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TERMINOLOGIA [1]

Agotamiento: Aplicado a la masa cocida, representa los gramos de sacarosa presentes en forma

cristalina por cada 100 gramos de sacarosa.

Azlcares reductores: Generalmente se refiere y/o interpreta como azlcares invertidos,

determinados midiendo el contenido de sustancias reductoras mediante analisis de laboratorio.

Brix: Medida de los sélidos disueltos en azlcar, jugo, miel o masa utilizando un refractometro.

Brix = % en masa de azUcar.

Casa de cocimientos: Parte de la fabrica en la cual se realizan procesos de produccion de azicar

a partir del jugo diluido. También es conocida como casa de elaboracion.

Cenizas conductimétricas: Contenido de cenizas estimado a partir de la medicion de

conductividad de la solucion.

Coeficiente de sobresaturacion: Se calcula como el cociente obtenido al dividir la proporcion
azucar/agua de la solucion sobresaturada con la proporcién azlcar/agua de una solucion
saturada a las mismas condiciones (temperatura y pureza o proporcion no-sacarosa/agua).
Indica si la solucion es no saturada (< 1), saturada (= 1) o sobresaturada (> 1).

Coeficiente de solubilidad: Proporcién entre la concentracion de sacarosa en una solucion
saturada impura y la concentracién de sacarosa en una solucion saturada pura a la misma
temperatura (concentracion expresada como la proporcion sacarosa/agua).

Fibra: Estructura fibrosa insoluble seca de la cafia.

Falso grano: Cristales pequefios indeseables, formados espontaneamente por nucleacion

secundaria durante la cristalizacion cuando la supersaturacion es demasiado elevada.

Jugo diluido o crudo: Jugo obtenido del proceso de extraccion.

Jugo clarificado: Jugo proveniente de los clarificadores, también conocido como jugo claro.



Meladura: Jugo concentrado obtenido en los evaporadores.

Magma: Cristales separados del licor madre mediante centrifugacion.

Masa cocida: La mezcla de cristales y miel que se obtiene durante el proceso de

evapocristalizacion.

Miel o melaza: Licor madre que se separa de los cristales mediante centrifugacion. Las mieles
A, B o C se obtienen de las masas cocidas correspondientes. La miel C es también conocida

como miel final.

Nucleacion: Generacion y desarrollo de pequefios cristales que son capaces de crecer.

Pureza: La pureza real representa el contenido de sacarosa expresado como porcentaje de la
sustancia seca o el contenido de solidos disueltos. Los s6lidos comprenden el azicar y no-
sacarosas tales como invertidos, cenizas y elementos colorantes. La pureza aparente se expresa

como la polarizacion dividida por los grados Brix refractométricos, multiplicada por 100.

Semilla: Suspension de cristales finos en una solucion de alcohol saturada o el grano inicial

obtenido al semillar en tachos.

Semillamiento: (a) Inyeccion de cristales fragmentados para inducir la nucleacion, como
medio de inicio del proceso de cristalizacion; (b) Introduccidn de cristales finos en la forma de

slurry o pasta de azucar molido (similar a semillamiento completo) para iniciar la cristalizacion.

Tacho o evapo-cristalizador: Cristalizador evaporativo al vacio utilizado en la industria

azucarera para cristalizar sacarosa a partir de meladura o miel.

Templa: Masa cocida obtenida al finalizar un ciclo de cristalizacion, la cual se descarga

completamente del tach
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l. RESUMEN

Este trabajo tiene como finalidad la evaluacién del impacto en el contenido de polisacaridos
como las dextranas en la etapa de cristalizacion. Estos compuestos son generados por
contaminacion bacteriana en tiempos de cosecha, transporte y almacenaje de la cafia de azucar,
y dificultan los procesos involucrados en la obtencion de azlcar, afectando parametros de
proceso como viscosidad, velocidad de cristalizacion y morfologia del cristal de azucar.

Para la evaluacion se emplea un cristalizador piloto situado en el Centro de Investigacion de la
Cafia de Azucar, utilizando miel A de referencia para el sector azucarero. Se realizan pruebas
preliminares con dextrana de alto peso molecular y se plantea un disefio factorial 22 con 4
réplicas en los puntos centrales, teniendo como factores la relacion de azlcares

reductores/cenizas y concentracion de dextrana de bajo peso molecular.

Los resultados obtenidos muestran el impacto en la morfologia del cristal con el aumento de un
72% y 5% en la relacion largo/ancho al tener una concentracion de 17000 ppm/brix de dextrana
de alto y bajo peso molecular, respectivamente, asi como un incremento de 11.4cP en la
viscosidad de la miel por cada 1000ppm de dextrana de alto peso molecular comparado con
incrementos cercanos de 5¢P con la dextrana de bajo peso molecular al tener concentraciones
superiores a 12000ppm/brix de polisacaridos. Por otro lado, se observa el efecto significativo
de los azucares reductores en la velocidad de cristalizacion, obteniendo un P-valor de 0.098
para un nivel de significancia 0=0.1. Con los resultados obtenidos se confirma que la presencia
de dextranas en las mieles de proceso es un factor critico, especialmente aquellas con altos

pesos moleculares.

Palabras clave

Dextranas, miel, morfologia del cristal, velocidad de cristalizacion, viscosidad, relacion

largo/ancho, azlcar.
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I, INTRODUCCION

Cenicafia, el Centro de Investigacion de la Cafia de Azucar de Colombia, es una institucion sin
animo de lucro dedicada al estudio de la cafia de azUcar para el fortalecimiento de la
agroindustria azucarera del pais, mediante el desarrollo de programas de investigacion

enfocados en variedades de cafia de azUcar, agronomia y procesos de fabrica.

Para la obtencidn de azlcar, la materia prima es sometida a una serie de tratamientos fisico-
quimicos con el fin de extraer la mayor cantidad de sacarosa posible, y finalmente lograr el
crecimiento del cristal de azucar en la etapa de cristalizacion, pero la presencia de impurezas
en los materiales de proceso dificulta sustancialmente la eficiencia en cada etapa. Los
polisacaridos como las dextranas, son una de las impurezas producto de la contaminacion
bacteriana (generalmente especie Leuconostoc) que ocurre cuando la savia de la cafia de azucar
es expuesta en los tiempos de cosecha, transporte y almacenaje, principalmente en un ambiente
con condiciones anaerobias y humedas[1]. Las dextranas alteran las propiedades en jugos y
mieles mediante el aumento en la viscosidad, reduccion en la velocidad de cristalizacion y
alteraciones en la morfologia del cristal de azicar. Con la aplicacion de manera extensiva de la
cosecha mecanizada se ha observado un crecimiento en el contenido de dextranas ya que se
tienen mayor nimero de puntas expuestas, permitiendo un ataque microbiano propagado,

convirtiéndose asi en un limitante en el proceso de produccién de azlcar.

Con el fin de identificar y evaluar el impacto en el desempefio en la etapa de cristalizacion por
la presencia de polisacéridos, en este trabajo se realizaron diferentes analisis y pruebas en un
cristalizador piloto, mediante la variacion en la concentracion de dextrana y su distribucion
molecular en mieles para determinar el comportamiento en pardmetros de proceso como
viscosidad, morfologia del cristal de azicar y velocidad de cristalizacion, que permitieran fijar

limites de criticidad en la etapa de cocimientos y en el sector azucarero.
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1. OBJETIVOS

A. Objetivo General
Evaluar el impacto de los polisacaridos presentes en las mieles sobre el desempefio de

la etapa de cristalizacion en el proceso de obtencion de azUcar.

B. Objetivos Especificos
e Estabilizar las variables operaciones de proceso en el cristalizador piloto como presion
y temperatura, que permitan la confiabilidad en las pruebas experimentales.

e Estandarizar metodologias experimentales asociadas a las pruebas de cristalizacion,
como tamizaje de semilla, sistema de alimentacién y lavado de cristales con el fin de

obtener resultados veraces en los pardmetros de proceso.

e Determinar las concentraciones criticas de polisacaridos en mieles, es decir, aquellas
concentraciones a partir de las cuales se afectan parametros especificos del proceso de

cristalizacion, como morfologia del cristal, viscosidad y velocidad de cristalizacion.

IV.  MARCO TEORICO

La agroindustria azucarera de Colombia se basa principalmente en la transformacion de la cafia
para la produccion de azlcar comercial. Para su obtencidn, la cafia de azUcar es sometida a una
serie de procesos fisico-quimicos para la extraccion méaxima de la sacarosa presente en la

materia prima.

La cafia de azUcar estd compuesta aproximadamente por un 15% de fibra y un 75% de jugo,
que a su vez se constituye por 70% de agua y 15% de sélidos solubles, donde un 13% es
sacarosa. Estos porcentajes varian de acuerdo con las condiciones climaticas, geogréficas de
cosecha y variedad de cafia. En ese sentido, todos los procesos involucrados en la obtencién de

azUcar estan direccionados a la extraccion del contenido de sacarosa presente [1].

De manera general, el proceso en fabrica inicia con la extraccion del jugo de cafia por medio de
la preparacion y molienda de la cafia de azUcar. Posteriormente, se precalienta el jugo para la
adicion de cal (6xido de calcio) que ayuda a la regulacién de pH requerido para la etapa

posterior y para la disminucion en la turbidez del liquido. Luego, se lleva a cabo la clarificacion
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del jugo, empleando floculantes a unas condiciones de temperatura y pH necesarias, para
separar la mayor cantidad de sélidos insolubles por sedimentacion. Seguidamente, se realiza la
evaporacion en serie con el fin de separar la mayor parte del agua y asi obtener un jugo con una
alta concentracion de sacarosa (meladura) que es llevado a la etapa de cristalizacion y
centrifugacion. En la Figura 1Figura 1 se pueden observar e identificar cada una de las etapas

descritas anteriormente.

3. Generacién de Vapor y
Electricidad

7. Evaporacién

Crnmiwenad s
o

4. Calentamiento §. Clarificacién 6. Filtracion

® ® i

Tonaus dn C ahmetaed e
el do o

Tamaws do
“rrmrasd o

8. Cristalizacién y centrifugacion

Comtritages de €
Cormigm se b Commwugm do B

bor e
9. Secado f o
gy 1R
. I

Figura 1. Diagrama de proceso de obtencion de azicar [2]
En la cristalizacion y centrifugacion (etapa 8) se tiene un proceso en contracorriente donde
ocurre el agotamiento de la meladura, y el crecimiento del cristal en direccién opuesta en tres
subetapas, como se muestra en la Figura 2. Posteriormente, se realiza la centrifugacion de la
masa para separar los cristales de azlcar suspendidos en la miel. En la Figura 3 se observa de

manera general el diagrama de la etapa de cristalizacién y centrifugacion.

Al ser la cristalizacién una de las etapas que consolida el rendimiento en el proceso de obtencion

de azucar, se ve afectada por impurezas presentes, tales como los polisacaridos. Entre estos se
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han identificado las dextranas que generan un aumento en la viscosidad del jugo y meladura,
afectando el agotamiento en la miel, pues la velocidad de cristalizacion es reducida y con ello
la pureza de la miel final se incrementa. Es importante especificar que en el sector azucarero la
pureza de un material es la medida del contenido de sacarosa disuelta: a mayor pureza en la
miel final, menor es el rendimiento de la etapa ya que significa que no se logré extraer todo el
contenido de sacarosa de la cafia de azUcar. El porcentaje de pureza esta expresada mediante la
Ecuacion 1 [1]

Pyvol = s 4+ 100% Ecuacion 1
Wps

Donde:

W;: Cantidad de sacarosa presente

Wps: Cantidad de sélidos disueltos en una solucion

Pumor: Pureza de la masa cocida

Centrifugas de C

Centrifugas de A Centrifugas de B

: : v,

Equipo de crlstullzucmn

Figura 2. Etapa de cristalizacién y centrifugacion [3]
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Semilla o Magma C

|

TACHO DE B

Miel A Masa B
Figura 3. Diagrama de proceso de cristalizacion para el tacho B
C. Fundamentos de la cristalizacion

D. Efecto de la dextranas

V. METODOLOGIA

A continuacion, se presentardn cada uno de los procedimientos desarrollados para el
cumplimiento de los objetivos planteados. Inicialmente se describirdn todos los equipos y
herramientas empleadas, para luego presentar el disefio experimental y metodologias

experimentales necesarias.

E. Antecedentes cristalizador piloto
Es importante aclarar que a lo largo del tiempo se han realizado modificaciones al equipo segun

las necesidades y objetivos del trabajo.

Inicialmente el equipo se disefié para la realizacion de pruebas de pureza objetivo en mieles

de proceso por enfriamiento con el objetivo de agotar la miel en un periodo de tiempo de 28h.

Posteriormente se adapto para la realizacion de pruebas de coeficiente de solubilidad en miel

final a condiciones atmosféricas, empleando un sistema de calentamiento.

Y, recientemente, crecimiento de cristal por evapo-cristalizacion controlada a temperatura
constante y presion de vacio, por lo que se incorpora el sistema de condensacion, asi como la

bomba de vacio. Adicionalmente, se realizaron durante este periodo de pasantia una serie de
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modificaciones que permitieran garantizar la estabilidad y buen desempefio del equipo. En la
Figura 11 se presenta las condiciones actuales en las que se encuentra el cristalizador piloto.

Figura 11. Cristalizador piloto

F. Especificaciones de equipo

12) Tanque cristalizador
Tanque cilindrico con capacidad de 6L de acero inoxidable con chaqueta aislada de fibra de
vidrio y con una zona de descarga de material en la parte inferior con geometria conica y una
salida de vapor en la parte superior y un vacuémetro acoplado. En la Figura 12 se puede

observar el recipiente mencionado.

Figura 12. Tanque cristalizador
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13) Motorreductor
Empleado para la agitacion en el tanque de cristalizacion con una capacidad de 60 rpm, una
potencia de 1.1 KW'y un torque de 175 Nm. En la Figura 13 se puede observar el motorreductor

acoplado al sistema.

Figura 13. Motorreductor

14) Sistema de enfriamiento
El equipo Brookfield TC — 500, presentado en la Figura 14, es utilizado para proveer el agua
fria (~5°C) al sistema de condensacion por contacto indirecto, utilizado para condensar los
vapores generados durante la etapa de concentracion de las mieles y crecimiento del cristal.

Cuenta adicionalmente con una bomba para la recirculacion de agua fria.
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Bomba de agua

Figura 14. Sistema de enfriamiento

15) Bomba de agua

Bomba periférica TOOLCRAFT TC2666 (ver Figura 15) con potencia de ¥ HP con un
caudal de 40 L/min. Se encuentra ubicada en la parte inferior del cristalizador, permite que
el agua caliente recircule desde el recipiente de almacenamiento hasta la chaqueta del

cristalizador.

Figura 15. Bomba periférica

16) Bomba de vacio

Bomba de vacio 93mbar, 341/min wob-2534 (ver Figura 16) que cuenta con indicadores y
reguladores de vacio y presién, para ajuste y monitoreo del nivel de vacio y la presion
entregada (trampa de agua interna que evita ingestiones accidentales de agua en la bomba).

Cumple con la funcién de generar el vacio necesario para la etapa de evaporacion (hasta -21

pulgadas de Hg).
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Figura 16. Bomba de vacio

17) Panel de control
Consiste en un modulo programable tipo FlexiPanel (Renu Electronics). EI médulo cuenta con
un programa de control de temperatura de la masa dentro del cristalizador (ver Figura 17) con
base en la temperatura del agua que circula en la chaqueta con un set-point establecido de
acuerdo con la rampa o valor programado. Para la medicién de temperatura, el sistema cuenta
con dos con termocuplas RTD PT-100. El sistema de control puede operar manual o

automaticamente.

TT Control Control

on k
o g Temperatura
L———J N =y
TT102 e ) :
\ SetPoint:

700 °C

) Datal.ogger l

— Sintonizacion
| 1
Menu J

Figura 17. Panel de control
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18) Sistema de condensacion
Conformado por condensador de vidrio y probeta graduada de 500mL que ayuda al control del

agua condensada en el proceso de concentracion y crecimiento de cristal para el calculo del brix

de la miel y masa cocida.

Figura 18. Sistema de condensacion

19) Servicios requeridos

\ Alimentacion eléctrica 220V

V' Alimentacion de flujo de agua

20) Equipos asociados

a) Filtro nusth
Para la filtracion de la masa se emplea el filtro nusth, el cual estd conformado por un sistema

cilindro-piston con una malla filtrante, mesh 100 con un soporte metalico, incorporada en la

tapa del cilindro. La tapa cuenta con un orificio por el que sale la miel filtrada. En la Figura 19

se presenta el sistema filtrante empleado.
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Figura 19. Filtro Nutsch.

b) Gato hidraulico
Dispositivo empleado para generar la presion necesaria aplicable al piston del filtro nutsh y

llevar a cabo la filtracion.

Filtro nutsh

Figura 20. Gato hidraulico

21) Descripcidn cristalizador piloto
El cristalizador piloto es un equipo empleado actualmente para pruebas de crecimiento de cristal
por evapo-cristalizacién cuenta con un tanque de acero inoxidable con una chaqueta de
aislamiento, un sistema de agitacion accionado por un motoreductor, sistema de vapor y presion
vacio, compuesto por una tuberia de caucho EPDM para vapor saturado conectada a un sistema
de condensacion y una bomba de presion. Se tienen dos sistemas de intercambio térmico, un
chiller conectado con el sistema de condesado y un recipiente de aluminio con una resistencia
incorporada para el calentamiento del agua que es empleada como fluido de calentamiento. Una
bomba de agua recircula e impulsa el agua caliente hacia la chaqueta del tanque. Finalmente,
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un sistema de control de temperatura ON/OFF permite el accionamiento de la resistencia hasta
llegar al set-point de temperatura de masa cocida por medio del uso de termocuplas RTD PT-

100 en el agua caliente de servicio y dentro del tanque.

G. Estabilizacién de equipo

22) Sistema de vacio
El sistema presentaba inestabilidad en la presion de vacio por lo que se generaban dificultades
para garantizar las condiciones de operacion necesarias en la cristalizacion. Se realiza una
inspeccion de la red de vacio y se propone un material de empaque capaz de resistir las
condiciones de presion sin deformacion rapida a diferencia del empaque que se utilizaba
(polimero con caracteristicas termoplasticas y muy maleable, por lo que se deformaba
facilmente al estar sometido a presiones y temperaturas altas, del orden de 60-70°C). Se propone
entonces un material polimérico, como el caucho, con propiedades de elasticidad y resistencia.
En la Figura 21y Figura 22 se presenta el material empleado anteriormente, y el propuesto y

acoplado, respectivamente.

Figura 21. Empaques empleados anteriormente
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Figura 22. Empaque de caucho acoplado en la tapa del tanque

23) Sistema de alimentacién
La alimentacion al tanque implicaba el desacople completo del sistema de agitacion y de vapor,
asi como el desajuste del empaque ocasionando ruidos y perturbaciones al sistema. Ademas del
desgaste fisico a la persona encargada de la prueba, ya que se necesitaba el uso de multiples
herramientas mecéanicas como llaves, martillo, etc., se tardaba alrededor de 45 minutos en hacer

todo el desmonte y monte nuevamente con la posibilidad de contar con fallas mecénicas.

Se propone y disefia un sistema de alimentacion que permitiese eliminar todas esas posibles
variaciones y perturbaciones al equipo al momento de desmonte-monte, asi como la reduccién
en los tiempos de prueba. En la Figura 23 se observa la entrada de alimentacion acoplada a una

valvula de bola en la parte superior de la tapa.

Figura 23. Sistema de alimentacién acoplado
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24) Sistema de agitacion y volumen de operacion
Comunmente las mieles son materiales que pueden generar espuma (debido a las reacciones
que ocurren al darse la degradacion de azUcares reductores) y al ser sometido condiciones de
temperatura y de presion de vacio operacionales ocurre un arrastre de miel por las tuberias de
condensado obstruyendo completamente la continuacion de la prueba, como se muestra en la

Figura 24.

Para dar solucion a esta problematica, se propone y realiza la mejora en el sistema de agitacion
(ver Figura 25) mediante la extension de 2cm aproximadamente por cada aspa superior, asi
como la reduccion del volumen del material empleado, aproximadamente 1.75L (peso maximo
2kg). De esta manera, se facilita el rompimiento de la tension superficial de las burbujas y

espuma producida.

Figura 25. Extension en las paletas de agitacion
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H. Pruebas preliminares
Al realizar todos los ajustes necesarios para garantizar la estabilizacion del equipo, se realizan
cuatro (4) pruebas preliminares con miel A de la industria. Se quiere simular una templa de B
con modificaciones en los tiempos de descarga, es decir, industrialmente estas templas duran
alrededor de 4 horas para alcanzar el tamafio de cristal deseado, alrededor de 450um, partiendo
de un material semilla de aproximadamente 250um. Sin embargo, se realizaran las pruebas a
escala piloto por 2 horas ya que en este tiempo es posible observar el impacto en las variables

de respuesta que se quieren analizar.

Se realizan dos pruebas sin el dopaje de dextrana y dos pruebas con dextrana de alto peso
molecular (1500-2800kDa) a diferente concentracion, con el fin de tener un panorama global
con las condiciones mas criticas. De esta manera se realiza la caracterizacion de la miel A como
se muestraen la TABLA 1I1.

TABLA I11.
CARACTERIZACION MIEL A

Caracterizacion Miel A

Sacarosa

Brix Polisacaridos  aparente Sacarosa  Glucosa Fructosa Pureza
(ppm) (%op/p) (%p/p)  (%plp)  (%p/p)

76,00 10912,00 41,00 45,00 4,09 3,56 53,95

Adicionalmente se tienen las condiciones iniciales en cada una de las pruebas, como se muestra
enla TABLA IVyTABLA V.

TABLA IV
PARAMETROS INICIALES
Entradas
) _ Masa inicial Tamafio inicial
Tipo de prueba Material Prueba No. ) _
miel (g) semilla (um)

Sin dopaje Miel A 1 1746,00 250,00
Sin dopaje Miel A 2 1960,00 250,00
Dopaje Miel A 3 1853,46 250,00
Dopaje Miel A 4 1935,15 250,00
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TABLA V.
PARAMETROS INICIALES
Entradas
Concentracion
o . dedextrana
Brix inicial Pureza Temperatura Sobresaturacion
%sacarosa . dopada de alto
(%) (%) (°C) (v)
peso
molecular
79,60 48,24 60,60 68,00 1,10 0,00
75,00 45,45 60,60 68,00 1,10 0,00
82,20 49,81 60,60 68,00 1,10 14000,00
79,70 48,30 60,60 68,00 1,10 17000,00

25) Pruebas de viscosidad
Se realizan dopajes de dextrana de alto y bajo peso molecular en miel A para evaluar el impacto
de estas impurezas en la viscosidad y la influencia de la temperatura en la consistencia del
material. Para ello se usa un viscosimetro rotacional Brookfield con aguja # 2 para la miel A
caracterizada en la TABLA 1I1.

I. Disefio experimental
Se realizara un disefio factorial por bloques 22 con cuatro (4) réplicas en puntos centrales para
miel A del proceso de cristalizacion, teniendo como factores: la relacion entre azucares
reductores y cenizas totales (parte de ellas definidas como minerales K-Na-Mg-Ca), y la
concentracion de dextrana de bajo peso molecular (450-650kDa), con dos niveles: alto (+) y
bajo (-). En la TABLA VIyenla TABLA VII, se muestra el disefio planteado los valores para
cada nivel, respectivamente. Los valores registrados en la TABLA [V dependen de la

caracterizacion realizada para la miel para determinar las cantidades dopadas.

TABLA VI.
DISENO FACTORIAL CON PUNTOS CENTRALES

Factor

Prueba _ »
AR/cenizas Concentracion dextrana

1 -1 -1
2 -1 1
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3 1 -1
4 1 1
5 0 0
6 0 0
7 0 0
8 0 0
TABLA VII.
VALORES PARA CADA NIVEL DEL FACTOR
Nivel
Factor
-1 1 0
1 AR/cenizas 1,2 15 1,35

Concentracion
2 9000 17000 13000
dextrana (ppm)

26) Caracterizacion de mieles
Para determinar los valores de cada uno de los factores fue necesario una caracterizacion de la

miel de trabajo.

c) Determinacion de Azlcares
La cantidad de azUcares (sacarosa, glucosa y fructosa) es determinada por la metodologia de
cromatografia liquida de alta eficiencia (HPLC), servicio prestado por el Centro de

Investigacion. En la Figura 26 se muestra el equipo empleado.

x

- =

Figura 26. Equipo para cromatografia liquida
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d) Cenizas conductimétricas
Las cenizas conductimétricas se determinan con el uso de un conductimetro (ver Figura 27)
que permite medir la concentracion de las sales solubles ionizadas contenidas en una muestra;
para ello es necesario la dilucién de la miel, empleando 0.25g miel/100g agua desionizada. Esta
metodologia es adoptada de Cenicafia para la determinacién de cenizas conductimétricas en

mieles de cafa.

Figura 27. Conductimetro Metler Toledo

e) Determinacion de polisacaridos
Actualmente, para la determinacion de dextranas en Cenicafia se emplea el método de Robert
que consiste en la precipitacion de polisacéaridos con alcohol al 80%. La cuantificacion es
realizada mediante métodos espectrofotdmetros (ver Figura 28) luego de la hidrolizacién del
polimero y la formacion de complejos con fenol, para su medicion colorimétrica. De esta
manera se realiza una estimacion de contenido de polisacaridos del 90% de los polisacaridos

totales determinados en las mieles del proceso [10] [11].
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Figura 28. Espectrofotometro UV-1800 Shimadzu

f)  Medicidn de brix
Para la medicion de brix en mieles, es necesario realizar una dilucion 1:5 debido al alto
contenido de soélidos que dificulta la lectura en el refractometro, instrumento que mide la
cantidad de luz que se refracta a medida que pasa a través de la muestra: cuanto mayor sea el
contenido de sélidos en la muestra, mayor se refracta. Luego de disuelta la miel se dispone una
pequefia cantidad en el vidrio medidor del refractometro, como se muestra en la Figura 29, y

el valor mostrado se debe multiplicar por 5 para obtener el brix de la miel.

Figura 29. Medicidn de brix con refractometro

Enla TABLA VIII se muestra la caracterizacion para la miel B.
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TABLA VIILI.
CARACTERIZACION DE MIEL B

Caracterizacion Miel B

Brix Polisacaridos Sacarosa Glucosa Fructosa %Cenizas Pureza AR/czas
(ppm) (%p/p) (%op/p) (%p/p) conductimétricas
79,85 1183,47 48,93 4,96 4,73 8,16 61,28 1,19

J. Preparacion de materiales
A la miel caracterizada se le realizan una serie de preparaciones para transformar la miel B a
una miel A, con el fin de obtener un material que cumpla con caracteristicas similares
encontradas en el sector azucarero. Para ello se realizan balances de masa para determinar la

cantidad de azucares y agua que se deben afadir.

Se emplea de esta forma la herramienta SOLVER de Excel para resolver el balance de materia

con las condiciones/restricciones planteadas.

27) Balance para transformacion de miel
Se tienen unos valores de entrada para el balance, que son los mostrados en la TABLA 1V, y se
plantean una base de calculo de 1500g inicialmente, teniendo en cuenta las restricciones de
volumen mencionados en la seccidn 5.3.3, y unos valores referencia del sector para miel A (ver
TABLA IX).

TABLA IX.
VALORES REFERENCIA PARA MIEL A

Valores de referencia

Componentes Miel A
Sacarosa (%) 51,28
Glucosa (%0) 2,91
Fructosa (%) 2,66
Solidos solubles [Brix] (%) 76,00

Polisacaridos (ppm) 7210,00
Cenizas (%) 5,36

Pureza (%) 71,00




EVALUACION DEL IMPACTO DE POLISACARIDOS SOBRE EL DESEMPENO

22

e Balance global

Mr; = Mpo + M,
M, = Wg‘a + Wf‘a + Ws,a + WW,a

Mro = Wgo + Wgo + Wso + Wy 0

e Balance sacarosa

Ws,l = WS,O + Ws,a

e Balance agua
Ww,l = WW,O + Ww,a

e Balance glucosa

We1 =Wy +Wg,

e Balance fructosa

Wf,l = Wf’o + Wf,a

e Balances so6lidos solubles

Wss,l = Wss,o + Wss,a
Wss,a = Wg,a + Wf,a + Ws,a
e Balance de cenizas

Was,l = Was,O

Balance polisacaridos

Ecuacion 7

Ecuacion 8

Ecuacion 9

Ecuacién 10

Ecuacion 11

Ecuacién 12

Ecuacion 13

Ecuacion 14

Ecuacién 15

Ecuacién 16
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Wp1 =Wy Ecuacion 17

Y el porcentaje de cenizas finales,

9%Cenizas = tha— +100% Ecuacion 18
T1

Para el calculo de polisacaridos base brix, se tiene que

Polisacaridos Wp1

= * 100 Ecuacion 19

brix %Brix

Luego el brix serd determinado

%Brix = % +100% Ecuacion 20
T1

La pureza final esta dada por

Pamot1 = 5 * 100% Ecuacién 21

ss,1

Relacion azucares reductores y cenizas

Wf,l +Wg11

AR/czas = Ecuacion 22

as,1

Se fijaran unas restricciones, como la pureza, AR/czas, y relacion glucosa/fructosa (valor que
permanece parcialmente constante), y el valor de brix serd el valor objetivo insertado en la

herramienta SOLVER. Estos valores garantizan la transformacion de miel B a miel A.
Valor objetivo

e %Brix =176
Restricciones

® Phoi1 = 71
e AR/czas toma valores de 1.2-1.35-1.5 segun la prueba experimental
e G/F<=11
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Por lo que se tienen resultados diferentes segln el valor de AR/czas fijado.

Las cantidades afiadidas luego de resolver el balance con las restricciones mencionadas se
presentan en la TABLA X.

TABLA X.
CANTIDADES ANADIDAS PARA LA CONVERSION DE UNA MIEL B A UNA MIEL A

Cantidades afiadidas

AR/czas 1,2 1,35 1,5
Sacarosa () 403,984 448,769 493,55
Glucosa (g) 0,496 9,643 18,86
Fructosa(g) 0,494 9,639 18,71

Agua 203,873 223,793 243,71

28) Transformacién de miel
De acuerdo con los valores obtenidos en la seccion 5.6.1. se hace la preparacion de mieles. Las
cantidades de azUcares y agua que debian afiadirse a la miel se disponen en un beaker de 1000
mL y se usa un mezclador para homogenizar la solucidn. Posteriormente se dispone la mezcla
en el beaker de la Figura 30 en un recipiente donde se tiene la miel B previamente

caracterizada.

Figura 30. Mezclado y peso de material
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29) Preparacion de dextrana

g) Célculo de dextrana
Para determinar la cantidad de dextrana necesaria para el dopaje del material y alcanzar los

niveles presentados en la tabla d, se emplea la Ecuacion 23

\% . 100
Wpg = Wy, * —2 % (WHp — Wip) ¥ ————
100 100-Wy pE

Ecuacion 23
Donde

Wpg: Masa dextrana (mg)

Ws,: Masa de miel (kg)

Wsp: Contenido de solidos solubles (°Brix)

Wip: Concentracion objetivo de polisacaridos (ppm/°brix)

Wip: Concentracion inicial de polisacéridos (ppm/°Brix)

W,, pg: Porcentaje de humedad dextrana.

La preparacion de la dextrana necesaria se realiza mediante la dilucion de los miligramos de
dextrana en 40g de agua, ya que la metodologia de dopaje con dextrana en mieles de Cenicafia

sugiere disolver 10g de agua por cada 500g de miel a dopar.

Debido a que la dextrana es un polisacérido con una textura gelatinosa al contacto con agua, la
dilucién se hace compleja si se agregan los miligramos totales en todo el contenido de agua.
Por esto se decide calentar el agua previamente hasta una temperatura de aproximadamente
60°C, y posteriormente se genera un vortex (a 700 rpm) con el uso de una plancha y un magneto
con el fin de agregar de manera paulatina la dextrana, asegurandose de tener una dilucion
completa cada vez que se agregan pequefias cantidades. En la Figura 31 se puede apreciar el

procedimiento descrito anteriormente.
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Figura 31. Preparacion de dextrana

30) Preparacion de semilla
La semilla empleada en el proceso de cristalizacion debe ser tamizada con el fin de obtener un
cristal con un tamafio de particula entre 250um-300um que resulta ser el tamafio empleado para
el semillamiento en la templa de B. Se emplearon dos tipos de azlcar fino provenientes de dos
diferentes ingenios con lo que se logran diferentes porcentajes (%) de retenido, como se muestra
en la TABLA XI. A pesar de que el porcentaje (%) de retenido es bajo para ambos tipos de
azucar, obtiene mejores resultados el azlcar producido por el ingenio 2, logrando también

menores tiempos de tamizado para el azlcar total necesario a tamizar.

TABLA XI.
ESTANDARIZACION DE TAMIZAJE
Cantidad ) ) Promedio Tiempo de
Apertura Cantidad % Retenido )
# malla agregada _ ) de tamizado
de malla obtenida(g) de interés ) ]
(9) retenido (min)
85,7 9 10,50
50 300 103,9 12,1 14,12
80 9,8 12,25
130 15,2 11,69
12,75 8
93,8 20 21,32
60 250 176,8 19,7 11,14
166 22,1 13,31

230 17,6 7,65
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315,3 44,2 14,02
50 300 311,1 40,3 12,95
338 45,9 13,58
240 34 14,17 14,04 8
324 44,2 13,64
60 250
320 43 13,44
316 52 16,46

Para ello se emplean los tamices numero 60-50 (ver Figura 32) para lograr el objetivo antes

mencionado.

Figura 32. Tamices empleados para la semilla.

h) Célculo semilla
Para determinar la cantidad de semilla necesaria para llevar a cabo cada una de las pruebas, es

necesario establecer ciertas condiciones y variables.

3
d g
Mo = Mgy g * < Cr'o) ¥ K0 Ecuacion 23

Donde
m, o:Cantidad de cristales en un tiempo 0 (punto de semillamiento).
m¢,,:Cantidad de cristales en un tiempo 1 (fin de templa).

dcr,0: Tamario de cristal en un tiempo 0 (250pm).
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d¢r,1: Tamafio de cristal que se quiere obtener en un tiempo 1 (450um).
N¢ro: NUmero de cristales en un tiempo 0

n¢1: NUmero de cristales en un tiempo 1

Consideraciones:
- Se asume que no se dara formacion de cristal espontaneo y por tanto el nimero de cristales en

un tiempo 0y 1 es el mismo.

Para calcular la cantidad de cristales al punto de descarga mc,,;, se calcula en base al brix de
masa deseado Wgp, Y el porcentaje de cristales en masa que se quiere, %Cry,ss, que resulta

ser 45% para el caso de una templa de B.

Wsp % %CrMass

Ecuacion 24
100 100

Mep g = My, *
Donde

Mr,: Masa para punto de semillamiento

31) Calculo de sobresaturacion
Para hallar el brix de miel al cual se debe realizar el semillamiento y en el que se tiene una
sobresaturacion de 1.1 es necesario hacer un balance de masa hasta el punto de saturacion,

haciendo uso del volumen de control mostrado en llustracién 1.

Vapor Agua

v

»
>

Miel A Miel sobresaturada

lustracion 1. Volumen de control-Tacho
e Balance global

Mt; = My + Mq3 Ecuacién 25
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e Balance de sacarosa

Ms; = Mg, Ecuacion 26
e Balance de agua

My1 = Mwz + Mys Ecuacion 27

e Balance de sélidos

Mgs1 = Mgs; Ecuacion 28
y a su vez,
Mggq = Wsq * M1y Ecuacion 29

e Balance de impurezas
M;; = M, Ecuacion 30

My, = Mgg1 — Mg, Ecuacion 31

Luego de plantear cada uno de los balances del sistema, se procede al calculo del agua que se

requiere retirar para llegar a una sobresaturacion de 1.1.

Inicialmente se calcula la concentracion de azucar en una solucion pura a condiciones de

saturacion mediante le ecuaciones de Charles (Ecuacion 32).

W, = —64.407 + 0.07251T + 0.00205T? — 9.035x107°T3 Ecuacion 32

Donde T es la temperatura a la que se llevara a cabo el proceso (65-68°C), y para obtener la
concentracion de sacarosa en agua se reemplaza lo obtenido en la Ecuacion 32 en la Ecuacion
33.

(Ws/Ww)sat,p = Ws,p/(lo0 - Ws,p) Ecuacién 33

Luego, se requiere calcular la concentracion de sacarosa en una solucion impura (Wg /Wy, )sat i,
a condiciones de saturacion. Para ello se emplea el concepto de coeficiente de solubilidad,

donde:
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(Ws/Ww)sati -z
= — E 10N 4
SC (Ws/ww)sat,p Cuac O 3
Y ademas,

SC =1 —-0.088 *[/W (para un rango de Temperatura de 60-70°C)  Ecuacion 35

Donde
I/W : Relacion impurezas- agua (extraido del balance)
Despejando de Ecuacion 34 se tiene que

(Ws/Ww)sat,i = SC* (Ws/ww)sat,p Ecuacién 36

Posteriormente, se quiere despejar la concentracién de sacarosa Wg/W,, de una solucion

impura a las condiciones de proceso mediante la Ecuacion 37.

_(Ws/Ww ) _ .
y_((WS/WW)Sat)i 1.1 Ecuacion 37

De esta forma, se tiene que

(“/’VVS) = 1.1 * (Ws/Wy,)sati Ecuacion 38
w72l

Y dado que a cantidad de sacarosa es la misma, la cantidad de agua que se tiene en la corriente

2 es:
W, = Ms1 Ecuacion 39
w = Wy
Ww

Luego, la cantidad de agua evaporada
Mws = Mw; — Wy Ecuacion 40

Cuando se obtiene la cantidad Myy; de agua evaporada, se ha llegado al punto de

sobresaturacion deseado. Se requiere calcular ademas el grado de brix alcanzado.

M -z
Wpg, = —=2— % 100 Ecuacion 41
Mt1—-Mws3
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K. Procedimiento experimental [12]

32) Etapa de concentracién

El procedimiento para la ejecucion de los ensayos experimentales fue el siguiente:

1. Encender sistema de control.
2. Una vez encendido el sistema de control, se acciona el calentamiento del sistema

insertando el Set-Point en el panel de control como se muestra en la Figura 33.

TT Contral
TT104 |
— _
'|_|'1[|2| |
TT101 SetPoint:
F— [uli )
| ‘ D atal o gger L= C
. —— A — ]
L 1 Ir TTinn Sintonizacion
11L& 5k 0.0 'IH'I'IIJ

Figura 33. Visualizacion panel de control

3. Encender el sistema de enfriamiento mostrado en la Figura 14.

4. Alimentar la miel por el sistema de alimentacion del tanque cristalizador mostrado en
la Figura 12.

5. Encender el motorreductor.

6. Conectar y encender la bomba de vacio cuando la temperatura de la miel alcance 65°C

7. Cuantificar el agua condensada con la probeta acoplada segun los célculos realizados
para llegar a la condicion de sobresaturacion.

8. Una vez se tiene el volumen de agua condensada, se apaga la bomba de vacio y el
motorreductor.

9. Toma de muestra para la toma de °Brix y confirmar la sobresaturacion.

33) Dopaje de dextrana
Una vez se llega al brix de semillamiento, se realiza el siguiente procedimiento para el dopaje
de dextrana

1. Sedescarga 500mL aproximadamente de miel concentrada proveniente del cristalizador
piloto mediante la apertura de la valvula de descarga, y se adiciona al recipiente que
contiene la dextrana disuelta.
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2. Se realiza una agitacion rapida con una espatula y se alimenta toda la mezcla al tanque
cristalizador.

3. Se repite el paso 1y 2 por tres (3) veces con el fin de asegurarse gue toda la dextrana
contenida en el recipiente sea mezclada con la miel.

4. Encender el sistema de agitacion y bomba de vacio.

5. Concentrar nuevamente la miel hasta llegar nuevamente al brix de semillamiento (se

ejecutan los pasos 8 y 9 de la seccion 5.7.1).

34) Etapa de crecimiento del cristal
Agregar la semilla por la entrada de alimentacion del tanque cristalizador.
Encender el motorreductor.

Permitir el mezclado de la semilla por aproximadamente 5min.

A wnp e

Acondicionar la mezcla de miel y cristales hasta la temperatura de equilibrio, si esta
descendio durante la adiccion de los cristales.

Encender la bomba de vacio.

o

6. Cuantificar el agua condensada necesaria para alcanzar el brix de masa deseado.
7. Verificar constantemente que el equipo opere a la temperatura deseada en condicion
estable, al igual que el sistema de vacio por 2.5 horas que es el tiempo establecido

de templa.

35) Descarga y filtracion de miel

1. Apagar el sistema de vacio y agitacion.
2. Realizar purga de masa mediante la apertura lenta de la valvula inferior del
cristalizador.

3. Colectar la masa en un recipiente (ver Figura 34).
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Figura 34. Masa B colectada

4. Se toma una cantidad de la masa recolectada en el numeral 3 y se agrega al filtro tipo
pistdn mostrado en la Figura 19 ; adicionalmente se toma una muestra para realizar
andlisis cromatograficos de azlcares para célculo de agotamiento posteriormente.

5. Ejercer la presion necesaria mediante el sistema de palanca. En la Figura 35 se observa
la masa luego de ser filtrada.

Figura 35. Masa comprimida luego de filtrada

6. Colectar la miel filtrada que sale por los orificios del filtro para ser luego llevada a

analisis de cromatografia para analizar el agotamiento en el proceso.

L. Metodologia para el lavado y separacion de cristales

Para obtener los cristales de azucar contenidos en la masa de templa, es necesario realizar
un lavado que permita la separacién parcial de la miel y los cristales. Para ello se utiliza la

metodologia de lavado de masa Nustch de Cenicafia, como sigue:
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36) Lavado de masa

1. Sepesa 10 g de la masa descargada en un beaker de 250 mL.

2. Agregar 40mL de una solucion saturada de azucar, con el fin de dispersar la miel
sin la disolucion de cristales.

3. Someter la muestra a agitacion por 10min a 220 rpm con la ayuda de un magneto y
una plancha.

4. Disponer el contenido del beaker en un tubo falcon para ser centrifugado por 2min
y 30seg a 4000rpm.

5. Retirar la miel contenida en el tubo falcon

6. El azUcar remanente en el tubo adicionarlo en un filtro de vacio con un papel filtro
ALCO 1249.

7. Accionar el vacio conectado al filtro.

8. Lavar el azucar del filtro con etanol al 95% (0 mas puro) con aproximadamente
3mL para remover la miel adherida a las superficies del cristal.

9. Agregar 5ml de etanol al tubo falcon con el fin de remover los cristales remanentes.

10. Repetir el paso 8 dos veces més.

11. Dejar secar los cristales contenidos en el filtro a temperatura ambiente

Finalmente se obtienen los cristales que se muestran en la Figura 36

Figura 36. Cristales de azucar luego de ser lavados
37) Medicion de cristales
Una vez secados los cristales que fueron lavados es necesario realizar medicion de cristales

y evaluar la tasa de crecimiento, asi como la morfologia del mismo. Para ello, se emplea el

microscopio NIKON Eclipse 50i ubicado en el laboratorio de microbiologia de Cenicafa.
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Se toman los cristales de la muestra seca y se disponen en un porta objetos (ver Figura 37)

para la toma de fotos mediante un software incorporado con la cdmara.

Figura 37. Muestra de cristales de azUcar para toma de fotos en el microscopio

Se obtienen fotos como se muestra en la Figura 38, donde se permita tener un contraste
entre el cristal y el fondo, ya que posteriormente se realiza el andlisis mediante
cristalografico empleando un software disefiado en Cenicafia para la medicion de cristales,
CENICRISTAL.

Figura 38. Fotos de cristal de azdcar con objetivo 2X

M. Analisis cristalogréafico

CENICRISTAL es una herramienta disefiada por Cenicafia para la medicion de cristales,
que permite determinar el tamafio promedio de un numero de cristales analizados, asi como
el largo y ancho de cada cristal. Adicionalmente, puede clasificar los cristales aglomerados,

alargados y simples, permitiendo un analisis profundo de una muestra de cristales. En la
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Figura 39 se observa la interfaz del software mencionado, donde se debe adjuntar las
imagenes asi como ingresar la calibracion respetiva de acuerdo con el objetivo usado en el
microscopio, para el cual corresponde unas longitudes en el eje x y eje y por dimensién de
pixel, y finalmente seleccionar el tipo de fondo de las fotos. Para el azicar obtenido en las

pruebas se utiliza objetivo 2X, con fondo claro.

Para los analisis cristalogréficos se realiza la toma de 20 fotos por muestra 'y a cada muestra
se realiza réplica con el fin de obtener un resultado maés significativo con respecto a la

poblacion que se estd analizando. De esta manera se tienen 40 fotos por prueba realizada.
CENICRISTAiO (C «enicaiia

82 Andlisis de imdgenes o e o

Procesamiento Clasificacion Resultados
¢ Calibracion

[0 Tutoriales

magenes a procesar.

Elegir archivos  Ningln archivo seleccionado

Defina las caracteristicas

Fondo de imagenes po de muestra Calibracion

O Claro Aziicar comercial ~ SUSANA 2X (ox: 2.15512849 / cy: 2.16402257) v
Oscuro

Figura 39. Interfaz software online, CENICRISTAL.

El software determina las dimensiones del cristal en términos de largo y ancho, lo que permite
calcular la relacion largo/ancho, asi como la velocidad de cristalizacion, dada por la Ecuacion
42.

V., = LlA—‘tLZ «100 Ecuacion 42

Donde

V... Velocidad de cristalizacion (um/h)

L,: Longitud del ancho del cristal en un tiempo 0 (um)
L,: Longitud del ancho del cristal en un tiempo 1 (um)

Se realizan los calculos con el ancho del cristal puesto que con el largo pueden darse calculos

errados debido al efecto de elongacion de la dextrana.
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Con los datos proporcionados se calcula ademas la relacion largo/ancho mediante la toma de la
mediana, tanto del ancho como del largo, del conjunto de cristales obtenidos como se muestra

en la Ecuacién 43.

largo Mediana de lado largo .,
£ = g Ecuacion 43

ancho  Mediana de lado ancho

VI. RESULTADOS Y ANALISIS

N. Resultados pruebas preliminares
Inicialmente se realizan los célculos pertinentes para el llegar a la sobresaturacion deseada, el
brix de semillamiento y la cantidad de semilla a adicionar. Segin los modelos de calculo
mostrados en la seccién 6.3 y 6.4 se tienen los valores de la TABLA XII.

TABLA XII.
VARIABLES CALCULADAS PARA PUNTO DE SEMILLAMIENTO

Peso de cristales de

Tipo de prueba Brix semillamiento (%) _
semilla (g)
Sin dopar 84,41 88,96
Sin dopar 84,45 82,62
Dopaje 14000 ppm 84,38 88,12
Dopaje 17000 ppm 84,41 90,19

Luego de realizada la prueba se obtienen resultados en términos de agotamiento, velocidad de

cristalizacion y morfologia de cristal.

En la Figura 40 se puede observar la reduccion del agotamiento en mieles cuando se tiene un
dopaje de dextrana, teniendo el menor agotamiento a la mayor concentracion de dextrana. Se
puede apreciar la correlacion con la velocidad de cristalizacion (ver Figura 42), donde se
observa un comportamiento similar: a mayor concentracion de dextrana se tiene una menor
velocidad de cristalizacion. Tasas de cristalizacion bajas conllevan a bajos agotamientos, pues
implica que la sacarosa presente en la miel no se cristaliz6 en su totalidad para favorecer el
crecimiento del cristal semilla y por el contrario quedo disuelta en la miel de proceso, siendo

un escenario totalmente desfavorable para la industria.
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Adicionalmente, se tiene la Figura 41 donde se observa la relacion largo/ancho de cristal para
las diferentes pruebas preliminares. Se evidencia un aumento significativo en las dos Gltimas
pruebas asi como una alta variabilidad; esta dispersion puede dificultar la ptima seleccion del
tamafno de poro empleado en la etapa de centrifugacion, y por ende el rendimiento en la
separacion se ve afectado con el aumento en la pureza de la miel final cuando muchos de los
cristales atraviesan facilmente la malla filtrante. Este comportamiento se ve reflejado la Figura
40 donde se tiene bajos agotamientos de miel. Se obtiene asi una relacion maxima de
aproximadamente 2.8 con la mayor concentracion de dextrana, y un incremento del 72% en el
elongamiento del cristal. Altas concentraciones de dextrana llevan a una disminucion drastica
en la velocidad de cristalizacion como se muestra en la Figura 42 como consecuencia del
aumento en la viscosidad, segun los resultados mencionado en la seccion 4.2.1. En todos los
resultados mostrados en las Figura 40, Figura 41 y Figura 42 se evidencia el efecto de la
dextrana de alto peso molecular, en diferentes parametros de proceso, como la morfologia del

cristal, agotamiento y velocidad de cristalizacion.

£ 60,00 Pruebas dopadas
S 14000 ppm

‘S 50,00 dextrana Pruebas sin dopadas
[

17000 ppm
20,00 dextrana

1 2 3 4
Pruebas preliminares

Figura 40. Agotamiento en mieles en pruebas preliminares
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Figura 41. Relacidn largo/ancho en pruebas preliminares
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Figura 42. Velocidad de cristalizacion, pruebas preliminares

Se tiene una reduccion en la velocidad de cristalizacion de aproximadamente el 93%, con el
aumento en la concentracion de dextrana de alrededor 6000 ppm de alto peso molecular,

mostrando el fuerte impacto de este tipo de polisacaridos en parametros de proceso.

A partir de la Figura 43 se observa la morfologia de los diferentes cristales de azlcar,
evidenciando la generacion de cristales elongados y de menor tamafio comparado con la Figura
44 donde se tienen cristales mas uniformes y con una morfologia rectangular. Es importante

aclarar que ambas fotos son tomadas con el mismo objetivo de microscopio (2X) por lo que no
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se presentan distorsiones en la visualizacion de las iméagenes al momento de compararlas. Se
notan ademas en la Figura 43 cristales con caracteristicas rugosas y amorfas, lo que se puede
relacionar con la adsorcién de la dextrana en la superficie del cristal, haciendo que la red cristina
sea menos selectiva [4]. Asi mismo, se percibe la presencia de cristales pequefios lo que indica
que posiblemente hubo nucleacion esponténea en las pruebas dopadas con dextrana, como es
mencionado como uno de los efectos en la seccion 4.2.3 [9].

& )

Figura 43. Cristales aguja para pruebas dopadas
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Figura 44. Imagenes de cristalografia para pruebas sin dopar
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O. Pruebas viscosidad
En la Figura 45y Figura 46, se muestran los resultados obtenidos. Se puede evidenciar que la
dextrana de alto peso molecular tiene un efecto significativo, alcanzando valores de
consistencia K cercanos a 200cP para la concentracién méaxima de dextrana dopada. De igual
forma, los estudios muestran que su criticidad se ve reflejada luego de alcanzar una
concentracion superior a 12000 ppm/Brix de dextrana, a diferencia de lo observado en la Figura
46 donde el impacto en la viscosidad es menor cuando se tienen dextranas de bajo peso
molecular, alcanzando un méaximo de aproximadamente 130Cp para la maxima concentracién

de dextrana.

Es relevante que incrementos de 1000ppm/brix de dextrana de alto y bajo peso molecular se

traducen en aumentos en la viscosidad de 11.4cP y aproximadamente 5cP, respectivamente.
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Figura 45. Consistencia para miel A dopada con dextrana de alto peso molecular.
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Figura 46. Consistencia de miel A dopada con dextrana de bajo peso molecular

En la Figura 45 y Figura 46 se observa que el efecto de la temperatura en la viscosidad de la
miel puede considerarse como una alternativa de mitigacion al tener concentraciones superiores
a 12000 ppm/brix de dextrana de alto o bajo peso molecular

P. Resultados disefio experimental
Para el disefio experimental planteado se evalla el comportamiento de las variables de

respuesta, morfologia de cristal y velocidad de cristalizacién Se realiza un analisis estadistico
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con el fin de determinar el efecto de los factores planteados, con un nivel de confianza del
90%o, es decir una significancia de a=0.1, la cual es aceptada para el proceso estudiado debido
a la complejidad de la matriz del material, es decir, la miel, que, como se ha mencionado
anteriormente, tiene la presencia de impurezas de diferentes tipos como minerales,
polisacéridos, azlcares reductores, acidos organicos e inorganicos que pueden interferir
significativamente. Asi mismo, a nivel industrial la obtencion de azucar involucra procesos
fisicos y fisico-quimicos en los que pardmetros operacionales pueden variar segun las
condiciones ambientales, geograficas, variedad de cafia de azlcar, entre otros. Aumentar el
nivel de confianza podria omitir efectos significativos en los factores planteados que impactan

actualmente a nivel industrial.

Se realiza una prueba control con el valor minimo de AR/cenizas y sin ningun tipo de dopaje
de dextrana. En la TABLA XIII se muestran las variables calculadas para el punto de

semillamiento.

TABLA XIII.
VARIABLES CALCULADAS PARA PUNTO DE SEMILLAMIENTO

Tipo de prueba AR/cenizas- Brix semillamiento Peso de cristales de
Concentracion dextrana (%) semilla (g)

Control 84,00 190,82

Minimo -Minimo 83,00 176,03
Minimo -Maximo 83,50 196,17
Maximo-Minimo 82,30 196,31
Méaximo-Maximo 82,70 184,41
Medio-Medio 83,70 188,18
Medio-Medio 84,90 187,02
Medio-Medio 85,00 189,39
Medio-Medio 86,00 194,58

38) Relacion Largo/Ancho

Se realiza un analisis de varianza para determinar si hay un efecto significativo de los factores
en la relacién largo/ancho, como se muestra en la TABLA XIV.
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TABLA XIV.
ANALISIS DE VARIANZA PARA LA RELACION L/A

Fuente GL SC Ajust. MC Ajust.  Valor F Valor p
Modelo 4 0,013645  0,003411 4,21 0,134
Lineal 2 0,007305  0,003652 451 0,125
AR/czas 1 0,001877 0,001877 2,32 0,225
Concentracion dextrana 1 0,005427 0,005427 6,7 0,081
Interacciones de 2
o 1 0,000687 0,000687 0,85 0,425
términos
AR/czas*Concentracion
1 0,000687 0,000687 0,85 0,425
dextrana
Curvatura 1 0,005653  0,005653 6,98 0,078
Error 3 0,002431 0,00081
Total 7 0,016077

Se encuentra que el P-valor es menor a 0.1 para el caso de la concentracion de dextrana, lo que
indica que la concentracion de dextrana afecta significativamente en la morfologia del cristal.
Por el contrario, el factor relacién azlcares reductores/cenizas presenta un valor P- superior al
a lo que indica que no impacta de manera significativa en la relacion largo/ancho. EIl P-valor
de la curvatura sugiere que hay un dptimo y es necesario realizar puntos adicionales para

determinar el comportamiento en este punto.

En la Figura 47 se grafican los efectos principales. Se observa una pendiente positiva
pronunciada para la concentracion de dextrana, lo que indica su fuerte impacto en el aumento
en la relacion largo/ancho, obteniendo un aumento de 5.38% en la media de relacién L/A para
los niveles evaluados. Por otra parte, se observa menor impacto de los azUcares
reductores/cenizas en la morfologia del cristal. Sin embargo, se muestra una reduccién en el
largo/ancho cuando se incrementan las cantidades de glucosay fructosa, por lo que altos niveles
de estos azUcares podrian favorecer la cristalizacién de manera uniforme, al solapar o interferir

con la adherencia de la dextrana en la superficie del cristal de sacarosa.

Se visualiza en la Figura 47 lo mencionado con respecto a la significancia de la curvatura

mostrada en la TABLA XIV (un valor 6ptimo para la relacién L/A en el punto central de
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ambos efectos), reiterando la necesidad de evaluar en rangos cercanos a este valor para
determinar el comportamiento de la variable de respuesta a detalle.

Grafica de efectos principales para Relacion L/A
AR/Sczas Concentracion dextrana Tipo de
» punto
1,37 ¥ ECzquina
B~ Centro
1,367 L)

1,35
1,344
1,33

1,327

Media de Relacion L{ A&

1.21
1.30 »
1,29

] ]
1.28

1.20 1.35 1.50 9000 13000 17000

Figura 47. Efectos principales para la relacién L/A

Este resultado muestra el crecimiento en la generacion de grano elongado, que conlleva al
aumento en la pureza de la miel final, es decir, una reduccion en el agotamiento de mieles,
generando de esta manera bajos rendimientos en la casa de cocimientos, al no ser separados

apropiadamente los cristales de la miel en los tiempos de centrifuga a nivel industrial.

39) Velocidad de cristalizacion
Enla TABLA XV se tiene el andlisis de varianza obtenido para la velocidad de cristalizacion.
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TABLA XV.
ANALISIS DE VARIANZA PARA VELOCIDAD DE CRISTALIZACION

Fuente GL SC Ajust. MC Ajust. Valor F Valor p
Modelo 4 523,82 130,955 6,57 0,077
Lineal 2 137,36 68,68 3,44 0,167
AR/cenizas 1 112,36 112,36 5,63 0,098
Concentracion dextrana 1 25 25 1,25 0,344
Interacciones de 2
o 1 0,04 0,04 0 0,967
términos
AR/czas*Concentracion
0,04 0,04 0 0,967
dextrana
Curvatura 1 386,42 386,42 19,37 0,022
Error 3 59,84 19,947
Total 7 583,66

Se puede apreciar en la TABLA XV que el P-valor para el efecto de AR/cenizas es menor que
el nivel de significancia a=0.1, por lo que tiene un impacto significativo en la velocidad de
cristalizacion a diferencia de la concentracion de dextrana que supera el o, por lo que los efectos
generados por la concentracion podrian ser despreciables para el caso de la dextrana de bajo
peso molecular. Adicionalmente el P-valor de la curvatura es inferior a 0.1, sugiriendo de igual

manera un 6ptimo para la velocidad de cristalizacion.

En la Figura 48 se muestra una disminucion en la velocidad de cristalizacion cuando hay un
aumento de dextrana, lo que es de esperarse debido al leve aumento en la viscosidad que se
muestra en la Figura 46, por lo que los procesos de transferencia de masa, transferencia de
calor y circulacion de masa se dificultan. Sin embargo, el mayor impacto se puede apreciar con
el incremento en la relacién de azucares reductores/cenizas, apreciandose la disminucion de la
solubilidad de la sacarosa por la presencia de glucosa y fructosa, favoreciendo asi los procesos
de cristalizacion, teniendo en cuenta que la cantidad de cenizas permanece constante y no hay

degradacion de sacarosa.
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Figura 48. Comportamiento de la velocidad de cristalizacion

Soportando la tendencia mostrada en la Figura 48, asi como los resultados mostrados en la
TABLA XV, en la Figura 49 se muestran los efectos principales para la velocidad de
cristalizacion: el efecto con mayor grado de impacto es la relacidn azlcares reductores/cenizas,
teniendo una pendiente de la recta mas inclinada, por lo que un cambio de 0.3 en la relacion

azUcares reductores cenizas podria triplicar la velocidad de cristalizacion.
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Grafica de efectos principales para Velocidad de cristalizacion
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Figura 49. Gréafica de efectos principales para la velocidad de cristalizacion

Al aumentar la velocidad de cristalizacion se genera mejor agotamiento y menor volumen en la
miel final, puesto que es posible extraer mayor cantidad de sacarosa en un tiempo determinado.
Se obtienen, ademas, tamafios de cristal objetivo méas rapidamente y con ello es posible acotar

tiempos de templa, mejorando de esta forma el rendimiento en la casa de cocimientos.
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VIl.  CONCLUSIONES

e La viscosidad en mieles de proceso se ve incrementada de manera significativa
cuando se tienen concentraciones superiores a 12000 ppm de dextrana de alto peso
molecular, obteniéndose aumentos de 11.4 cP. De otra parte, en la dextrana de bajo
peso molecular los incrementos no superan los 5 cP. Ademas, se observa que la

temperatura mitiga este impacto.

e La velocidad de cristalizacion se ve afectada con el aumento significativo en la
viscosidad del material cuando se tienen dextranas de alto peso molecular, teniendo
una reduccion drastica del 93.6% en la tasa de crecimiento del cristal para una
concentracion de 17000 ppm. De manera contraria, las dextranas de bajo peso
molecular no generan un efecto significativo en la velocidad de cristalizacion al

definir un nivel de signficancia 0=0.1.

e Los azUcares reductores favorecen los procesos de cristalizacion al disminuir la
solubilidad de la sacarosa, encontrdndose que al aumentar la cantidad total de
glucosa y fructosa en un 25% el incremento en la velocidad de cristalizacion es de
158% aproximadamente para valores de concentraciones minimas de dextrana de
bajo peso molecular. EI P-valor de 0.098 confirma el efecto significativo de este

factor en la velocidad de cristalizacion.

o Dextranas de bajo y alto peso molecular afectan la morfologia del cristal debido a
su oclusion y adherencia en una de las caras, generando cristales elongados o tipo
aguja. Sin embargo, se observan incrementos mayores al doparse con dextrana de
alto peso molecular, obteniéndose un incremento del 72% y 5% en la relacion
largo/ancho cuando se tienen las concentraciones maximas de dextrana de alto y

bajo peso molecular, respectivamente.

e La curvatura significativa mostrada para las variables de respuesta sugiere la
conveniencia de afadir puntos experimentales para ajustar el modelo estadistico y
asi poder observar el comportamiento en la zona central, donde posiblemente se
tienen oOptimos en las variables de respuesta, velocidad de cristalizacion vy

morfologia de cristal
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Los valores obtenidos para cada una de las variables de respuesta no necesariamente
coinciden con los reportados a nivel industrial puesto que, si bien muchas de las
condiciones operaciones son posibles a escala piloto, los mecanismos de
transferencia de calor y forma de alimentacion a nivel industrial pueden diferir. Sin
embargo, el impacto en las variables de respuesta es independiente a los valores

absolutos que se puedan obtener.
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VIlIl. RECOMENDACIONES

Emplear temperaturas de operacion altas (que no superen los 70°C) puede ser una
alternativa de mitigacion para el efecto de la dextrana de alto peso molecular en la
viscosidad en mieles de proceso. Asi mismo, el uso de enzimas como dextranaza puede
usarse para el rompimiento de cadenas largas y reducir el impacto generado por este

tipo de dextrana.

Luego de observar el comportamiento de ambos tipos de dextrana se hace necesario el
planteamiento de un disefio experimental para la dextrana de alto peso molecular que

muestra tener un mayor impacto en las variables de respuesta.
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