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Resumen

El estudio del efecto que ejerce tanto la presion de vacio como la presion del vapor sobre la masa de cristales
formados y la distribucion de tamafio de cristal en el proceso de cristalizacion por lotes a vacio, es de gran
importancia para la industria azucarera, la cual requiere incrementar su eficiencia, aplicando condiciones ya
probadas a nivel planta piloto. En este trabajo se ha estudiado el efecto de la implementacion del perfil de
desplazamiento maximo de la bomba de vacio, obteniendo un 56.39% de rendimiento contra los resultados
obtenidos en la cristalizacion por enfriamiento. Se probaron ademas, diferentes presiones del vapor en la chaqueta,
observandose que aplicando una presion del vapor de 0.15 kg/cm?, a una solucion saturada a 35°C, se obtuvo una
masa de cristales formados 39% superior a la masa obtenida en la cristalizacion por enfriamiento, con un didmetro
promedio de 414.7153 um y con una desviacion estandar de 57.5629 um, siendo el flujo promedio de evaporado de
13.619 ml/min. En base a los resultados obtenidos se puede concluir que, la implementacion de perfiles de vacio y
la reduccion de la presion del vapor, en combinacion con el tiempo de calentamiento, mejoran notablemente el
proceso de cristalizacion.

Palabras clave: presion de vacio, presion del vapor, cristalizacion.
Abstract

The study of the effect that produce the vacuum pressure as the steam pressure over the formed crystal mass and
the distribution of the crystal size in the vacuum batch crystallization process, is of great importance for the sugar
industry, which require to increase its efficiency, applying already tested conditions at pilot plant level. In this
paper it’s been studied the effect of the implementation of the maximum displacement of the vacuum pump profile,
obtaining a 56.39% of performance against the obtained results in the crystallization by cooling off. It’s been tested
also, different steam pressures in the jacket, observing that applying a steam pressure of 0.15 kg/cm?, at a saturated
solution in 35°C, it can be obtained a formed crystal mass 39% of performance against the obtained results in the
crystallization by cooling off, with a average crystal diameter of 414.7153um., a standard deviation of 57.5629um,
average evaporated flow was 13.1619 ml/min, On the basis of the obtained results it can be concluded that, the
implementation of the vacuum profiles improves and the diminishing of the steam pressure, in combination with
the warming time, improves considerably the crystallization process.

Keywords: vacuum pressure, steam pressure, crystallization.

1. Introduccion

La automatizacion de los cristalizadores a vacio
es de gran importancia en la estrategia de operacion,
desarrollo y modernizacion de la industria azucarera.
El objetivo de esta automatizacion es cristalizar el
azucar que se disuelve en el jarabe proveniente de los
evaporadores obteniendo como productos finales:
cristales de aziicar que cumplan ciertos parametros
de calidad (tamafio uniforme, color, contenido de

* Corresponding author: E-mail: llopezz02@yahoo.com.mx
Tel. (272) 72-570-56

azucar, etc.) y melazas, las cuales deben poseer el
minimo contenido de sacarosa.

La cristalizacion a vacio ocurre hirviendo una
solucion de azlicar hasta obtener la sobresaturacion y
crecimiento de cristales. Debe tenerse cuidado de
que no se exceda la sobresaturacion critica, para
prevenir la nucleacion que afecta grandemente la
calidad del producto final. A nivel industrial, la
operacion se realiza en forma subjetiva y
semiempirica. Se tiene la hipotesis de que la
implementacion de perfiles de regulacion de vacio,
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para controlar la presion, asi como el control de la
presion del vapor para regular el flujo de evaporado
mejorara notablemente el proceso de cristalizacion.

Batterham y col. (1972) y Diepen y col.
(2000) realizaron estudios en relacion al control y
regulacion del flujo de vapor en cristalizadores por
lotes, obteniendo resultados satisfactorios en cuanto
a la regulacion de la velocidad de evaporacion y al
control adecuado de la temperatura, respectivamente.
Tahal (2000) realiz6 un nuevo modelo para un
cristalizador a vacio, en el cual aplico un control
retroalimentado. En su investigacion, menciond que
la accion de control puede ser aplicada tanto al vapor
(velocidades de evaporacion) como a las velocidades
de alimentacion de jarabe. Ghurair y Singh (1999) y
Bock y col. (2003) realizaron estudios sobre
eficiencia energética del vapor en la etapa de
cristalizacion en refinerias de azicar, obteniendo
resultados favorables en relacion a la minimizacion
en el consumo de vapor, utilizando perfectamente la
capacidad disponible e incrementando la calidad del
azicar. En  este  trabajo se  realizaron
experimentaciones implementando un perfil de
desplazamiento maximo de la bomba de vacio y
perfiles de presion del vapor en la chaqueta de
calentamiento, obteniendo mejores rendimientos que
con la cristalizacion por enfriamiento.

2. Metodologia Experimental.
2.1. Redisenio del equipo.

Se acondiciond un cristalizador de acero
inoxidable con motor de agitacion variable y
chaqueta de calentamiento-enfriamiento, para lograr
que opere bajo los dos modos de cristalizacion
(enfriamiento y vacio). Entre las mas importantes
modificaciones realizadas se tienen: alimentacion de
vapor a la chaqueta, salida de condensado de la
chaqueta, descarga de la solucion, salida del flujo de
evaporador, alimentacion de la solucion, empaque
del cristalizador, mirilla, muestreo y motor del
agitador. Se disefio e implemento el siguiente equipo
auxiliar: condensador de superficie, bomba de vacio,
trampa de humedad, transductor de presion de vacio
y generador eléctrico de vapor.

2.2. Obtencion de condiciones de operacion

Se realizaron pruebas de hermeticidad maxima para
garantizar la adecuada operacion del equipo. Se
considerd una mezcla de azlcar y agua en solucion
saturada a 70 °C, con una concentracion de 75.9°Bx,
realizando el sembrado a los 6 seg y un tiempo de
operacion de 120 min. Se llevaron a cabo tres
pruebas de operacion, con las  siguientes
caracteristicas:

Prueba 1, se empled el perfil de
desplazamiento méximo de la bomba de vacio para
alcanzar un temperatura final de 40°C y una presion
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de vacio de 25 pulgadas Hg. Se considera perfil de
desplazamiento méaximo de la bomba de vacio,
debido a que ésta inicia una trayectoria, a partir de
una presion inicial establecida previamente hasta un
vacio maximo, sin suministro de calor, lo cual
produce un enfriamiento por evaporacion adiabatica.

Prueba 2, se mantiene una evaporaciéon por
60 min, a una presion de vacio entre 21 — 22
pulgadas Hg, con una temperatura final de 65°C, a
fin de permitir un gradiente de temperatura de 5°C.
En el minuto 60, se inicia el perfil de desplazamiento
maximo de la bomba de vacio, alcanzando una
presion maxima de vacio de 25 pulgadas Hg.

Prueba 3, se reduce el tiempo de operacion
de 120 min a 45 min, manteniendo las mismas
condiciones que en la Prueba 2.

2.3 Implementacion del perfil de desplazamiento
maximo.

En base a las tres pruebas anteriores, se plantearon
dos estrategias de operacion similares a las de
operacion industrial con soluciones saturadas de
azucar a 70°C, las cuales consisten en:

Estrategia 1. Mantener un tiempo de
evaporacion a vacio de 30 min, a una presion de
vacio entre 21 — 22 pulgadas Hg (65°C). Aplicar el
perfil de desplazamiento méaximo de la bomba de
vacio, durante los 60 minutos restantes. Esto
permitird mantener una presion de vacio de 25
pulgadas Hg, para lograr un enfriamiento por
evaporacion adiabatica, sin requerir alimentacion de
vapor en la chaqueta.

Estrategia 2. Mantener una temperatura de
65°C durante toda la carga y una presion de vacio
entre 21-22 pulgadas Hg. Para esta estrategia se
consideraron dos tiempos de operacion: 60 min
(Estrategia 2a) y 75 min (Estrategia 2b). Al minuto
30, se alimenta una cantidad de solucidon saturada,
equivalente al 10% de la alimentacion, a una
temperatura de 60°C. Lo anterior, evita el aumento
excesivo de la sobresaturacion, lo cual podria
provocar una aglomeracion de la masa. Esta
estrategia es similar a la empleada en los ingenios
azucareros, lo que origina un proceso semi
discontinuo.

2.4 Desarrollo de perfiles de la presion del vapor.

A partir de los datos proporcionados por el Ingenio
Azucarero de Tres Valles y de datos reportados por
Hugot (1963), se plantearon las siguientes
estrategias:

Estrategia 1. Considerar dos presiones del
vapor diferentes y dos tiempos de alimentacion del
vapor. La Tabla 1, muestra las condiciones de
operacion empleadas para esta estrategia.

Estrategia 2. En base a los resultados
obtenidos de la Estrategia 1, considerar una
solucion saturada a 40°C (70.32°Bx), y una a 35°C
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(69.29°Bx) permaneciendo iguales el resto de las
condiciones mencionadas en la Tabla 1.

Tabla 1. Condiciones de operacion de la Estrategia
1, en el desarrollo de los perfiles del vapor.

Variables Valores

Concentracion de la solucion de | 75.96°Bx
azucar saturada a 70°C

Presion de vacio constante (30 | 21 -22 in Hg
min)

Tiempo de carga 90 min

Agitacion constante 225 rpm

Tiempo de sembrado 0. min del
tiempo de carga

Masa sembrada de cristales 65¢g

Diametro promedio de la | 195.309957 um
semilla de siembra D(4,3)

Desviacion  estandar de la | 19.524451 um
semilla de siembra S(4,3)

Temperatura de agua de | 22°C
enfriamiento para el
condensador

Presion del vapor (2 niveles) 0.2,0.15 kg cm™

2.5 Cuantificacion del diametro promedio del cristal
(D(4,3)) y de la desviacion estandar (S(4,3)).

Para el célculo del D(4,3) y S(4,3) se emplea el
software IMAQ™ Vision Buider y el programa DTC
Adg-Im Version 1.0. En este céalculo, el usuario
selecciona el area de particulas de cristales (IMAQ,
2000). El procedimiento para el calculo del D(4,3) y
S(4,3) promedios mediante el software DTC Adg-Im
Version 1.0, se encuentra descrito en Cordova
(2004).

3. Resultados y discusion.

La Fig. 1 muestra el redisefio final del cristalizador
por lotes con una capacidad de 12.7779 L en su
interior y 11.1029 L en la chaqueta. Para su
operacion en forma automatica consta de
dispositivos y accesorios descritos en la Tabla 2. La
finalidad de este redisefio consiste en poder operar en
forma similar a la de un cristalizador a nivel
industrial, manteniendo la posibilidad de realizar
cristalizaciones por enfriamiento. En la Tabla 3 se
presentan las similitudes entre la infraestructura
existente y un cristalizador a nivel industrial.
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Fig. 1. Diagrama del cristalizador por lotes a vacio.
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Tabla 2. Instrumentacion del cristalizador por lotes a vacio.

Cantidad

Instrumento

1 Cristal termotemplado

Termopar tipo J

Bomba hidraulica modelo TP60 marca Barnes Barnesa

N | — | —

Termopozos de acero inoxidable

—_

Aislamiento térmico para alta temperatura

Mobdulo de relevadores de estado solido (5) SSR.

—_ =

Interfase para el variador de velocidad del agitador.

Resistencia eléctrica tipo “U”

Sistema de tuberia para la circulacion del agua de calentamiento-enfriamiento

Valvulas solenoides marca ASCO de 2 vias para vapor

— | a|=|~

Agitador para tanque cerrado modelo NSDB.

1 Impulsor tipo propela marina de 3’” de didmetro con tres hojas de acero inoxidable 316.

Impulsor tipo paletas planas en acero inoxidable 316, de 3*’ de diametro.

Tanques de plastico de 50 L de capacidad, con tapa.

Tarjeta de Adquisicion de datos (NI PCI-6023E, NI PCI-6025E, NI PCI-6711 y NI PCI-232/2

Modulo de acondicionamiento de sefial (NI SCC-TCO02).

Sistema No break. (sistema ininterrumpible de energia) UPS.

Tarjeta de adquisicion de imagenes (NI PCI-1409).

—_ == NN -

Camara monocromatica con video RS-170

Tabla 3. Similitudes entre el cristalizador planta
piloto y un cristalizador industrial

Caracteristica

Medio de calentamiento por vapor

Presion de operacion a vacio

Agua como fluido de enfriamiento en el condensador

Solucién de azlicar como sustancia de trabajo

Sembrado de semillas de azucar

Realizacion de muestreos de la solucion

Circulacion de la solucion en el cristalizador

La realizacion de las Pruebas 1 a la 3,
permitieron establecer los limites de operacion del
cristalizador. Para alcanzar una cristalizacion
adecuada, en cuanto a masa de cristales formados
(MCF) y la D(4,3), el cristalizador debe operar con
una presion de vacio entre 21 — 22 pulgadas Hg. La
evaporacion debe mantenerse por un tiempo inferior
a 45 min, con una temperatura de operacion de 65°C.

Estas condiciones, garantizan que la
cristalizacion se estd llevando a cabo dentro de la
primera zona metaestable, manteniéndose a una
distancia razonable de la linea de equilibrio. En esta
zona, la nucleacion se inhibe completamente y se
favorece el crecimiento de cristales sembrados.

Partiendo de las condiciones de operacion
mencionadas, se implementaron los perfiles de
desplazamiento maximo. La Tabla 4, muestra los
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rendimientos obtenidos al aplicar la Estrategia 1, 2a
y 2b. Se observa, que el rendimiento mas alto se
alcanz6 empleando las condiciones de la Estrategia
1. La Fig. 2, muestra las trayectorias del
comportamiento del D(4,3) para las Estrategias
propuestas. El mejor diametro promedio del cristal,
se obtuvo empleando la Estrategia 1, con un valor
de 732.72403 um.

Trayectorias del didmetro promedio del cristal, D(4,3)

800
700
600 F Estrategia 1
500+
400+
= 300+ Estrategia 2b
200
100

0 1 1 1 1 1 1
0 15 30 45 60 75 90

Tiempo (min)

3) um

D4

Estrategia 2a

Fig. 2. Trayectorias del comportamiento del didmetro
promedio de cristal D(4,3) al implementar los
perfiles de desplazamiento maximo.



L. Lopez Zamora y col./ Revista Mexicana de Ingenieria Quimica Vol. 7, No. 1 (2008) 65-70

Tabla 4. Rendimientos de la Masa de Cristales
formados, obtenidos al aplicar los perfiles de presion

claro que mientras al aplicar la Estrategia la, se
favorece la MCF, al aplicar la Estrategia 2b, se
mejora la D(4,3) disminuyendo el rendimiento.

Tabla 5. Comparacion de los rendimientos de la
Masa de Cristales formados para cristalizaciéon por
lotes, en modo enfriamiento y vacio.

del vapor
Masa de
Modo de azucar MCF Rendimiento
da . final
operacion | alimentada (%)
@ )]
Estraltegla 9.235.98 5,208.40 56.39
Es”é"‘;eg'a 10,159.57 |4,387.00|  43.18
EStr;;eg'a 10,159.57 | 5,172.40| 5091

Masa de
Modo de azlcar MCF Rendimiento
e . final
operacion | alimentada (%)
@
@)
Enfriamiento | 9,235.98 |2,300.74 2491
Vacio 9,235.98 |5,208.40 56.39

El sistema discontinuo, presentd mejores
rendimientos en comparacion con el sistema semi
discontinuo. La implementacion de perfiles de
presion de vacio, favorecido el enfriamiento por
evaporacion adiabatica. Al aprovechar el calor
latente de vaporizacion, se redujo el consumo de
vapor y por ende, los gastos energéticos. También, se
incremento la formacion de masa de cristales, el no
considerar la introduccion de alimentacion durante el
lote, favorece la no variabilidad en la calidad del
producto.

En la Tabla 5 se muestra una comparacion
entre los resultados obtenidos empleando
cristalizacion por enfriamiento y cristalizacion a
vacio, siendo notable el rendimiento obtenido.

La Tabla 6 muestra una comparacion entre los
resultados obtenidos entre la Estrategia la y la
Estrategia 2b. Se puede observar que con la primera
estrategia aunque se obtiene un rendimiento alto
(95%), la D(4,3) alcanzada sélo se incrementd un
43% con respecto al inicial, en tanto que con la
Estrategia 2b, se obtiene el efecto contrario, el
tamano de la D(4,3), se incrementa un 53%, en tanto
que solo se logra un rendimiento del 38% en la MCF.

La calidad del producto en el proceso de
cristalizacion, se ve influenciada por diversas
variables de operacion, como son: niveles de
sobresaturacion, presion, temperatura, concentracion
y modo de operacion, entre otras. En los resultados
obtenidos al implementar los perfiles del vapor, es

Lo anterior demuestra la necesidad de
implementar sistemas de control tanto en la presion
de vacio como en la presion del vapor, de tal forma
que se pueda lograr una interrelacion adecuada de las
variables de operacion, que favorezcan tanto la MCF
como la D(4,3), factores que determinan la calidad
del producto cristalizado.

La cuantificacion, mas precisa, de la D(4,3) y
la S(4,3) se muestra en las figs. 3 y 4
respectivamente, mediante el empleo del software
IMAQ™ Vision Buider y el programa DTC Adg-Im
Version 1.0. En la Fig. 3 se observa que el cristal fue
creciendo consecutivamente, hasta llegar a un
tamano de 414.7153 pum. Siendo mas rapido el
crecimiento a partir del minuto 60 debido a que a
este tiempo la solucion comenzo a alcanzar la mayor
sobresaturacion. En la Fig. 4, se observa que en los
minutos 45 y 75 hay una desviacibn mayor con
respecto a las otras, debido a que en estos tiempos la
muestra fue pequefia y no se obtuvieron suficientes
imagenes para su analisis. En el minuto 60, se obtuvo
una muestra representativa que contenia cristales
uniformes por lo que la S(4,3) fue baja.

La Fig. 5 muestra las distribuciones Log-
normal, obtenidas con el software IMAQ™ Vision
Buider. En ellas se observa que con el incremento
del tiempo de proceso, existe un mayor porcentaje de
volumen de cristales de tamafio grande.

Tabla 6. Resultados comparativos entre la Estrategia 1a y 2b.

Variable

Tiempo del lote
Tiempo de alimentacion del vapor

Masa de cristales formados

Diametro promedio de la semilla de siembra
D(4,3)
Desviacion estandar de la semilla de siembra
S(4,3)
Rendimiento con respecto a la masa alimentada

Estrategia la Estrategia 2b
75 min. 105 min.
15 min. 30 min.
8,781.4 g. 3,206.4 g.
337.8343 um 414.7153 pm.
68.9883 um 57.5629 pm.
95% 38%
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Trayectoria de la D(4,3), Estrategia 2b
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300}

g 250]

= 200}

%150»
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0 1 1 1 1 1 1 1
0 15 30 45 60 75 90 105

Tiempo (min)

Fig. 3. Cuantificacion de la trayectoria del D(4,3),
empleando el software IMAQ™.

Trayectoria de la S(4,3), Estrategia 2b

0 L L L L L L L
0 15 30 45 60 75 90 105
Tiempo (min)
Fig. 4. Cuantificacion de la trayectoria del S(4,3),
empleando el software IMAQ™.
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Fig. 5. Distribucion Log-Normal para los minutos
15, 30, 45, 60, 75, 90 y 105 de la Estrategia 2b del
desarrollo de perfiles de presion del vapor.

Conclusiones

El cristalizador por lotes a vacio a nivel planta piloto,
opera bajo condiciones similares a los procesos
industriales de cristalizacion. Las variables evaluadas
para dicha similitud son: presion del vapor, presion
maxima de vacio, temperatura del cristalizador,
concentracion de la alimentacion y el tiempo del lote,
garantizando que la cristalizacion se lleva a cabo
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dentro de la primera zona metaestable. La
implementacion del perfil de desplazamiento
maximo de la bomba de vacio, favorecid la
cristalizacion ~ por  lotes, incrementando el
rendimiento y reduciendo el consumo de vapor. Para
este cristalizador el suministro de presion de vapor
debe ser bajo (< 0.15 kgem™) para lograr una
evaporacion que favorezca tanto la MCF como el
D(4,3) . El uso de herramientas de software es una
parte  fundamental que  permite  realizar
caracterizaciones del proceso en estudio, brindando
informacion valiosa en linea.

Nomenclatura

DTC distribucion del tamafio de cristal.

D(4,3) diametro promedio del cristal, xm.

S(4,3) desviacion estandar del tamafio del cristal,
um.

MCF masa de cristales formados, g.
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