‘a neouEncia de  adicién de cal vy

difnic de azufra (80 (encalando primero, sulfitando
civers, adicidn siculian=za de cal v gas, procedimientos

fracoionados) .
2a Mocificaciones de cemperatura (sulfitando en frio o

caliente, calentamrisnto en stapas).

F. Adicibén de reactivos (batch, continuos, con adicion Ya

sea manual o autceidtical. (1)

Aunaue estas variablas permites mruchas combinaciones, en
Guaterala v Ceniroamerica s= aplica mas  comanmente ia
Suitivacidn o AT . &0 Trif; antes de alcalinizar
it fode pracidnl. BErn esta altima modalidad, el gas de
difsive de azufre s2 hace pesar en contracorriente con el

st Frios utilizands wna ftorre de platos o columna de

guafliianitsn, hecha de maderz (cedro o similar!, =n la que el




£y

gés es succionado .desde el fondo de la torre a través de
cowtinaﬁ‘de jﬁgo, por medio de un eyectbf-de vapor. (2)

Las. condiciones de contacto del gas debeﬁ ser tgie% qﬁg;
la acidez varie de 3.0-4.0 ml _OH- OJIN para 10 ml de jugo, el
pH de 3.8-4.%, Seguido se hace una alcalinizacién a un pH daf
6.8 a 7.2 v se calienta a una temparatura de 100 a 10§°C,
para después efectuar una decantacion. Una sulfodefecacién es
aconse jable cuando la cana contiene muchos azicares
reductores o ha fornado dextranas. ()

A. Accion del anhidrido sulfuroro (50z) sobre el jugo.

Las principales propiedades y acciones del didxido de
azufre sobre el jugo se presentan a continuacién.
1. Acciotn purificante.

Al aplicar al anhidrido sulfuroso se {forman MASAS

voluminosas de floculos que sedimentan por conveccion

‘debido a diferencia de densidades. Los precipitados

formados son, principalmente, materia organica. (4)

2. Accidon decolorante.

Be debe principalmente a su propiedad reductora, basada

en la liberacitn de hidrogeno. (4)

Zerban indica que el efecto decolorante obtenido es

probablemente el resultado de la reaccion del diédxido de

azufre con los azdcares reductores, blogueando la funcién

carbonilo, esencial para la formacion de caramelo vy




maelanoidina. La decocloragion del jugo es tenporal. puss
el Jugo sulfitado espossto &l &dre S OHoWrsoe ﬁmw

aoxidacion. Agimismo praviens o disminuye la formacion s

color &n etapaﬁ paﬁteriﬁﬁﬁa el proceso, évﬁﬁmwaﬁiﬂru v
cristalizacidn. (&3

Aceion fluidificante.

El &dcido sulfurosoe credoacs la viscosidad del jugo poe la

precipitacion de cierios coloides y Jraccionamiento de

algunas =ales de cal, sejorando la decantacidn y la
calidad del g para avaporasiin Y cocimianto,

produciendo de esa forma, masas més agobtadas. (&) :

Nota: El didxide de azufere ez comdnmente conocido como acido

sulfuroso, pero realmente gs su anhidrido.

4ﬂ

LR
)

Accibtn preservativa.
Siendo el anhidrido sulfurcso un  fuerte antisdéptico,

evita el desenvolvimiento e MiCFOOrgAanismos

perjudiciales. (4)

Acciin precipitante.

Frecipita algunos coloides qus sons :

a) Hidroféhicos: por destruccion dsl equilibrio elécrioo

gque los mantiene an suspension.  Son de naturaleza

inorganica: compuestos de acido silicico, hidrdxido de

aluminio y de hisrro. importante, puss muchos de

ellos son colorantes. (5)



'

b) Hidrofilicos: por eliminacién de moléculas de agua o
'Emk é&&jﬁn del calor. Son  organicos como  la
hemicelulosa, sustancias Hitrmgenadas, émide etc. (4)
c) Ad=s=orcidon: materia stlida con gran area superficial
como @l Josfato de calcio, precipitados de silica,

hierro v aluminio, adsorben los coloides producidos en

la purificacion del jugo. (4)

La accion precipitanteg ocurre por la reaccitn entre
el anhidrido sulfuroso y la cal, dando formacion de una
sal poco soluble en medio neﬁtrn o alcaline, sulfito de
calcio (CaBOx) . 3)

Las reacciones que ocurren durante el proceso son las
siguientes: cuando =21 gas se burbujea en el jugo,
reacciona con agua, formando Acido sul furoso (HS0=x).

2 50; + 2 Held ——-=3 2 HaB0xg —o—-—-x 2 HY + 2 HE0=™
Con la adicion de cal se adicionan iones Ca+#® y 0OH—,

qué a pH bajo, da la formacién de bisulfito de calcio

Ca(HS0x) =, gue es soluble.

CalDH) m =—-=3 Ca*® + 2 OH~
2 OH- + SH* —-—=3 2 Hz0
HSOz~ + Ca*® ——-=-3 Ca(HS0s)=

Al continuar la operacitin de neutralizacion, se

obtiene sulfito de calcio, que precipita.



2 CalHSOw)=s + CalOM) s wam}'E CaShx + M0

Una ihadecuada neutralizacion del 804 por  la ¢al
producird bisulfitm; que &n etapas- posteriores de
concentracion se descompondra dando CaSlx, el cual se
incrustarda en los evaporadores.

Cuanto mas alta sea la concentracion del idn Ca+=® b
50x~%, mas completa serd la precipitacién de a0
despudéds del.cocimiantc.

G. Accidn inversiva.

1 anhidrido sulfuroso puede producir wna. inversion
de la sacarcsa en glucosa y levulosa.

CimHz2044 + Ha0 —w——= CoHiale + CaHizle

La intensidad  de la invarsiﬁﬁ ‘es  funcion del ph,
tiemnpo vy temperatura. Basado 2n esto, se recomienda la
sulfitacidn & baja temperatura, Papidamantax Fara un pH
de 2.8 a 4.0, se debe efectuar la sulfitacidn entre 20 a

20 0. (%)

B. Obtencitn de didxido de azufre.

Generalmente el gas de S0 se genera quemando azufre ()
comercial en una corriente de aire. L& combustidn se realiza
mayormente en hornos fijos, intermiterntes (Figura 1). El

azufre funde a 119 °C a un liquido amarillo claroj a medida

sue aumenta la temperatura, el liguido cambia a un color rojo
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tFigura No. l: Horno de azdufrs ce construccién usual)

Guimicamente, la combustidn cierl azufre an alrea =
representa pors
G 4+ Qg =i Bly + aprox. 7O koal
Si el aire necesario frara ié O LA an FLIE & &
gas  oon Sl% 0 Hla (wvolli, En

estequiométrico, resultaria un gas




hornos conunes, =sin embarago, S8 Sl e L EHOESD

considerable de aire, por lo que el Gas produacido conoden
s6lo & a 14 % S50z, 1la rarte restants siendo onigenos W

nitrdgeno. (2

de la reaccion, oo

For las caracteristicas exotérmic:
necesita que los hornos y tuberias se snfeien continuanante

por camisas de agua, a fin de bajar la temperatura v oan 1o

1"

posible, la sublimaciétnm excesiva (paso directo salido-:

P, ikl

@avaporacion (ligquido-gas & La oue by

AUNGUe 8sEte proceso debe realizaroe para poder efectuar ia

SE Bar axceslvo, a fin de lograr gue todo el

combustion, Ao
naterial se gueme vy po se depousite posteriormente. e R
sublimacion del azufre en las tuberias de gas Ofla 25 causada
por wuna combustion incompleta del vapor de azufre en el
horno. (5

La formacidin de pequefas cantidades de tritsido de azufre
(80:) no se puede evitar ern hornos comunes. Se debe a la
reaccion: |

2 Bla + Qg el 2 S0

La foermacion del 80 s Promueve poar ouna gran concentesgion
de Uz, por una relativa alta tenperatura  del gas v por
catalizadores, p. mj.g‘ﬂxidm de hierro. Es convenisnte que
el aire empleado tenga uwna  humedad bBaja gque  evits  la

deposicion de Aacido sulfarico (HeS0a) (50 +  humedad del




airel!, =n las tuberias v eguipo, reconenddncoss sloo

Yviva coms asente desecante, aungue La cantidad v odrsousng

del cambio  depandersd de  las  condiciones  exishent

iemba,

tomperaturas bajo 200 "0, la tasa de reaccion es ban

quaz praticaments no s forma 3
fAlgunas desventalas gsl B0k son:
1. fDuwalguier S0 gque entra al jugo  se transforma a

sulfato de caelciog (CaBlsy, aumentands el soniénicoo o=

sales de calgio, EINES tendean £ chep o

posteriormente como Lnorustac i onss 4 B

,_-
1]
1

bhio de calor.

superficiss de intercas

de hiseeo Bor fOrMaci

o Dorrosion de parte:

Feo Cualguiess  50=  prodocido s on

anudre, tra o

Argfre =1 Lresm Ao Bajo pars Dornos Comuanss

die azuire.

Sagi Hugot (5. la tesperaturs del horno  debs

Ty

entre JTI0 a a 1s malida

S, guesdando Jm o

spariormente, este gas debe endfriarss a




IV. METODOLOGIA
A. Torre de Sulfitacion

1. Metodologia experimental.

La tasa de flujo se hizo variar de 3.29 a 5.99
Ton/min. A cada flujo de jugo se hizo variar la tasa
de combustién de azufre de &0 a 90 lb/h. A cada tasza
de combustion de azufre se mantuvo constante la caida
de pvesgdn total a lo largo de la torre; ésta varid
de 1 a 1.75 pulpgadas de agua.

Fara cada combinacién de flujo de jugo y tasa de
combustion de azufre, se realiiaron los siguientes
aralisis tanto al Jjugo diluido como al sulfitados
°Brix, °Fol, acidez, pH, sulfitos y transmitancia.
Al mismo tiempo, se realizd para cada Jju=2gn de
condiciones, analisis de dioxido de azufre para el
gas entrante y saliente de la torre.

Ar%liéis periddicos de oxigeno fueron tambieén
vEalltados.

S3e determinaron de igual manera valcores promedio
cxrarteristicos de operacion a cada tasa de

wit2tion de azufre, entre éstos: velocidad del




1.3

gas saliendo de 'lza torre v temperatura del .sg'a\s (en la
camara dé It'ambpl..t-stliﬁn del. hornoy, a la entrada y salida dé x
la ltm'-r'e-n. Igualmente, se midié el flujo y temperatura
del agua que entra y sale de la chagqueta de enfriamiento
de los gases provenientes del horno quemador de azufre.:
Es de hacer notar que el agua de salida de ésta enfriaba
también la camara de combustién del horno.

Finalmente, se realizaron andlisis de control de
c.al:i.dad representativos a dos diferentes calidades de
azufre utilizados a 1lo lawgm de toda la zafra. 8in
embargo, no s@ hizo distincion respecto del uso de un
determinado azufre para un Juego especifico de

condiciones.

Control de combustién de azufre.

La variable medida fue la caida de presién total a lo
largo de la torre, indicada por la diferencia en las
lecturas de dos mantmetros diferenciales, localizados a
la entrada y salida de la torre. La variable manipulada
fue el flujo de vapor al eyector, el cual controla el
flujo de aire, que determina a su ;/ez la tasa de
combustién de azufre. Empiricamente, por observacién
visual, se determint la caida de presi6n total a la cual

s quemaba por cdmpletc una cantidad dada de azufre y se




4,

para casna

Juge ofd Luddo.

‘o determin

Flugso e jusa

t Clenicia cana oy ia
A i6n agre @y LosE molinogs.

t:

amortiguada por wn bangus intsrmedio de

e wn medidor de

tasa de Fludo o

magnético, ®l cual s calibré periodicamente. El wvaloe

de fluin de jugn fuse computado a btravés de ouna

circular de 24 horas. (Ver seccidn de célouwlios).

fnalisis de dioxido de azufre vy oxigeno =n los

Se utilizd el mismo método para didxido de asuafre ¥y

7

oxigeno: absorocisn del gas, poroun Fluddo atymorbern ve,

gquimicaments salectivo. Para  oxigeno, e wbill

solucion original  del analizacor. Fara didgxido de

azufre se utilizo el analizador de O0z, con seolucidn de

cade 26

goda caustica  al vy la ocual =&  resnpls

muestiras aproximacdamantea. El eguipo se calibrd antes da
cada medicien igualandolo & la atmésfera. La muesbra se

succiond colecando sl medidor contracorriente al Flulo de

ibles fugas, yva aue la borre

gages, asegurando sellar po

sE ancontraba al WA L Finalmante, EE Fiizo:
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reaccionar el gas con el fluido absorbente. El
porcentaje de “igeno o diéxido de azufre se leyod
directamente en su escala y correspondié al cambio

volumétrico obtenido.

Muestreo

Jugo diluideo vy sulfitado.

ElL muestreo fue desarrollado por dos operadores,
los cuales recolectaron la muestra en un recipiente
cle acerﬁ inoxidable. La diferencia de tiempo entre
la recoleccion de ambas, no fue mayﬁr de tres
minutos. La muestra de jugo diluido se obtuvo de la
misma linea de éste, antes de entrar a la torre. La
muestra de Jjugo sulfitado se obtuvo del tangue
receptor de éste, en la parte baja de la torre (Ver
Vista No.l, Apéndice C). En la recoleccitn de ambas
muestras se tuvo el cuidado de drenar suficientemente
la linea, ASi COMe de enjuagar el recipientes
colectory, con &1 fin de asegurar representatividad e
integridad de la muestra. La tasa de muestreo fue de
cada cuatro horas. Finalmente, los andlisis se

comenzaron en menos de treinta minutos, luego de

llevada la muestra al laboratorio, para evitar
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posible degradacion de la misma.

Gases que entran y salen de la torre,

El muestreo de gases se.desarralld al mismo tiempo
quea el de ambos jusos; siendo menos periddico el andlisis
de oxigeno. El gas entrante se midié en la tuberia de
gases, justo antes de ingresar . a la torre. El gas
saliente se midid debajo del eyector de vapor (Ver Vista
No.4, Apéndice ). En ambos casos, se tuvo el cuidado de
sellar fugas de aire. Debido a limitaciones de equipo y
a duracion .del analisis (ap%unimadamente tres minutos),
la diferencia de tiempo entre la medicidén de ambos gases

no fue mayor de diez minutos.

Métodos de analisis de laboratorio

1. AnaAlisis de jugo.
a. bBGrados Brix del jugo.

En el refractometro  digital =1=) coloco
aproximadamente cinco gotas de la muestra
homogenizada. Se obtuvo directamente la lectura
de grados Brix y el valor de la temperatura y se

corrigit &l grado Brix por temperatura.
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Grados Fol.

He btomd una musstra dé jugo, a la cual se lm.agﬂegd
0.5 g de subreetato de plomo. B agitt v se dejb
clarificar. Giea Filtro por gravedarl Y el filtrado
obtenido se leyvd en el polarimetro, &n el gue se utilizod
un tubo de 20 om de largo. Se corrigid de acuerdo a la
lectura polarimétrica obtenida. Con esto se obtuvo la

sacarosa del jugo.

Acidez total.

B omiclid 10 mlk de la muestra en un Erlenmayvear. Gea
agregd 28 ml.. clea agua destilada W 4 gotas de
fenolftaleina. Se valord con una solucion de hidedxido

de sodio 0.1 N El wvalor de la acidez: es igual al

volumen del titulante gastado, en mililitros.

Sultitos en jugo.

A S0 mh de la muestra se le agregd 2 ol de acido
clorhidrico 1.0 N vy 1 ml de solucitn de almidoén al O.1%.
La mezcla resultante se tituld con una soclucidn N/L1Ze de
voduro-yodate de potasio hasta el punto final {color
azull. Las partes por millon de sulfitos se obtiensn
maltiplicando @l volumen {(en mililitros) de titulante

gashado, por diex. (Motar wver cédloculos de andlisis en
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seccitn de calculas)

Transmitancia ;Iel Jugo.

La muestra se filtré por gravedad, utilizando para
ésto papel Ffiltro Gauge 224. S pesd 26.0 g de Jjugo
filtrado y se agregd 2Z6.0 g de agua destilada, luego se
agité. A esta solucion se le leyd la transmitancia a 640

nm, calibrando previamente con agua destilada.
An&dlisis de Azufre

A FResiduos de ignicidn.

Se tomd wna muestra de 1.0000. g de azufre en un
crisol llevado a masa constante. S5e  calento
hasta quemarlo vy se enfrid. El residun se disolvid
con 1 mh. de acido sulfdrico concentrado y se calento
fuaertemente hasta la desaparicion de humos blancos.
Luego, con cuidado ‘SE calcind en una mufla a uwuna

-
temperatura aproximada de 800 °(C. te dejd enfriar vy

s pest el residuo con una exactitud de 000001 g.

b. Acidex como porcentaje de acido sulfarico.
En un beaker de 400 mL se pest 100.0 g de muestra

de azufre y se mojd con S50 ml cde metanol neutro. Sea
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agrego 200 ml de agua destilada fresca. Se colocd en
una estufa vy s dejd hervir fuertemente, con
agitacion cada 1% min. Se Filtrd en wun embudo
Buchner y se 1av¢. El filtradc se tituld con una
so0lucion de hidroxido de sodio 0.1 N a un pH de 7.0
con el uso de un potenciémetro. Se corrigié con un

blanco titulado en las mismas condiciones.

£l

Anadlisis de diotxido de azufre (OFCIONAL) .

a. Método Ilodométrico
Se colecta el gas  burbujeandolo en wuna
solucién de yoduro-yodato. El didxido de azufre
y @l acido sulfhidrico reaccionan con el yvodo.
El yodo en exceso se titula con solucién estandar

de tiosulfato de sodio.

D. Modelo de célculos.

1. Torre de sulfitaciodn.

4. Flujo de jugo: variacion leve.

Se tomd el valor de flujo que se observa

directamente.




-
L)

Ejemplo: ver Grafica No. 1é del O8/02/92 an
Apandice B.
Hora 2 0Z2:00 pm

Flujo: 4.52594 Ton/min.

£n

b. Flujo de jugn: variaciin discreta.

Se observo &l mayor y menor valor de flujo para
una misma  hora. Los dos wvalores anteriores sa
promaediaron aritméticamente.

Ejiemplo:Ver Grafica No.l17 del 07/03/92 en Apéndice E.

Hora 2 01:00 am

Maximo: H5.75%4 Ton/min

Mimimo:  4.93468 Ton/min

Mlaximo + Minimo

Flujo = = 0, Reagl
3
Flujo = 3.2482 Ton/min

2. Andlisis de laboratorio.

a. Analisis de jugo.

i. Correccitn de grados Brix.

Los grados Brix observados en a2l

refractometro se corrigieron por temperatura de



ii.

acuerdo a la siguiente ecuacion:

“Brix corr=°Brix obs.+(T-20) %, 00862 (T=*0)

Nota: La anterior scuacitn es valida para los rangos:
—~ *Bfix: 10,1 =~ 20,0

- Temperatura: 20 - 20 °C

(En general, los datos caen en ambos rangos).

Correccitn de grados pol.
L.os grados pol se corrigieron con base en la lectura
polarimétrica obtenida, aplicando =l factor de

correccion de la siguiente tabla.

Grados Fol Factor de
correccion
4. G QL 2470
46.7-50.6 0. 244646
B0 7255, 2 Q. 245641
SRaamno.0 0. 245078
e 157 . 8 0, 24479
BT P59, 9 0, 243985
GO 0-6G.F 0, 24298
H7.0-68.9 O, 24198
&P, 071 .7 L2415
FT2.0475.9 0, 2405
*2TFéal D), RE95

“Fol corr.=lect.pol.Xfact. corr.




iii,

ive

)
kX

Calculo de pureza.

*Fol core,

Fureza = 100

S

il = T B ol |

Determinacion de sulfitos.

Reaccifn quimica de analisis:

S0x + Ig + HplD ———-=3 G044 + ZH+ + I-

e utiliza una solucidn de yoduro-yodato de potasio,

la cual es @
I0xg~ + SI= + HH+ ————3 FTHz0 + Zls

El S0x" ge determina como NaxS0x (F.Eq.=FP.F./2 =
126,047 .
Volumen de mueatra a titular: S0ml.
Titulante: solucion N/126 I-/10x= 0.00724 N.

ppm S50="= = mL I-/I0x~ u 10 (%)

00,0774 meq I/ 10x

(#) ppmSQx—= = mL I-/10x" x ¥

mb.

126.04g S0x—= 1 O00meg 10O00mL 1

W —
-

12
u

2000mey I~/ 10z lg =0 ml -
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E. Egquipo utilizado.

1 Torre de sulfitacidn.

a. Medidor de flujo magnético (jugo)
Marca: Fischer % Forter
Modelo: 10D 1465 CE 17 FD 224
Diametros & plg
Variabilidads: 10021

Frecisidns +17%

b. FRegistrador: Z Flumas
Marca: Fischer % Forter

Modelo: 1240 Circular Chart

c. Anemimstro
Marca: Eurszs
Rango: O-&000 Fie/min
Tiempo de lectura: 4-8 seg

Frecisidns s i

d. Analizador de gases (Fyrita)
Marca: Bacharach

Modelo:s 11-7034



Rango: Om: O-21%; COz: 0204

Termomatros bimetalicos

Marca: ASHCROFT Industrial Thermometers

Rango: S0-350 *F (SxZxl/2 plg)

200700 *F (Sxdul/2 plg)

2 Andalisis de laboratorio

AnAdlisis de jugo

i. Refractémetro digital
Marca: ATAGBD

Modelos RX-1000

ii. Folarimetro
Marca: Rudolph Autopol

Modelao: IIS

iii. PFolarimstro
Marcas Esckman Instruments,
Modelo: A 1088
Rangos O-—14

Frecisiotn: x0O.1

Inc.

T |



iVl

Balanza
Marca: AND digital
Modelo: ER-120A
Capacidad: 120Cg

Frecision: *0.01g9

b. Andalisis de azufre

ii.

Balanza analitica
Marca: Mettler
Modelo: HE8O0

Capacidad: 1&0g

Frecisidon: *0.1mg

Mutla
Marca: Thermolyne
Modelos 10500

Rango: 0O—-1200 °C.

BIBLIOTECA
DE LA

UNIVERSIDAD DEL VALLE DE GUATEMALA




F. Diagramas

1. Representacion en bloque: torre de sulfitacion

Ejemplo: Tasa de combustidn: 60 1lb/h §

Jugo diluido
(Fureza=81.16%) —m———y et 1..50%

Gas
%
19%
78%

Notas

Rango de pureza: Rl
Flujo de jugo diluide: 2.29 Ton/min
' (Ver tabla No.1)

Flujo volumétrico gases que salen: 216 pie™/min

Gazs (Av/v)
850
18.50% O
80,0074 Nz

Jugo sulfitado
(Fureza=82.88%)

(%4 viv}
S0 i) b
O

Ne
(Figura No.2)

Fara fines practicos, la concentracion de Slx se

puede despreciar, como se muestra en calculos.
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V. RESULTADOS Y DISCUSIONES

Frimeramente, se debe mencionar que debido al amplio
rango de varjacibn de calidades de Jugo diluido qgue entra
a la torre (referido a pureza), de aproximadamente 74 a a88%,
fue necesario, para finds de coémputo, dividirle en dos,
llamados R1 y RZ2. Esta divisidon permitié el estudio del
efecto de la sulfitacién a diferentes calidades de Jjugo.

Cabe notar que los resultados de los analisis son
pronedio de por lo menos tres muestras, por lo gue tienen
representatividad de lo ocurrido durante la zafra.

De los resultados de los andlisis obtenidoz se observa
que el pH del jugo diluido se mantiene constante, alrededor
de 5.4, mientras que la acidez del jugo no (varia de 1.0 a
1.9, lo que indica molienda de ca®a, ya sea de diferente
maduracién o de cafa en descomposicitn, debido a su atraso
despues de cortada. Igualmente, la transmitancia del jugo
diluido, variﬁ de 1 a 4% (Ver tablas No. 1-4, Apéndice R).

Fara la determinaci6én de las condiciones tptimas de
operacitn de la torre, se grafict la diferencia (cambio) en
el valor de las variables (pureza, acidez, pH, sulfitos Y
transmitancia) para el jugo diluido y sulfitado, vrs. la tasa
de flujo de jugo diluido que entra a la torre, para una tasa

de combustion de azufre y un rango de pureras dado.




Al examinar las graficas No. 1-4 para 60 y 70 1lb/h de
combustion de azufre, puede observarse que el cambio an
pureza sigue generalmente @] misEme patrén pPara ambas
calidades de jugo y tende a aqmentaw con mavores flujos de
égtg. Se observa al mismo tiempo un comportamiento muy
rarecido entre el cambio de pureza y contenido de sulfitos,
1o que posiblemente indicaria una dependencia entre ambos vy,
Enr cohaig#iénte, en la eficiencia de operacién de la tarre
defsuffitacién.

Parea?ﬂewiﬁﬁér un optimo de operacién comin para la torre
en particular ?baaadc en los cambios similares para pureza Y
sulfitos), para ambas tasas de combustion, alrededor de 4.4
Ton/min. Fara 70 1lb/h de combustion de azufre, se observa,
asimismo, otro maximo, para flujos de jugo mayores, alrededor
de & Ton/min.

Ahara bien, para las tres variables restantes: pH, acidez
y transmitancias; no se obtuvo una variacion significativa,
siendo su cambio correspondiente, ligero y constante. Cabe
notar, sin embargo, que la dispersion de los datos excluye la
certeza de alguna tendencia.

Se grafictd ademés wl cambio en dos de las variables mas
significativas (pureza y sulfitos) ves. flujo de jugo diluido
para las cuatro tasas de combustion de azufre y ambos rangos

de puraza.



Diferencias en Variables

Diferenclas an Variables

Grafica No. 1
DIf. Varlables vrs Flujo (S:60ib/h; R1)
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Grafica No. 2
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Diferenclas en varlables

Diferencias en Variables

Grafica No. 3
Dif. Variables vrs Flujo (S:70lb/h; R1)
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Grafica No. 4
Dif. Varlables vrs Flujo (S:70lb/h; R2)
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Se eligié el cambio de pureza de jugo (sulfitado menos
diluide) como una variable representativa para la evaluacion,
debido a la accién purificante de la sulfitacion sobre el
jugo (corto plaze). Adicionalmente se eligid el contenido oe
sulfitos, por su importancia en la clarificacidn del jugo
{(largo plazo), ya que entre mas alta 2% su concentracitn, mas
completa es la precipitacion de sulfito de calcio despues dal
cocimiento.

Despues de analizar las graficas No. 5-8 para el cambio
en pureza y sglfitoa, a ambas calidades de Jjugo, s deduce
que desde el punto de vista tanto de purificaciin como e
clarificacion, seria aconsejable trabajar con tasas de
combustion de azufre entre 70 v BO 1lbh/h, a fluios mayores de
5 Ton/min.

También se graficd el porcentaje de absorcion de S0z vrs.
flujo, para las dos calidades de jugo (Ver Graficas No. 9 ¥
10). De los resultados obtenidos se observa que al aumentar
la tasa de combustion de azufre para un flujo determinado,
generalmente se aumenta el porcentaje de absorcion de dioxido
de azufre, hasta un maximo alrededor de F0%L. Fara ambas
calidades de jugo, el maximo de absorcién se alcanza a flujos
mayores de 5.0 Ton/min, luego de lo cual se mantiene
constante. Esto a su vez, concuerda con el maximo cambio en

pureza y sulfitos, discutido anteriormente. Fara mantenesr



Camblo en pureza (%)

Cambio en pureza (%)

Grafica No. 5
Cambilo en pureza vrs flujo de jugo (R1)
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Grafica No. 6
Cambilo en pureza vrs flujo de jugo (R2)
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Camblo en sulfitos (X10) (ppm)

Cambio en sulfitos (X10) (ppm)

Grafica No. 7
Cambio en sulf. vrs flujo de jugo (R1)

5.0
—a—
T.C.=60

45
——
T.C.=70

4.0- —h—
T.C.=80

3.5 \ S
T.C.=90

3.0

2.5

2.0 T T T T T T

3.0 4.0 5.0 6.0
35 4.5 5.5 6.5
Fiujo de jugo (Ton/min)
Grafica No. 8
Cambio en sulf. vrs flujo de jugo (R2)
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% de Absorcion SO2

Grafica No. 9
% de Absorcion SO2 vrs Flujo (R1)
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este flujo, se pusde recirgulsar clisrto porcentalie de jugo
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cerrar, con 1o cual las condiciones de un busn proceso de
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combustion son seriamente interferidas, por interrumpirse el
suministro de aire y por colocar azufre frio al horno. Esta
alimentacidn intermitente tiene, consecuentemante, la
desventaja de variar marcadamente la concentracién del gas, a
no ser que el azufre sea colocado fundido, lo cual indicaria
la necesidad de wna modificacion a la unidad o el cambio por
otro horno de mayor eficiencia (par ejemplo, un rotativo).

Fruto de esta mala combustién (bajo %“S0L), el PH v la
acidezx del Jjugo sulfitado obtenido (4.7-5.03; 1.3-2.3% ml 0OH-
0. 1N} se encuentra muy alejado de los valores esperados por
la teoria (<45 Z.0-4.0 ml OH- O.1N), 1o cual indica otro
problema del arreglo de sulfitacitn.

Al observar el comportamiento hidraulico de la torre (Ver
grafica No. 11), se observa una linealidad entre sl tiro de
la torre y el flujo volumétrico de los gases de salida, lo
cual indica muy poca  probabilidad de  inundacion en  la
columna. Asimismo se confirma que controlando =1 tiro total
a lo largo de la torre (flujo de aire de suministro al
hornol, se controla mejor la combustion de azufre.

Se observa una dispersion en los resultados, posiblemente
debido al efecto de acanalamiento "channeling", promovido
principalmente por el empaque fijo de la torre (rejillas) v
al gran tamabfio (ancho y alto) de la misma (Ver Figuras No. 4-

7, Apéndice C). El efecto de acanalamiento se observa
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Grafica No. 11
Comportamiento Hidraulico de la Torre
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especialmente a pequenos valores de flujo de Jugo,
independiente de su distribucion y produce zonas secas en el
ampaque interno de la torre, lo que ocasiona un  pobre
contacto. Al aumentarse el flujo de jugo, la fracciéon mojada
ﬂel empaque también aumenta, hasta un valor de flujo critico
(5 Ton/min), en el cual toda la superticie empacada se moja,
volviendose efactiva.

La disminucion del porcentaje de oxigeno (Ver Tabla No.
10, Apéndice B) puede deberse, va sea a la absorcidn pore
parte del Jjugo o por la dilucidn debida al vapor de agua
generado.

Al comparar la ftemperatura del gas del horno y de los
gases que entran a la torre (Ver Tabla Mo. 10, Apéndice B,
con la esperada por la literatura, se observa que los datos
estan entre los rangos aceptables,

Entre las fuentes tle error caben corsiderar las
gsiguientes:

1. Variacion del flujo: aunque se ut.ili:-:b el mismo patron
para calcular del flujo promedio y asi evitar srrores
an mbservacidn,. las variaciones, como se ven en las
graficas circulares (Ver Grafticas N W 1é& Y 1 7%
Apéndice B), fueron ciclicér. Estas variaciones se
debieron a que las operacionss en  la columna son

cambiadas periddicamente para acomodar cambios  en
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operaciones corriente arriba o abajo.
Medicidn del flujo de jugo: aunque el medidor de flujo
magnético se calibrd periodicamente, la conversidn a

flujo masico se hizd con base en un factor promedio de

densidad de Jugo. EL arror  consistiriea  eéen la
fluctuacidn de la densidad del jugo, con lo cual
variaria el factor anteriormente mencionado. Este

arror, sin embargo, se puede hacer minimo corrigiendo
el valor de la densidad dia a dia, con el valor de
densidad promedio del dia anterior.

Variabilidad en el cambio de concentracion de los
gases: especialmente 50k, por las razones descritas
anteriormente.

Andlisis de las propiedades de Jjugos debidas
principalmente a la incertidumbre de los aparatos
utilizados v en muchos casos, de la observacion visual
del analista.

Analisis del porcentaje de Slz v Oz en los gases: s
importante él estado de la solucion absorbente al
igual que tomar en cusnta la incertidumbre del
aparato. El andlisis de S0z no es selectivo para 50
y COz. Sin embargo, para este dltimo se normalizo
contra el aire atmostérico.

Muestreo: es importante hacer notar que sn procesos
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continuos y  con flujos grandes @l muestreo =Y
dificulta, pussto que la representatividad de la
muestra del proceso, no necesariaments es todo lo gue

se puede desear.
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VI. COMCLUSION

Con base en el presente estudio se pusde concluir ques
Eviste en gensral un comportamiento muy similar entre la
difarencia (cambio) =n pureza y contenido de sulfitos,
para el Jjugo diluido vy sulfitado, lo que indica una
dependencia entre ambas vy, por consiguiente, =Ty 1a
eficiencia de operaciin de la torre de 5u1+itaci0n.

En general, para pH, acidez y transmitancia, no s obtuvo
una variacion significativa, siendo su cambio muy ligero
vy constante.

S prefirid el cambio en pureza vy sulfitos més que el

cambio ean pH, acider v transmitancia, para la evaluacion

v optimizacidon de la opsracion cle la torre de
sulfitacidn.

Ezneralmente, la mejoria en la pureza y sulfitos para los
jugos de alta calidad es menor que en los jugos de balja
calidad, posiblemente debido a saturacion, al aumentar el
contenido de sacarosa.

La tasa de combustion de azufre 6ptima (desde el punto de
vista de purificacion del jugo, clarificacién y absorcion
de 50z), para la torre de sulfitacién, a ambas calidades
de jugo diluido, estad alrededor de 70 a 80 1b/h, para

flujos mayores de § Ton/min.
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La absorcion maxima de didxido de aéufre (emisibn minima

en los gases) se mantiene constante (aproximadamente FO0R)

al aurentar 21 flujo de jugo optimo (5 Ton/min), lo que

indica una limitacidon de capacidad en =l dissfo de la

Lorre de sulfitacidn.

La dispersion en los resultados se atribuye al efecto de

acanalamiento "channeling", promovido principalments por

)

el empaque fijo de la torre (rejillas) vy al gran tamano

(ancho v alto) de la misma. S5a favorecse asimismo con

bajos flujgs de jugo diluido.

Bl etal i ST suemador cle azufre esta siendo operado

ineficientemente. El trabajar con demasiado oxigeno en

zrosan resulta en LIN& sub—-utilizacion del azufre,
sependientemante de la tasa de combustion usada.

il monitores constante del porcentaje de  oxigeno en

mucess v diduido de azufre en los gases de combustidn y

erhaustos es muy importante para el control del horno y

en consecuencia, para el arreglo de sulfitacidon.

lLa tasa de combustion de azufre se puede controlar facil

y rapidamente, manipulando el tiro total a ln‘largn de la

torre.

Quimica vy tecnoldgicaments, el proceso de sulfitacion

afrece alin muchos aspectos para mejorar o innovar.




VII. RECOMENDACIONES

Una manera de hacer 6ptima la torre a las condiciones
actuales de operacitn, puede ser trabajarla a una tasa de
combustién de azufre entre 70-80 lb/h, para altos flujos
de Jjugo diluido (mayores de 5§ Ton/min}, con una relacidn
liquido/gas de 236.

Fara mantener &1 flujo de jugo diluido en valores mayores
a 3 Ton/min, se recomienda reciclar cierto porcentaje de
jugo sulfitado, lo cual al mismo tiempo dard uniformidad
en los resultados.

Monitorear constantemente el porcentaje de diftxido de
azufre, tridxido de azufre y oxigeno (en exceso), en la
corriente de gases entrantes a la torre, para corregir la
combustion a niveles dptimos.

Colocar redistribuidores de jugo cada B pies en &l Area
empacada, para evitar el efaecto de acanalamiento
"channeling", pronunciado 2 torres altas, como  la
estudiada.

Cambiar el empaque existente (fijo) por otro, de mayor
area superfticial o aumentar la altura de transferencia.
Crear una segunda torre para los gases exbaustos, de
menor tamaho.

Construir un alimentador continuo para el horno,




Clem

precalentando el azufre con los gases de combustid
Bt

u

tilizar wun  ventilador, va  omss con amnorbtisgusdors o

veloridad variable, en sustitucidén al syector do
pristente, para controlar el flujo de alre al horno i

L/B) vy asi mantener wuna presidn {(tirp) constante en la

EOFrE.

Instrumsntar = 1o pomibhls {a Lrawves e
automaticos) &l proceso de sulfitacidn.

pueden utilizar analizaedorss en linea.

medir sserians Filuio de  Jugo  diluido,

pxigeno, porcentaje de didwido de azufre gue entra ¥

sale de la torrs v pH del  Jjugo  sulfitado, por sS4

Juogo diluido no requisres

tacilidad de medicidn

i fLas wvariabhles

madicion, se pueds considerar constant

—_

a manipular seriant tasa de azufra & quemar ¥ =

1o largo de la torres, =1 cual a su vez, deterninag la bassa

clee combushidn real.

1 pH, para la

T

Fraforicr la acides: por valoraoifdn méas gue

svaluaciorn de la torre de sulfitacion, ya que interesa

conocer la acides botal vy por el pH conocemos la actual,

o ode lonizacidn. fdembs, wsando el pHo pus

Jugos similares no reaccionsn igual, debido al sfecto

amortiguador "huffering” por acoion de aliunas LMRUEE
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El valor de o i esta influenciado también por la
temperatura de la muestra.

K. Realizar el analisis de transmitancia a similares
condiciones de pH para ambos Jjugos, diluido y sulfitado,
asegurandose siempre de filtrar.

L. FRealizar adicionalmente analisis de azucares reductores,
tanto para el jugo diluido como para 2]l sulfitado, con
el fin de analizar la posible pérdida de azficar por
inversion.

M. Instruir, tecnificar al operador vy supervisaor en el

control del proceso de sulfitacion.
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APENDICE A

Modelo de Calculos
1. Porcentaje de absorcidén de SOz.

%30z(entra) - XS0=z2(sale)

X Absorcién S0z = x 100

450z(entra)
Ejemplo: 68 lb/h S para R1l; Flujo = 3.28 Ton/min
3.00 - 1.50

% Absorcién SOz = x 100 = 50.00 %
3.00

2. Balance de masa (para horno).

Ejemplo: Tasa de combustién de.aéufre = 80 lb/h
Base: 1h

Pureza del azufre comercial = 89% (Ver Tabla No. 5@
Azufre aprovechable = 60 x ©.89 = 59.49 1b S
Conversién a SOa = 3% del azufre puro = 1.78 1b S

Azufre aprovechable
(convertible a SO02) = 59.4@0 - 1.78 = 57.62 1lb S.

Reacciones de combustiodn:
S + 0z ----> 502
25 + 30z ~---> 280a
1lbm S 1lbm SOz

50

vS02 = 57.621b S x X = 1.80 lbm SO2
32.961b S 1lbm S
1lbm § 21bm SOa

vS0a = 1.781b S x X = 0.06 1lbm SOa

32.061b S 21lbm S
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Oxigeno en exceso = % Oz = 19% (Ver Tabla No. 5)

vO=
402 =
vO02+vS02+vS0a + [vO0z+vS02+3/2x(vS0a)]x8B.739/9.21
donde vX = 1lbm X = libra mol de X. Se asume gas ideal, por

lo que ls base molar es igual a la volumétrica.

Resolviendo para vOz

%0z [(1+4).79/0.21)xvS02 + (14+1.50x@.79/@.21)xvS0a]

v0z =
[1 - (1 +©.79/0.21) x %0=z]

Substituyendo valores, se obtiene
vOz = 17.84 lbm Oz
vSQOz

%S02(v/v)= : *100
v02+vS02+vS0a+[v02+vS02+3/2x(vS03)1x0.79/0 .21

Substituyendo valores,

%502 = 1.82
3. Porcentaje de error respecto a medicién de SOz

%S0z2(tedrico)- %50z2(real)|
% Error = x 109
%S0z(tebrico)

Ejemplo: 68 1b/h S

11.91 - 3.@@]
% Error = x19® = 57.10%
1.91
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4. Porcentaje de absorcién de Oz

% Oz(entra) - % O=(sale)

1

% absorcién de Oz x 190

% Oz(entra)

Ejemplo: 6@ 1lb/h S

19.00 - 18.50

I

% absorcion de Oz x 19090 = 2.83 %

18.00
5. Cédlculo de relacién ligquido-gas (L/G) para la torre:

Flujo total de liquido para torres de platos, mol/UT
Flujo total de gas para torres de platos, mol/UT

Condiciones 6ptimas para la torre:
Tasa de combustién de azufre: 70-80 1lb/h
Flujo de jugo diluido: 25 Ton/min.
(236 + 264) Pie3®/min
Flujo de gases promedio:

2
(Ver Tabla No. 5)

Cdlculo de L:
P.M. sacarosa (CizH22011): 342.3@ 1b/lbm
Composicién promedio del jugo diluido: 15% sacarosa
85% agua

Peso molecular promedio del jugo diluido:

P.M. prom. = ©.85x(18.02 1b/1bm)+0.15(342.30 1b/1bm)
= 66.66 1lb/lbm
5 Ton 1000kg 2.20461b llbmjugo lbmjugo dil
L= X X X =165.36
min 1Ton 1kg 66.661b min

“48lculo de G:
Composicién promedio de didxido de azufre en la torre
Composicion de SOz entrada:
(4.9 + 5.0)% S0z
S0z prom. ent.= = 4.5%
2
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Composicién de S0z salida = 0.5% (Ver Tablas No.2y3)
(4.5+0.5)%S0=2
Composcién promedio (ent.-sal.)= =2.5%50=2
7

Densidad promedio del gas:
Densidad del aire: 9.0888 lb/pie=
Densidad del SOz: ©.1828 lb/pie3
(Tabla 3-78, Perry & Green)

Densidad promedio = ©.975 x (©.08081b/pie?> ~ @.025
x (©.18281b/pie3> = 0.083351b/pie3

Peso molecular promedio del gas:

P.M.prom. = 0.975 x (29.01b/1lbm) + 0.0825
x (B4.061b/1lbm) = 28.88 1lb/lbm

250pie® ©.0MB83351b l1bm
G = X X = .79 lbm gas/min
min pie3 29.881b

Relacidén L/G
Substituyendo:
L/G = 236.22
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DHerencias en Variables

Diferencias en Variables

Grafica No. 12
DIf. Variables vrs Flujo (S:80lb/h; R1)
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Grafica No. 13
Dif. Varlables vrs Fiujo (S:80ib/h; R2)
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DHeranclas en Variables

Diferenclas en Yarlgbles

Grafica No. 14
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Grafica No. 15

DIif. Variables vrs Flujo (S:80lb/h; R2)
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Grafica Ho. 18: Flujo de Jugo Diluido
: (Fecha: ©8/@3/92)




Grafica HNo.

X7

Flujo de Jugo Diluido
(Fecha: 07/93/92)
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VISTA FRONTAL

Escala 3/16"= 1

(Figura No.4)
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VISTA LATERAL

Escak 3/16" = I’

(Figura No.5) —
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VISTAS DE LA TORRE DE SULFITACION

VISTA 1: EXTERIOR INFERIOR
Aspecto de:
- Hornos gquemadores de azufre.
- Sistema de enfriamiento
de gases,
- Medidores de presién de
torre.

VISTA 2: INTERIOR

Aspecto de:

- Columna de madera.

~ Tangque receptor de Jjugo
sulfitado.

- Enfriamiento de hornos.




. YISTA..3: -EXTERIOR SUPERIOR
Huestra:
- Silenciador de gases
exhaustos.
- Entrada de jugo
diluido.

YISTA 4: SUBERIOR ..’
Detalle de:
- Eyector de Vapor: . k. 3
- Copla de medicidn. dP
preslon .
- uopla de medlclon genelal
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