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RESUMEN

Este Trabajo Fin de Master aborda el estudio experimental a escala piloto-laboratorio
de la etapa de regeneracion de resinas de intercambio idnico cargadas con colorantes
procedentes de la etapa de decoloracion del refino de cafia de azucar, con el objetivo
de encontrar las condiciones Optimas de regeneracion. Los resultados demostraron
una relacion entre la carga de colorantes y el tiempo de regeneracion, de forma que
cuando se opera con altas cargas de color, seria recomendable alargar el tiempo de
regeneracion. Por otra parte, la alta salinidad del regenerante y llevar a cabo la etapa
de desplazamiento del regenerante con agua a pH acido (pH 2), también parecen
favorecer la eficacia de la etapa de regeneracion.

Se ha determinado el equilibrio de adsorcion de los colorantes sobre las resinas de
intercambio i6nico en la etapa de decoloracion (adsorcion), siendo la isoterma de
Freundlich la que mejor reproduce dicho equilibrio (R?=0,92). En cualquier caso se ha
utilizado la isoterma lineal (R?=0,84) para modelar la etapa de decoloracién en
columna de adsorcion, por ser mas sencilla y valida en el intervalo de trabajo.

Por ultimo, se ha planteado y resuelto el modelado matemético de la columna de
adsorcion utilizada en el laboratorio para la etapa de decoloracion, utilizandose dicho
modelado para analizar la influencia de variables de operacién tales como el caudal
de licor, longitud y porosidad del lecho. De este estudio se concluye la necesidad de
una evaluacion completa de costes para determinar los pardmetros de operacion
optimos.

PALABRAS CLAVE

Decoloracion, regeneracion, refino de azucar, isoterma de adsorcion, modelo de
adsorcion.

ABSTRACT

This Master’s Thesis deals with the laboratory-pilot scale experimental study of the
regeneration step of ion exchange resins loaded with dyes from the decolorization step
of the sugar cane refining, with the aim of finding the optimal regeneration conditions.
The results showed a relationship between the load of dyes and the regeneration time,
so that when operating with high loads of color, it would be advisable to extend the
regeneration time. Moreover, a regenerant with high salinity and carrying out the
displacement of the regenerant with water at acid pH (pH 2) seem to favor the
effectiveness of the regeneration step.

It has been determined the adsorption equilibrium of the dyes on the ion exchange
resins in the decolorization step (adsorption), being the Freundlich isotherm the one
which best reproduces that equilibrium (R?=0.92). In any case, the linear isotherm
(R?=0.84) has been used to model the decolorization step in the adsorption column,
because it is simpler and valid in the working range.



Finally, a mathematical model of the adsorption column used in the laboratory for the
decolorization step has been raised and solved, using that model to analyze the
influence of operating variables such as flow rate of liquor, length and bed porosity.
From this study it is concluded that a comprehensive assessment of costs would be
required to find the optimal operating parameters.

KEY WORDS

Decolorization, regeneration, sugar refining, adsorption isotherm, adsorption model.
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1. INTRODUCCION

1.1. REFINO DEL AZUCAR DE CANA

La fabricacion del azucar, a partir del refinado de azlcar de cafa, se compone de las
siguientes fases principales:

- Recepcion del azucar.

- Afinacion.

- Refundido.

- Defecacion/Clarificacion.
- Filtracion.

- Decoloracion.

- Evaporacion.

- Cristalizacion.

Esquema del proceso de refinado de azucar de cafia

Azucar sin refinar Agua
¢ l N h 4 v A4
Magma Aparato de Recipiente Prensa de Flanta de Apartado Centrifugadora
Estrujadura coccion le disolucién filtrado blangueo de coccitn
A A |cooo A A A G
[o]e]e]e]
5 [e]e]e]e] Melaza de
3 3 0000 refineria
E | % \( ~ Tamiz E 0000
Vapor g | £ |Maerias i Vapor h 4
p s 3 extrafias g v v A Secador
g2 5
Centrifugadara 3
g Purificacion -
de juego \ 4 \4
> | | -carbonatacion- Torta de Azucar Fabricacion de
oooooo filtro liquido terrones de azlicar
oooooo ||
A A Azucar refinado
Generador Azucar en polvo
de vapor Y Diéxido de carbono Blanca| candi
T ZUcar ainado
v . ' : H Azcar liquido
! ! : Terrones de azlicar
Ceniza de '
caldera A\ v v oy
Agua de limpieza Lodo de filtro Agua de Agua de limpieza
Agua condensada contaminada regeneracionfavado  Agua condensada

contaminada

Explicacién de simbolos: > Desarrollo del proceso
Emisiones gaseosas,
sélidas, liquidas

Figura 1.1. Esquema del proceso de fabricacion de azlcar blanco a partir de cafa de
azlcar [1].

1.1.1. Recepcion del azucar

Algunas refinerias estan asociadas a los molinos de cafia mientras que otras son
instalaciones independientes. En una refineria independiente de azucar, el azucar
crudo llegaréa a granel por medio de barcazas, ferrocarril o camiones para su descarga
en el almacén de azucar crudo. El azucar sin refinar se somete a la eliminacion de
metales y de residuos y los terrones grandes se aplastan antes de comenzar la
refundicion y refinacion.
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1. INTRODUCCION

1.1.2. Afinacion

El azdcar sin refinar se mezcla con jarabe de afinacion caliente que funde justamente
la capa mas externa del cristal de azucar sin refinar. Esta capa externa contiene las
mayores concentraciones de colorantes. El jarabe resultante de fundir la capa mas
externa, se separa de los cristales de azlcar en una centrifugadora. La mayor parte
de los colorantes se eliminan durante la etapa de afinacion (sobre el 50% del color del
azucar sin refinar) y después durante la etapa de clarificacion (sobre el 40% del color
del liquido fundido).

1.1.3. Refundido

El azucar afinado se disuelve con el agua caliente procedente de la condensacion
hasta llegar a una concentracion en el liquido de aproximadamente 72° Brix a 75°C,
anteriormente a la defecacion.

1.1.4. Clarificacion

Aproximadamente el 40% de los colorantes restantes se eliminan durante la etapa de
clarificacion. Hay dos tipos alternativos de procesos de defecacion que se usan en las
refinerias de cafia, la carbonatacién y la fosfatacion: la carbonatacion implica afiadir
cal (CaO) al liquido fundido y luego pasar este jugo a través de un recipiente de
carbonatacion donde el dioxido de carbono (CO2) se burbujea a traves del jugo. La
reaccion del diéxido de carbono con la cal produce un precipitado de carbonato
calcico. Los colorantes son atrapados en el precipitado y se eliminan durante la
filtracion de los sdlidos. Otra accion que ocurre en el licor fundido al que se le ha
afiadido cal, es la destruccion de los azucares invertidos debido al elevado pH que
produce la adicion de cal. Se afiaden polimeros al jugo para ayudar en la formacion
de un floculo precipitado, el cual se estabiliza y se filtra mas facilmente.

La fosfatacion implica afiadir cal (CaO) y &cido fosférico (HsPO4 o P20s) al liquido
fundido lo que resulta en la formacién de un precipitado de fosfato calcico. Los
colorantes se adsorben en el precipitado de fosfato calcico y se eliminan durante la
subsecuente clarificacion y filtracion. Se afladen polimeros para ayudar en la
formacién de un fléculo precipitado, el cual se filtra méas facilmente.

1.1.5. Filtracion

El jugo clarificado de la carbonatacion o de la fosfatacion contiene sdlidos suspendidos
gue taponarian los espacios intersticiales de la resina de decoloracion, huesos
carbonizados o carbén activo. Filtros de vacio, filtros a presién, filtros multicapa o
alguna combinacién de estos se usan para producir una jarabe filtrado que fluira a
través de las columnas de decoloracion sin causar una pérdida de presion elevada.

1.1.6. Decoloracion

Se pueden utilizar varias técnicas para eliminar el color del jugo de azlcar y todas
ellas son objeto de desarrollos continuos. Las principales son:
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1. INTRODUCCION

1.1.6.1. Decolorantes oxidativos

Los decolorantes oxidativos incluyen cualquier producto quimico fuertemente oxidante
que pueda ser usado para la eliminacién de color. El perdxido de hidrogeno y el ozono
son los principales productos quimicos de interés junto con los hipocloritos.

Los decolorantes oxidativos se basan en la produccion de radicales libres activos en
disolucion y estos radicales libres atacan facilmente a grupos funcionales susceptibles
de ser oxidados. La naturaleza exacta de los radicales depende hasta cierto punto de
las caracteristicas de la disolucion, particularmente el pH. Por ejemplo, el ozono actia
via un radical de oxigeno en un medio &cido o neutro, mientras que en un medio
alcalino predomina el radical hidroxilo. Cada uno de estos radicales puede actuar a
través de un camino diferente y de esta manera resultaran diferentes reacciones. El
radical de oxigeno no parece atacar la molécula de sacarosa, mientras que el radical
hidroxilo si que lo hace.

Los oxidantes rompen los enlaces insaturados conjugados creando acidos
carboxilicos y oxidan los compuestos fendlicos a quinonas y productos aciclicos. Estas
reacciones tienen el efecto directo de destruir el color.

Peréxido de hidrogeno

Las reacciones del peroxido de hidrégeno con los colorantes incluyen la oxidacion de
productos intermedios de las reacciones enzimaticas a melaninas, las cuales pueden
ser eliminadas durante la carbonatacion.

Ciertos autores [2] han recogido el efecto decolorante temporal del peréxido mediante
la adicion de radicales libres en los sitios alilicos y en los dobles enlaces, con una
descomposicion eventual a acidos y alcoholes. Otros autores [3] han encontrado que
los niveles de polifenoles y de azlcares reductores también disminuyeron por la
adicién de peroxido, incluso a pH 7.

Ozono

El ozono se comporta de una manera similar al peréxido, pero su potencial de
oxidacion mas alto da lugar a reacciones reversibles mas escasas y es posible un
rango mayor de reacciones de oxidacion. Se han descrito varias reacciones con los
colorantes [4]:

- Oxidacion de los sistemas de doble enlace y oxidacion a &acidos carboxilicos,
alcoholes y aldehidos.

- Apertura de los anillos aromaticos de fenoles, los cuales pueden ser oxidados
adicionalmente como anteriormente se ha indicado.

- Oxidacion de otros grupos aromaticos para formar quinonas y o0zonidos
poliméricos.

- Oxidacion de aminas primarias a compuestos nitro.

- Oxidacion de aminas secundarias via radicales intermedios a sustituyentes
independientes.

- Oxidacion de aminas terciarias a 0xidos de amina.

Estas reacciones muestran que el ozono no solamente es capaz de destruir el color
directamente, también destruye los precursores del color tales como las aminas y los
compuestos fendlicos. Sin embargo, algunos de los productos de reaccion que se
crean pueden ser capaces por si mismos de sufrir reacciones que formen color mas
5
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1. INTRODUCCION

tarde en el proceso. De ahi que sea deseable eliminarlos mediante un proceso de
precipitacion y filtracion.

El proceso de oxidacion también incrementa el caracter i6nico hasta cierto punto y de
esta manera se mejora la efectividad de la carbonatacién en la eliminacion de color.
Se ha experimentado una disminucion sustancial en los colores del licor medido a pH
9 a través de la ozonizacion, lo cual indica que los pigmentos vegetales sensibles al
pH tales como los flavonoides y los compuestos fendlicos son atacados fuertemente.
Esto es de gran beneficio en una refineria donde la mayoria del color en el azucar sin
refinar se origina a partir de los pigmentos vegetales y éstos son los colorantes que
se transfieren més facilmente al cristal.

Se podria esperar que un oxidante tan poderoso tuviese algun efecto en los azlcares
presentes, pero ciertos autores [5] mostraron que los azlcares no eran atacados bajo
condiciones neutras o ligeramente acidas y solamente a un pH por encima de 8,5 se
observé un ataque apreciable. Esto resulta del cambio de mecanismo del ozono
molecular al radical hidroxilo a pH elevados como se explicé anteriormente.

Hipoclorito

Se ha postulado una secuencia de dos etapas para la destruccion de los compuestos
fenolicos por los hipocloritos: primeramente se oxidan a orto quinonas y luego estos
anillos ciclicos se escinden en productos aciclicos. Los licores tratados con hipoclorito
son decolorados pobremente por las resinas y los precipitantes de color catiénicos.
Los productos de reaccién altamente polares son captados preferencialmente por las
resinas y los precipitantes, excluyendo de este modo a los colorantes polares [6]. Sin
embargo, no deberia de haber tal efecto si se utiliza carbon activo después del
hipoclorito.

Conclusiones sobre los oxidantes.
Los decolorantes oxidativos tienen tres efectos principales:

- Destruccion directa de los colorantes (efecto decolorante), particularmente
aguellos que se transfieren facilmente al cristal.

- Destruccion de los precursores del color para limitar mas tarde la formacion de
color.

- Incrementar el caracter idnico de las impurezas para mejorar la eliminacién de
color a través de la carbonatacion o la fosfatacion.

Parece esencial complementar la oxidacion con la carbonatacion o la fosfatacién con
el objetivo de eliminar los productos oxidados y prevenir la transformacion del color o
la formacion de ain mas color. El efecto es, en consecuencia, disminuir directamente
el color del licor y reducir los aumentos de color a través de los evaporadores. Ademas,
parece que no hay peligro de destruir azicares mientras que el pH de los licores se
mantenga neutro o por debajo de pH 7 durante la oxidacion.

1.1.6.2. Carbén activo

En el mercado estan disponibles numerosos tipos de carbén activo de acuerdo al
material carbonoso del cual proceden (carbon, madera, coco, etc.) y a su tamafio. Los
tipos mas comunes usados para la decoloracion del jugo de azucar son el carbon
activo en polvo (que normalmente recibe el nombre de PAC, por sus siglas en inglés)
y el carbén activo granular (GAC).

6
DECOLORACION Y REGENERACION DE RESINAS DE INTERCAMBIO IONICO UTILIZADAS EN EL REFINO
DE CANA DE AZUCAR: OPTIMIZACION Y MODELADO
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La caracteristica mas importante del carbon activo para determinar el mecanismo es
la naturaleza no polar de la superficie. Las fuerzas superficiales (fuerzas de van der
Waal o de London) crean una atraccion mas fuerte entre la superficie del carbon y las
moléculas de colorantes que entre las moléculas de colorante y el licor azucarado.
Las moléculas de colorante grandes pueden ser retenidas en la superficie en
numerosos puntos y son asi adsorbidas fuertemente. La enorme area superficial (500-
2000 m?/g) disponible como resultado de la estructura porosa significa que se pueden
adsorber grandes cantidades de color antes de que el carbdn se agote.

Se trata de una adsorcion fisica y es la responsable de la mayoria de la eliminacion
del color de los licores azucarados. Sin embargo, el carbdn todavia contiene algunos
grupos funcionales oxigenados y estos causan la adsorcidn quimica, la cual permite
que se adsorban algunas moléculas polares. El porcentaje de grupos funcionales
oxigenados se controla mediante el procedimiento de activacion y es generalmente
pequefio. Sin embargo, cualquier colorante dado puede retenerse mediante adsorcién
fisica y quimica simultaneamente.

Como resultado, el carb6n no es especifico para ningun tipo de colorante, pero
proporciona una alta eliminacién de color global (tipicamente del 80%) [7]. Es muy
efectivo para eliminar los colorantes de tipo flavonoide y fendlicos y algunos autores
[8] han recogido que el carbon activo granular (GAC) elimina virtualmente todos los
colorantes de tipo flavonoide del licor bruto. Debe observarse que con los pigmentos
vegetales el grado de ionizaciébn aumenta con el pH y de esta manera se espera que
la eliminacion de los flavonoides disminuya con el aumento de pH. En conclusion, los
licores que pasan a través del carbon deberian estar a pH neutro para obtener los
mejores resultados.

El carbon activo granular (GAC) no trabaja tan bien como las resinas en la eliminacién
de compuestos de hierro o derivados amino-nitrogenados. Algunos componentes
incoloros de los productos ADF (productos de la degradacion alcalina de la fructosa)
no se eliminan mediante el carbén, mientras que los caramelos y las melanoidinas se
eliminan bien.

Antes de que un colorante pueda ser adsorbido por el carbén, debe alcanzar una
superficie apropiada mediante difusién hacia el interior de los poros del carbén y
orientarse correctamente. En conclusion, las moléculas poliméricas muy grandes
puede que no se difundan lejos y los sitios disponibles para su adsorcion son limitados,
mientras que los fendlicos, que son mas pequefios, pueden llegar mas lejos hacia el
interior del carbon y tendrdn mas sitios adecuados disponibles. De aqui se extrae la
conclusién de que la distribucion del tamafio de los poros es de una importancia vital
para determinar las cantidades relativas y las relaciones de eliminacién de los
diferentes tipos de colorantes.

1.1.6.3. Medios poliméricos

Este término se refiere mayoritariamente a resinas sintéticas de intercambio ionico o
resinas adsorbentes (funcionalizadas o no). Hay 2 estructuras poliméricas principales
disponibles comercialmente que se diferencian en su hidrofobicidad: la matriz
estirénica que tiende a ser mas hidrofébica y la estructura acrilica que es hidrofilica.
Ademas de su estructura quimica, los adsorbentes poliméricos tienen una porosidad
importante.

Las resinas de intercambio idnico son lechos producidos sintéticamente (0,5-1 mm de
didmetro) que consisten en polimeros de alto peso molecular con un grado de
7
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1. INTRODUCCION

entrecruzamiento para crear una estructura porosa. En el interior de esta estructura
porosa existen un gran niumero de sitios catidnicos o anidnicos inmaviles pero activos,
junto con contra iones moviles. Estos sitios son capaces de intercambiar aniones o
cationes respectivamente de una disolucion de acuerdo a las constantes de equilibrio
para los iones involucrados. Estas constantes dependen de la temperatura y la
naturaleza de los iones y el equilibrio puede desplazarse por cambios en las
concentraciones de las especies ionicas.

Existe un amplio rango de resinas disponibles con diferentes estructuras poliméricas
y grupos funcionales diferentes, lo que conduce a resinas catidnicas y anionicas,
fuertes y débiles, para diferentes aplicaciones. La estructura bruta puede ser tipo gel
(microrreticular) o macrorreticular, dependiendo del grado de entrecruzamiento y
porosidad. Sin embargo, debido a la naturaleza de los colorantes en los licores
azucarados (generalmente con un alto peso molecular y aniénicos), se ha probado [7]
que las resinas anionicas de base fuerte de tipo macrorreticular son las mas
adecuadas para el refino del azucar.

Las resinas empleadas en la industria azucarera tienen un grupo funcional de tipo
amina cuaternaria y se suministran en forma de cloruro. La estructura polimérica es
acrilica o de estireno-divinilbenceno; la Ultima tiene grupos aromaticos en la
estructura, mientras que la primera es mayormente alifatica. Como resultado, las
resinas poliestirénicas tienden a ser mas selectivas por los grupos aromaticos, como
los que se encuentran en los colorantes, pero esta selectividad significa que es mas
dificil eliminar las moléculas de colorantes y, en consecuencia, la regeneracion es
menos eficiente. Las resinas poliacrilicas son menos selectivas, pero la regeneracion
es mas facil y mas completa, asi que se experimentan menores velocidades de
deterioracion de la resina.

Como conclusion decir que las resinas no eliminan un rango tan amplio de colorantes
como los carbones activos, pero son mas especificas. Sin embargo, el color que se
elimina no es aquel que se transfiere preferencialmente al cristal.

El ensuciamiento de la resina puede ser un problema, pero el proceso es
generalmente robusto y facil de operar.

1.1.6.4. Huesos carbonizados

Los huesos de animales terrestres pirolizados tienen un area superficial elevada que
adsorbe el color y elimina algunas impurezas.

1.1.7. Evaporacion

El azdcar sin refinar se funde hasta alcanzar los 72° Brix para disminuir la viscosidad
para la filtracién y la decoloracion, pero se requiere un contenido en materia seca
mucho mayor para conseguir una concentracion de azUcar sobresaturada para la
cristalizacion en los recipientes a vacio, que son evaporadores de efecto Unico. Los
evaporadores de efecto multiple se usan para mejor la economia del vapor de agua,
a la vez que para aumentar el Brix desde los 68° (después de la dilucion) hasta
aproximadamente los 80° Brix.

8
DECOLORACION Y REGENERACION DE RESINAS DE INTERCAMBIO IONICO UTILIZADAS EN EL REFINO
DE CANA DE AZUCAR: OPTIMIZACION Y MODELADO



1. INTRODUCCION

1.1.8. Cristalizacion

La cristalizacion del jugo decolorado ocurre en un recipiente calentado y a vacio.
Como el agua se evapora del jugo, la disoluciéon se convierte en sobresaturada. La
mezcla se siembra con finos cristales de sacarosa que inician un crecimiento de
cristales uniforme. A medida que los cristales crecen, la mayoria de los colorantes se
excluyen del cristal.

Los primeros cristales de azucar tendran un color de aproximadamente una décima
parte del que tiene el licor del recipiente. La masa cocida se deja caer luego en una
centrifuga donde los cristales se separan del licor restante y se lavan con una pequefa
cantidad de agua caliente para eliminar cualquier colorante adherido. El licor, ahora
con una pureza reducida de 92-94° Pol se envia a otro recipiente a vacio para una
mayor cristalizacion de azucar blanco. El aztcar producido en el segundo recipiente
tiene un color mayor que el del primero, pero todavia cumple con las especificaciones
del azucar blanco.

Después que la pureza de la masa cocida alcanza unos 50° Pol, la cristalizacion
adicional de azucar tiene un consumo intensivo de energia. La corriente resultante
recibe el nombre de melaza. Es posible usar una separacion cromatografica para
enriquecer la pureza de las melazas de cafia hasta los 90° Pol, donde el azlcar
adicional puede ser recuperado, pero el pretratamiento para eliminar las ceras y
proteinas que ensucian la resina de separacién cromatografica limita la economia de
este proceso.

1.2. DECOLORACION CON RESINAS DE INTERCAMBIO IONICO

Se tratard en este apartado los tipos de adsorbentes existentes actualmente, asi como
los mecanismos involucrados en la eliminacién de los colorantes [2].

1.2.1. Tipos de adsorbentes

Las resinas de intercambio iénico utilizadas en la industria azucarera como
decolorantes son anionicas de base fuerte, con grupos trimetil amonio unidos a un ion
cloruro como ion movil.

La matriz de la resina esta compuesta normalmente de uno de los dos tipos siguientes
de material polimérico: poliestireno con enlaces cruzados de divinil benceno, que da
lugar a una matriz hidrofébica; o poliacrilico con enlaces cruzados de divinil benceno
que da lugar a una matriz mas hidrofilica.

Algunas refinerias, para la decoloraciéon principal, utilizan solo un tipo de resina
(acrilica o estirénica, en uno o dos lechos). Otras emplean una resina acrilica seguida
por una resina estirénica para el acabado. En esta disposicién, la resina acrilica
elimina los compuestos coloreados de alto peso molecular que tienden a ensuciar la
resina estirénica, proporcionando de esta manera una buena proteccion a la resina de
acabado.

Las resinas acrilicas tienen una selectividad ligeramente menor por los colorantes del
azucar pero, a diferencia de las resinas estirénicas, pueden ser regeneradas
completamente con disoluciones de cloruro sodico. Esto puede explicarse por el
caracter mas hidrofilico de la matriz de la resina acrilica.
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Incluso los efluentes oscuros de la regeneracion de resinas estirénicas pueden ser
utilizados para regenerar las resinas acrilicas. El uso de las resinas acrilicas se
justifica cuando la carga de color es alta y se puede esperar un nivel de decoloracion
bajo. También el uso de resinas en un sistema de dos lechos es mas econémico y
proporciona una operaciéon mas uniforme y en continuo que cuando solo se utiliza un
lecho de resina [9].

Las resinas _estirénicas son mas propensas a ser contaminadas por compuestos
organicos que las resinas acrilicas y necesitan con frecuencia regeneraciones acidas
especiales.

También, su capacidad de decoloracién es mas alta que la que tienen las acrilicas
pero el color no se elimina de manera tan eficiente durante la regeneracion y su
capacidad puede caer rapidamente si estan sobrecargadas.

Las resinas estirénicas tienen un poder de decoloracion mas alto que las acrilicas
debido a la posibilidad de fijar colorantes a través de enlaces iénicos con los grupos
activos cationicos de la resina e interacciones hidrofébicas con la matriz de la resina.
Estas interacciones hidrofébicas se incrementan con el aumento de la concentracion
salina lo que justifica la dificultad que tienen las disoluciones salinas convencionales
para eliminar los colorantes fijados a la matriz de estas resinas.

Las resinas poliestirénicas con una matriz aromatica deberian tener una afinidad mas
alta que las resinas acrilicas por los colorantes insaturados.

Las resinas estirénicas son una buena opcion cuando el color en la entrada es de
hasta 800 IU y las acrilicas cuando el color es mas alto [9]. Numerosas plantas en la
actualidad operan con una combinacion de ambos tipos, lo cual es recomendable
cuando el color en la alimentacion de entrada fluctia durante la temporada.

1.2.2. Mecanismos de eliminacién de color

Dos mecanismos principales estan involucrados en la fijacién de los colorantes del
azucar a las resinas de intercambio i6nico de base fuerte: enlaces ionicos entre los
colorantes anionicos y las cargas fijas de la resina e interacciones hidrofobicas entre
las partes no polares del colorante y la matriz de estireno divinilbenceno de la resina.

Debido a que la mayoria de los colorantes del aztcar tienen una naturaleza aniénica,
es decir estdn cargados negativamente, las resinas anidnicas de base fuerte son
decolorantes efectivos. Sin embargo, ambos mecanismos pueden afectar a la misma
molécula de colorante en una unién i6nica amplificada. Por ejemplo, los acidos
carboxilicos y los fenoles de bajo peso molecular son fijados mediante reaccion
quimica y mediante interaccion molecular a las resinas. Los acidos organicos de alto
peso molecular se pueden unir quimicamente y mediante interaccion en varios sitios
diferentes de la resina, reforzando la unién y haciendo dificil su eliminacion de la
resina.

También, los colorantes fijados a la resina pueden cambiar de un mecanismo a otro
durante la regeneracion. Esto puede explicar la elevada eficacia de las resinas
estirénicas como decolorantes de disoluciones azucaradas cuando son nuevas, la
dificultad de eliminar colorantes de ellas durante la regeneracion y la rapida
disminucién de su eficacia con el uso.
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Se ha observado que alrededor del 10% de la capacidad de intercambio idnico de la
resina participa activamente en la decoloracion, la mayoria probablemente en la
superficie del lecho de resina. También se ha sugerido que la mayor parte de la
decoloracion de las resinas poliestirénicas de base fuerte (excepto a pH altos) ocurre
en la estructura de la resina y no en los grupos funcionales [9]. Esto se debe a la
densidad electronica relativamente alta de la estructura aromatica, que es atractiva
para las especies no polares y electrofilicas. A altos valores de pH, predominaran los
mecanismos de intercambio ionico.

La adsorcién de colorantes del azuUcar en las resinas de intercambio i6nico esta
gobernada por [9]:

El peso molecular del colorante.
La densidad de carga.

El tipo de carga (altamente anidnica, débilmente anionica, anfétera o
débilmente catidnica).

Grado de hidrofobicidad.
pH.
Fuerza iénica del medio.

Se deben considerar varios mecanismos [9]:

Efecto estérico: Los colorantes varian en peso molecular; en consecuencia la
porosidad del medio decolorante es un pardmetro clave. Con el objetivo de
conseguir buenas cinéticas de decoloracion, la proporcion de microporos,
MesopOoros y macroporos es un parametro importante. Esto muestra por qué la
decoloracién de jarabes de azucar es llevada a cabo a un caudal relativamente
bajo.

Efecto hidrofébico: El carbon activo tiene una superficie practicamente no polar
mientras que los adsorbentes poliméricos tienen una polaridad (los
decolorantes de matriz acrilica son mas hidrofilicos que los de matriz
estirénica). Los colorantes son basicamente hidrofébicos (no muy solubles en
agua) y tenderan a ser adsorbidos en la parte hidrofébica del medio de
adsorcion. Este es con mas probabilidad el principal mecanismo en la
eliminacion de color. Los adsorbentes poliméricos puros han demostrado su
efectividad en la eliminacion de especies coloreadas (alta hidrofobicidad, area
superficial alta). Estando no funcionalizados (o ligeramente) pueden operar en
un ambiente salino. Su estabilidad osmoética resulta en un tiempo de vida muy
largo y pueden soportar condiciones muy agresivas (temperatura, pH,
concentracion y medios oxidantes). Son muy efectivos en las etapas de
acabado y pueden considerarse como una alternativa al carb6n activo en polvo.

Efecto de las fuerzas de Van der Waals: Estas son fuerzas de atraccion entre
grupos quimicos en contacto. Resultan de la formacién temporal de un dipolo.
La union por fuerzas de Van der Waals es el principal mecanismo de adsorcion
gue tiene lugar en la superficie del carbén activo.

Intercambio i6nico: Los colorantes muestran en su mayoria un comportamiento
aniénico a pH alcalino y en consecuencia pueden ser intercambiados contra los
iones cloruros moviles. Esto resulta en una unidn id6nica (atraccion
electrostatica) entre los grupos i6nicos de las resinas cargados positivamente
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y la parte cargada negativamente del colorante. Sin embargo, este mecanismo
no es el predominante en la eliminacién de color.

- Puentes de hidrogeno: es una atraccion electrostatica que ocurre entre las
moléculas en las que el hidrogeno se encuentra en un enlace covalente con un
elemento altamente electronegativo (oxigeno o nitrogeno). EI principal
mecanismo para la adsorcion en el carbdn activo es la union por fuerzas de
Van der Waals (o de London).

De lo expuesto anteriormente se deduce que el proceso de decoloracion con resinas
de intercambio i6nico es una combinacion de varios fenbmenos tales como el
intercambio iénico, puentes de hidrogeno y fuerzas de London.

IONIC NI
. T N+
/N
A 03 03 cz Ca ca c3
: Van der Waals Hf.: /N+\
. 4 \
' :._ c3 ;'- cz CZ cz 03
0.0 : /
0 N e '762
N
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Figura 1.2. Mecanismos de adsorcion en las resinas de intercambio i6nico. Los
subindices después de C se refieren al nUmero de atomos de H que no son
mostrados [9].

1.2.3. Tipos de colorantes

Los colorantes del azlicar son una mezcla muy compleja de compuestos organicos
gue proceden de varias fuentes. Pueden ser clasificados en dos tipos principales,
colorantes naturales que provienen de la cafia de azucar y aquellos que se desarrollan
durante el procesamiento del jugo. Entre las principales caracteristicas de los
colorantes sefalar que son principalmente hidrofobicos (no polares) y que cubren un
ancho intervalo de pesos moleculares. Presentan un comportamiento anioénico. La
Tabla 1.1 recoge los colorantes principales para el azucar de cafia y los clasifica en
funcién de su procedencia.
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Colorantes naturales Colorantes desarrollados durante el procesamiento del jugo
Flavonoides Melaninas Clorofilas | Melanoidinas Caramelos HADPs

Xantofilas
Carotenos

Productos de la Degradacion térmica Productos de la

reaccion de de azlcares degradacion alcalina
Maillard en medio acido de la hexosa
<lkDa >150 kDa <lkDa <50 kDa <25 kDa 1l a5kDa

Tabla 1.1. Clasificacion de los colorantes [9].

Por otra parte, la Tabla 1.2 recoge la eficiencia en la eliminacion de diferentes
compuestos, segun el tipo de medio que estemos utilizando para la decoloracion (en
este caso, adsorcion mediante carbén activo o mediante resinas de intercambio
iGnico).

Componentes Carbon Estirénica SBA Acrilica SBA
Color total 78 83 65
Color > 20 kDa 62 83 55
Colorante fendlico 70 50 50
Polisacaridos 20 30 15
Almidoén 16 15 20
Dextrano 30 40 10

Tabla 1.2. Eficiencia en la eliminacién de los colorantes. % de componentes
eliminados por el adsorbente. SBA significa anidnica de base fuerte [9].

De manera general, se reconocen cuatro tipos de colorantes presentes en el azucar:
pigmentos vegetales, melanoidinas, caramelos y productos de la degradacion alcalina
de las hexosas (HADPs). Los ultimos tres son pigmentos de color producidos en
fabrica [7].

1.2.3.1. Pigmentos vegetales

Los pigmentos vegetales son principalmente fendlicos y flavonoides, los cuales
constituyen acerca de dos tercios del color presente en el azucar sin refinar. Los
fendlicos generalmente no tienen color, pero se oxidan o reaccionan con aminas o
hierro para formar colorantes durante el procesamiento. Los flavonoides son
polifenoles que existen en la planta de cafia y estan involucrados en las reacciones
de pardeamiento enzimatico.
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Los pigmentos vegetales tienden a tener pesos moleculares bajos o medios (<1000
Da), pero estan altamente ionizados, particularmente a valores altos de pH. De ahi
que tengan altos valores del indicador (color 1V), pero generalmente se eliminan
facilmente en la refineria. Se incorporan facilmente a los cristales de sacarosa en la
refineria.

1.2.3.2. Melanoidinas

Hay pigmentos producidos en fabrica que resultan de reacciones de tipo Maillard de
aminoacidos con azucares reductores (pardeamiento no enzimatico). Solamente se
producen con la aplicacion de calor con una concentracion de materia seca elevada y
una baja pureza, pero también se pueden formar con una fuente de bajo calor durante
periodos largos. Estan ligeramente cargadas negativamente a un pH neutro, pero
positivamente bajo condiciones acidas. Una subdivision de las melanoidinas son las
melaninas, producidas a partir de reacciones de fenol-amina. Estas tienen un peso
molecular medio (>2500 Da) y son dificiles de eliminar durante el procesamiento. Las
melanoidinas son insensibles al pH y por lo tanto tienen 1Vs bajos.

1.2.3.3. Caramelos

Los caramelos se forman como productos de la degradacién térmica de la sacarosa,
con pesos moleculares altos que se incrementan con el tiempo y la temperatura como
resultado de una polimerizacion creciente. Tienen una ligera carga y no son sensibles
al pH.

1.2.3.4. Precursores del color

Estos son compuestos que, aungue no tienen color por si mismos, sufren reacciones
durante el procesamiento que dan lugar a la formacion de color. Incluyen los
aminoéacidos, compuestos fendlicos simples y el 5-hidroxi-2-metil furfural (HMF), este
ultimo se forma a partir de la descomposicion acida de la fructosa.

1.2.3.5. Efectos del pH y la ionizacion

El grado de ionizacion de los colorantes indeseados es critico para determinar la
eficiencia de eliminacion mediante un proceso particular. Uno de los factores mas
significativos que afectan a la ionizacion es el pH de la disolucién. El pH del licor
también afecta al tamafio y forma de los polimeros con un alto peso molecular,
influyendo més en la efectividad de la eliminacion de color.

1.2.3.6. Polaridad

Esta propiedad puede resultar en moléculas no ionizadas pero polares que son
retenidas por los adsorbentes i6nicos

La tabla 1.3 recoge algunas de las caracteristicas mas relevantes de los colorantes
presentes en el azlcar de cafia, clasificados estos colorantes segin su peso
molecular en colorantes monoméricos, intermedios o poliméricos.
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Propiedad

Monomérico

Intermedio

Polimérico

Composicion

Flavonoides
principalmente

Colorantes de
fabrica (ADF)

Colorantes de
fabrica (caramelos,
melanoidinas)

5-40 (Sensible)

3-4 (Intermedio)

Peso <1000 Da 1000-2500 Da >2500 Da
molecular
. Catidnico por Cationico por
lon Neutro a pH bajos debajo de pH 5 debajo de pH 5
Aniodnico por Anidnico por
encima de pH 6 encima de pH 6
Polaridad El menos polar Intermedio Polar
Valor del

1-2 (Insensible)

indicador (IV)

Tabla 1.3. Resumen de las propiedades de los colorantes del azucar de cafia [7].

1.3. RESINAS DE INTERCAMBIO IONICO

1.3.1. Decoloracion

Los licores azucarados que son tratados por las resinas de intercambio iénico
proceden normalmente de los procesos de carbonatacion o fosfatacion.

El ciclo de trabajo de la resina comienza alimentando el licor azucarado a la primera
columna, desplazando el agua del interior de la columna.

El flujo 6ptimo para la decoloracién en flujo descendente en ciertas columnas es de
1,25-2,0 BV/h [10]. Un caudal demasiado alto puede causar problemas tales como
taponamientos, caminos preferenciales, dispersién axial o un tiempo de fijacion
insuficiente. Cuando la decoloracién se hace en flujo ascendente, se produce menos
agua dulce. Este proceso saca provecho de la diferencia de densidades entre el licor
y el agua, minimizando el entremezclado.

El primer agua que abandona la resina se alimenta a un tanque para ser utilizado
posteriormente para lavar la resina. Cuando el efluente tiene mas de 0,2° Brix se envia
al tanque de agua dulce, siendo utilizado posteriormente para el fundidor de afinacion.
Las aguas dulces se separan normalmente hasta los 50° Brix. Con contenidos en
materia seca mas altos, el efluente es enviado al tanque de licor tratado.

El licor se alimenta a la estacion de resina a un flujo entre 2,0 y 4,5 BV/h, tiene
normalmente una concentracion entre 62 y 66° Brix, una temperatura entre 70 y 85°C
y un color entre 400 y 900 IU (unidades ICUMSA). Se recomienda una temperatura
de operacion de 70°C para resinas acrilicas [11]. El licor de alimentacién tiene un pH
entre 7,2y 8,6; aunque algunos autores sefialan que la eliminacion optima de color se
consigue con un pH de 9,0 [12].

Se puede esperar un porcentaje de decoloracion del 60-85% con resinas de
intercambio iénico [10].
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1.3.1.1. Operaciones del sistema de resinas de intercambio idnico

Existen tres disposiciones tipicas para las columnas de resina y para los niveles de
color en la entrada y la salida [13]. Un enfoque comun para la decoloracion es hacer
una pasada inicial a través de la resina acrilica seguida por una o mas pasadas a
través de la resina estirénica:

- La combinacion acrilica/acrilica ofrece la decoloracion mas versétil, que
proporciona la mayor eficiencia en cuanto a la eliminacion de color, cuando es
aceptable un color mas alto en la salida.

- La configuracion acrilica/estirénica ofrece bajos colores a la salida, utilizando
la eficiencia de la resina acrilica mientras que prolonga el tiempo de vida de la
resina estirénica.

- Los sistemas que contienen solamente resinas acrilicas o acrilicas/estirénicas
ofrecen niveles de color a la salida consistentes, ayudando a minimizar el
impacto de las fluctuaciones estacionales en el nivel de color del azucar sin
refinar.

- La decoloracién solamente con resina estirénica es factible si el jugo de
alimentacion no tiene un color muy alto. Los sistemas solamente con resina
estirénica son una eleccion excelente para la decoloracion de jarabes de bajo
color.

1.3.1.2. Efecto de las variables de operacién en la decoloracién.

- La temperatura de operacion: es una variable fundamental, ya que afecta al equilibrio
de adsorcién. En general, la adsorcion se ve mejorada a temperaturas bajas, pero en
este caso es imposible trabajar con temperaturas bajas debido a la enorme viscosidad
del jarabe. Es por ello que es conveniente trabajar a una temperatura elevada para
facilitar el paso del jarabe a través de la resina y evitar las grandes pérdidas de presion
gue se producirian de otra forma.

- El color del licor de alimentacién: determina la duracion total del ciclo de decoloracién
o, lo que es lo mismo, la cantidad de BV totales de licor que pasan a través de la
resina.

- Pureza de la alimentacion: una alimentacién con una pureza baja (menor del 85%)
disminuye la eficiencia de decoloracion. En el caso de procesar alimentaciones con
una baja pureza, los adsorbentes de la decoloracion adsorben no solamente el color
si no también los no azucares, disminuyendo de esta manera la eficiencia de
decoloracion.

- Tipo de resina: las resinas acrilicas pueden eliminar altos niveles de color del jugo.
Sin embargo, los grupos acrilicos tienen una selectividad moderada por los colorantes
de la cafia, permitiendo que el color adsorbido sea eliminado eficientemente durante
la regeneracion, lo que conlleva un ensuciamiento minimo a largo plazo. Debido a esta
selectividad moderada, las resinas acrilicas no se usan tipicamente para conseguir un
color a la salida muy bajo.

Por otra parte, en cuanto a las resinas estirénicas, su estructura estirénica proporciona
una elevada selectividad por los colorantes del azucar de cafia, permitiendo una
eliminacion de color muy eficiente y un color final mas bajo que el que puede ser
conseguido con resinas acrilicas. Las resinas estirénicas son mas propensas a la
contaminacion organica debido a su selectividad mas alta por los colorantes.

16
DECOLORACION Y REGENERACION DE RESINAS DE INTERCAMBIO IONICO UTILIZADAS EN EL REFINO
DE CANA DE AZUCAR: OPTIMIZACION Y MODELADO



1. INTRODUCCION

- Nivel de azucar invertido: las alimentaciones con un contenido elevado de azucar
invertido disminuyen la eficacia de decoloracién porque existe una relacion directa
entre la formacion del color en el jugo y su contenido de azlcar invertido.

-Turbidez del jugo: un jugo poco claro (jugo que no esta filtrado adecuadamente)
reduce la eficiencia de decoloracion porque un jugo poco claro puede contener
sustancias coloidales que taponan los poros del adsorbente, lo cual causa una baja
eficiencia de decoloracion.

- Inorganicos en el licor: los compuestos inorganicos pueden competir con los
colorantes por los sitios de intercambio i6nico afectando adversamente a la
decoloracion. Una concentracion de inorganicos por encima de 700 ppm disminuiré la
eficiencia de decoloracion de las resinas [14].

- Numero de ciclos llevados a cabo por la resina: si el numero de ciclos de decoloracion
gue ha soportado un mismo lecho de resina es elevado, puede ocurrir que la resina
se agote y el rendimiento de decoloracion disminuya en gran medida. Por esta razon,
dependiendo del tipo de resina y de las condiciones particulares del proceso, se hacen
necesarias regeneraciones especiales cada cierto nimero de ciclos.

- Contenido en materia seca del licor: si la alimentacién tiene un alto contenido en
materia seca (mas del 65%), la eficiencia de decoloracion disminuye [14].

- pH del licor: si se alimenta con un pH bajo (menor de 8,3) se reduce la eficiencia de
decoloracion [14].

Con el objetivo de tener un rendimiento mas alto en el proceso de decoloracién y para
evitar obstrucciones en el lecho de resina, todos los licores que entran a la resina
deben ser filtrados. Los materiales insolubles deben estar en una concentracion menor
de 10 mg/l [15].

Para evitar cambios bruscos de temperatura, todas las corrientes que entran a la
resina deben de estar a la misma temperatura y durante los arranques, la resina debe
calentarse progresivamente hasta que se alcance la temperatura de trabajo.

Es importante comprobar la concentracion de hierro en el licor que se alimenta ya que
este compuesto puede bloguear las resinas. El ensuciamiento de la resina puede
ocurrir por la presencia de compuestos fenélicos particularmente en combinacién con
el hierro.

1.3.2. Regeneracion

La regeneracion consiste en una secuencia de operaciones: desazucarado, lavado en
contracorriente, regeneracion salina y lavado. Se llevan a cabo regeneraciones
especiales a intervalos definidos.

Normalmente todas estas operaciones se ejecutan sin eliminar la resina de la
columna. En algunas instalaciones, la resina es eliminada hidraulicamente para ser
regenerada en un equipo separado.

La regeneracion externa tiene la ventaja de que se lleva a cabo en un equipo disefiado
especialmente para las condiciones empleadas durante la regeneracion, esto es, flujo
de regenerante y resistencia a los productos quimicos.
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1.3.2.1. Etapas de la regeneracion

1.3.2.1.1. Desazucarado

El desazucarado consiste en alimentar agua ablandada caliente a través de la resina
en flujo descendente a un caudal comprendido entre 1,5y 3,0 BV/h. El primer efluente
de la columna de resina consiste en un licor decolorado que fluye al tanque de licor
tratado. Debido a la mezcla de agua con el licor, el contenido en materia seca del
efluente disminuye. Cuando se alcanzan los 50° Brix a la salida, el efluente se separa
hacia aguas dulces. Se continta haciendo esta separacion hasta que el efluente casi
no tiene azucar (0 a 0,3° Brix en disolucion). En esta operacion, se suelen producir 2,0
BV de agua dulce [16].

En algunas columnas se presiona el licor, con aire comprimido, hacia abajo hasta el
nivel del lecho de resina antes del desazucarado, para evitar el exceso de aguas
dulces. La misma operacion se realiza antes de la decoloracion y antes de la entrada
de regenerante.

1.3.2.1.2. Lavado en contracorriente

Después del desazucarado, se descarga parte del agua en el interior de la columna 'y
la resina es agitada con aire comprimido, durante 3 minutos con aire y a ho mas de
1,5 atm, en una cantidad entre 1,5y 2 m3/m?/min [17].

Después de esta operacion, la resina es lavada en contracorriente con agua caliente
en flujo ascendente para separar las particulas insolubles de los lechos de resina.
Dependiendo de la instalacion, el lavado en contracorriente se lleva a cabo con
caudales comprendidos entre 3,5y 5 BV/h. La cantidad de agua usada en el lavado a
contracorriente varia con cada instalacion, el tipo de resina y los tipos de colorantes
retenidos en la resina [18].

Para evitar las pérdidas de resina durante el lavado a contracorriente, el agua de salida
se pasa a través de un filtro que recoge la resina que pudiera ser arrastrada con el
agua.

1.3.2.1.3. Regeneracion salina

Después del lavado a contracorriente, la resina es regenerada con una disolucion
salina de concentracién del 10% de NaCl con NaOH entre el 0y el 0,7% (normalmente
0,2% de NaOH). Esta disolucion se pasa a través de la resina con un flujo entre 1y
1,5 BV/h, normalmente en sentido descendente y a una temperatura entre 38 y 80°C
[10].

Cuando se utilizan dos columnas en serie, la disolucion salina se pasa a través del
lecho de resina de acabado y el efluente de esta segunda columna se pasa a través
del lecho de resina de la primera columna.

La capacidad de decoloracién se incrementa con la concentracion utilizada de NaOH
y se puede incrementar esta concentracion cuando la capacidad de decoloracion
disminuye. Ciertos autores [12] sefialan que la regeneracion Optima ocurre con una
disolucion salina alcalinizada a un pH de 12.

En algunas instalaciones se utiliza una disolucion salina recuperada de
regeneraciones previas seguida por la disolucion salina fresca.
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El consumo de sal se encuentra entre los 150 y 300 kg de NaCl/m?3 de resina.
Normalmente se alimenta el regenerante por la parta superior de la columna de resina.
Si la regeneracion es llevada a cabo con flujo ascendente con una disolucion salina
empujando al agua fuera de la columna de resina en un desplazamiento de flujo de
piston, la dilucién es menor y el consumo de sal se reduce [19].

1.3.2.1.4. Lavado

Después de la regeneracion, la sal se elimina por lavado de la columna de resina con
agua caliente ablandada a 70-80°C en un flujo descendente a 2 BV/h [10]. Se lleva a
cabo un ultimo lavado con un caudal mayor. El consumo de agua depende de la
instalacion y el tipo de resina utilizada. Este agua se puede recuperar parcialmente.

1.3.2.2. Regeneraciones especiales

Las resinas de intercambio i6nico son contaminadas lentamente con compuestos
organicos e inorganicos que no son eliminados durante los procedimientos normales
de regeneracion.

Los contaminantes inorganicos mas comunes de las resinas son el calcio, magnesio,
hierro y cobre como cationes y carbonatos, silicatos, sulfatos y fosfatos como aniones.
También algunos contaminantes, como el hierro, se acumularan en la resina durante
su vida. En consecuencia, se llevan a cabo regeneraciones especiales con diferentes
procedimientos quimicos en un intento de restaurar la capacidad original de la resina.
Se ha comprobado que el HCI es efectivo en la eliminacién de iones hierro fijados a
los aniones de las resinas [20].

El tratamiento acido se realiza normalmente con 2-7 BV de HCI al 4%, seguidos por
una regeneracion salina alcalina con el 3,5% de NaOH. La periodicidad de este
tratamiento varia entre los 5 y los 23 ciclos [10].

La variacion en la capacidad de decoloracion antes y después de la regeneracion
acida es una buena indicacion de la condicién de la resina. Normalmente cuando la
resina tiene una buena capacidad, la decoloracion mejora considerablemente después
de la regeneracién acida. Sila mejora en el rendimiento no es duradera, la resina esta
a punto de agotarse y si no hay mejora después de la regeneraciéon acida, la resina
esta agotada.

1.3.2.3. Tipos de regenerantes

Algunos autores apuntan a que el NaCl no es una buena sustancia quimica para
eliminar de manera eficiente los colorantes de las resinas de intercambio ionico. De
hecho, el NaCl a una alta concentracion no elimina los colorantes fijados mediante
interaccion hidrofébica a la matriz de la resina. Un disolvente, como el etanol,
mezclado con sal puede ser utilizado para mejorar la eliminacion de los colorantes
hidrofébicos. Con esta mezcla, la sal eliminara los colorantes aniénicos y el etanol
disminuira el efecto de interaccion hidrofobica. Se ha analizado el uso de una mezcla
de NacCl, con una concentracion de 100 g/l y etanol, este Ultimo con una concentracion
del 20% en volumen, con un gran aumento de la eliminacion de colorantes de la resina
[21]. Aunque eficiente, este proceso no es econdmico, si se aplica en cada
regeneracion.
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Otra posibilidad es usar una sal con una baja concentracion salina con una mezcla de
hidroxido de calcio en una disolucion de sacarosa. Algunos autores han observado
gue esta mezcla favorece enormemente la eliminacion de colorantes fijados a las
resinas de intercambio ionico [22]. La formacién de un complejo sacarosa-calcio-
colorante, soluble en una disolucibn de sacarosa alcalina, puede explicar el
desplazamiento de la reaccion de equilibrio en la direccién del regenerante. De esta
manera, los iones cloruro, incluso a una baja concentracion, pueden desplazar de
manera eficiente los colorantes fijados iGnicamente a las resinas. También, a esta baja
concentracion salina, los colorantes apolares son eliminados facilmente.

Con este proceso de regeneracion, se ha observado un nivel m4s alto de decoloracion.
La decoloracion media puede superar el 90%. Estos resultados son mejores que los
gue se obtienen con regeneraciones normales con disoluciones salinas alcalinizadas.
Posiblemente, los colorantes adsorbidos en la matriz de la resina formaran una capa
con algo de caracter anionico. Durante la regeneracion no todos los colorantes son
eliminados y los iones de calcio con doble carga positiva se pueden unir a esta capa,
produciendo iones positivos fijos adicionales en la resina. Este efecto puede explicar
el incremento de la capacidad de la resina cuando se usa este sistema de
regeneracion.

Este proceso de regeneracion usa una cantidad mas baja de productos quimicos en
comparaciéon con el sistema de regeneracion clasico. Sin embargo, es necesario
utilizar sacarosa para mantener el hidréxido de calcio en disolucién. Con el objetivo
de recuperar la sacarosa en los efluentes, se utilizan técnicas de filtracion tangencial.
Se utiliza una membrana de ultrafiltracion para concentrar los colorantes en el retenido
y el permeado se reutiliza en el proceso de regeneracién. Este retenido, con parte de
sacarosa, calcio e iones cloruro y la mayor parte de colorantes del azlicar puede
enviarse al afino y/o seccion de recuperacion de la refineria o a la seccion de calidad
baja de las fabricas de azucar. Como este efluente posee una alta alcalinidad puede
utilizarse para hacer correcciones de pH, en aquellas secciones, en vez de cal, como
es la practica normal.

También se ha utilizado la regeneracién con carbonato sédico [23]. Con esta
regeneracion, los iones carbonato se uniran a la resina, y, durante la decoloracion,
estos iones se liberaran al licor azucarado donde precipitan los iones calcio que
finalmente estan presentes.

Finalmente también se ha realizado un proceso de regeneracion utilizando Mg(OH)z y
CO2 a 3 bar. Con este sistema de regeneracion se ha obtenido un rendimiento de
decoloracién de aproximadamente el 80% [24].

1.3.2.3.1. El proceso de regeneracion con cloruro sédico

Normalmente se utiliza una disolucién de cloruro soédico de 100 g/L. La sal es
alcalinizada con un 0,2% de NaOH con el objetivo de incrementar el grado de
ionizacion de los colorantes y, en consecuencia, mejorar su fijacion en la resina [25].

Antes de la regeneracion, la resina se lava con agua. Normalmente este agua es
desalojada de las columnas de resina antes de la regeneracion para evitar la dilucion
de la sal. Como la resina mantiene el agua en la superficie y en el interior de los poros,
este problema no se evita completamente y algo de dilucion ocurre.
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Se observa que una gran parte de los colorantes es liberada con esa concentracion
salina. También se ha observado que haciendo una regeneracion previa con 30 g/L
antes de la regeneracion con 100 g/L, se liberan mas colorantes [26].

Como la concentracion salina aumenta durante la regeneracion, los colorantes fijados
mediante un mecanismo de intercambio i6nico se liberan progresivamente. Como
algunos de estos tiene una parte hidrofilica, se pueden fijar de nuevo a la matriz de la
resina mediante interaccion hidrofébica.

A altas concentraciones de NaCl se eliminan los colorantes fijados mediante el
mecanismo de intercambio i6nico. Con esta concentracién salina, los colorantes
fijados mediante un mecanismo de interaccion hidrofobica no son liberados ya que la
sal inhabilita este mecanismo.

Después de la regeneracion, la sal se elimina con agua. Las columnas pueden
vaciarse parcialmente antes del lavado para evitar el consumo de agua. Durante el
lavado, la concentracion de sal disminuye y la fuerza del mecanismo de interaccion
hidrofébica disminuye resultando en una liberacidn mayor aun de colorantes. Si estos
colorantes tienen algo de caracter anionico, ahora pueden fijarse i6Gnicamente a la
resina debido al mecanismo de intercambio i6nico. Este hecho disminuye
sustancialmente la capacidad de decoloracién de las resinas estirénicas.

Este efecto puede minimizarse si el lavado de la resina se hace a un pH bajo [27]. En
este caso, el caracter idnico de los colorantes disminuye y son eliminados de la resina.

1.3.2.3.2. Proceso de regeneracion con cloruro calcico en una disolucion
alcalinizada de sacarato de calcio

En la bibliografia consultada se ha comparado la capacidad del NaCl para eliminar los

colorantes previamente fijados a una resina estirénica con otros regenerantes,

apuntandose las siguientes observaciones [25]:

- Usando CaClz en vez de NaCl, se liberan méas colorantes, especialmente a
bajas concentraciones.

- Incrementando la alcalinidad del NaCl aumenta la eliminacién de colorantes.

- Si el CaClz es alcalinizado con NaOH en presencia de sacarosa, se observa
una mejora de la eliminacién de colorantes.

- Si se utiliza Ca(OH)2 para alcalinizar la mezcla anterior, en vez de NaOH, se
eliminan mas colorantes.

No se puede utilizar CaClz alcalinizado sin sacarosa debido a la baja solubilidad del
hidroxido célcico. La presencia de sacarosa aumenta esta solubilidad.

Se ha observado que la eliminacion maxima de color se obtiene cuando la relacion
utilizada de hidroxido célcico: sacarosa es de 1:3 (en masa) [22]. A partir de los
resultados publicados, se concluye que usando una concentracion de cloruro calcico
equivalente a los 10 g/L de NaCl, la eliminacion de colorantes es equivalente a utilizar
100 g/L de NaCl [25].

La posible formacion de un complejo colorante-calcio-sacarosa puede desplazar el
equilibrio de regeneracion.

En bibliografia se ha analizado el proceso de regeneracion utilizando una mezcla de
cloruro calcico con una disolucién alcalinizada de sacarato calcico. El ensayo se
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realizd en una columna de resina de un litro utilizando licor carbonatado. La resina se
regenerd con 3 BV de una disolucion de CaClz de 17-32 g/L que contenia 5-10 g/L de
CaO y 120-150 g/L de sacarosa (disolucion SC). Después de 170 ciclos de trabajo, la
resina solamente habia perdido el 5% de su capacidad inicial de decoloracion [25].

Los ensayos también se realizaron en una instalacion comercial [25]. En columnas
con 6 m3 de resina se observé que debido a la dilucién inicial, una gran parte de la
disolucién de sacarato (SC) no se usaba efectivamente. Para evitar esta situacion, se
cambid el proceso de regeneracion para incluir una regeneracion previa con 1 BV de
una disolucion acuosa de CaClz 0 NaCl con la misma concentracion en iones cloruro
que la disolucion SC. Con este sistema, los productos quimicos utilizados en la
disolucién SC, incluyendo la sacarosa, se utilizan de una manera mas efectiva.
Después de esta regeneracion previa, se utilizan 2 BV de disolucion SC.

En definitiva, segun la bibliografia consultada, este proceso de regeneracion es mas
eficiente que el que utiliza cloruro sédico alcalinizado. Con el objetivo de convertir este
proceso en viable econdmicamente, se debe recuperar la sacarosa. Este tratamiento
recupera parte de los productos quimicos, incluyendo la sacarosa, usados en el
proceso. El consumo de productos quimicos en este proceso de regeneracion
corresponde a los productos quimicos utilizados en la regeneracion previa, en la purga
del segundo efluente y en los lavados de la resina. La purga contiene sacarosa con
una concentracion pequefia de compuestos inorganicos y se puede mezclar con los
jarabes de baja calidad de la seccion de refundicion de la refineria. De esta manera,
la sacarosa se recupera parcialmente.

Se ha observado que los costes de los productos quimicos con la regeneracion de
sacarato son un 28% menores que con la regeneracion salina [25]. Ademas de esta
reduccion de productos quimicos, este proceso de regeneracion disminuye el
problema de la eliminacion de efluentes en cantidad y cualidad (concentracion de
organicos e inorganicos) e incrementa la eficiencia de decoloracion de la resina.

1.3.2.4. Recuperacion por nanofiltracién de los regenerantes

Uno de los principales inconvenientes del proceso de decoloracion con resinas de
intercambio i6nico es la produccion de desechos durante el procedimiento de
regeneracion. Se ha encontrado una solucién para la produccién de efluentes salinos
altamente coloreados con el uso de la nanofiltracion. La planta de reciclado de
salmuera permite una disminucioén en el rechazo de residuos de hasta un 75-90 % [9].
El retenido contiene una fraccién concentrada de materia organica biodegradable que
puede ser eliminada mas facilmente y el permeado contiene NaCl y colorantes de bajo
peso molecular que pueden ser reutilizados para regenerar la resina de decoloracioén.
Esta combinacién de procesos de resinay membrana es atractiva especialmente para
plantas localizadas donde la eliminacién de residuos es un problema critico.

1.3.3. Vida util de la resina

La vida util de la resina depende de la pureza del licor cargado a la resina, de la
naturaleza de los colorantes, del color cargado por ciclo, del tipo de resina y del tipo
de regeneracion usada. Ademas del nimero de ciclos, la carga de color total
soportada por un lecho de resina es importante. La cantidad de soélidos disueltos en el
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licor que se alimenta durante la vida de la resina es también una medida del uso
eficiente de las resinas.

La eficiencia de la resina puede relacionarse también con el azucar blanco producido
durante la vida de la resina. Un valor de 10 a 12 toneladas de azucar blanco
producidas/litro de resina es normal para resinas estirénicas sin una proteccion previa
[10].

El final de la vida de la resina se puede estimar en funcién de su capacidad de
decoloracion o por su capacidad de intercambio iénico.

1.3.4. Equipamiento

En el proceso de decoloracion con resinas clasico, la disolucion de azucar que va a
tratarse, se pone en contacto con un lecho fijo formado en el interior de columnas
cilindricas. Las columnas estan equipadas con unos sistemas de distribucion para el
licor de alimentacion, el agua y el regenerante y con un sistema de separacion para
recuperar el licor tratado, el agua y las disoluciones regenerantes.

El disefio de la columna debe considerar un buen rendimiento de decoloracion,
mantener la calidad de la resina, demandar un consumo bajo de agua durante la
regeneracion y una adecuada transferencia de materia entre el colorante del licor y
los centros activos de la resina.

Normalmente, el licor azucarado que tiene que ser decolorado se alimenta por la parte
superior de la columna de resina a través de un distribuidor y, después de pasar el
lecho de resina, es recuperado en el fondo de la columna. En otros sistemas, el licor
es alimentado por el fondo de la columna y recuperado en la parte superior. Hay otro
tipo de columnas de resina donde el licor que tiene que ser tratado se alimenta tanto
por el fondo como por la parte superior y es recuperado en el medio de la columna.

i 1
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Figura 1.3. Disefio tipico de columnas de intercambio ionico para la decoloracion en
sentido ascendente [28].

Algunas refinerias usan dos columnas de resina colocadas en serie, entrando el licor
por la primera columna (la columna frontal) y después de pasar a través de la resina,
se alimenta a la segunda columna, que es la columna de acabado. Debe de existir
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mas de uno de tales sistemas con el objetivo de permitir la regeneracion de un sistema
sin interrumpir el flujo de licor a través de la estacion de resina, simulando asi un
proceso continuo.

Otras refinerias utilizan tres columnas en serie con tanques y bombas intermedias
para el licor. Las primeras dos columnas estan compuestas por resina acrilica y la
tercera columna con resina estirénica.

Otro sistema de colocar la resina consiste en dividir la resina en un grupo de columnas
que estan rotando en un carrusel. Se ha descrito un sistema con 30 columnas que
rotan en una estructura soporte haciendo un turno completo cada 13,2 horas. En un
turno cada columna pasa sucesivamente por la zona de intercambio donde es
alimentada con licor para ser tratado y por la zona de aclarado, zona de lavado a
contracorriente, zona de regeneracion y zona de lavado [29].

Este sistema de intercambio i6nico continuo en un carrusel tiene las siguientes
ventajas sobre el sistema de lecho fijo:

- Rendimiento de decoloracién igual o superior.
- Reduccion significativa del volumen de aguas dulces.

- 60% menos de sal utilizada para la regeneracion que resulta en un menor
volumen de efluente [10].

- Menor cantidad de resina requerida para la operacion.
- Menor espacio requerido para el equipo.

- Instalacidon y control mas faciles.

- La vida util de la resina se mantiene o se mejora.

1.3.5. Ventajas e inconvenientes de la decoloracion con resinas de intercambio
iénico

1.3.5.1. Ventajas de la decoloracién con resinas de intercambio iénico

- Coste: Una ventaja de las resinas de intercambio idbnico como decolorantes de
disoluciones azucaradas es la economia. Se estima que sus costes son acerca
de la mitad que los de los métodos tradicionales de carbdn granular o huesos
carbonizados [9]. Estos costes comprenden los usos de la resina, energia,
mano de obra, mantenimiento, pérdidas de azlcar y costes debidos a las
cenizas mas grandes. Los ahorros de energia derivados del uso de resinas
vienen en su mayor parte de unos requerimientos menores de agua caliente y
de que los volimenes producidos de agua dulce son también menores, con la
consecuente reduccion en la energia necesaria para calentar y concentrar,
respectivamente. Como la salmuera es barata, el coste de la regeneracion es
bajo, asi que la decoloracién con resinas es una alternativa barata a los
métodos tradicionales como el carbon activo o huesos carbonizados.

- Tamafo del equipo: El caudal de operacion es también mucho mayor a través
de la resina que con adsorbentes alternativos. En consecuencia, se necesitan
equipos mas pequefios para los flujos dados de licor. También, los tiempos de
retencibn mas cortos reducen la degradaciéon de la sacarosa durante la
decoloracion. Como la regeneracion puede llevarse a cabo en el interior de las
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columnas de resina, no se necesitan sistemas especiales para el manejo o
cualquier otro equipo para la regeneracion.

- Automatizacion: El proceso con resinas se automatiza facilmente y el licor y el
adsorbente siempre estan contenidos en el interior de un recipiente cerrado,
asi que el proceso es més limpio que otros procesos de decoloracion.

1.3.5.2. Inconvenientes de la decoloracioén con resinas de intercambio iénico

Dos problemas con la regeneracion de las resinas son la eliminacion del efluente con
un elevado color del proceso de regeneracion y la eliminacion de los lechos gastados
después de su vida util.

Como ya se comentO previamente, la filtracibn con nanomembranas para tratar el
efluente con un alto color ha reducido la cantidad de cloruro sédico que debe ser
eliminado fuera de la refineria. Sin embargo, es cada vez més dificil eliminar el color
oscuro que permanece en el residuo de la nanomembrana.

El proceso de prelavado de las resinas debe monitorearse y deben tomarse medidas
para asegurar que algunos de estos lechos de resina no se exponen a temperaturas
de licor elevadas. Los costes de operacion y de capital del proceso de intercambio
iGnico son aproximadamente la mitad y un tercio respectivamente de los del sistema
de carbon granular [30].
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2. OBJETIVOS

El objetivo global del presente Trabajo Fin de Master es estudiar las condiciones de
operacion de la etapa de regeneracién de resinas de intercambio iénico cargadas con
colorantes procedentes de jarabes azucarados provenientes del refino de la cafia de
azucar para proponer medidas que permitan optimizar las condiciones de proceso y
alargar la vida util de las resinas.

El trabajo tiene una clara componente experimental que se complementa con el
modelado tedrico de la etapa de decoloracion (adsorcion).

Para alcanzar este objetivo global, se plantean diferentes objetivos especificos:

1. Estudiar a escala piloto-laboratorio la etapa de decoloracion-
regeneracion de las resinas de intercambio i6nico. En esta primera etapa del
estudio se pretende establecer:

1.1. Influencia de la carga de color en el tiempo de regeneracion

1.2. Estudio de las condiciones de regeneracion en la eficacia de liberacién de

colorantes. En este sentido se analizard el efecto de tiempo de
regeneracion, salinidad del regenerante, sentido de flujo, tipo de
regenerante y pH del agua de lavado.

2. Modelar matematicamente el proceso de adsorcion de colorantes en un

lecho fijo. La consecucién de este objetivo conlleva:

2.1. Determinar experimentalmente el equilibrio de adsorcion de los colorantes
presentes en el jarabe azucarado sobre la resina de intercambio i6nico
utilizada y correlacionar los datos de equilibrio obtenidos a isotermas de
adsorcion.

2.2. Implementary resolver el modelo planteado utilizando como soporte Matlab.

2.3. Interpretar los resultados del modelo tomando como base la modificacion
de variables del proceso: caudal, longitud y porosidad del lecho.

2.4. Optimizar las variables de operacién (caudal, longitud y porosidad del lecho)
mediante el célculo de la fraccién de lecho utilizada (FLU) y los tiempos de
operacion del ciclo.

La motivacion de la elaboracion del presente TFM viene derivado del interés de una
empresa de la industria azucarera por optimizar los ciclos de decoloracién y
regeneracion en fabrica. El objetivo final es minimizar los costes de operaciéon de
ambas etapas, sin modificar de forma sustancial los parametros de funcionamiento del
proceso. Estos costes de operacion estan principalmente asociados al elevado gasto
que la empresa actualmente tiene en la reposicion de las resinas de intercambio i6nico
utilizadas para tal fin.
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3. ESTUDIO DE LA ETAPA DE REGENERACION

3.1. MATERIALES Y METODOS

3.1.1. Caracteristicas del licor, regenerante y adsorbente

Los ensayos de decoloracion se han realizado con licor filtrado tomado en la planta
de refino de azucar de cafa el 1/06/2015 con las siguientes caracteristicas: pH
7,3%0,3; Brix 61+2; absorbancia (medida a 420 nm y pH 7) 0,8 +0,1; Color IU 1000 +
84.

Para realizar la regeneracion, se ha usado salmuera regenerante (PNF 9%), tomada
en fabrica en la misma fecha. La salmuera presenta las siguientes caracteristicas: pH
12,7+0,4; MS 1542; absorbancia (medida a 420 nm y pH 7) 6.4 +0,8; Color IU 42200
+ 4300; conductividad 140 = 30 mS/cm.

La resina (XA 4043 Cl, resina de poliestireno-DVB) se recoge en julio de 2015, cuando
se procede a vaciar las columnas en fabrica. Previamente a la formacion del lecho, se
lava la resina con agua para retirar el inerte. A continuacion se regenera con la
disolucién recomendada por el fabricante: NaCl (10%) + NaOH (2%) a 60°C y se lava
con agua a temperatura ambiente.

3.1.2. Métodos de andlisis

La determinacion de parametros de seguimiento (color IU, materia seca, pH), se ha
realizado conforme a los métodos ICUMSA, en concreto al método GS1-7 (1994): The
Determination of Raw Sugar Solution Colour-Official [31].

El estdndar de la industria para la medida del color en las disoluciones de azucar es
la Comisién Internacional para los Métodos Uniformes del Analisis del Azucar
(ICUMSA, por sus siglas en inglés). Se analiza un jugo azucarado libre de solidos
suspendidos (para ello se utilizan filtros de acetato de celulosa de 0,45 um y diametro
de 25 mm), corregido a pH 7 y con un contenido en materia seca conocido, utilizando
un espectrofotometro a una longitud de onda de 420 nm. EIl color se calcula de la
siguiente manera:

A - 100000
b-MS:p
Donde As es la absorbancia de la muestra a 420 nm y pH 7, MS es el porcentaje de

materia seca en la muestra, b es el paso éptico de la cubeta (1 cm) y p (g/cm?) es la
densidad de la muestra cuyo color se quiere determinar.

Color ICUMSA =

El color ICUMSA es una medida para dar una indicacion del color global del jugo. Esto
es util para evaluar el rendimiento en la eliminacibn de color de un proceso.
Claramente, no da informacién acerca de los tipos especificos de colorantes que estan
presentes en la muestra.

Los instrumentos analiticos utilizados para hacer este analisis son los siguientes:
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Figura 3.1. pH metro GLP 22 de la marca CRISON utilizado en el trabajo
experimental.

Figura 3.2. Conductivimetro BASIC 30 de la marca CRISON utilizado en el trabajo
experimental.

Figura 3.3. Espectrofotometro U-2000 de la marca HITACHI utilizado en el trabajo
experimental.
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Figura 3.4. Refractdmetro ATAGO de la marca 3T utilizado en el trabajo experimental.

La distribucion de pesos moleculares de los colorantes en el licor filtrado y corrientes
de regeneracion se analizé mediante cromatografia liquida de exclusion utilizando la
columna Ultrahydrogel ™ 250 y un detector de UV-Vis (Waters 996 PDA). Antes de su
inyeccién en sistema, se ajustdé a 7 el pH de las muestras y se filtraron sobre
membrana de 0,22 um. Las muestras de licor filtrado y licor decolorado se diluyeron
en proporcion 1:4. Para cuantificar las masas moleculares, se usaron patrones de
pululanos y dextranos.

3.2. DISPOSITIVO EXPERIMENTAL: ENSAYOS EN COLUMNA DE LECHO
FIJO

Se ha utilizado el siguiente dispositivo experimental:

e Columna de adsorcion en lecho fijo para realizar un estudio de las etapas de
decoloracion-regeneracion a escala piloto-laboratorio.

Figura 3.5. Columna de adsorcion utilizada en los experimentos
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A continuacion se describen las condiciones de operacion y los ensayos realizados en
el dispositivo experimental.

3.3. PLANIFICACION DE LAS EXPERIENCIAS

Se cargd 100 mL (1 BV) de resina en una columna de vidrio termostatada de 2 cm de
diametro interno y 52 cm de altura. Utilizando este dispositivo experimental, se han
realizado los siguientes ensayos: a) estudio de la influencia de la carga de color en
el tiempo de regeneracion; b) estudio de las condiciones de regeneracion en la
eficacia de liberacion de colorantes previamente adsorbidos.

3.3.1. Influencia de la carga de color en el tiempo de regeneracion

Para estudiar la influencia de la carga de color en el tiempo de regeneracion, se
plantearon diferentes ensayos variando la carga de color alimentada a la resina
durante la decoloracion y analizando como influye este parametro en el tiempo de
regeneracion y en la eficacia de regeneracion. Las condiciones de operacion durante
las etapas de decoloracion y regeneracion se seleccionaron partiendo de condiciones
de fabrica y fueron las siguientes:

e Ensayos de decoloracion: 80°C, flujo 3,1 BV/h, flujo ascendente. Se realizaron
diferentes ensayos modificando el tiempo de decoloracion, con el objetivo de
variar la carga de color de la resina.

e Lavado con agua a temperatura ambiente para desplazar el licor. Sefalar que
no hay drenaje de la columna entre etapas.

e Ensayos de regeneracion: 60°C, flujo 2,7 BV/h, flujo descendente. Durante esta
etapa, se ha simulado la operacion en la planta de refino, siguiendo la
secuencia regeneracion, desplazamiento con agua y fluidizacién, que se indica

en la Tabla 3.1.

OPERACION OBJETIVO ALIMENTACION Tempféat“ra’ BV
R62-R68 | REGENERACION PNF 9% 60 variable
R70-R72 | DESPLAZAMIENTO AGUA ambiente 25

R74 ENJUAGUE AGUA ambiente 3,1
R78 FLUIDIZACION AGUA ambiente 08

Tabla 3.1. Secuencia de operacion en la regeneracion

Excepto en el ensayo 1, en el que se fijo el tiempo de regeneracién (40 min que
corresponde a 1,8 BV de regenerante) para simular condiciones de fabrica, la
operacion de regeneracion (R62-R68) se prolongo hasta que el color de la corriente a
la salida de la columna fuera el mismo que el de la salmuera regenerante. En estas
condiciones de regeneracidbn completa es posible calcular el rendimiento de
regeneracion a diferentes tiempos y se puede establecer una relacion entre carga de
color durante la decoloracion, tiempo y eficacia de regeneracion.

La Tabla 3.2 resume el tiempo de operacion tanto de la etapa de decoloracion como
de regeneracién en los ensayos realizados. La carga de color (kg MSxIU/Lresina), se
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calculo a partir de la definicion propuesta en referencias bibliograficas [32] como el
producto del volumen de licor decolorado (BV)xcontenido materia seca (g MS/g licor)
xdensidad licor (kg/L) xcolor (IU). Los valores tipicos de carga son 30000 kg
MSxIU/Lresinay Se ha sefialado un valor limite maximo de 40000 kg MSXIU/Lresina para
resinas estirénicas.

DECOLORACION REGENERACION
Carga de i4
ENSAYO DecoI(?]racién, decoll?z)\r/ados Cog|0r, . CI)?pGle?R?IGOE_Sn PBI\\I/ F (;gtzala
kg egengramon, 9% R78),h
MSxIU/Lresina min
Ciclo 1 11,5 35,6 23600 40 1,8 3
Ciclo 2 6,0 18,6 15400 90 4,1 3,8
Ciclo 3 8,3 25,6 23200 105 4,7 4.1
Ciclo 4 11,5 35,7 28100 110 5 4,2
Ciclo 5 14 43,4 34400 150 6,8 4,8
Ciclo 6 11 34,1 28500 120 5,4 4,3

Tabla 3.2. Tiempos de operaciéon y capacidad de tratamiento de las etapas de

3.3.2.

decoloracion y regeneracion

Influencia de las condiciones de regeneracion en la eficacia de liberacion de
colorantes

Las condiciones de operacion durante las etapas de decoloracion y regeneracion se
seleccionaron partiendo de condiciones de fabrica y fueron las siguientes:

Etapa de decoloracion: 80°C, flujo 3,1 BV/h, flujo ascendente, tiempo

aproximado de decoloracion=11 h. Las condiciones de decoloracion se
mantuvieron constantes.

Contralavado con agua a 60°C en dos etapas: 1) Lavado con flujo descendente

(3,1 BV/h durante 20 min) para desplazar el licor; 2) Lavado con flujo
ascendente (3.5-5 BV/h) para fluidizar la resina.

Drenaje de la columna: evita la dilucion de la disolucion regenerante.

Etapa de regeneracion: 60°C, flujo 2,7 BV/h, flujo descendente. Durante esta

etapa, se ha simulado la operacion de la planta de refino, siguiendo la
secuencia de regeneracion, desplazamiento con agua, enjuague Y fluidizacion.
Se ha modificado el tiempo de operacion de regeneracion (40 min y 50 min), la
concentracion del regenerante (se us6 PNF 9% diluido tres veces), la
composicion de la disolucion utilizada en el desplazamiento (agua, agua a pH2,
disolucién de NaCl 30 g/L a pH 2), el sentido de flujo del regenerante (flujo
descendente como en fabrica o flujo ascendente) y el tipo de regenerante,
empleandose una solucién de sacarato.

Las siguientes tablas resumen las condiciones de operacion de cada uno de los
ensayos realizados:
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e Ciclo REG_40 PNF9% (REFERENCIA). Es el ciclo que se toma como
referencia puesto que se siguen las condiciones de operacion de fabrica,
prolongando el tiempo de regeneracion 40 min, que corresponde a un
consumo de regenerante de 1,8 BV.

Ciclo:

Temperatura,

REG 40 PNF9% OBJETIVO ALIMENTACION oC BV | BV/h
R62-R68 REGENERACION PNF 9% 60 18| 2,7
R70-R72 DESPLAZAMIENTO AGUA 60 25| 2,7

R74 ENJUAGUE AGUA 60 31| 2,7
R78 FLUIDIZACION AGUA 60 0,8] 33

e Ciclo REG_50 _PNF9% (50 min de regeneracion). Con base en anteriores
resultados, se aumenté el tiempo de regeneracién de 40 a 50 min, lo que
implica un aumento en el consumo de regenerante del 28%.

cielo OBJETIVO ALIMENTACION Tempféat“ra’ BV | BV/h
REG_50_PNF9%

R62-R68 REGENERACION PNF 9% 60 23| 2,7

R70-R72 DESPLAZAMIENTO AGUA 60 25| 2,7

R74 ENJUAGUE AGUA 60 31| 2,7

R78 FLUIDIZACION AGUA 60 0,8| 3,3

e Ciclo REG_40 PNF3%+PNF9%. En este ensayo se modificé la

concentracion de la salmuera regenerante (PNF 9%) diluyéndolo tres veces
con el objetivo de reducir la concentracion de NaCl en la primera parte de
la regeneracién (pre-regeneracion con 0,6 BV de PNF 3% seguido de
regeneracion con 1,2 BV de PNF 9%). Se mantuvo constante el tiempo de
total de regeneracion (40 min=1,8 BV totales de disolucion regenerante).

Ciclo REG_40
- OBJETIVO ALIMENTACION | Temperatura, | g/ | gyh
PNF3%+PNF 9% c
, PNF 3% 06
R62-R68 REGENERACION 60 2,7
PNF 9% 1,2
R70-R72 DESPLAZAMIENTO AGUA 60 25| 2.7
R74 ENJUAGUE AGUA 60 31| 27
R78 FLUIDIZACION AGUA 60 08| 33

e Ciclo REG_40 PNF9% (ASCENDENTE). Se probé a cambiar el sentido de
flujo de la etapa de regeneracion para analizar la eficacia del modo de
operacion en la eliminacion de colorantes fijados a la columna. Se utilizé

38

DECOLORACION Y REGENERACION DE RESINAS DE INTERCAMBIO IONICO UTILIZADAS EN EL REFINO
DE CANA DE AZUCAR: OPTIMIZACION Y MODELADO




3. ESTUDIO DE LA ETAPA DE REGENERACION

como regenerante permeado de nanofiltracion (PNF 9%), un tiempo de
regeneracion de 40 min (consumo de regenerante de 1,8 BV) y sentido de
flujo ascendente.

Ciclo: - Temperatura,

REG_40_PNF9% ASC OBJETIVO ALIMENTACION oC BV | BV/h
. PNF 9%
R62-R68 REGENERACION 60 18| 2,7
ASCENDENTE

R70-R72 DESPLAZAMIENTO AGUA 60 25| 2,7

R74 ENJUAGUE AGUA 60 31| 2,7

R78 FLUIDIZACION AGUA 60 08| 3,3

Ciclo REG_40 PNF9%+PNF3%. En este ensayo se modificé la salinidad
de la salmuera regenerante, manteniendo constante el tiempo de
regeneracion (40 min) y el volumen de solucion regenerante (1,8 BV). En
concreto se alimenté durante la primera parte PNF 9% (1,2 BV, que
corresponde a 27 min) seguido de salmuera regenerante diluida tres veces
(PNF 3% durante 13 min), con el objetivo de reducir la concentracion de
NaCl en la segunda parte de la regeneracion. El sentido de flujo fue
descendente.

Ciclo REG_40_ OBJETIVO ALIMENTACION | T8MPeratura, | gy, | gyh
PNF9%+PNF3% C
' PNF 9% >
R62-R68 REGENERACION PNF 3% 60 o | 27
DESCENDENTE
R70-R72 DESPLAZAMIENTO AGUA 60 25| 2.7
R74 ENJUAGUE AGUA 60 31| 2,7
R78 FLUIDIZACION AGUA 60 08| 33

Ciclo REG_40 SACARATO. En este ensayo se cambié el tipo de
regenerante. Segun las referencias consultadas, la regeneracion con
solucion de sacarato, consistente en una solucion de cloruro célcico
alcalinizada en una solucién azucarada (CaCl2 20 g/L + 7 g/L CaO +
sacarosa 140 g/L), puede ser una alternativa al uso de las disoluciones
salinas convencionales (NaCl 100 g/L + NaOH 20 g/L). El sentido de flujo
fue descendente.
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Ciclo
REG_40_ OBJETIVO ALIMENTACION Tempfcrat“ra’ BV | BV/h
SACARATO
, SACARATO
R62-R68 REGENERACION 60 18 | 27
DESCENDENTE
R70-R72 | DESPLAZAMIENTO AGUA 60 25 | 2,7
R74 ENJUAGUE AGUA 60 31| 27
R78 FLUIDIZACION AGUA 60 08| 33

e Ciclo desplazamiento a pH 2 (DES_Agua_pH?2). En este ensayo se actuo
sobre la etapa de desplazamiento, disminuyendo el pH del agua de lavado
a pH 2 mediante la adicion de HCI. Antes del enjuague con agua, se realiza
un enjuague alcalino.

DESp—ﬁg”a OBJETIVO ALIMENTACION Tempféat“ra’ BV | BV/h
R62-R68 | REGENERACION PNF 9% 60 18] 2,7
AGUA a pH 2
R70-R72 | DESPLAZAMIENTO 60 25| 27
ENJUAGUE AGUA + 5%v/v 1

R74 ALCALINO NaOH 1M °0 21
R74 ENJUAGUE AGUA 60 31| 27
R78 FLUIDIZACION AGUA 60 08| 33

e Ciclo desplazamiento con NaCl a pH 2 (DES_NaCl_pH2). En este caso,
el desplazamiento se lleva a cabo con una disolucién de NaCl (30 g/L) a pH
2, ajustado mediante adicién de HCI.

DES_NaCl_

Temperatura,

OH2 OBJETIVO ALIMENTACION oC BV | BV/h
R62-R68 REGENERACION PNF 9% 60 18| 2,7
NaCl (30 g/L) con
R70-R72 DESPLAZAMIENTO HCI (pH 2) 60 25| 2,7
ENJUAGUE AGUA + 5%v/v
R74 ALCALINO NaOH 1M 60 1 2,7
R74 ENJUAGUE AGUA 60 31| 2,7
R78 FLUIDIZACION AGUA 60 08| 33
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Todos los ensayos se realizaron por duplicado, mostrandose mas adelante los valores
medios obtenidos.

3.4. RESULTADOS EXPERIMENTALES

A continuacién se describen los resultados experimentales correspondientes a los
ensayos en la columna de adsorcion de lecho fijo.

3.4.1. Influencia de la carga de color en el tiempo de regeneracion

3.4.1.1. Etapa de decoloracion

La Tabla 3.3 resume las caracteristicas de los licores decolorados acumulados,
mientras que la Figura 3.8 muestra la evolucion del color ICUMSA del licor filtrado
decolorado de muestras puntuales tomadas a la salida de la columna durante la
etapa de decoloracion en los diferentes ciclos realizados. En practicamente todos
los ensayos, el porcentaje de eliminacidn de color fue del 80%.

Brix Absorbancia | Color . .% - COIC.”
ENSAYO | pH (%) (420 nm, pH7) | (U) Eliminacién | retenido
color (1U) (mmol)
Ciclo 1 7,7 61 0,14 176 80 1,9
Ciclo 2 8,1 62 0,12 149 86 1,3
Ciclo 3 7,7 61 0,15 184 84 1,9
Ciclo 4 7,4 61 0,21 265 76 2,1
Ciclo 5 7,4 61 0,15 189 81 2,8
Ciclo 6 7,1 61 0,14 177 83 2,8
Tabla 3.3. Caracteristicas del licor filtrado decolorado en los diferentes ciclos

realizados.

El color retenido por la resina durante la etapa de decoloracién que se recoge en la
altima columna de la Tabla 3.3 se ha calculado teniendo en cuenta la ley de Lambert-
Beer que relaciona de forma lineal la absorbancia (A) de la muestra con la
concentracion molar del absorbente (c) en el medio segun la ecuacién A=¢:l-c, donde
| es el paso Optico de la cubeta (1 cm) y ¢ es la absortividad molar de colorantes tipo
melanoidina, 1 L mmol*t cm™ a 420 nm [33]. El color retenido se ha calculado a partir
de la absorbancia del licor filtrado y del licor acumulado, teniendo en cuenta el volumen
de licor decolorado.
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Figura 3.8. Evolucion del color IU de muestras puntuales recogidas a la salida de la
columna de decoloracion en los ciclos realizados. — Licor de entrada; e Licor de
salida.

3.4.1.2. Etapa de regeneracion

Tras la etapa de decoloracién, se procede a la operacion de regeneracion utilizando
permeado de nanofiltracion (PNF 9%) como regenerante. Excepto en el ensayo 1,
donde la duracion de la etapa de regeneracion se prolongd durante 40 min
(condiciones de fabrica), en el resto de ensayos el tiempo de regeneracion fue
variable, de forma que la etapa de regeneracién se prolonga hasta que se observa
que el color del efluente corresponde al del regenerante. En estas condiciones se
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considera que la regeneracion es la maxima que se puede alcanzar en las condiciones
de trabajo. Las Figuras 3.9a-3.9f muestran la evolucién del color (determinado como
absorbancia medida a 420 nm y color IU) de las muestras tomadas a la salida de la
columna durante las etapas de regeneracion, desplazamiento y enjuague en los
diferentes ciclos realizados.

En la representacion de estos datos experimentales se ha tenido en cuenta que
la columna no se vacia antes de la regeneracion y que hay un volumen de agua en la
columna que el regenerante tiene que desplazar. Por lo tanto, en el eje de las X, el
tiempo de operacién es un tiempo corregido (tiempo elapsado) que se ha calculado
restando al tiempo de operacion el tiempo necesario para el desplazamiento del agua
(14 minutos).

Como puede observarse en estas figuras, el pico de color, medido como
absorbancia a 420 nm y pH 7, se observa a un tiempo elapsado de 36 minutos,
excepto en el ensayo 1, en el que se aliment6 regenerante a la columna durante 40
minutos. En este caso, el maximo de absorbancia corresponde a un tiempo elapsado
de 26 min (40 min después de comenzar a alimentar regenerante).
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Figura 3.9a. Regeneracién Ciclo 1: Regeneracion: 1,8 BV (40 min); Desplazamiento:
2,5 BV (55 min); Enjuague: 3,1 BV (69 min); Fluidizacion: 0,8 BV (15 min)
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Figura 3.9b. Regeneracién Ciclo 2: Regeneracion: 4,1 BV (90 min); Desplazamiento:
2,5 BV (55 min); Enjuague: 3,1 BV (69 min); Fluidizacion: 0,8 BV (15 min)
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Figura 3.9c. Regeneracion Ciclo 3: Regeneracion: 4,7 BV (105 min);
Desplazamiento: 2,5 BV (55 min); Enjuague: 3,1 BV (69 min); Fluidizacion: 0,8 BV

(15 min).
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Figura 3.9d. Regeneracion Ciclo 4: Regeneracion: 5 BV (110 minutos);
Desplazamiento: 2,5 BV (55 min); Enjuague: 3,1 BV (69 min); Fluidizacion: 0,8 BV

(15 min).
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Figura 3.9e. Regeneracién Ciclo 5: Regeneracion: 6,8 BV (150 minutos);
Desplazamiento: 2,5 BV (55 min); Enjuague: 3,1 BV (69 min); Fluidizacion: 0,8 BV
(15 min).
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Figura 3.9f. Regeneracion Ciclo 6: Regeneracion: 5,4 BV (120 minutos);
Desplazamiento: 2,5 BV (55 min); Enjuague: 3,1 BV (69 min); Fluidizacién: 0,8 BV
(15 min).

3.4.1.3. Célculo de la eficacia de regeneracion. Ciclos de regeneracion completa

A partir de los resultados experimentales, se ha calculado la eficacia de regeneracién
a diferentes tiempos para cada ciclo de regeneracion completa calculando, en primer
lugar, la carga de colorantes liberada durante la regeneracion a partir del area bajo la
curva correspondiente a la absorbancia (ley de Lambert-Beer) para después
compararla con la carga de colorantes retenida durante la decoloracion (valores
recogidos en la dltima columna de la Tabla 3.3).

Se ha elegido como parametro de seguimiento de la eficacia de regeneracion
la absorbancia frente al color IU porgue es una medida directa proporcional a la
concentracion de colorantes, mientras que el color IU depende de la absorbanciay del
contenido en materia seca de la muestra, lo que puede inducir a mayor error de
calculo. La Tabla 3.4 recoge los resultados relativos a eficacias de regeneracion
correspondientes a los ciclos de regeneracion completa para diferentes tiempos de
regeneracion (tiempos elapsados), que tienen en cuenta el tiempo que tarda el
regenerante en desplazar el volumen de agua contenido en la columna.
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REGENERACION
tregeneracion
(elapsado), t=40 min t=50 min t=60 min
min
Eficacia Eficacia Eficacia
ENSAYO regeneracion, | regeneracion, | regeneracion
% % (%)
Ciclo 2 48,6 61,3 68,5
Ciclo 3 26,1 36,2 40,9
Ciclo 4 20,6 37,1 45,4
Ciclo5 27,6 47,7 60,3
Ciclo 6 37,0 52,7 61,7

Tabla 3.4. Eficacia de regeneracion correspondiente a los ciclos de regeneracion
completa para diferentes tiempos elapsados de regeneracion.

A patrtir de los resultados resumidos en la Tabla 3.4, la Figura 3.10 relaciona la carga
de color que se alimenta a la resina durante la etapa de decoloracion con la eficacia
de regeneracion a diferentes tiempos elapsados: t=40 min (tiempo de regeneracion en
fabrica) y t=50 min.
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Figura 3.10. Relacion entre la carga de color durante la etapa de decoloracion y la
eficacia de regeneracion a diferentes tiempos de regeneracion.
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A partir de los resultados recogidos en la Figura 3.10 y Tabla 3.4 se puede observar
lo siguiente:

La carga de color aumenta de forma significativa al aumentar el tiempo de
decoloracion pasando de un valor de 15400 kg MSxIU/Lresina para 6 h de
decoloracion hasta 34400 kg MSxIU/Lresina para 14 h.

Un aumento de la carga de color durante la decoloracion provoca una
disminucién de la eficacia de regeneracion para un tiempo de regeneracion
dado. De este modo, fijado el tiempo de regeneracion que se utiliza en fabrica
(40 min), la eficacia de regeneracion es de 48% para una carga de color de
15400 kg MSxIU/Lresina (6 h de decoloracion), mientras que se reduce hasta un
28% cuando la carga de color es de 34400 kg MSxIU/Lresina (14 h de
decoloracion).

Si se quiere llegar a un compromiso entre una carga de color razonablemente
alta en la decoloracién con valores proximos a los que se utilizan en fabrica
(28000-34000 kg MSxIU/Lresina) y obtener eficacias de regeneracion mas
elevadas (37-47%) es necesario incrementar el tiempo de regeneracion de 40
min (fabrica) a 50 minutos. Este aumento del tiempo de regeneracién lleva
implicito un incremento del consumo de regenerante de un 28%.

3.4.1.4. Eficacia de regeneracion. Comparacion entre regeneracion completa y

condiciones de fabrica

A continuacion se ha comparado la eficacia de regeneracion de los ciclos 1, 3y 4. En
los tres ciclos la carga de color durante la etapa de decoloracién es similar, como se
recoge en la Tabla 3.5. La diferencia son las condiciones de regeneracion. Mientras
que en los ciclos 3 y 4 la regeneracién fue completa, el ciclo 1 simula las condiciones
de fabrica, con 40 min de regeneracion con PNF 9% seguido de desplazamiento con
agua, tal y como quedd recogido en la Tabla 3.3.

DECOLORACION
Carga de color, Color
ENSAYO tdecoloracion, h BVjarabe retenido
kg MSX|U/Lresina (mmol)
Ciclo 1 11,5 23600 35,6 1,9
Ciclo 3 8,3 23200 25,6 1,9
Ciclo 4 11,5 28100 35,7 2,1
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REGENERACION
tregeneracion t=40 min t=50 min t=60 min
(elapsado), min
ENSAYO regeifggglign,% regeifelzizglign,% regerilrcai(i::; (%)
Ciclo 1 38,0 48,0 52,0
Ciclo 3 26,1 36,2 40,9
Ciclo 4 20,6 37,1 45,4

Tabla 3.5. Influencia de las condiciones de regeneracion en la eficacia de
regeneracion.

Como puede verse en la Tabla 3.5, la regeneracion que se realiza en condiciones
de fabrica (40 min PNF 9% seguido de desplazamiento con agua), es mas eficaz en
cuanto a liberacion de los colorantes retenidos en la columna que alimentar
regenerante (PNF 9%) durante tiempos largos. Esto se puede explicar de la siguiente
manera: los colorantes presentes en el licor filtrado son eliminados por las resinas
anionicas de bases fuertes mediante dos mecanismos: formacion de enlace iénicos
entre los colorantes anionicos y los iones fijos de la resina e interaccion hidrofobica
entre la parte apolar de los colorantes y la matriz estirénica de la resina. El mecanismo
de interaccién hidrofébica aumenta con el incremento de la salinidad, por lo que estos
colorantes no son facilmente desorbidos durante la regeneraciéon con soluciones
salinas. El desplazamiento con agua, al disminuir la fuerza i6nica, favorece la
liberacién de los colorantes retenidos por interaccion hidrofébica. En la bibliografia
consultada [22, 32, 34], hay autores que realizan la operacion de desplazamiento con
agua a pH acido o disoluciones regenerantes con diferente concentracion de sal con
el objetivo de eliminar mas eficazmente los colorantes retenidos en la resina. En los
siguientes apartados, se modificaran las condiciones de regeneracion para tratar de
conseguir una mayor liberacién de colorantes de la resina.

3.4.1.5. Andlisis de pesos moleculares mediante cromatografia de exclusién por
tamafios

En la Figura 3.11 se recoge los cromatogramas correspondientes a la distribucion de
pesos moleculares de los colorantes presentes en el licor filtrado y licor filtrado
decolorado (acumulados ciclo 2 y ciclo 4). Los cromatogramas se obtuvieron a una
longitud de onda de 420 nm, la misma a la que se determina la absorbancia y color IU
de las muestras. Como puede observarse, hay dos tipos de colorantes: unos de
tamafio molecular mayor de 100 kDa y otros de menor tamafio molecular (40 kDa).
Los de mayor tamafio molecular son completamente eliminados durante la etapa de
decoloracién, mientras que los de menor tamafio molecular son eliminados en menor
proporcion (70-80% de eliminacion).
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Figura 3.11. Analisis de tamafios moleculares de los colorantes presentes en el licor
filtrado (color negro) v licor filtrado decolorado (color verde para el ciclo 2, color rosa
para el ciclo 4).

3.4.2. Condiciones de regeneracion en la eficacia de liberacion de colorantes

Las condiciones de decoloracién se mantuvieron constantes para fijar la carga de
color. El tiempo de decoloracién se prolongé durante aproximadamente 11 h (34 BV
de licor decolorado). En estas condiciones, el porcentaje de decoloracién alcanzado
fue del 80% (el color del licor decolorado fue de 180-200 1U) y el color retenido fue de
2 mmol de colorantes. El color retenido por la resina durante la etapa de decoloracion
se ha calcula teniendo en cuenta la ley de Lambert-Beer que relaciona de forma lineal
la absorbancia (A) de la muestra con la concentracion molar del absorbente (c) en el
medio segun la ecuacién A=¢:l-c, donde | es el paso 6ptico de la cubeta (1 cm) y € es
la absortividad molar de colorantes tipo melanoidina, 1 L mmoltcm™® a 420 nm [33].
El color retenido se ha calculado a partir de la absorbancia del licor filtrado y del licor
acumulado, teniendo en cuenta el volumen de jarabe decolorado.

3.4.2.1. Influencia del tiempo de regeneracion y concentracion de regenerante.

La Figura 3.12 compara la evolucion del color (determinado como absorbancia medida
a 420 nm) de las muestras tomadas a la salida de la columna durante las etapas de
regeneracion, desplazamiento y enjuague de los ciclos REG_40_ PNF9%,
REG_50_PNF9% y REG_40_PNF3%+PNF9%.

Como puede observarse en esta figura, el pico de color, medido como absorbancia a
420 nm, se observa a un tiempo de 25-30 minutos, excepto en el ensayo que se realiza
con pre-regeneracion. En este ensayo se alimentod regenerante diluido (PNF 3%, con
una concentracion aproximada de NaCl de 30 g/L) durante 13 min seguido de
salmuera convencional (PNF 9%, aproximadamente 100 g/L NaCl) durante 27
minutos. En este caso, el maximo de absorbancia corresponde a un tiempo 40 min,
momento en el que se para de alimentar regenerante y comienza el desplazamiento
con agua.
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Figura 3.12. Regeneracién Ciclos REG_40_PNF9%, REG_50 PNF9% y
REG_40 PNF3%+PNF9%. Regeneracion: 1,8 BV (40 min) 6 2,3 BV (50 min);
Desplazamiento: 2,5 BV (55 min); Enjuague: 3,1 BV (69 min); Fluidizacién: 0,8 BV
(15 min)

A partir de los resultados experimentales, se ha calculado la eficacia de regeneracién
a diferentes tiempos para cada ciclo de regeneracion. Esta eficacia se cuantifica como
el cociente entre los moles de color liberados en la regeneracion y los moles de color
retenidos durante la decoloracién (aproximadamente 2 mmol). Los moles de
colorantes liberados durante la regeneracién se calculan a partir del area bajo la curva
correspondiente a la absorbancia (ley de Lambert-Beer), teniendo en cuenta el caudal
y tiempo de regeneracion y el color (absorbancia) de la disolucién regenerante.

Se ha elegido como parametro de seguimiento de la eficacia de regeneracion la
absorbancia frente al color IU porque es una medida directa proporcional a la
concentracion de colorantes, mientras que el color IU depende de la absorbancia y del
contenido en materia seca de la muestra.

La Figura 3.13 compara las eficacias de regeneracion correspondientes a los ciclos
en los que se modificé el tiempo de regeneracion y la concentracion del regenerante.
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Figura 3.13. Eficacia de regeneracion correspondiente a los Ciclos
REG_40 PNF9%, REG_50 PNF9% y REG_40_ PNF3%+PNF9%.

A partir de la Figura 3.13, se desprenden las siguientes observaciones:

Respecto al ciclo que se toma como referencia para reproducir las condiciones
de fabrica (ciclo REG_40_PNF9%), la eficacia de regeneracion alcanzada fue
del 77%. El aumento del tiempo de regeneracion de 40 a 50 minutos (ciclo
REG_50_PNF9%) conduce a un incremento en la liberacién de los colorantes
retenidos, alcanzandose una eficacia de regeneracion del 93%. Se confirma
por lo tanto que, con las condiciones de carga de color de fabrica, seria
necesario un mayor tiempo de regeneracion y por lo tanto, un mayor volumen
de regenerante (28% mayor) para aumentar la eficacia de regeneracion. Esta
medida podria disminuir la frecuencia con la que se tiene que realizar la
regeneracion acida de las resinas.

En relacion con el ciclo correspondiente a pre-regeneracion con salmuera de
menor salinidad (ciclo REG_40 PNF3%+PNF9%), se observa que la eficacia
de regeneracion disminuye hasta el 54%, lo que se interpreta de la siguiente
manera: se necesita alta salinidad en el regenerante para liberar los colorantes
retenidos fundamentalmente mediante mecanismo de intercambio ionico y la
dilucion del regenerante disminuye la eficacia de regeneracion.
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3.4.2.2. Influencia del sentido de flujo del regenerante

La Figura 3.14 compara la evolucion del color (determinado como absorbancia medida
a420 nmy pH 7) de las muestras tomadas a la salida de la columna durante las etapas
de regeneracion, desplazamiento y enjuague de los ciclos REG_40 PNF9%
(REFERENCIA) y REG_40_PNF9% (ASCENDENTE).

Como puede observarse en esta figura, al operar en modo descendente, el pico de
color medido como absorbancia a 420 nm, se observa a un tiempo de 25 min. Al
cambiar el modo de operacion a flujo ascendente se observa un retraso en el pico de
color, que aparece transcurridos 60 minutos de operacion, lo que supone un
incremento del tiempo total de operacion.
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Figura 3.14. Regeneracion Ciclos REG_40_PNF9% (REFERENCIA) y
REG_40 PNF9% (ASCENDENTE). Regeneracion: 1,8 BV (40 min);
Desplazamiento: 2,5 BV (55 min); Enjuague: 3,1 BV (69 min); Fluidizacién: 0,8 BV
(15 min)

A partir de los resultados experimentales, se ha calculado la eficacia de regeneracion
a diferentes tiempos para cada ciclo de regeneracion. Esta eficacia se cuantifica como
el cociente entre los moles de color liberados en la regeneracion y los moles de color
retenidos durante la decoloracién (aproximadamente 2 moles). Los moles de
colorantes liberados durante la regeneracion se calculan a partir del area bajo la curva
correspondiente a la absorbancia (ley de Lambert-Beer), teniendo en cuenta el caudal
y tiempo de regeneracion y el color (absorbancia) de la disolucion regenerante.
Sefalar que en el ensayo REG_40 PNF9% (REFERENCIA), el color de la disolucion
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regenerante fue 6,4 unidades de absorbancia (medida a 420 nm y pH7) mientras que
en el ensayo REG_40 PNF9% (ASCENDENTE), la disolucion regenerante
presentaba un color menor (4,5 u.a medida a 420 nm y pH7), lo que puede influir en
los resultados de integracion.

La Figura 3.15 compara las eficacias de regeneracion correspondientes a los ciclos
en los que se modifico el sentido de flujo del regenerante.
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Figura 3.15. Eficacia de regeneracion correspondiente a los Ciclos REG_40 PNF9%
(REFERENCIA) y REG_40_PNF9% (ASCENDENTE).

Como puede observarse, la operacion en modo ascendente permite alcanzar mayores
eficacias de regeneracion, 89% frente al 77% alcanzado en la operacién en flujo
descendente. Esto puede deberse a una mayor concentraciéon de la salmuera
regenerante en el lecho de resina, ya que la disolucién regenerante desplaza al
avanzar el agua que queda retenida en el lecho. Cabe destacar que la operaciéon en
ascendente conlleva un incremento del tiempo de total de operacion debido al
volumen muerto de la columna. En cualquier caso, el volumen muerto se puede
minimizar.

3.4.2.3. Influencia del tipo de regenerante

Hay autores que indican que un cambio en la salinidad del regenerante puede
favorecer un incremento en la liberacion de los colorantes retenidos en la resina. Por
otro lado, hay referencias que apuntan al empleo de soluciones regenerantes basadas
en el uso de CaClz por su mayor eficacia en la liberacion de colorantes.

En este sentido, se han realizado ensayos alimentando el regenerante de fabrica (PNF
9%) durante 27 minutos, seguido del regenerante diluido tres veces (PNF 3%) durante
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13 minutos (ensayo REG_40 PNF9%+PNF3%). Por otro lado, se analizo el
comportamiento de una solucion regenerante de diferente composicién. En concreto
regenerante sacarato compuesto de CaClz 20 g/L, 7 g/L CaO y sacarosa 140 g/L
(REG_40_sacarato). En estos ensayos el tiempo total de regeneracion fue de 40 min
y el sentido de flujo descendente.

La Figura 3.16 compara el color de las muestras (determinado como absorbancia a
420 nmy pH 7) tomadas a la salida de la columna durante las etapas de regeneracion,
desplazamiento y enjuague y las compara con las del ciclo de referencia (condiciones
de fabrica, REG_40_PNF9%), en el que se alimenta PNF 9% durante 40 min.
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Figura 3.16. Regeneracion Ciclos REG_40_PNF9% (REFERENCIA),
REG_40 PNF9%+PNF 3% y REG_40_ SACARATO. Regeneracion: 1,8 BV (40 min);
Desplazamiento: 2,5 BV (55 min); Enjuague: 3,1 BV (69 min); Fluidizacién: 0,8 BV
(15 min)

Como puede observarse en la Figura 3.16, al utilizar solucion de sacarato como
regenerante el pico de color sale desplazado, apareciendo transcurridos 45 minutos
de regeneracion. El rendimiento de regeneracion (Figura 3.17) se calcula a partir del
area bajo la curva, teniendo en cuenta caudal, tiempo de regeneracién y color de la
solucion regenerante. Sefalar que en el ensayo REG_40 _PNF9% (REFERENCIA), el
color de la disolucién regenerante fue 6,4 unidades de absorbancia a 420 nm y pH7,
mientras que en el ensayo REG_40 PNF9%+PNF3% la disolucion regenerante
presentaba menos color (4,5 u.a medido a 420 nm y pH7). La disolucion de sacarato
no presenta color. La diferencia de color en las soluciones regenerantes puede influir
en los rendimientos de regeneracion que se recogen en la Figura 3.17.
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Figura 3.17. Eficacia de regeneracion correspondiente a los ciclos REG_40 PNF9%
(REFERENCIA), REG_40 PNF9%+PNF3% y REG_40_ SACARATO.

Como puede observarse, el uso de solucidon de sacarato no mejora significativamente
la eficacia de regeneracion, alcanzandose un 82% de eficacia de eliminacién de
colorantes fijados a la resina. Ademas, el uso de sacarato aumenta el tiempo de
operacion y conlleva un elevado consumo de sacarosa. El empleo de soluciones de
diferente salinidad si parece mejorar la eficacia de eliminacion de colorantes,
obteniéndose una eficacia de regeneracion proxima al 100%, hecho que se debera
confirmar utilizando una solucién regenerante con las mismas caracteristicas en
cuanto a color y conductividad.

3.4.2.4. Influencia de la composicion de la disolucién de desplazamiento de
regenerante.

Puesto que hay autores gque indican que el lavado acido puede favorecer la liberacion
de los colorantes retenidos mediante interaccion hidrofébica, se ha realizado ensayos
modificando la etapa de desplazamiento de regenerante. En concreto, se han
realizado ensayos de desplazamiento con agua a pH 2, ajustada con HCI (ciclo
DES_Agua_pH2) y con salmuera de NaCl (30 g/L) a pH 2 mediante adicién de HCI
(ciclo DES_NaCl_pH2). En ambos ciclos se mantienen constantes las condiciones de
regeneracion (40 minutos de PNF 9%)

La Figura 3.18 compara el color de las muestras (determinado como absorbancia a
420 nm) tomadas a la salida de la columna durante las etapas de regeneracion,
desplazamiento y enjuague y las compara con las del ciclo de referencia (condiciones
de fabrica, REG_40 PNF9%), en el que el desplazamiento se realiza con agua.
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Figura 3.18. Regeneracién Ciclos REG_40 PNF9%, DES_Agua_pHZ2,
DES_NaCl_pH2. Regeneracion: 1,8 BV de PNF 9% (40 min); Desplazamiento: 2,5
BV (55 min); Enjuague: 3,1 BV (69 min); Fluidizacion: 0,8 BV (15 min)

Como puede observarse en la Figura 3.18, el maximo de color se observa a los 25-30
minutos desde el comienzo de la regeneracién. También se observa que el
desplazamiento con agua a pH 2, que se alimenta a partir de 40 minutos, parece
favorecer la eliminacion de colorantes de la columna. Para verificarlo, se calcula el
rendimiento de regeneracion a partir del area bajo la curva, teniendo en cuenta el
caudal y tiempo de regeneracién, para compararlo con la cantidad (mmol) de
colorantes retenidos durante la etapa decoloracion. Los resultados se muestran en la
Figura 3.19.
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Figura 3.19. Eficacia de regeneracion correspondiente a los Ciclos
REG_40_PNF9%, DES_Agua_pH2 y DES_NaCl_pH2.

De la Figura 3.19 se desprende que el desplazamiento a pH &cido (pH 2), favorece la
regeneracion de la resina, especialmente si este desplazamiento se realiza con agua,
en vez de con salmuera de NaCl 30 g/L. En las condiciones de fabrica (ciclo
REG_40 PNF9%), la eficacia de regeneracion alcanzada es del 77%. Si se lleva a
cabo el desplazamiento con agua a pH 2 (ciclo DES_Agua pH2), la eficacia de
regeneracion aumenta hasta el 90%, lo que puede deberse a un mayor grado de
liberacion de colorantes retenidos mediante interaccion hidrofobica. Este efecto
positivo de desplazamiento a pH &cido, disminuye si se realiza en presencia de mayor
salinidad (disolucién NaCl 30 g/L a pH 2), ya que en este ensayo el rendimiento de
regeneracion alcanzado fue del 81%.

3.4.2.5. Comparativa de eficacias de regeneracion y consumo de reactivos

La Tabla 3.6 recoge las eficacias de regeneracion observadas en cada ciclo y los
consumos de reactivos por ciclo de regeneracion, que se han estimado considerando
una composicion tipica de la salmuera regenerante de 100 g/L de NaCl y 20 g/L de
NaOH.
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Consumo de reactivos (kg/m3resina)
Eficacia HCI
regeneracion NacCl NaOH | (33% | CaCl2+CaO+sacarosa
(%) wiw)
REG_40_PNF9% 77 180 36 -
REG_50_ PNF9% 93 230 46 -
DES_Agua_pH?2 90 180 38 4,6
DES_NaCl_pH2 81 255 38 4,6
REG_40_PNF9% ASC 89 180 36 -
REG_40 PNF3%+PNF9% 99 140 28 -
REG_40_SACARATO 82 - - 36 +12,6+252

Tabla 3.6. Eficacias de regeneracion observadas en cada ciclo y consumos de
reactivos por ciclo de regeneracion.

3.4.2.6. Conclusiones en cuanto a la etapa de regeneracion

A la vista de los resultados obtenidos, se desprende que, para obtener un mayor
rendimiento de regeneracion en las condiciones de decoloracién de fabrica seria
necesario aumentar el tiempo de regeneracion de 40 a 50 min (aumento del
rendimiento del 77% al 93% y del consumo de regenerante del 28%) o llevar a cabo
el desplazamiento con agua a pH 2 (aumento del rendimiento del 77% al 90% y
consumo adicional estimado de HCI (33% w/w) de 4,6 kg HCI/m3resina). Esta Ultima
opcion puede implicar un posterior lavado alcalino para acondicionar la resina y evitar
la inversion de la sacarosa, lo que implicaria un aumento del consumo de NaOH de 2
kg/m3 resina.

Por otra parte, se desprende que para obtener un mayor rendimiento de regeneracion
en las condiciones de decoloracién de fabrica podria ser interesante trabajar con
disoluciones regenerantes de diferente salinidad (PNF9%+PNF3%) para aumentar la
eficacia de regeneracién y disminuir el consumo de reactivos un 22%.
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4. DETERMINACION DE LAS ISOTERMAS DE ADSORCION Y DESORCION

4.1. MATERIALES Y METODOS

Las caracteristicas del licor filtrado, regenerante y resina adsobente son similares a
las descritas anteriormente. Los métodos de analisis han sido descritos previamente
(véase apartado 3.1).

4.2. DISPOSITIVO EXPERIMENTAL: ENSAYOS EN REACTORES CONTINUOS
DE TANQUE AGITADO

Se ha utilizado los siguientes dispositivos experimentales:

e Reactores de tanque agitado para determinar las isotermas de los equilibrios
de adsorcién/desorcion.

Figura 4.1. Reactor de tanque agitado utilizado para determinar el equilibrio de
adsorcion.

Figura 4.2. Reactor de tanque agitado utilizado para determinar el equilibrio de
desorcion.
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A continuacién se describen las condiciones de operacion y los ensayos realizados en
cada uno de los dispositivos experimentales.

4.3. PLANIFICACION DE LAS EXPERIENCIAS

4.3.1. Ensayos de adsorcion en reactor de tanque agitado

Para estos ensayos se utilizo licor filtrado con las caracteristicas de absorbancia que
aparecen en la tabla 4.1.

a) Regeneracion inicial, lavado y secado.

Se llevé a cabo una regeneracion inicial de la resina con el objetivo de eliminar
cualquier compuesto coloreado que pudiera tener adsorbido. La regeneracion de la
resina gastada se llevo a cabo utilizando la disolucién recomendada por el fabricante.
Esta disolucién contiene un 10% de NaCl y un 2% de NaOH y el proceso se llevé a
cabo de la siguiente manera: 250 mL de la disolucion regenerante y 10 g de resina
gastada se afiadieron a un tanque agitado de 500 ml, y se mantuvieron a temperatura
constante (70°C) hasta que la absorbancia del liquido regenerante se mantuvo
constante. Después del lavado y el secado a 70°C, el adsorbente regenerado estaba
preparado para realizar los experimentos.

b) Experimentos de adsorcidn en discontinuo.

Se realizaron estudios de adsorcion en un reactor de tanque agitado con el objetivo
de obtener los datos de equilibrio del proceso de decoloracion. Los experimentos de
adsorcion se llevaron a cabo mezclando 300 g de licor filtrado con cantidades variables
de la resina adsorbente en un tanque agitado de 500 ml termostatado a 80°C. Se
conecta un condensador de reflujo para mantener el volumen del medio constante. Se
tom6é muestra periédicamente hasta que el color del licor filtrado se mantuvo
constante.

Si se asume un comportamiento lineal entre la absorbancia de la disolucién y la
concentracion de compuestos coloreados en dicha disolucion, las concentraciones de
compuestos coloreados en las fases liquida y sélida (c y g, respectivamente) pueden
ser calculadas de la siguiente manera:

¢ = Alicor
Myjcor (AO - Alicor)
Myesina Plicor

Las unidades de ¢ son mmol/L; las unidades de g son mmol/gresina.

En estas ecuaciones Mmicor Y Mresina SON las masas del licor filtrado y la resina
respectivamente, A es la absorbancia del liquido y piicor €S la densidad del licor filtrado
(que depende de su contenido en materia seca).

4.3.2. Ensayos de desorcion en reactor de tanque agitado

Antes de comenzar con cada ensayo de desorcion, se debe recuperar la resina que
se ha utilizado en el ensayo de adsorcién inmediatamente anterior, ya que sera esta
misma resina gastada (con una carga de color determinada) la que se utilizara en el
ensayo de desorcién. Para ello, la resina recuperada debe lavarse con agua y secarse
a 70°C.
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Para todos estos ensayos se utilizo regenerante (PNF al 9%) con las caracteristicas
de absorbancia que aparecen en la tabla 4.2.

Se realizaron estudios de la desorcidén en un reactor de tanque agitado con el objetivo
de obtener los datos de equilibrio del proceso de desorcién. Los experimentos de
desorcion se hicieron mezclando 50 g de regenerante con la cantidad de resina usada
que se obtenia del proceso de decoloracion inmediatamente anterior, en un tanque
agitado de 250 ml a 60°C. Se conecta un condensador de reflujo para mantener el
volumen del medio constante. Se tomd muestra periodicamente hasta que el color del
regenerante se mantuvo constante.

Si se asume un comportamiento lineal entre la absorbancia de la disolucion y la
concentracion de compuestos coloreados en dicha disolucion, las concentraciones de
compuestos coloreados en las fases liquida y sélida (c y q, respectivamente) pueden
ser calculadas de la siguiente manera:

c= Aregenerante

mregenerante (Aregenerante - AO)

qQ=9qo0 —

Mypesina Pregenerante
Las unidades de ¢ son mmol/L; las unidades de g son mmol/gresina.

En estas ecuaciones Mregenerante Y Mresina SON las masas del regenerante y la resina
respectivamente, A es la absorbancia del liquido y pregenerante €S la densidad del
regenerante utilizado (1060 g/L).

4.4. RESULTADOS EXPERIMENTALES

Dado que el intercambio i6nico es una forma de sorcion (sorcion de intercambio), la
distribucion de equilibrio de union entre las fases resina y disolucion puede describirse
generalmente por medio de las expresiones de las isotermas de adsorcion
convencionales.

Las formas mas comunes de representar estas distribuciones de equilibrio son el
modelo Langmuir y el modelo de Freundlich.

La isoterma de Langmuir es el modelo més simple y el mas utilizado para describir la
adsorcion fisica y la adsorcion quimica. Se trata de un modelo de dos parametros que
puede escribirse del siguiente modo:

q k-c
qgs 1+k-c

donde g es la cantidad adsorbida en la fase solida (molsoluto/Qadsorbente) Y C €S la
concentracion del soluto en la fase fluida (molsowuto/L). Los dos parametros del modelo,
gs Y k, son la constante de saturacion y la constante de equilibrio de Langmuir,
respectivamente.

Por comodidad se han agrupado los parametros, de tal manera que se ha hecho
a=k-gs y b=k.

La isoterma de Freundlich es una expresion empirica de dos parametros muy
empleada para ajustar los datos de equilibrio de adsorcion. La ecuacion de la isoterma
de Freundlich toma la siguiente forma:
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1

g=K-cn
donde Ky n son dos constantes empiricas. Esta expresion describe la linealidad que
existe entre la concentracion de soluto en la fase sélida (q) y la concentracion de soluto
en la fase fluida (c), en una representacion gréafica en escala logaritmica (Lh g vs Ln
c). Las dos constantes del modelo se pueden obtener de este grafico, la ordenada en
el origen corresponde a Ln Ky la pendiente a 1/n.
1

Para facilitar el calculo, se ha representado a=K, 8 = -

Tanto para los equilibrios de adsorcidon como para los de desorcion, los datos
experimentales se ajustaron con los 3 tipos de expresiones de isotermas que
aparecen a continuacion:

_a-c
" 1+b-c
q = a-c? Freundlich

q Langmuir

g=m-c+n Lineal

Las isotermas tipo Langmuir y Freundlich se linealizan como se muestra en las
ecuaciones siguientes, con el objetivo de estimar sus coeficientes a partir de la
representacion lineal de 1/q frente 1/c y Ln q frente a Ln ¢, respectivamente:

1 11 b

— =—-—+— Langmuir
q ac a

q = a-cP Freundlich

Los métodos experimentales empleados para la determinacion de las isotermas de
adsorcién pueden ser de tipo estatico o dinamico. Los primeros usan sélo informacion
referida al estado de equilibrio para determinar las isotermas de adsorcién sin analizar
la variacion de la concentracion con el tiempo hasta alcanzar dicho estado, a diferencia
de los métodos dinamicos. Estos ultimos estan basados en el analisis matematico de
las curvas de respuesta que se obtienen al provocar un cambio en la concentracion
de entrada al lecho de adsorcion.

En nuestro caso concreto, se ha utilizado un método estatico para determinar las
isotermas tanto del equilibrio de adsorcion como del de desorcién.

A continuacién se describen los resultados experimentales correspondientes a los
ensayos en los reactores de tanque agitado.

4.4.1. Ensayos de adsorcion
Se realizaron un total de 7 ensayos de adsorcion. Los ensayos 1, 2 y 3 se realizaron
por duplicado (los ensayos 1’, 2’ y 3’ son la repeticion de los mismos).

La Tabla 4.1 muestra todos los datos experimentales y calculos relacionados:
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- mij c

ADSORCION (g")“ Mresina Q) | Aucor | Ao | (o (mmqollg) (mmqu/L)
ENSAYO 1 | 300 75 |0,102]0,606| 0,102 0,016 16,44
ENSAYO 2 | 300 5 0,15 | 0,606 | 0,15 0,021 22,31
ENSAYO 3 | 300,26 | 1,5 |0,111|0,626| 0,111 0,079 84,06
ENSAYO 2' | 300,14 5 0,14 |0,626| 0,14 0,022 23,79
ENSAYO 4 | 300,01 1 0,173 0,626 | 0,173 0,105 110,81
ENSAYO 3 | 300,14 | 1,5 | 0,17 |0,626| 0,17 0,070 74,40
ENSAYO 1' | 300,09 | 7,5 |0,116|0,626| 0,116 0,016 16,64

Tabla 4.1. Datos experimentales y calculos asociados de los ensayos de adsorcion.

En la Figura 4.3 se puede hacer una comparacion entre los resultados experimentales
y el ajuste proporcionado por los tres tipos de isotermas utilizadas:

Equilibrio adsorcidn

0,12
0,10 Datos experimentales
Langmuir

0,08
%D Freundlich
€ 0,06
£ —— Lineal (Datos experimentales)
o

0,04

0,02

0,00

0 0,02 0,04 0,06 0,08 0,1 0,12 0,14 0,16 0,18 0,2

¢ (mmol/L)

Figura 4.3. Comparacioén entre los datos experimentales y el ajuste proporcionado
por las isotermas utilizadas para el equilibrio de adsorcién.

Es de suma importancia comentar el hecho de que la isoterma lineal utilizada tiene un
término de ordenada en el origen n, cuando de manera teorica este término no deberia
existir (si c=0 tiene que ocurrir que g=0). Sin embargo, la isoterma lineal utilizada se
ajusta bastante bien a los datos experimentales en el intervalo de concentraciones en
el que estamos trabajando y es una manera sencilla de expresar el equilibrio en las
condiciones de operacién y que evita problemas computaciones a la hora de resolver
las ecuaciones diferenciales que rigen el comportamiento de la columna de adsorcion,
por lo que seré la forma de expresar el equilibrio que se utilizara en el capitulo del
presente TFM dedicado al modelado de la columna de adsorcion.

Los parametros para el modelo de Langmuir valen:
a= 0,053
67

DECOLORACION Y REGENERACION DE RESINAS DE INTERCAMBIO IONICO UTILIZADAS EN EL REFINO
DE CANA DE AZUCAR: OPTIMIZACION Y MODELADO




4. DETERMINACION DE LAS ISOTERMAS DE ADSORCION Y DESORCION

b=-5,12

Con respecto a la isoterma de Langmuir se debe comentar el hecho de que el valor
obtenido para el parametro b en el ajuste realizado es negativo, lo cual no tiene un
significado fisico, por lo que la isoterma de Langmuir no seria adecuada para
representar nuestro equilibrio de adsorcion.

Los parametros para el modelo de Freundlich valen:
o= 265,67
B= 4,60

Los dos parametros son positivos en este caso, lo cual permite una interpretacion
fisica adecuada de esta isoterma, al contrario de lo que ocurre con la isoterma de
Langmuir. Por lo tanto, la isoterma de Freundlich seria la mas adecuada, desde un
punto de vista tedrico, para representar nuestro equilibrio de adsorcion, pero presenta
importantes problemas computaciones si se utiliza para resolver el modelo
matematico de la columna de adsorcion.

4.4.2. Ensayos de desorcion

Se realizaron un total de 7 ensayos de desorcidén (regeneracién). Solamente se han
utilizado los resultados de los ensayos 1, 3, 5 para representar graficamente el
equilibrio.

Todos los ensayos de desorcion se realizaron a una temperatura de 60°C y a presion
atmosférica.

La Tabla 4.2 muestra todos los datos experimentales y calculos relacionados:

DESORCION | Mregenerante (9) | Mresina (g) | Ao | Aregenerante (m mCoI/L) (m quI/L) g (mmol/g)
ENSAYO 1 150 5 4,47 4,69 4,69 9,8 0,009
ENSAYO 2 50 5 4,47 8 8 -13,0 -0,012
ENSAYO 3 50 3,2 4,47 6,38 6,38 54,2 0,051
ENSAYO 4 50 6 4,47 8,11 8,11 -6,5 -0,006
ENSAYO 5 50 0,8 4,47 6,09 6,09 9,6 0,009
ENSAYO 6 50 1,3 4,47 6,74 6,74 -12,9 -0,012
ENSAYO 7 50 7,4 4,47 9,46 9,46 -17,1 -0,016

Tabla 4.2. Datos experimentales y calculos asociados de los ensayos de desorcién.

Cabe comentar el hecho de que se hayan obtenido valores de g negativos. Esto puede
ser debido a errores experimentales y por lo tanto esos valores deben ser descartados
a la hora de representar el equilibrio de desorcion.

En la Figura 4.4 se puede hacer una comparacion entre los resultados experimentales
y el ajuste proporcionado por los tres tipos de isotermas utilizadas:
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Figura 4.4. Comparacion entre los datos experimentales y el ajuste proporcionado
por las isotermas utilizadas para el equilibrio de desorcion.

Los parametros para el modelo de Langmuir valen:
a=0,001
b=-0,097

Como en el caso del equilibrio de adsorcion comentar el hecho de que el valor
obtenido para el parametro b es negativo (lo cual no tiene sentido fisico), por lo que la
isoterma de Langmuir tampoco es adecuada para representar nuestro equilibrio de
desorcion.

Los parametros para el modelo de Freundlich valen:
0=3,01-10"°
B=3,63

Tal y como ocurria también para el equilibrio de adsorcién, la isoterma de Freundlich
es la Unica de las isotermas planteadas que seria adecuada para representar el
equilibrio de desorcion desde un punto de vista teorico.

Como se puede observar en la Figura 4.4, las isotermas utilizadas no se ajustan bien
a los datos experimentales, por lo que se ha decidido no simular el comportamiento
de la columna durante la etapa de desorcidén/regeneracion. En futuras investigaciones
se deberia incidir sobre el hecho de repetir estos experimentos de desorcion, o por el
contrario, intentar buscar en bibliografia otras expresiones de isotermas distintas a las
utilizadas que se ajusten mejor a los datos experimentales obtenidos, todo ello con el
objetivo de poder realizar el modelado matematico de Ila etapa de
desorcién/regeneracion.

69
DECOLORACION Y REGENERACION DE RESINAS DE INTERCAMBIO IONICO UTILIZADAS EN EL REFINO
DE CANA DE AZUCAR: OPTIMIZACION Y MODELADO



4. DETERMINACION DE LAS ISOTERMAS DE ADSORCION Y DESORCION

4.5. RESUMEN Y CONCLUSIONES

La Tabla 4.3 resume los parametros obtenidos para las distintas isotermas calculadas
tanto para el equilibrio de adsorcién como para el de desorcion. Las conclusiones a
las que se ha llegado ya se han apuntado en los apartados 4.4.1y 4.4.2.

ADSORCION | DESORCION

a 0,053 0,001

Langmuir b -5,12 -0,097
R2 0,97 0,33

a 265,67 3,01-10°

Freundlich 4.6 3,63
R2 0,92 0,37

m 1,42 0,017

Lineal n -0,16 -0,073
R2 0,84 0,39

Tabla 4.3. Resumen de las isotermas utilizadas para los equilibrios de adsorcién y
de desorcion.
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5. MODELADO MATEMATICO DE LA COLUMNA DE ADSORCION

La formulacion matematica de un proceso en general, o de la adsorcion de
compuestos coloreados de jarabes azucarados en particular, tiene importancia desde
tres puntos de vista:

- El ajuste de los datos experimentales a un modelo que describa el
comportamiento del sistema.

- La estimacion de propiedades de transporte a partir de distintos nameros
adimensionales que se obtienen del modelo fisico-quimico.

- La prediccibn de curvas de ruptura para situaciones distintas a las
experimentales, requisito necesario para el cambio de escala.

5.1. FUNDAMENTOS DE ADSORCION

5.1.1. Curva de ruptura

Las concentraciones del elemento adsorbido tanto de la fase fluida como en la fase
sélida varian con el tiempo y la longitud en el lecho. Al principio (t = to), la mayor parte
de la transferencia de materia tiene lugar cerca de la entrada del lecho, donde el fluido
contacta con el adsorbente fresco. Transcurrido un cierto tiempo (t > to), el sélido
proximo a la entrada se encuentra casi saturado y la mayor parte de la transferencia
de materia se produce lejos de la entrada. La situacion en el lecho cuando el proceso
funciona en condiciones normales se muestra en la Figura 5.1.

1)', lr.
77/ 7
/__ ‘FTZ MTZ
lyn $Ylu
[T A e

| Y‘

Yo §) y

Effluent loading, Y,——s

Amount of fluid, V¥, or
time, t for V=const ——=

Figura 5.1. Curva de ruptura en un lecho fijo. Evolucién de la zona de transferencia
de materia en funcion del tiempo y de la posicién en el lecho [35].

La region donde se produce el mayor cambio en la concentracion del elemento
adsorbido recibe el nombre de zona de transferencia de materia (MTZ), cuyos limites
frecuentemente se toman como C/Co = 0.05 a 0.95. Si continuamos pasando fluido a
través del lecho, la zona de saturacion crece y la zona de transferencia de materia se
mueve hasta el punto de ruptura. Después de alcanzarse el tiempo de ruptura (tiempo
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para el cual C/Co = 0.05), la concentracion del elemento adsorbido en la fase fluida a
la salida del lecho, C(t), crece rdpidamente hasta alcanzar la concentracion Co. Si el
fluido continua pasando a través del lecho adsorbente, la zona de transferencia de
materia alcanza el punto de saturacion del lecho (el cual corresponde a C/Co = 0.95).
Después de este punto, no se adsorbe mas cantidad del elemento adsorbido y la
concentracion del mismo en la fase fluida a la salida tiende a alcanzar el valor de la
concentracion inicial. La representacion gréafica de la evolucion de la concentracion
relativa del elemento adsorbido en el fluido que abandona el lecho frente al tiempo
(C/Co vs t) se denomina curva de ruptura.

Para poder estudiar la eficacia de la adsorcion es necesario obtener la curva de
ruptura. Una vez obtenida la curva de ruptura, podemos determinar todos los
pardmetros caracteristicos de la adsorcion relativos a la zona de trasferencia de
materia (véase Tabla 5.1).

Parametro Definicion Formula
Tiempo ruptura _
. Tiempo para el cual C/Co = 0.05 C(tp) =0,05-C,
b
Tiempo saturacién _
. Tiempo para el cual C/Co = 0.95 C(ts) = 0,95 - C,
S
Capacidad ruptura Cantidad real de soluto que Co-u-M (B C
puede adsorberse en el lecho dp = =2 . f 1——]-dt
Qb hasta to L-pp Jo b Gol
Capacidad . o }
saturacion Cantidad total de soluto que q = Co-u-M j’ 1-C a
puede adsorberse en el lecho L-pp o L Co
(sat
Fraccién lecho ) N
utilizada Porcentaje del lecho utilizado FLU = Jb
por el proceso de adsorcion ds
FLU
Duracién de la Tiempo necesario para que la
MTZ MTZ se mueva su propia tmMTz=ts-th
tvTz longitud

Tabla 5.1. Parametros caracteristicos de la adsorcion.

La estimacion de los parametros de la Tabla 5.1 se hace directamente por tratamiento
de la curva de ruptura como muestra la Figura 5.2. Los dos parametros mas
significativos para el disefio de una columna de adsorcion son la fraccion de lecho
utilizada (FLU) que representa el porcentaje util del lecho para el proceso y la
capacidad del lecho (gb) que representa la cantidad de soluto que puede ser adsorbido
por el mismo.
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CICo ,
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trup Leentro tsat t (min)
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Figura 5.2. Andlisis de la curva de ruptura. Pardmetros caracteristicos de la
adsorcion.

5.1.2. Etapas del mecanismo

De forma general, en el proceso de adsorcion de un soluto sobre un adsorbente tienen
lugar las siguientes etapas consecutivas:

- Transporte del soluto desde la fase global hasta la superficie del adsorbente
(Transporte de materia externo).

- Difusion del soluto + disolvente a través de los poros del adsorbente (Difusion
interna).

- Adsorcion del soluto sobre los centros activos del adsorbente (Reaccion
adsorcion/desorcion).

5.1.3. Efecto de las variables de operacion sobre la adsorcién

5.1.3.1. Efecto de la temperatura de operacién

El efecto de la temperatura de operacién sobre las etapas individuales que constituyen
el proceso de adsorcion es el siguiente:

Por un lado, existe una reaccion de adsorcion/desorcion del elemento adsorbido sobre
los centros activos del adsorbente, la cual estara desplazada méas en un sentido o en
otro en funcion de la temperatura.

Por otro lado, los coeficientes de transferencia de materia en el sélido y en el fluido
aumentan con la temperatura. Esto significa que las resistencias debidas al transporte
de materia externo e interno disminuyen con la temperatura.

De manera general, la capacidad de adsorcion tiende a disminuir con la temperatura.

5.1.3.2. Efecto del flujo de la fase fluida

El efecto principal de este parametro esta sobre la etapa de transporte externo, de
manera que a flujos mayores se favorece esta etapa. La influencia de esta variable
no puede discutirse sin tener en cuenta los aspectos econdémicos.

Por altimo, es necesario mencionar que el flujo de jarabe utilizado tiene una importante
influencia sobre la hidrodindmica del proceso. El empleo de flujos elevados puede
conducir a efectos no deseados desde el punto de vista hidrodinAmico como la
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aparicion de caminos preferenciales, mala distribucion o formacién de diferentes
regiones de adsorcion en el mismo lecho.

5.1.3.3. Efecto de la concentracion inicial de soluto

Un aumento en la concentracion de soluto en la fase fluida se traduce en un aumento
de la capacidad de adsorcién del sélido. Esto es, el equilibrio de adsorcién se ve
favorecido a altas concentraciones. Por otro lado, los coeficientes de transferencia de
materia no se ven afectados por esta variable de operacion.

5.1.3.4. Efecto del diametro de particula

Generalmente los procesos de adsorcion de solutos sobre matrices sélidas estan
controlados por la velocidad de difusion en los poros del sélido. Si se reduce el tamafio
de particula, se esta reduciendo el recorrido por el soluto en esta etapa y por tanto la
duracion de la misma. Al mismo tiempo, al trabajar con particulas mas pequefas se
produce un aumento significativo de la superficie especifica de adsorcion. Al igual que
la variable de flujo, el tamafio de particula afecta a aspectos hidrodinamicos de la
operacion como puede ser la caida de presion, el arrastre de particulas soélidas, la
compactacion o la fluidizacién del lecho, que habra que controlar.

5.1.4. Dinamica del lecho fijo

La dindmica de un lecho fijo estd descrita mediante un conjunto de ecuaciones de
conveccién-difusion, junto con términos fuente debidos a la adsorcion y a la difusion
en el interior de las particulas del adsorbente. La prediccién de la curva de ruptura
esta basada en una correcta formulaciéon matematica del modelo de un adsorbente en
lecho fijo. El sistema considerado es una columna de adsorcion isotérmica rellena con
un adsorbente poroso. A tiempo cero, se introduce un cambio tipo escalén en la
concentracion del elemento adsorbido en la corriente de alimentacién. La columna de
adsorcion se somete a una resistencia en la pelicula externa y a una resistencia a la
difusion en el sélido.

5.2. MODELO DE ADSORCION

En la formulacién matematica del proceso de adsorcion de compuestos coloreados
presentes en el licor azucarado sobre una resina de intercambio i6nico, se ha
considerado el adsorbedor como un lecho fijo en el que estan presentes dos fases: la
resina de intercambio ionico (fase estatica) y el compuesto coloreado disuelto en el
licor azucarado (fase movil). Tal y como se ha descrito anteriormente, el transporte
del soluto tiene lugar desde el licor azucarado en el que se encuentra disuelto hasta
las particulas de resina de intercambio i6nico sobre las que se adsorbe. De este modo
en la velocidad global de adsorcion, segun lo planteado por el modelo LDF, influyen
tres resistencias: transporte global del soluto en la fase fluida, transferencia de materia
externa, equilibrio o distribucion del soluto entre las fases licor azucarado-soélido. De
esta manera, el modelo se ha planteado mediante la formulacién de los
correspondientes balances diferenciales en los que se han tenido en cuenta las
simplificaciones anteriormente comentadas.
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ibnico es un proceso no estacionario de transferencia de materia. En él se ha
considerado, por separado, un balance al soluto en el licor azucarado que es la fase

movil y otro para la fase sélida estética (particulas de resina de intercambio i6nico).

Las ecuaciones que rigen el modelo junto con las correspondientes condiciones
iniciales y de contorno se presentan a continuacion:

5.2.1. Nomenclatura utilizada

to
ts
Ob
Os
C
Co

C*

Sc

Tiempo de ruptura (h).
Tiempo de saturacion (h).
Capacidad a ruptura (gsoluto/Qadsorbente).

Capacidad a saturacion (gsoluto/Qadsorbente).

Concentracion del elemento adsorbido en la fase liquida (mmol/L).

Concentracion del elemento adsorbido en la corriente de alimentaciéon a

la columna (mmol/L).

Concentracion del elemento adsorbido en la pelicula de liquido que

rodea a las particulas sélidas (mmol/L).
Velocidad superficial en la columna (m/h).
Velocidad intersticial en la columna (m/h).
Masa molecular del elemento adsorbido (Da).
Longitud del lecho de la columna (m).
Densidad del adsorbente (g/L).

Caudal que atraviesa la columna durante la adsorcién (L/h).

Seccion transversal de la columna (cm?).
Porosidad del lecho de la columna.

Difusividad axial durante el proceso de adsorcién (m?/s).
Parametros de la isoterma lineal.

Coeficiente de transferencia de materia (m/h).
Area especifica de las particulas (m™).
Coeficiente de transferencia de materia (m/h).
Coeficiente de transferencia de materia (h?).
Numero de Reynolds de la fase liquida.

Diametro de las particulas sélidas utilizadas (mm).
Densidad de la corriente liquida (kg/m3).
Viscosidad de la corriente liquida (kg-m/s).

NUmero de Schmidt.
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Difusividad de los colorantes (m?/s).

NUumero adimensional de transferencia de materia

Suposiciones realizadas

El modelo utilizado considera una mezcla liquida binaria (agua + colorante) en
contacto con un adsorbente sélido (resina de intercambio i6nico) en una
columna de lecho fijo.

Uno de estos componentes es adsorbido selectivamente en las particulas
esféricas.

La adsorcion es isotérmica.
Gradiente de concentracion despreciable en la direccion radial.

El modelo de la fuerza impulsora lineal (LDF) se ha utilizado para describir la
transferencia de materia hacia las particulas soélidas.

No existe difusion interna.

El proceso de adsorcion es extremadamente rapido en comparacion a los
efectos de la conveccion y la difusion, luego existe un equilibrio local cerca de
las particulas de adsorbente.

El equilibrio puede ser representado como una isoterma de adsorcion lineal.
La porosidad del lecho se supone constante.

El flujo de la fase fluida, su densidad y viscosidad se suponen constantes a lo
largo del lecho de adsorcion.

Se desprecian las caidas de presién en el lecho, los gradientes de temperatura
y los calores de adsorcion.

Se ha considerado que la seccién transversal de la columna es constante y que
las propiedades del lecho adsorbente son uniformes para toda la columna.

Propuesta de modelo matematico

5.2.3.1. Balance de materia a la fase fluida

Vamos a considerar un trozo de columna empacada (Figura 5.3) de longitud dz, area
transversal A y porosidad constante €.
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0,C(=)

¢ - +d:

0,C(=+d=)

Figura 5.3. Una rebanada diferencial de una columna de adsorciébn empacada.

Asumiendo que los efectos radiales son despreciables, se puede realizar un balance
de material en estado no estacionario para el soluto:

aC aC dq
=e—Adz+ (1 - s)aAdz (D

acC
- Al-D=| —eA|-D=
Q€ = QLsras + 2 [ az]z ¢ [ 021,44, ot

Dividiendo por Adz y tomando limites (Nota: u, = %)

6C+ Dazc_ 6C+(1 )aq 5
Y05, T 0.2~ %t 95 @
5.2.3.2. Condiciones de contorno

Se requieren de dos condiciones de contorno para la fase fluida:

Cz=0,t)=C +D6C 3
2=50 =% u; 0z (3)
9C(z = L, 1)

Donde Co es la concentracién del elemento adsorbido que existe en la corriente de
alimentacion de la columna.

5.2.3.3. Condiciones iniciales
Para el proceso de adsorcion son las siguientes:

q(zt=0)=0 (5)
Czt=0)=0 (6)

5.2.3.4. Balance de materia a la fase soélida

La concentracion en la fase sélida esta controlada por la velocidad de adsorcion del
soluto a la fase liquida. En bibliografia se pueden encontrar muchas expresiones
complejas para el transporte en la interfase. En nuestro caso concreto, se ha utilizado
la aproximacion de la fuerza impulsora lineal (LDF).
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El modelo LDF asume que un unico coeficiente de transporte de materia en la pelicula
controla la velocidad de adsorcion en la fase liquida [36]. También es posible utilizar
el mismo modelo incluso cuando la difusion entre particulas es importante [37]. El
coeficiente de pelicula se renombra simplemente como un coeficiente de transferencia
efectiva de masa.

La velocidad con la que varia la concentracion en la fase soélida es igual a la velocidad
de adsorcion hacia la fase fluida, de acuerdo a la aproximacion que hace el modelo
LDF:

9
1- s)a—ilAdz — kya(C — CeAdz (7)
Simplificando,
9
(1- s)a—f —K'(C—CYe (8)

Donde C es la concentracién global del soluto en la fase fluida y C” es la concentracién
del soluto en la pelicula de liquido que rodea a las particulas sélidas.

5.2.3.5. Modelo final

El término de dispersion axial en (2) puede ser despreciado como en bibliografia se
sefala [38] que esto es posible siempre y cuando la profundidad del lecho exceda en
50 veces el diametro de las particulas. En nuestro caso concreto, la relacién entre la
longitud de la columna de lecho y el diAmetro de particula es de 522, asi que el flujo
de piston es adecuado. Las ecuaciones que rigen son las mismas que en caso anterior
(2'y 8), excepto por el hecho de que el término de la derivada segunda es ignorado en
la ecuacion de la fase fluida.

dC 0C 1-—¢€0dq
ui£+a+ . EZO (9)
1—¢€dq , .

- a=1<(C—C) (10)
Este sistema de ecuaciones en derivadas parciales se va a resolver para las variables
C y C’, por lo tanto debemos transformar la ecuacién (10) de la siguiente manera,

utilizando la regla de la cadena:

dq o0q oc*
ot oc or (M
Por lo que sustituyendo la expresion (11) en la ecuacion (10) obtenemos:
1—¢e0C* 1

= k'(C—C*) (12
G K(€=C) (12)
ac*
La relacién entre g y C* es precisamente la isoterma de adsorcién. Se ha utilizado una
isoterma lineal para modelar nuestra situacion. La isoterma lineal es la expresion mas

sencilla y la que menos problemas presenta al resolver numéricamente el sistema de
ecuaciones, ajustandose lo suficientemente bien a los datos experimentales:

e Ot

g=m-c’+n (13)
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dq

ac*
Donde my n son los parametros que ajustan la isoterma lineal (pendiente y ordenada
en el origen, respectivamente).

=m (14)

Para una isoterma lineal y con todas las suposiciones realizadas hasta el momento,
el problema se resume en resolver el siguiente sistema de ecuaciones en derivadas
parciales para las incognitas C(z,t) y C(z,t), con las condiciones de contorno e iniciales
especificadas anteriormente:

dC acC , i
ui£+a+k(C—C)=0 (15)
Le0C _Lec-cn ae
€ Ot m

5.2.3.6. Estimacion de los coeficientes de transferencia de materia

La correlacion que proponen Wilson y Geankoplis [39] se puede utilizar para estimar
la transferencia de materia de liquidos en lechos fijos. Esta expresion es valida para
un nimero de Reynolds entre 0,0016-55 y un numero de Schmidt entre 165-70.600:

09 2
Jp = Re 3 (17)

Donde,

d kL 2
_ Puop, ]D=_fSC§» ySc =

Re
2 Uj pDap

(18)

- El didmetro de las particulas utilizadas es dp=0,61mm, el diametro interno de
la columna utilizada es d=2cm y la porosidad del lecho es €=0,26.

- El caudal utilizado en adsorcién es Qads=0,312 L/h, lo que resulta en una
velocidad superficial de uo0,ads=0,99 m/h y en una velocidad intersticial de
Ui,ads=3,79m/h.

- Las propiedades del licor filtrado utilizado en la adsorcion, con un contenido en
materia seca del 60% y a una temperatura de 80°C son:

p=1300 kg/m?
p=3,55-10* kg/ms
- Todo lo anterior resulta en un Reads=0,62 y en un Jp,ads=5,74 para la adsorcion.

- La difusividad de los colorantes puede aproximarse utilizando la ecuacion
semiempirica de Polson [40] que se recomienda para solutos biolégicos de un
peso molecular mayor de 1000:

9,40 - 10‘15T(K)
AB =

(19)

> Wl

uM
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Para el caso de la adsorcién, tenemos una temperatura de 80°C y asumiendo
una masa molecular de 100.000, Dag,ads=2,01-10"1° m?/s.

- Se puede calcular entonces el numero de Schmidt para la adsorcion
Sc,ads:1356,05.

- Conocidos Jp, Sc y ui podemos calcular kc'. Para la adsorcion Kc’ads=0,18 m/h.
- Notese que:
_ke
dp
Por lo que finalmente obtenemos el valor que buscamos:
k’a0s=290,81 h*

k’ (20)

5.3. MODO DE RESOLUCION Y RESULTADOS

Las ecuaciones del modelo (15) y (16) se resolvieron utilizando la funcién pdepe que
el software de calculo Matlab dispone para resolver sistemas de ecuaciones en
derivadas parciales de una dimensién. Se desarrollaron codigos en Matlab para
simular el proceso de adsorcion, obteniéndose las siguientes curvas caracteristicas:

- Concentracion de la fase fluida para cualquier tiempo y longitud de la columna
(grafica 3D de la concentracién de la fase fluida). Véase Figura 5.4.

- Concentracion de la fase fluida a la salida en funcion del tiempo (curva de
ruptura). Véase Figura 5.5.

- Concentracion de la fase fluida en el tiempo final para cualquier longitud de la
columna. Véase Figura 5.6.

- Concentracion de la fase soélida en el tiempo final para cualquier longitud de la
columna. Véase Figura 5.7.
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Clzd)
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Figura 5.5. Curva de ruptura para el proceso de adsorcion
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cfinal(z)

06

06— —

06
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0.5999

c{mmol/L)

0.5999

05999
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Figura 5.6. Concentracion final de la fase fluida para cualquier longitud de la
columna en adsorcion.

gfinal(z)
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Figura 5.7. Concentracion final de la fase solida para cualquier longitud de la
columna en adsorcion.
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5.3.1. Efecto del caudal

Se estudiaron los efectos que supone la variacidén del caudal que atraviesa la columna
en adsorcién. Es muy importante sefialar que una variacion del caudal supone una
variacion también en el coeficiente de transferencia de materia, por lo que debemos
variar ambos pardmetros simultdneamente si queremos que nuestro modelo de
adsorcién sea correcto. Se estudiaron los efectos del caudal para los siguientes
parametros:

Caudal de Q=0,15 L/h (1,5 BV/h), que corresponde con una velocidad
intersticial de ui=1,82 m/h y un coeficiente de transferencia de materia de
’=227,82 h',

Caudal de Q=0,312 L/h (3,1 BV/h) (condiciones de trabajo), que corresponde
con una velocidad intersticial de ui=3,79 m/h y un coeficiente de transferencia
de materia de k’=290,81 h'! (condiciones de trabajo).

Caudal de Q=0,6 L/h (6,0 BV/h), que corresponde con una velocidad intersticial
de ui=7,28 m/h y un coeficiente de transferencia de materia de k’=361,64 h:.

Las curvas de ruptura caracteristicas se muestran en la Figura 5.8.
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Figura 5.8. Efectos del caudal en la curva de ruptura de adsorcion.

Sobre el efecto del caudal en la curva de ruptura se debe comentar los siguientes
aspectos:

1.

Un aumento del caudal (y en consecuencia de la velocidad superficial e
intersticial) supone una disminucion clara en el tiempo de ruptura, tb. En
concreto, los tiempos de ruptura para cada uno de los tres caudales con los
gue se ha trabajado tienen los siguientes valores numéricos:

Para Q=0,15 L/h (1,5 BV/h), el tiempo de ruptura es tvb=484,91h.

Para Q=0,312 L/h (3,1 BV/h) (condiciones de trabajo), el tiempo de ruptura es
tb=201,67h.

Para Q=0,6 L/h (6,0 BV/h), el tiempo de ruptura es t,=86,69h.
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2. Si se estable la duracion del ciclo de adsorcion igual a su tiempo de ruptura, un
aumento del caudal implica regeneraciones mas frecuentes, ya que el tiempo
de ruptura to disminuye.

3. El hecho de trabajar con mayores caudales tiene una desventaja claray es que
aumentan tanto los costes por el inmovilizado (las dimensiones de los equipos
utilizados son mayores), como los costes de operacion (la potencia consumida
por las bombas aumenta al aumentar el caudal impulsado).

4. Sitrabajamos con caudales mas grandes, la fraccion de lecho usado disminuye
de manera notable al incrementarse el caudal. Como comprobacion de tal
hecho, se dan los valores numéricos de la fraccion de lecho usado FLU para
cada uno de los tres caudales con los que se ha trabajado:

- Para Q=0,15 L/h (1,5 BV/h), la fraccion de lecho usado es FLU=0,65.

- Para Q=0,312 L/h (3,1 BV/h) (condiciones de trabajo), la fraccion de lecho
usado es FLU=0,56.

- Para Q=0,6 L/h (6,0 BV/h), la fraccion de lecho usado es FLU=0,46.

5. Por lo tanto, siimponemos que la duracion de los ciclos de adsorcion sea hasta
gue se alcance su correspondiente tiempo de ruptura tv (cosa razonable desde
el punto de vista de asegurar la calidad del licor decolorado), la capacidad de
la resina utilizada para dicho tiempo de ruptura gp, disminuye igualmente al
aumentar el caudal:

- Para Q=0,15 L/h, la capacidad a tiempo de ruptura es qb=41,17

Osoluto/Qadsorbente.

- Para Q=0,312 L/h (condiciones de trabajo), la capacidad a tiempo de ruptura
es (b=35,62 gsoluto/Jadsorbente.

- ParaQ=0,6 L/h, la capacidad a tiempo de ruptura es qb=29,44 gsoluto/Jadsorbente.

6. Siimponemos que la duracion del ciclo de adsorcion sea su tiempo de ruptura
to, un aumento del caudal supone que la resina estd menos cargada (segun se
deduce del apartado anterior) y en consecuencia el tiempo dedicado a la
posterior regeneraciéon es menor.

7. Seriarecomendable realizar un estudio econémico para valorar la influencia del
caudal sobre los costes de la regeneracién. Por una parte, al aumentar el
caudal, el coste de regeneracion aumenta al aumentar la frecuencia de las
regeneraciones, pero por otra parte disminuye ya que el tiempo que se dedica
a cada una de estas regeneraciones es menor.

8. Se debe llegar a un equilibrio en el tema econdmico, para equilibrar los costes
de operacién, inmovilizado y regeneracion y asi conseguir un coste total 6ptimo
de todo el proceso.

9. Como puede observarse en la Figura 5.8, al aumentar el caudal de trabajo las
curvas de ruptura se hacen mas pronunciadas. Este hecho se puede explicar
de una manera sencilla desde el punto de vista de que un aumento del caudal
(y en consecuencia de la velocidad) implica de manera obligatoria un aumento
en el coeficiente de transferencia de materia k’, quedando por otra parte
inalterado el equilibrio de adsorcion. El aumento del coeficiente de transferencia
de materia k’ se interpreta fisicamente como una disminucion de la resistencia
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a la transferencia de materia externa, lo cual explica claramente el
comportamiento observado.

5.3.2. Efecto de la longitud del lecho

Se estudiaron los efectos que supone la variacion de la longitud del lecho de la
columna de adsorcion. Se estudiaron los efectos de la longitud del lecho para los
siguientes parametros:

- Longitud del lecho de L=0,25 m.
- Longitud del lecho de L=0,3183 m (condiciones de trabajo).
- Longitud del lecho de L=0,5 m.

La Figura 5.9 muestra el efecto de la longitud del lecho en la curva de ruptura en
adsorcion.
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Figura 5.9. Efectos de la longitud del lecho en la curva de ruptura de adsorcion.

Sobre el efecto de la longitud en la curva de ruptura de adsorcién se deben sacar las
siguientes conclusiones:

1. Un aumento de la longitud del lecho implica un aumento del tiempo de ruptura,
to. Para demostrarlo, se presentan a continuacion los valores numéricos del
tiempo de ruptura tp, para los valores de la longitud del lecho L con los que se
ha trabajado:

- Para L=0,25, el tiempo de ruptura es tb=144,39 h.
- Para L=0,3183 (condiciones de trabajo), el tiempo de ruptura es t,=201,67 h.
- Para L=0,5, el tiempo de ruptura es t,b=362,32 h.

2. Si se estable la duracion del ciclo de adsorcion igual a su tiempo de ruptura, un
aumento de la longitud implica regeneraciones menos frecuentes, ya que el
tiempo de ruptura tp aumenta.
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3. Un aumento de la longitud del lecho supone un aumento en los costes de
operacion, ya que la caida de presion que sufre el fluido al atravesar la columna
aumenta.

4. Se produce un aumento notable de la fraccion de lecho usado FLU, al aumentar
la longitud del lecho:

- Para L=0,25, la fraccién de lecho usado es FLU=0,51.

- Para L=0,3183 (condiciones de trabajo), la fraccion de lecho usado es
FLU=0,56.

- Para L=0,5, la fracciéon de lecho usado es FLU=0,64.

5. La capacidad de la resina utilizada en el tiempo de ruptura gn, aumenta al
incrementarse la longitud del lecho:

- Para L=0,25 m, la capacidad a ruptura es qv=32,47 gsoluto/gadsorbente.

- Para L=0,3183 m (condiciones de trabajo), la capacidad a ruptura es q»=35,62
Osoluto/Qadsorbente.

- Para L=0,5m, la capacidad a ruptura es qb=40,74 gsoluto/Jadsorbente.

6. Siestablecemos la duracion del ciclo de adsorcion igual a su tiempo de ruptura
to, del apartado anterior se deduce que un aumento de la longitud del lecho
supone una mayor carga inicial de la resina en el proceso de regeneracion vy,
por lo tanto, el proceso de regeneracion es mas largo.

7. Seria recomendable realizar un estudio econémico para valorar la influencia de
la longitud del lecho sobre los costes de la regeneracién. Por una aparte, al
aumentar la longitud del lecho, el coste de regeneracion disminuye al disminuir
la frecuencia de las regeneraciones, pero por otra parte aumenta ya que el
tiempo que se dedica a cada una de estas regeneraciones es mayor.

8. Se debe llegar a un equilibrio en el tema econdmico, para equilibrar los costes
de operacion y regeneracion y asi conseguir un coste total 6ptimo de todo el
proceso.

5.3.3. Efecto de la porosidad del lecho

Se estudi6 el efecto que supone la variacion de la porosidad del lecho de la columna
de adsorcion. Es muy importante sefialar que una variacién de la porosidad supone
una variacion también en el coeficiente de transferencia de materia, por lo que se
deben variar ambos parametros simultdneamente si se quiere que el modelo de
adsorcion sea correcto. También es importante indicar que se trata de una variable
dificil de controlar y que vendra determinada por las propias caracteristicas del
adsorbente. Se estudio el efecto de la porosidad en los siguientes parametros:

- Porosidad de €=0,2, que se corresponde con un valor del coeficiente de
transferencia de materia de k’=500,06 hL.

- Porosidad de €=0,26, que se corresponde con un valor del coeficiente de
transferencia de materia de k’=290,81 h'! (condiciones de trabajo).

- Porosidad de €=0,3, que se corresponde con un valor del coeficiente de
transferencia de materia de k’=222,25 h1.
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Las curvas caracteristicas de ruptura se muestran en la Figura 5.10.
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Figura 5.10. Efectos de la porosidad en la curva de ruptura de adsorcion

Sobre el efecto de la porosidad en la curva de ruptura se debe incidir sobre los
siguientes aspectos:

1.

El primer aspecto a comentar es que un aumento de la porosidad del lecho
supone una disminucion del tiempo de ruptura tp:

Para €=0,2, el tiempo de ruptura es tvb=331,23 h.
Para €=0,26 (condiciones de trabajo), el tiempo de ruptura es t,=201,67 h.
Para €=0,3, el tiempo de ruptura es tvb=148,47 h.

Si se estable la duracién del ciclo de adsorcién igual a su tiempo de ruptura, un
aumento de la porosidad implica llevar a cabo la regeneracion con mas
frecuencia, ya que el tiempo de ruptura to disminuye.

El hecho de trabajar con una porosidad mayor tiene una ventaja claray es que
disminuyen los costes de operacion, ya que la caida de presiéon que
experimenta la fase fluida al atravesar la columna es menor.

La fraccion de lecho usado FLU disminuye al aumentar la porosidad de la
siguiente manera:

Para £=0,2, la fraccion de lecho usado es FLU=0,66.
Para €=0,26 (condiciones de trabajo), la fraccion de lecho usado es FLU=0,56.
Para £=0,3, la fraccion de lecho usado es FLU=0,50.

La capacidad de la resina a ruptura go disminuye de manera notable al
aumentar la porosidad, como se indica a continuacion:

Para €=0,2, la capacidad a ruptura es q»=58,50 gsoluto/gadsorbente.

Para €=0,26 (condiciones de trabajo), la capacidad a ruptura es qn=35,62
gsoluto/gadsorbente.

Para €=0,3, la capacidad a ruptura es qb=26,22 gsoluto/Jadsorbente.
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. Si imponemos que la duracion del ciclo de adsorcion sea su tiempo de ruptura
to, un aumento de la porosidad supone que la resina estd menos cargada
(segun se deduce del apartado anterior) y en consecuencia el tiempo dedicado
a la posterior regeneracién es menor.

. Seria recomendable realizar un estudio econémico para valorar la influencia de
la porosidad sobre los costes de la regeneracion. Por una aparte, al aumentar
la porosidad, el coste de regeneracion aumenta al aumentar la frecuencia de
las regeneraciones, pero por otra parte disminuye ya que el tiempo que se
dedica a cada una de estas regeneraciones es menor.

. Se debe llegar a un equilibrio en el tema econdmico, para equilibrar los costes
de operacion y regeneracion y asi conseguir un coste total éptimo de todo el
proceso.

. Como se observa en la Figura 5.10, al disminuir la porosidad las curvas de
ruptura se hacen mas pronunciadas. Este hecho se explica facilmente si se
tiene en cuenta que una disminucién de la porosidad implica de manera
obligatoria un aumento en el coeficiente de transferencia de materia Kk,
guedando por otra parte inalterado el equilibrio de adsorcion. El aumento del
coeficiente de transferencia de materia k’ se interpreta fisicamente como una
disminucioén de la resistencia a la transferencia de materia externa, lo cual
explica claramente el comportamiento observado.

5.3.4. Resumen de los resultados

La Tabla 5.2 permite hacer un resumen y una comparacion rapida de los resultados
obtenidos para los parametros caracteristicos de la adsorcion, al modificar parametros

de operacion como son el caudal, longitud y porosidad del lecho.

Los valores de dichas variables con los que se ha trabajado experimentalmente son
Q=0,312 L/h, L=0,3183 m y €=0,26.

Q (L/h) L (m) €
0,15 | 0,312 | 0,6 0,25 |0,3183| 0,5 0,2 0,26 0,3
to (h) 484,91|201,67| 86,69 |144,39|201,67 (362,32|331,23|201,67 | 148,47
ts (h) 1044,1|544,37 308,19 | 447 |544,37|792,03|699,34|544,37 | 468,76
FLU 065 | 0,56 | 046 | 051 | 0,56 | 0,64 | 0,66 | 0,56 0,5
ge 41,17 | 35,62 | 29,44 | 32,47 | 35,62 | 40,74 | 58,5 | 35,62 | 26,22
(gsoluto/Qadsorbente)
ds 88,65 | 96,14 | 104,67 (100,51 | 96,14 | 89,05 |123,51| 96,14 | 82,79
(gsolutolgadsorbente)
Tabla 5.2. Resumen de los parametros caracteristicos de la adsorcion para
variaciones en algunas de las variables de influencia mas importantes.
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6. CONCLUSIONES

El objetivo del presente TFM era realizar un estudio experimental a escala piloto-
laboratorio del proceso de decoloracion-regeneracion con resinas de intercambio
iGnico empleadas en la etapa de refino de azucar con el objetivo de proponer medidas
de mejora del proceso a escala industrial. A continuacion se presentan las principales
conclusiones del presente Trabajo de Fin de Master, que estan basadas en los
distintos objetivos planteados al inicio del mismo.

1. Estudio de la etapa de regeneraciéon

1.1.

1.2.

1.3.

1.4.

1.5.

1.6.

El dispositivo experimental utilizado (columna de lecho fijo) ha sido
adecuado para determinar el efecto de las variables de operacion y para
calcular los rendimientos de regeneracion.

Un aumento de la carga de color durante la decoloracion provoca una
disminucién de la eficacia de regeneracion para un tiempo de regeneracion
dado.

Un aumento del tiempo de regeneracion de 40 a 50 minutos conduce a un
incremento en la liberacidon de los colorantes retenidos. Esta medida podria
también disminuir la frecuencia con la que se tiene que realizar la
regeneracion acida de las resinas.

Se necesita alta salinidad en el regenerante para liberar los colorantes
retenidos fundamentalmente mediante el mecanismo de intercambio iGnico
y la dilucién del regenerante disminuye la eficacia de regeneracion.

El uso de una solucién de sacarato no mejora significativamente la eficacia
de regeneracion. El uso de sacarato aumenta el tiempo de operacion y
conlleva un elevado consumo de sacarosa.

El desplazamiento a pH acido (pH 2) parece favorecer la regeneracion de
la resina, especialmente si este desplazamiento se realiza con agua, en vez
de con salmuera de NaCl 30 g/L. El desplazamiento con agua a pH 2 supone
un consumo adicional estimado de HCI (33% w/w) de 4,6 kg HCI/m? resina
y puede implicar un posterior lavado alcalino para acondicionar la resina y
evitar la inversion de la sacarosa, lo que implicaria un aumento del consumo
de NaOH de 2 kg/m? resina.

2. Determinacion de las isotermas de adsorcién y desorcion

2.1.

2.2.

2.3.

El ajuste de los datos experimentales nos indica que el modelo de
Freundlich seria el mas adecuado para representar el equilibrio de
adsorcion (R?=0,92).

La isoterma lineal, dentro del intervalo de concentraciones utilizado, es la
expresion mas sencilla para representar el equilibrio de adsorcion y
presenta un valor razonable de R?, por lo que se ha decidido su utilizacion
a la hora de realizar el modelado matematico de la columna de adsorcion.

El ajuste de los datos de desorcion a las isotermas correspondientes no son
validos por el poco grado de ajuste (R?) a los puntos experimentales. Seria
necesario repetir las experiencias de desorcién para detectar los posibles
errores experimentales en la determinacion de concentraciones y aumentar
el nimero de puntos experimentales para el ajuste.
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3. Modelado matematico de la columna de adsorcién

Las conclusiones inferidas para el objetivo de implementar y resolver el modelo
planteado en Matlab y analizar sus resultados son las siguientes:

3.1.

3.2.

Las curvas de ruptura obtenidas tedricamente permiten estudiar el efecto
de varias variables de operacion (flujo de licor, longitud y porosidad del
lecho) sobre la eficacia global del proceso (adsorcién + regeneracion) y
realizar de este modo un estudio de las condiciones de operacion optimas.

Para el estudio de la influencia de las variables de operacion sobre la curva
de ruptura de adsorcion, se ha establecido que la duracién de todos los
ciclos de adsorcién sea igual a su tiempo de ruptura correspondiente. Esta
imposicion cobra sentido desde el punto de vista de asegurar la calidad del
licor decolorado.

Efecto del flujo de jarabe utilizado (Suponemos un mayor flujo de jarabe utilizado):

3.3.

3.4.

La cantidad de soluto adsorbida y la fraccion de lecho utilizado disminuyen,
por lo que el tiempo dedicado a la posterior regeneracion es menor
(disminuye el coste de regeneracion).

Los ciclos de adsorcion se hacen mas cortos (regeneraciones mas
frecuentes, aumenta el coste de regeneracion).

Efecto de la longitud del lecho (Suponemos una mayor longitud de lecho):

3.5.

3.6.

La cantidad de soluto adsorbida y la fraccién de lecho utilizado aumentan,
por lo que el tiempo dedicado a la posterior regeneracion es mayor
(aumenta el coste de regeneracion).

Los ciclos de adsorcion se hacen mas largos (regeneraciones menos
frecuentes, disminuye el coste de regeneracion).

Efecto de la porosidad del lecho (Suponemos una mayor porosidad de lecho):

3.7.

3.8.

La cantidad de soluto adsorbida y la fraccion de lecho utilizado disminuyen,
por lo que el tiempo dedicado a la posterior regeneracidbn es menor
(disminuye el coste de regeneracion).

Los ciclos de adsorcion se hacen mas cortos (regeneraciones mas
frecuentes, aumenta el coste de regeneracion).

Por ultimo, sefalar que se debe realizar un estudio econdémico en profundidad para
determinar la influencia que sobre los costes totales de operacion (adsorcion +
regeneracion) tienen cada una de las variables estudiadas. Este estudio se
complementara con el calculo de la pérdida de carga que influird de forma importante
en los costes de operacién de ambas etapas.
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ANEXO 1. SIMBOLOGIA Y NOMENCLATURA

Bed Volumes, Volumenes de lecho.

Porcentaje de materia seca en una muestra (%).
Polarizacion.

Porcentaje de materia seca en una muestra (%).

Color de una muestra calculado segun el método ICUMSA.

Concentracion de equilibrio del elemento adsorbido/desorbido en la fase
liquida (mmol/L).

Concentracion del elemento adsorbido/desorbido en la fase soélida
(mmol/g).

Concentracion inicial del elemento adsorbido en la fase sélida (durante
la regeneracion) (mmol/g).

Constante de saturacion del modelo de Langmuir.

Constante de equilibrio del modelo de Langmuir.

Parametros de la isoterma de Langmuir.

Constantes empiricas del modelo de Freundlich.

Parametros de la isoterma de Freundlich.

Parametros de la isoterma lineal.

Masa de licor filtrado utilizado en los ensayos de adsorcion (g).
Masa de resina utilizada en los ensayos de adsorcion/desorcion (g).
Masa de regenerante utilizado en los ensayos de desorcion (g).

Absorbancia inicial del licor filtrado/regenerante en los ensayos de
adsorcion/desorcion (medida a 420 nm y pH 7).

Absorbancia del licor filtrado al alcanzarse el equilibrio en los ensayos de
adsorcion (licor decolorado) (medida a 420 nm y pH 7).

Absorbancia del regenerante al alcanzarse el equilibrio en los ensayos
de desorcién (medida a 420 nm y pH 7).

Caudal que atraviesa la columna durante la adsorciéon (L/h).
Seccion transversal de la columna (cm?).

Longitud del lecho de la columna (m).

Porosidad del lecho de la columna.

Difusividad axial durante el proceso de adsorciéon (m?/s).
Velocidad superficial en la columna (m/h).

Velocidad intersticial en la columna (m/h).

Tiempo de ruptura (h).

Tiempo de saturacion (h).

Duracion de la zona de transferencia de materia (h).

Capacidad a ruptura (gsoluto/Qadsorbente).
103

DECOLORACION Y REGENERACION DE RESINAS DE INTERCAMBIO IONICO UTILIZADAS EN EL REFINO

DE CANA DE AZUCAR: OPTIMIZACION Y MODELADO



FLU

Co

kL

ke’
k!
C*

Re

Ob

Sc
DaB
Jo

M, Ma

ANEXO 1. SIMBOLOGIA Y NOMENCLATURA

Capacidad a saturacién (gsoluto/Qadsorbente).
Fraccion de lecho utilizado.
Concentracion del elemento adsorbido en la fase liquida (mmol/L).

Concentracion del elemento adsorbido en la corriente de alimentacion a
la columna (mmol/L).

Coeficiente de transferencia de materia (m/h).
Area especifica de las particulas (m™).
Coeficiente de transferencia de materia (m/h).
Coeficiente de transferencia de materia (h™?).

Concentracion del elemento adsorbido en la pelicula de liquido que
rodea a las particulas sélidas (mmol/L).

Numero de Reynolds.

Diametro de las particulas sélidas utilizadas (mm).
Densidad de la corriente liquida en adsorcion (kg/m?3).
Densidad del adsorbente (g/L).

Viscosidad de la corriente liquida en adsorcion (kg-m/s).
Numero de Schmidt.

Difusividad de los colorantes (m?/s).

Numero adimensional de transferencia de materia.
Masa molecular del elemento adsorbido (Da).
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ANEXO II.1. MEDIDAS EXPERIMENTALES DE LA INFLUENCIA DE LA CARGA DE COLOR EN EL

CICLO

1

Decoloracion

TIEMPO DE REGENERACION

El primer dia de decoloracion comenzamos a las 9.39 y paramos a las 16.55.

El segundo dia de decoloracion comenzamos a las 9.31 y paramos a las 13.44.

Muestras puntuales decoloracion:

MUESTRA BV | t(min) | pHinicia | BriXinicia (%) PHajustado BriXajustado (%) Densidad (g/cm?®) Absorbancia Color ICUMSA
ALIMENTACION 7,38 58 6,98 57,8 1,273749 0,664 901,90
MUESTRA 1 39 | 76,0 9,24 57,5 7 57,5 1,272009 0,057 77,93
MUESTRA 2 7.0 | 136,0 8,37 57,8 7 57,3 1,270851 0,094 129,09
MUESTRA 3 10,1 | 196,0 8 6,73 57,4 1,27143 0,104 142,50
MUESTRA 4 13,2 | 256,0 7,56 59,2 7 59,1 1,281328 0,125 165,07
MUESTRA 5 16,3 | 316,0 7,16 58,9 7,16 58,9 1,280157 0,146 193,63
MUESTRA 6 225 | 436,0 7,23 60,4 7,07 60,3 1,28838 0,135 173,77
MUESTRA 7 26,6 | 514,0 8,04 58,6 7,04 58,4 1,277238 0,095 127,36
MUESTRA 8 29,7 | 574,0 7,69 60,9 6,95 61 1,29252 0,098 124,30
MUESTRA 9 32,8 | 634,0 7,61 61,2 6,77 61 1,29252 0,135 171,22
MUESTRA 10 | 35,6 | 689,0 7,13 62,9 7,13 62,9 1,30386 0,173 210,94
Muestras acumulados decoloracion:
Acumulados de decoloracion dia 1
BriXinicial BriXajustado Densidad : Color
MUESTRA Hinici Haj Absorbancia
P Hinicial (%) P Hajustado (%) (g/cm3) ICUMSA
MUESTRA 1 8,17 59,4 4,06 58,3 1,276656 0,06 80,61
MUESTRA 2 8,17 59,4 6,9 58,6 1,278405 0,106 141,49
MUESTRA 3 8,17 59,4 8,89 58,6 1,278405 0,223 297,67
Media 0,13 173,26
Acumulados de decoloracion dia 2
. . Densidad . Color
MUESTRA pHinicial Brlxinicia| (%) pHajustado Br|Xajustado (%) (g/cma) AbSOfbanCla ICUMSA
MUESTRA 1| 7,19 61,5 4 61 1,29252 0,099 125,56
MUESTRA 2 | 7,19 61,5 7,19 61,5 1,29549 0,169 212,12
MUESTRA3 | 7,19 61,5 9,07 61,5 1,29549 0,332 416,71
Media 0,20 251,46
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ANEXO II.1. MEDIDAS EXPERIMENTALES DE LA INFLUENCIA DE LA CARGA DE COLOR EN EL
TIEMPO DE REGENERACION

Regeneracion

Comenzamos a las 10.25 del dia 3 del ciclo.

Muestras puntuales regeneracion

t L Brixinicial . BriXajus[ad() DenSIdad Cond
REG 13 15,5 6,9 13,5 1,052768 5,2 | 36587,85 161000
1 8 (04| 5,28 0,1 0,1 0,998588 0 0,00 31
2 16 |0,7| 4,45 0,1 0,1 0,998588 0 0,00 48
3 22 |1,0| 6,17 0,1 0,1 0,998588 0 0,00 112
4 31 |14]| 7,71 1 6,96 1,5 1,004011 1,037 | 68857,15 3810
5 40 |1,8| 10,06 5,5 6,92 5,5 1,019804 14,4 | 256733,83 22200
Desplazamiento regenerante
Comenzamos a las 11.16 del dia 3 del ciclo.
t L BriXinicia| X BriXajustado DenSIdad Cond
1 68 |[3,1] 13,04 13 7,3 12,5 1,048544 7,4 |56459,24 78700
2 9% |[4,3] 12,89 8,5 7,23 8,5 1,031945 2,03 |23143,05 103000
Enjuague rapido
Comenzamos a las 12.22 del dia 3 del ciclo.
t o BriXinicial ‘ BriXajustado Densidad Color Cond
MUESTRA (miny [BY | PHinicial | ggy™" | PHajustado (%) (g/cm3) S (uS/cm)
1 130 |5,9| 11,43 0,1 7,1 0,1 0,998588 0 0 3500
2 165 |7,4| 9,84 0,1 0,1 0,998588 0 133,1
Fluidizacion
Comenzamos a las 13.31 del dia 3 del ciclo.
. BriXinicial | BriXajustado| Densidad Color Cond
MUESTRA [t (min) | BV | pHinici Abs
(min) | BV pHinicial| " (g (%) (g/cm3) U | (uS/cm)
1 180 (8,3| 6,8 0,1 0,1 0,998588 0 0 54,2
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ANEXO II.1. MEDIDAS EXPERIMENTALES DE LA INFLUENCIA DE LA CARGA DE COLOR EN EL
TIEMPO DE REGENERACION

Conductividad en el proceso de regeneracion

REGENERACION+DESPL.REGEN.+ENJUAGUE
RAPIDO+FLUIDIZACION

120000

=
o
o
o
o
o

80000

60000

40000

Conductividad (uS/cm)

20000

BV

Rendimiento en el proceso de regeneracion

CICLO 1
tetapsado(Min) Rend.
Regeneracién (%)
18,9 0,00
23,4 4,50
27,9 14,17
32,4 24,17
36,9 33,12
41,4 40,57
45,9 46,40
50,4 50,63
54,9 53,46
59,4 55,13
63,9 55,69

111
DECOLORACION Y REGENERACION DE RESINAS DE INTERCAMBIO IONICO UTILIZADAS EN EL REFINO
DE CANA DE AZUCAR: OPTIMIZACION Y MODELADO



ANEXO II.1. MEDIDAS EXPERIMENTALES DE LA INFLUENCIA DE LA CARGA DE COLOR EN EL
TIEMPO DE REGENERACION

60
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CICLO 2

Decoloracion
El primer dia de decoloracion comenzamos a las 10.15 y paramos a las 16.15.

Rendimiento regeneracion Ciclo 1

10,0

20,0

Muestras puntuales decoloracion:

30,0 50,0

t

40,0

elapsado (mln)

60,0

70,0

t | BriXinicial . BriXajustado Densidad
MUESTRA (min) BV pH|n|C|aI (%) pHajustado (%) (g/cm3) Abs Color IU
ALIM 6,98 62 6,98 62 1,29847 0,831| 1032,23
1 180 | 9,3 62,5 7,3 62,5 1,30146 0,208| 255,71
2 360 |18,6 62 6,9 62 1,29847 0,16 | 198,75
Caracteristicas acumulado dia 1:
~ | BriXinicial _ BriXajustado Densidad .| Color
MUESTRA pHinicial (%) P Hajustado (%) (g/cmd) Absorbancia U
ACUMULADO
(DIA 1) 8,1 62 7.3 62 1,29847 0,12 149,06
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ANEXO II.1. MEDIDAS EXPERIMENTALES DE LA INFLUENCIA DE LA CARGA DE COLOR EN EL

Regeneracion

TIEMPO DE REGENERACION

Comenzamos a las 8.50 del dia 3 del ciclo.

Muestras puntuales regeneracion

t

BriXinicial

Brixajustado

Densidad

MUESTRA (min) BV PHinicial (%) pHajustado (%) (g/cm3) Abs Color IU
REG 12,86 16,9 7,09 15,6 1,061738 7,45 44979,47
1 20 0,9 6,82 0,2 6,82 0,2 0,998974 0,023 11511,81
2 40 1,8 6,2 6,93 6,1 1,022211 12,96 207842,62
3 50 23 | 12,32 9,3 7,16 9,3 1,035227 14,72 152893,59
4 60 2,7 11,4 6,85 11,1 1,04268 9,82 84847,19
5 80 3,6 14,9 6,93 14,6 1,057877 8,86 57364,83
6 90 41 | 12,77 15,7 7 15,5 1,061308 8,71 52947,45
Desplazamiento regenerante
Comenzamos a las 10.29 del dia 3 del ciclo.
t BriXinicial _ BriXajustado Densidad
MUESTRA (min) BV (%) PHajustado (%) (g/cm3) Abs | Color IU
1 118 |5,3 16,4 6,94 16 1,063462 8,3 |48779,36
2 146 |6,6 3,9 7,16 4,6 1,016211 0,592 |12664,26
Enjuague rapido
Comenzamos a las 11.32 del dia 3 del ciclo.
] BriXinicial i BriXajustado Densidad
MUESTRA |t (min) |BV (%) PHajustado (%) (g/cm3) Abs | Color IU
1 180 |8,1 0,4 6,8 0,8 1,001293 0,068 | 8489,02
2 215 (9,7 0,1 7,5 0,1 0,998588 0,08 |80113,12
Fluidizacion
Comenzamos a las 12.49 del dia 3 del ciclo.
t . BriXajustado | Densidad Color
MUESTRA (min) BV | BriXinicial (%) (%) (glcm3) Abs | 7|
1 230 | 10,5 0 0,1 0,998588 0 0
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ANEXO II.1. MEDIDAS EXPERIMENTALES DE LA INFLUENCIA DE LA CARGA DE COLOR EN EL
TIEMPO DE REGENERACION

Rendimiento en el proceso de regeneracion

CICLO 2
telapsado(Min) Rend.
Regeneracion (%)
16,9 0,00
26,0 8,56
35,2 28,38
44,3 43,96
53,4 50,83
62,5 55,61
71,7 59,85
80,8 63,94
89,9 68,41
99,0 72,89
108,2 74,97

Rendimiento regeneracion Ciclo 2

Rend.Reg.(%)
w H ul (o)) ~ 0]
o o o o o o

N
o

=
o

0,0 20,0 40,0 60,0 80,0 100,0 120,0

t:elapsado (mm)
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ANEXO II.1. MEDIDAS EXPERIMENTALES DE LA INFLUENCIA DE LA CARGA DE COLOR EN EL

CICLO 3

Decoloracion

TIEMPO DE REGENERACION

El primer dia de decoloracion comenzamos a las 10.30 y paramos a las 16.30.

Muestras puntuales decoloracion:

t B i inicial B i ajustado D d d .
MUESTRA | (| BV | pHinici ”(’(f/o) ' | pHajustado ”)Eo}o)t d (egrl'g;nf; Absorbancia | Color IU
ALIM 7,16 62 7,16 62 1,29847 0,907 1126,64
1 75 [ 39| 92 60,7 6,67 59 1,280742 0,077 101,90
2 195 [10,1| 85 61 71 60,5 1,28956 0,126 161,50
3 360 |18,6| 7,05 61 7,05 60,5 1,28956 0,155 198,67
4 495 [256| 6,73 60,4 6,73 60,4 1,28897 0,15 192,67
Caracteristicas acumulado dia 1:
BriXinicial _ BriXajustado Densidad .| Color
MUESTRA (%) P Hajustado (%) (g/cm?) Absorbancia U
ACUMULADO
(DIA 1) 61 6,81 61 1,29252 0,145 183,91
Regeneracion
Comenzamos a las 9.15 del dia 3 del ciclo.
Muestras puntuales regeneracion
t o BriXinicial ) BriXajustado Densidad
MUESTRA (min) BV | pHinicial (%) P Hajustado (%) (g/cm3) Abs | Color IU
REG 13,02 16,5 7,01 15,1 1,05959 6,74 | 42125,50
1 16 | 0,7 0,1 0,1 0,998588 0 0,00
2 31 | 1,4 | 8,32 1,9 7,14 2 1,005961 1,37 | 68094,09
3 40 | 1,8 5,8 6,9 6 1,021809 12,4 1202255,67
4 50 | 2,3 | 12,7 9,3 6,65 9,1 1,034405 13,6 |144479,72
5 60 | 2,7 11,9 6,72 11,8 1,045605 10,2 | 82670,49
6 70 | 3,2 13,9 6,8 13 1,050652 8,34 | 61060,99
7 90 | 4,1 15,5 6,95 14,6 1,05745 7,84 | 50781,25
8 105 | 4,7 15,8 6,9 15,5 1,061308 7,82 | 47537,20
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ANEXO II.1. MEDIDAS EXPERIMENTALES DE LA INFLUENCIA DE LA CARGA DE COLOR EN EL
TIEMPO DE REGENERACION

Desplazamiento regenerante
Comenzamos a las 11.10 del dia 3 del ciclo.

MUESTRA | HORA (mtin) BV | pHinicia B”(ﬁ/‘o“)‘“a' PHajustado Bri’é{;‘}:)“a“ D(Zr/‘;i:?‘:")d Abs | Color 1U
1 11.38 | 133 | 6,0 16,3 6,96 13,9 1,054466 6,46 |44074,27
2 12.06 | 161 | 7,2 | 12,4 33 6,87 38 1,013037 0,435 | 11300,05

Enjuague rapido
Comenzamos a las 12.13 del dia 3 del ciclo.

MUESTRA | HORA (mtin) BV | pHinicia B”(ﬁ/‘o“)‘“a' PHajustado Bri)zf;‘/i:)“a“ D(Zr/‘;i:?‘:")d Abs | Color IU
1 12.47 | 195 8,8 0,1 6,77 0,1 0,998588 0,058 | 58082,01
2 1322 | 230 | 10,4 | 10,34 0,1 0,1 0,998588 0,072 |72101,81

Fluidizacion
Comenzamos a las 13.32 del dia 3 del ciclo.

MUESTRA [HORA | t (min) | BV |pHiniciai B”(’;/‘;)‘C‘a' B”)E%Sta‘” D(Zr/‘csrf;d Abs Cfl'fr
1 13.47 | 245 |11,2| 9,87 0,1 0,1 0,998588 0 0
Rendimiento en el proceso de regeneracion

CICLO 3
telapsado(Min) Rend..,
Regeneracién (%)
21,4 0,00
30,9 7,26
40,4 20,58
49,9 29,32
59,4 33,48
68,9 36,22
78,4 38,64
87,9 41,06
97,4 43,37
106,9 45,14
116,4 45,86
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ANEXO II.1. MEDIDAS EXPERIMENTALES DE LA INFLUENCIA DE LA CARGA DE COLOR EN EL
TIEMPO DE REGENERACION

Rendimiento regeneracion Ciclo 3

50
45
40
35
30
25
20

Rend.Reg.(%)

15
10
5

0

0,0 20,0 40,0 60,0

t

80,0

elapsado (mm)

CICLO 4
Decoloracién

100,0

120,0

140,0

El primer dia de decoloracion comenzamos a las 9.11 y paramos a las 14.11.

El segundo dia de decoloracién comenzamos a las 9.30 y paramos a las 16.00.

Muestras puntuales decoloracion:

MUESTRA [t (min) | BV | pHinicia B”();/g‘)i”a' PHajustado B”)Eg/j(‘)‘)s‘ad" Dg;s:ggd Absorbancia Color IU
ALIM 7,7 63 7,04 63 1,30446 0,788 958,86
1 75 |39 923 63 6,9 63 1,30446 0,102 124,12
2 120 | 6,2 | 8,07 62,5 7,2 62 1,29847 0,118 146,57
3 300 [155| 7,2 61 7,05 61 1,29252 0,347 440,11
4 375 [19,4| 7,26 60,5 7,1 60,5 1,28956 0,151 193,54
5 615 [31,8| 6,77 61,5 7,07 61,5 1,29549 0,191 239,73
6 690 [35,7| 6,86 61,5 6,9 61,5 1,29549 0,196 246,01
Muestras acumulados decoloracion:
Acumulados de decoloraciéon dia 1
BriXinicial BriXajustado Densidad .
MUESTRA [ pHinici Haj A rbanci lor |
UES pHinicial (%) P Hajustado (%) (g/lcm?) bsorbancia| Color IU
MUESTRA
1 7,79 61 7 61 1,29252 0,237 300,59
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ANEXO II.1. MEDIDAS EXPERIMENTALES DE LA INFLUENCIA DE LA CARGA DE COLOR EN EL
TIEMPO DE REGENERACION

Acumulados de decoloracion dia 2

MUESTRA | pHinicial B”();/i:)ida' pHajustado B”)E;L)’)Stado D(Z?srlggd Absorbancia| Color IU
MUEfTRA 7,01 61 6,9 61 1,29252 0,181 229,57

Regeneracion

Comenzamos a las 9.30 del dia 3 del ciclo.
Muestras puntuales regeneracion

MUESTRA (mtin) BV | pHinicia B”().f/‘;)‘“a' PHajustado Bri)zr%StadO D(Zr/fri,?;d Hig | Celeru (pCsolzgn)
REG 12,84 13 6,9 13 1,050652 6,52 | 47735,93 117000
1 8 |04/ 7,04 0,5 7,04 0,5 1,000132 0 0,00 250
2 16 [0,7| 6,99 0 6,99 0,1 0,998588 0 0,00 84
3 22 [10] 711 0 7,11 0,1 0,998588 0 0,00 133
4 31 |14 7,92 1 6,97 1 1,002068 0,58 | 57880,30 4000
5 40 |18 864 3,5 7,08 3,5 1,011851 5,15 | 145419,49 19000
6 50 23] 11,66 6 7,05 5,5 1,019804 14,44 | 257446,97 46000
7 60 |27 12,53 7,5 6,92 7,5 1,027869 13,5 | 175119,59 49000
8 70 |32 12,7 8,5 6,96 9 1,033994 9,6 | 103159,85 58900
9 90 |41 12,8 10 7,07 10 1,038114 7,38 | 71090,46 60000
10 110 |50 | 12,8 11 7,06 11 1,042264 6,54 | 57043,65 60200

Desplazamiento regenerante
Comenzamos a las 11.28 del dia 3 del ciclo.
MUESTRA (mtin) BV | pHinicia Bri(i.(/!‘)i”a' PHajustado Bri)zt%swdo D(Zr/]csriﬁp?)d Hleg | esen e (fsolggn)
1 138 |6,2] 12,83 11,5 7,2 11,5 1,04435 5,6 |46627,71 70500
2 166 |7,5| 12,68 8 7,2 8 1,029904 1,9 |23060,40 53000
Enjuague rapido
Comenzamos a las 12.33 del dia 3 del ciclo.
MUESTRA (mtin) BV | pHinicial B”()S)O“)“’ia' PHajustado Bri)zf?}g)Stado D(Zr/]cfrir?;d Abs | Color IU (fsolzgn)
1 200 | 9,0 | 11,4 0,5 11 1 1,002068 0,111 |11077,09 3750
2 235 [10,6| 10 0 0,1 0,998588 0 0 1021
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ANEXO II.1. MEDIDAS EXPERIMENTALES DE LA INFLUENCIA DE LA CARGA DE COLOR EN EL

Fluidizaciéon

TIEMPO DE REGENERACION

Comenzamos a las 13.46 del dia 3 del ciclo.

t o BriXinicial _ BriXajustado Densidad Color Cond
MUESTRAL (min) | BY | PHinicial | " (ggy™" | PHajustado (%) @glem3)  |APS| iy (uS/cm)
1 250 (11,4 9,3 0 0,1 0,998588 0 0 279
Conductividad en el proceso de regeneracion
REGENERACION+DESPL.REGEN.+ENJUAGUE
RAPIDO+FLUIDIZACION
80000
70000
E 60000
P
= 50000
©
S 40000
2
S 30000
©
S 20000
(&)
10000
0
0 2 4 6 10 12
BV

Rendimiento en el proceso de regeneracion

CICLO 4
telapsado(MiN) Rend.
Regeneracion (%)
27,4 0,00
34,3 5,18
41,2 16,14
48,1 26,51
55,0 33,54
61,9 37,59
68,8 40,31
75,7 42,06
82,6 43,07
89,5 43,60
96,4 43,77
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ANEXO II.1. MEDIDAS EXPERIMENTALES DE LA INFLUENCIA DE LA CARGA DE COLOR EN EL

50
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35

g 30
¥
o 25
o
S 20
o
15
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CICLO S5

Decoloracién

TIEMPO DE REGENERACION

Rendimiento regeneracion Ciclo 4

20,0 40,0 60,0

(min)

80,0 100,0 120,0

t

elapsado

El primer dia de decoloracion comenzamos a las 9.18 y paramos a las 16.18.

El segundo dia de decoloracibn comenzamos a las 9.30 y paramos a las 16.30.

Muestras puntuales decoloracion:

t | BriXinicial _ BriXajustado Densidad .

ALIM 7.3 61,9 7,13 61,8 1,29728 0,792 087,88
1 75 | 39| 9,46 58,6 7,2 56,5 1,266236 0,104 145,37
2 222 [115| 7,53 59,3 6,96 59,4 1,283086 0,121 158,76
3 420 |21,7| 7,32 59,2 6,99 59,7 1,284848 0,133 173,39
4 495 |25,6 60 6,94 59,7 1,284848 0,119 155,14
5 630 [32,6| 7,17 60,7 7 60,8 1,29134 0,161 205,06
6 840 [43,4| 7,13 61,6 7,13 60,9 1,29193 0,174 221,15

Muestras acumulados decoloracion:
Acumulados de decoloraciéon dia 1
BriXinicial BriXajustado Densidad .| Color
MUESTRA | pHinici Haj Absorbancia
p inicial (%) p a]UStadO (%) (g/cm3) IU
MUESTRA
1 7,45 59,8 6,91 59,7 1,284848 0,141 183,82
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ANEXO II.1. MEDIDAS EXPERIMENTALES DE LA INFLUENCIA DE LA CARGA DE COLOR EN EL
TIEMPO DE REGENERACION

Acumulados de decoloracion dia 2

MUESTRA | pHinicial Bri()é/i:)"’ia' pHajustado Bri)z(%“ado D(egr/]:mgd Absorbancia C(l)lIJor
MUESTRAl 727 | 611 | 675 60,9 1,29193 0,152  |193,19
Regeneracion
Comenzamos a las 9.10 del dia 3 del ciclo.
Muestras puntuales regeneracion
MUESTRA (mtin) BV | pHinicia B”(’(f/io”)‘“a' pHajustado B”’E;‘/"(‘)’)Sta“ D(Z?s;?;d Abs | Color IU
REG 13,01 15,1 7,25 14,2 1,055743 5,96 | 39755,73
1 16 |0,7| 5,33 0,2 0,2 0,998974 0 0,00
2 31 (14| 74 0,9 6,85 0,9 1,001681 0,605| 67109,41
3 40 (1,8| 9,03 4.6 7,2 4.4 1,015416 7,1 [158913,82
4 50 |2,3| 12,14 7,7 6,96 7,5 1,027869 23 |298351,90
5 60 |2,7| 12,76 9,9 7 8,8 1,033174 17,4 1191378,48
6 70 |3,2] 12,81 11,8 7,06 11,8 1,045605 12,96 |105040,15
7 90 |4,1| 12,83 13,5 7,09 10,7 1,041016 7 62842,99
8 120 |5,4| 12,87 14,5 7,06 13,3 1,051921 6,8 | 48604,24
9 150 |6,8| 12,98 14,7 7,02 14,7 1,057877 6,64 | 42698,79
Desplazamiento regenerante
Comenzamos a las 11.50 del dia 3 del ciclo.
MUESTRA (mtin) BV | pHinicia B”(ﬁ/g;da' PHajustado Bri’é;‘;;tad" D(Zr/‘(f’rir‘]j;d Abs | Color 1U
178 |8,0| 12,96 14,9 7,11 14,1 1,055317 6,29(42271,59
2 206 |9,3 6,2 6,2 1,022614 1,32(20819,51
Enjuague rapido
Comenzamos a las 12.57 del dia 3 del ciclo.
MUESTRA (mtin) BV | pHinicia B”(’é/‘:)i“a' B”’Eﬁ;};‘;‘a"" D(Zr/‘;i?;d Absorbancia| Color IU
240 (10,8 0,4 0,4 0,999746 0,104 26006,61
2 275 (12,4 0,1 0,1 0,998588 0,00
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ANEXO II.1. MEDIDAS EXPERIMENTALES DE LA INFLUENCIA DE LA CARGA DE COLOR EN EL
TIEMPO DE REGENERACION

Fluidizaciéon

Comenzamos a las 14.15 del dia 3 del ciclo.

MUESTRA | HORA (mtin) BV B”(ﬁz)‘”a' B”)Egj(‘)‘)stad" D(Zr/‘s::;d Absorbancia C?L'Jor
1 14.30 | 290 |13,2 0,1 0,1 0,998588 0 0
Rendimiento en el proceso de regeneracion

CICLO 5
telapsado(Min) Rend.
Regeneracion (%)
24,9 0,00
39,1 19,08
53,3 47,16
67,5 59,38
81,7 63,32
95,9 64,83
110,1 66,56
124,3 68,35
138,5 69,97
152,7 71,71
166,9 72,66
Rendimiento regeneracién Ciclo 5
80
70
60
X 50
§40
2
2 30
20
10
0
0,0 20,0 40,0 60,0 80,0 100,0 120,0 140,0 160,0 180,0
telapsado (MIN)
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ANEXO II.1. MEDIDAS EXPERIMENTALES DE LA INFLUENCIA DE LA CARGA DE COLOR EN EL
TIEMPO DE REGENERACION

CICLO 6

Decoloracion

El primer dia de decoloracion comenzamos a las 10.15 y paramos a las 17.15.

El segundo dia de decoloracion comenzamos a las 10.00 y paramos a las 15.00.

Caracteristicas alimentacion:

BriXinicial i BriXajustado Densidad ]
MUESTRA (%) P Hajustado (%) (g/cm?) Absorbancia| Color IU
ALIMENTACION 59 7 65,5 1,3196 0,857 991,51
Caracteristicas acumulado dia 1
i BriXajustado Densidad ]
MUESTRA PHajustado (%) (g/cm?) Absorbancia| Color |U
ACUMULADO
(DIA 1) 7,12 56,5 1,266236 0,074 103,44
Regeneracién
Comenzamos a las 9.30 del dia 3 del ciclo.
Muestras puntuales regeneracion
t , BriXajustado | Densidad .
MUESTRA (min) BV | pHajustado (%) (g/cm3) Absorbancia| Color U
REG 7,03 16 1,063462 59 34674,49
1 16 | 0,7 0,1 998,588 0 0,00
2 31 |14 7,02 2,6 1,00831 1,9 72474,66
3 40 | 1,8 6,95 6,8 1,025033 21,2 304150,90
4 50 | 2,3 7,06 10 1,038114 22,8 219629,06
5 60 | 2,7 6,94 12,9 1,05023 15 110717,72
6 70 | 3,2 7,07 14,2 1,055743 10,8 72040,58
7 90 |41 7,03 15,7 1,062168 7,6 45574,38
8 120 | 54 6,92 16,1 1,063893 7,72 45070,61
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ANEXO II.1. MEDIDAS EXPERIMENTALES DE LA INFLUENCIA DE LA CARGA DE COLOR EN EL
TIEMPO DE REGENERACION

Desplazamiento regenerante

Comenzamos a las 12.07 del dia 3 del ciclo.

t } BriXajustado Densidad .
MUESTRA |HORA (min) BV | pHajustado (%) (g/cm3) Absorbancia| Color 1U
MUEfTRA 12.35 | 148 | 6,7 7,09 10,4 1,03977 1,86 17200,55
MUESTRA 1303 | 176 | 7.0 | 714 1 1,002068 0127  |12673,79
Enjuague rapido
Comenzamos a las 13.09 del dia 3 del ciclo.
t BriXinicial BriXajustado Densidad . Color
MUESTRA |HORA i) BV (%) R (o/lo)t (g/cm3) Absorbancia|
MUEfTRA 13.43 | 210 9,5 7,04 0,1 998,588 0,033 33,05
MUESTRA 14.18 | 245 | 11,0 0 0,1 998,588 0 0,00
Fluidizacion
Comenzamos a las 14.20 del dia 3 del ciclo.
t BriXinicial | BriXajustado Densidad .| Color
MUESTRA | HORA (min) BV (%) (%) (g/cm3) Absorbancia U
MUEfTRA 1435 | 260 [11,9| 0 0.1 998,588 0 0
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ANEXO II.1. MEDIDAS EXPERIMENTALES DE LA INFLUENCIA DE LA CARGA DE COLOR EN EL
TIEMPO DE REGENERACION

Rendimiento en el proceso de regeneracion

CICLO 6
tetapsado(Min) Rend.
Regeneracion (%)
19,4 0,00
29,1 12,16
38,7 35,65
48,4 52,73
58,0 61,76
67,7 66,94
77,3 70,08
87,0 72,65
96,6 75,56
106,3 78,47
115,9 79,81

Rendimiento regeneracion Ciclo 6

Rend.Reg.(%)
N w ay (9] [e)] ~ (0] (o)
o o o o o o o o
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ANEXO II.2. MEDIDAS EXPERIMENTALES DE LA INFLUENCIA DE LAS CONDICIONES DE
REGENERACION EN LA EFICACIA DE LIBERACION DE COLORANTES

Ciclo REG_40_PNF9% (REFERENCIA)

Decoloracién

El primer dia de decoloracion comenzamos a las 10.00 y paramos a las 14.21.

El segundo dia de decoloracién comenzamos a las 9.00 y paramos a las 14.45.

Caracteristicas alimentaciones utilizadas:

MUESTRA |HORA (mtin) BV | pHajustado B”’Zf;:)s‘ad" Dg/‘sﬁf;d Absorbancia C‘I’l'fr
ALIM (dia 1) | 10.00 6,88 56,5 1,266236 0,682 953,28
ALIM (dial)| 12.45 | 165 | 8,5 6,93 59,5 1,283673 0,765 1001,59
ALIM (dia2)| 9.00 | 261 |13,5| 7,12 60 1,28661 0,773 1001,34
ALIM (dia2) | 11.40 | 421 |21,8 56,5 1,266236 0,765 1069,30

Caracteristicas muestras acumulados de decoloracion:
MUESTRA |pHajustado Bri)cha%)stado D(Zr/]s:ggd Absorbancia| Color IU
10.00 (dia 1) 6,95 58,5 1,277821 0,098 131,10
12.45 (dia 1) 7,12 59,5 1,283673 0,137 179,37
9.00 (dia 2) 7,16 60 1,28661 0,138 178,76
11.40 (dia 2) 7,1 60,5 1,28956 0,153 196,11
Regeneracion
Comenzamos a las 9.00 del dia 3 del ciclo.
Muestras puntuales regeneracion
MUESTRA |HORA (mtin) BV | pHajustado B”’Eg};;‘ad" D(Sr/‘;f;d Absorbancia|  Color IU
REGENERANTE 7,09 16,5 1,065624 6,37 36228,60

MUESTRA1 | 9.05 5 0,2 7,02 30,4 1,128943 0,047 136,95

MUESTRA2 | 9.10 | 10 0,5 7,15 33,6 1,144439 0,07 182,04

MUESTRA3 | 9.15 | 15 0,7 6,88 34,3 1,147877 0,443 1125,16

MUESTRA4 | 920 | 20 0,9 7,07 25 1,103589 8,45 30627,34

MUESTRAS5 | 925 | 25 1,1 7,12 20,3 1,08231 27,7 126075,90

MUESTRA6 | 930 | 30 1,4 717 17,5 1,069971 27,4 146332,40

MUESTRA7 | 935 | 35 1,6 7,16 17,9 1,071718 17,8 92786,85

MUESTRA8 | 9.40 | 40 1,8 7,19 16,4 1,065191 12,25 70123,69
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ANEXO II.2. MEDIDAS EXPERIMENTALES DE LA INFLUENCIA DE LAS CONDICIONES DE
REGENERACION EN LA EFICACIA DE LIBERACION DE COLORANTES

Desplazamiento regenerante

Comenzamos a las 9.55 del dia 3 del ciclo.

t } BriXajustado Densidad .

MUESTRA |HORA (min) BV P Hajustado (%) (g/cm3) Absorbancia| Color IU
MUESTRA 1| 10.00 | 45 2,0 6,86 17,6 1,070407 9,82 52125,46
MUESTRA 2| 10.15 | 60 2,7 7,17 15 1,059161 5,16 32478,54
MUESTRA 3| 10.25 | 70 3,2 6,97 7,2 1,026652 0,63 8522,85
MUESTRA 4| 10.50 | 95 4.3 7,58 11 1,002456 0,124 11245,11

Enjuague rapido
Comenzamos a las 10.55 del dia 3 del ciclo.
MUESTRA |HORA|, ' | BV |pHa BriXaustado | - Densidad |\ poncial  color IU
(min) PHajustado | = gy (g/cm3)

MUESTRA 1| 11.15 | 115 | 5,2 7,22 0,5 1,000132 0,042 8398,891346
MUESTRA 2| 11.35 | 135 | 6,1 0,4 0,999746 0 0
MUESTRA 3| 12.05| 165 | 7,4 0,3 0,9936 0 0

Fluidizacion
Comenzamos a las 12.11 del dia 3 del ciclo.
t BriXajustado | Densidad .| Color
MUESTRA |HORA (min) BV (%) (g/cm3) Absorbancia U
MUESTRA 1| 12.26 | 180 | 8,3 0,1 0,998588 0 0
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ANEXO II.2. MEDIDAS EXPERIMENTALES DE LA INFLUENCIA DE LAS CONDICIONES DE
REGENERACION EN LA EFICACIA DE LIBERACION DE COLORANTES

REGENERACION+DESPL.REGEN.+ENJUAGUE
35 RAPIDO+FLUIDIZACION 160000

30 140000

120000
25

‘ —0— Absorbancia
Color IU 100000

20
80000

Absorbancia
Color IU

15
60000

10
b 40000

5 / 20000

0 " —0= @ 0
0,0 1,0 2,0 3,0 4,0 5,0 6,0 7,0 8,0 9,0

BV

Rendimiento en el proceso de regeneracion

Ciclo REG_40_PNF9%
t(min) Rend_.,
Regeneracién (%)

19,0 0,00

22,7 5,78

26,5 20,89
30,2 39,29
33,9 54,20
37,6 63,51
41,4 69,13
45,1 72,76
48,8 75,22
52,5 76,67
56,3 77,16
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ANEXO II.2. MEDIDAS EXPERIMENTALES DE LA INFLUENCIA DE LAS CONDICIONES DE
REGENERACION EN LA EFICACIA DE LIBERACION DE COLORANTES

Ciclo REG_50_PNF9% (50 min de regeneracion)

Decoloracion

El primer dia de decoloracion comenzamos a las 9.00 y paramos a las 15.00.
El segundo dia de decoloracion comenzamos a las 9.30 y paramos a las 14.15.
Caracteristicas alimentaciones utilizadas:

MUESTRA HORA |t(min) | BV |pHajustado B”’E;’;‘/i:)“a“ D(egr}g:ggd Absorbancia | Color 1U
ALIMENTACION (dia 1)| 9.00 59,5 1,283673 0,765 1001,59
ALIMENTACION (dia1)| 1055 | 115 | 59 7.21 57,5 1,272009 0,722 987,14
ALIMENTACION (dia2)| 9.30 | 360 | 186 57,5 1,272009 0,722 987,14

Caracteristicas muestras acumulados de decoloracion:

MUESTRA | pHajustado | Brixajustado (%) Dé?sr'g%d Absorbancia CclnlIJor
9.00 (dia 1) 7,24 63,5 1,30747 0,128 154,17
10.55 (dia1)| 6,79 59,5 1,283673 0,134 175,44
9.30 (dia 2) 59,5 1,283673 0,134 175,44
Regeneracién
Comenzamos a las 9.10 del dia 3 del ciclo.
Muestras puntuales regeneracion
MUESTRA |HORA (mtm) BV | pHajustado B”’E%ﬁa“" D(Zr/'sriﬁ;d Absorbancia|  Color IU
REGENERANTE 16,5 1,065624 6,37 36228,60
MUESTRA1 [ 920 | 10 0,5 7,53 25,6 1,106358 0,076 268,34
MUESTRA2 [ 930 | 20 0,9 6,92 16,8 1,066924 22,3 124411,95
MUESTRA3 | 935 | 25 1,1 6,9 16,8 1,066924 38,65 215628,78
MUESTRA 4 | 9.40 | 30 1,4 7,08 17,3 1,069099 25,1 135709,33
MUESTRAS5 | 9.45 | 35 1,6 7,02 16,9 1,067359 15,05 83433,27
MUESTRA6 | 950 | 40 1,8 7,14 17 1,067793 11,25 61975,00
MUESTRA 7 |[10.01| 51 2,3 6,97 17,2 1,068663 8,1 44067,23
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ANEXO II.2. MEDIDAS EXPERIMENTALES DE LA INFLUENCIA DE LAS CONDICIONES DE
REGENERACION EN LA EFICACIA DE LIBERACION DE COLORANTES

Desplazamiento regenerante

Comenzamos a las 10.15 del dia 3 del ciclo.

t } BriXajustado Densidad .
MUESTRA |HORA (min) BV | pHajustado (%) (g/cm3) Absorbancia| Color IU
MUESTRA 1| 10.20 | 56 2,5 7,1 17,1 1,068228 7,71 42207,95
MUESTRA 2| 10.35 | 71 3,2 6,95 3,78
MUESTRA 3| 10.45 | 81 3,6 7,07 5,6 1,020204 0,56 9801,96
MUESTRA 4| 11.10 | 106 | 4,8 6,84 1,6 1,004401 0,115 7156,01
Enjuague rapido
Comenzamos a las 11.17 del dia 3 del ciclo.
t _ BriXajustado Densidad .| Color
MUESTRA |HORA (min) BV | pHajustado (%) (g/cm3) Absorbancia U
MUESTRA 1| 11.37 | 126 57 6,59 0,5 1,000132 0,026 5199,31
MUESTRA 2| 11.57 | 146 6,6 0,3 0,99936 0 0,00
MUESTRA 3| 12.27 | 176 7.9 0,2 0,998974 0 0,00
Fluidizacion
Comenzamos a las 12.35 del dia 3 del ciclo.
t BriXajustado | Densidad . | Color
MUESTRA | HORA (min) BV (%) (g/cm3) Absorbancia U
MUESTRA 1| 1250 | 191 | 8,7 0,1 0,998588 0 0
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ANEXO II.2. MEDIDAS EXPERIMENTALES DE LA INFLUENCIA DE LAS CONDICIONES DE
REGENERACION EN LA EFICACIA DE LIBERACION DE COLORANTES
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Rendimiento en el proceso de regeneracion

Ciclo REG_50_PNF9%
t(min) Rend.
Regeneracién (%)

13,0 0,00

17,9 5,90

22,7 26,00
27,6 54,93
32,4 76,94
37,3 87,66
42,1 93,36
47,0 97,10
51,8 99,48
56,7 100,98
61,5 101,60
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ANEXO II.2. MEDIDAS EXPERIMENTALES DE LA INFLUENCIA DE LAS CONDICIONES DE
REGENERACION EN LA EFICACIA DE LIBERACION DE COLORANTES

Ciclo REG_50_PNF9% (Repeticion)

Decoloracion

El primer dia de decoloracion comenzamos a las 8.30 y paramos a las 14.30.

El segundo dia de decoloracion comenzamos a las 8.22 y paramos a las 13.03.

Caracteristicas alimentaciones utilizadas:

MUESTRA HORA (mtin) BV | pHajustado Bri)((g‘/j:)“ad" Dg}i;gf;d Absorbancia Ccl’l'Jor
ALIMENTACION (dia 1) | 8,30 57,5 1,272009 0,711 972,10
ALIMENTACION (dia 1) | 10,30 | 120 6,2 7,14 58,5 1,277821 0,741 991,27
ALIMENTACION (dia 2)| 8,22 360 | 18,6 58,5 1,277821 0,741 991,27

Caracteristicas muestras acumulados de decoloracion:
MUESTRA |pHajustado B”)E%Stado Dg};'ggd Absorbancia| Color IU
8.30 (dia 1) 6,79 61,5 1,29549 0,106 1330,444261
10.30 (dia1)| 7,07 0,143
8.22 (dia 2) 0,143
Regeneracién
Comenzamos a las 8.10 del dia 3 del ciclo.
Muestras puntuales regeneracion
MUESTRA |HORA (mtm) BV | pHajustado B”)Eg}:;‘ad" D(Sr/'friﬁ;d Absorbancia|  Color IU
REGENERANTE 16,5 1,065624 6,37 36228,60
MUESTRA1 | 820 | 10 | 05 6,82 24,3 1,100374 0,055 205,69
MUESTRA2 [ 830 | 20 | 0,9 7.1 18,7 1,075228 8,47 4212513
MUESTRA3 | 835 | 25 1,1 6,9 17,4 1,069535 27,375 147099,05
MUESTRA4 | 840 | 30 1,4 7,12 16,5 1,065624 28,95 164649,58
MUESTRAS5 | 845 | 35 1,6 7,13 16,9 1,067359 21,8 120853,51
MUESTRAG6 | 850 | 40 1,8 7,06 16,7 1,06649 15,1 84782,01
MUESTRA7 | 855 | 45 2,0 6,98 16,9 1,067359 11,65 64584,56
MUESTRA8 | 9,01 | 51 2,3 7,02 17,4 1,069535 10,375 55749,87
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ANEXO II.2. MEDIDAS EXPERIMENTALES DE LA INFLUENCIA DE LAS CONDICIONES DE
REGENERACION EN LA EFICACIA DE LIBERACION DE COLORANTES

Desplazamiento regenerante

Comenzamos a las 9.10 del dia 3 del ciclo.

t ) BriXajustado Densidad .
MUESTRA |HORA (min) BV | pHajustado (%) (g/cm3) Absorbancia| Color 1U
MUESTRA 1| 9,15 56 2,5 7,12 17 1,067793 8,725 48065,06
MUESTRA 2| 9,30 71 3,2 6,9 15,7 1,062168 5,48 32861,52
MUESTRA 3| 9,40 81 3,6 6,87 6,1 1,022211 0,719 11530,78
MUESTRA 4| 10,05 | 106 | 4,8 6,88 0,8 1,001293 0,109 13607,41
Enjuague rapido
Comenzamos a las 10.10 del dia 3 del ciclo.
t _ BriXajustado Densidad .
MUESTRA |HORA (min) BV | pHajustado (%) (g/lcm3) Absorbancia| Color IU
MUESTRA 1| 10,30 | 126 | 5,7 6,75 0,4 0,999746 0,043 10752,73
MUESTRA 2| 10,50 | 146 | 6,6 6,65 0,2 0,998974 0,024 12012,32
MUESTRA 3| 11,20 | 176 | 7,9 0,2 0,998974 0 0,00
Fluidizacion
Comenzamos a las 11.27 del dia 3 del ciclo.
MUESTRA |HORA| ¢ gy |BMXaustado | Densidad |\ o0 cia | color 1U
(min) (%) (g/lcm3)
MUESTRA 1| 11,42 | 191 | 8,7 0,1 0,998588 0 0
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ANEXO II.2. MEDIDAS EXPERIMENTALES DE LA INFLUENCIA DE LAS CONDICIONES DE
REGENERACION EN LA EFICACIA DE LIBERACION DE COLORANTES
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Rendimiento en el proceso de regeneracion

Ciclo REG_50_PNF9%
(Repeticion)
t(min) Rend.
Regeneracién (%)
18,5 0,00
23,4 8,35
28,3 29,08
33,2 51,63
38,1 67,89
43 77,47
47,9 83,46
52,8 87,80
57,7 90,73
62,6 92,39
67,5 92,96
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ANEXO II.2. MEDIDAS EXPERIMENTALES DE LA INFLUENCIA DE LAS CONDICIONES DE

REGENERACION EN LA EFICACIA DE LIBERACION DE COLORANTES

Ciclo REG_40 PNF3%+PNF9%

Decoloracién

El primer dia de decoloracion comenzamos a las 8.20 y paramos a las 14.20.

El segundo dia de decoloracion comenzamos a las 8.20 y paramos a las 13.10.

Caracteristicas alimentaciones utilizadas:

: . BriXajustado Densidad .
MUESTRA HORA t (min) BV | pHajustado (%) (g/em?) Absorbancia | Color |U
AL'MENTlA)C'ON (dia | g9 58,5 1,277821 0,741 991,27
AL'MENTf)C'ON (@dia | 14 59 180 9,3 7,14 56,5 1,266236 0,737 1030,16
AL'MENTQ)C'ON (dia | g9 360 18,6 58,5 1,277821 0,741 991,27
AL'MENTQ)C'ON (dia | ¢35 435 225 56,5 1,266236 0,737 | 1030,16
Caracteristicas muestras acumulados de decoloracion:
BriXajustado Densidad .| Color
MUESTRA Haj Absorbancia
P Hajustado (%) (g/cm3) U
8.20 (dia 1) 7,36 62,5 1,30146 0,159 195,47
11.20 (dia 1) 6,96 59 1,280742 0,14 185,27
8.20 (dia 2) 62,5 1,30146 0,159 195,47
9.35 (dia 2) 59 1,280742 0,14 185,27
Regeneracién
Comenzamos a las 8.30 del dia 3 del ciclo con el PNF 1/3 y empezamos a pasar PNF
a las 8.50.
Muestras puntuales regeneracion
t i BriXajustado DenSIdad -
MUESTRA HORA (min) BV | pHajustado (%) (g/cm3) Absorbancia Color 1U
REGENERANTE 7,04 11,9 1,046024 3,72 29885,07
(PNF)
REGENERANTE
(PNF 1/3) 6,93 4,3 1,015019 0,917 21010,03
MUESTRA 1 8.35 5 0,2 7,37 21,1 1,085881 0,044 192,04
MUESTRA 2 8.43 13 0,6 6,99 22,6 1,092633 0,113 457,61
MUESTRA 3 8.52 15 0,7 6,88 14,7 1,057877 0,797 5125,14
MUESTRA 4 9.02 25 1,1 7,14 8,3 1,031128 3,23 37740,87
MUESTRA 5 9.10 33 1,5 7,14 7,5 1,027869 10,45 135555,54
MUESTRA 6 9.17 40 1,8 6,92 10,3 1,039356 20,625 192660,38
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ANEXO II.2. MEDIDAS EXPERIMENTALES DE LA INFLUENCIA DE LAS CONDICIONES DE
REGENERACION EN LA EFICACIA DE LIBERACION DE COLORANTES

Desplazamiento regenerante
Comenzamos a las 9.25 del dia 3 del ciclo.

t } BriXajustado Densidad .
MUESTRA [HORA (min) BV | pHajustado (%) (g/cm3) Absorbancia| Color IU
MUESTRA | 926 | a1 | 18| 705 11,3 1,043514 17,325 | 14692528
MUESTRA | 936 | 51 | 23 | 681 12,1 1,046862 9,2 72629,49
MUESTRA | 945 | 60 | 27 | 703 10,8 1,041431 478 | 4249850
MUEETRA 955 70 | 3,2 6,97 4.6 1,016211 0,608 13006,54
MUE?TRA 1020 | 95 | 4.3 7,33 0,7 1,000906 0,125 17840,98

Enjuague rapido
Comenzamos a las 10.25 del dia 3 del ciclo.

t _ BriXajustado Densidad .
MUESTRA |HORA (min) BV | pHajustado (%) (g/cm3) Absorbancia| Color IU
MUEfTRA 1045 | 115 |52 | 7.03 03 0.99936 0058  |19345,71
MUEETRA 11.05 | 135 | 6.1 0.2 0.998974 0 0.00
MUES?TRA 11.35| 165 | 7.4 03 0.99936 0 0.00
Fluidizaciéon

Comenzamos a las 11.42 del dia 3 del ciclo.

MUESTRA |HORA| ! | gy |BriXausado | Densidad |\, o0 cio | color 1U
(min) (%) (g/lcm3)
MUESTRA 1] 11.57 | 180 | 8.3 0.1 0,998588 0 0
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ANEXO II.2. MEDIDAS EXPERIMENTALES DE LA INFLUENCIA DE LAS CONDICIONES DE
REGENERACION EN LA EFICACIA DE LIBERACION DE COLORANTES
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Rendimiento en el proceso de regeneracion

Ciclo
REG_40_PNF3%+PNF9%
t(min) Rend. Re(g/sneracic’)n
25,8 0,00
30,1 1,75
34,5 7,76
38,8 19,59
43,2 32,85
47,5 42,43
51,9 48,68
56,2 51,87
60,6 53,20
64,9 53,92
69,3 54,15
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ANEXO II.2. MEDIDAS EXPERIMENTALES DE LA INFLUENCIA DE LAS CONDICIONES DE
REGENERACION EN LA EFICACIA DE LIBERACION DE COLORANTES

Ciclo REG_40 PNF9%+PNF3%

Decoloracion

El primer dia de decoloracion comenzamos a las 8.10 y paramos a las 14.10.
El segundo dia de decoloracion comenzamos a las 8.20 y paramos a las 12.16.
Caracteristicas alimentaciones utilizadas:

. BriXajustad Densidad .

MUESTRA HORA |t(min) | BV |pHajustado (;‘/'(‘)‘)Sta © G Absorbancia | Color U
A"'MENTf)C'ON (dia | g 19 56,5 1,266236 0713 996,61
A"'MENTf)C'ON dia | 955 | 75 39 | 7,09 58 1,27491 0765 | 1034,56
AL'MENTgC'ON @dia | 550 | 360 | 18,6 58 1,27491 0765 | 1034,56

Caracteristicas muestras acumulados de decoloracion:
BriXajustado Densidad . Color
MUESTRA Haj Absorbancia
P Hajustado (%) (g/cm3) U
8.10 (dia 1) 57 1,269118 0,125 172,80
9.25 (dia 1) 7,09 58 1,27491 0,111 150,11
8.20 (dia 2) 58 1,27491 0,111 150,11
Regeneracion
Comenzamos a las 8.15 del dia 3 del ciclo con PNF y empezamos a pasar PNF 1/3 a
las 8.52.
Muestras puntuales regeneracion
t i BriXajustado DenSldad -

MUESTRA HORA (min) BV | pHajustado (%) (g/cm3) Absorbancia Color IU
REGENERANTE (PNF) 7,06 8,6 1,032355 6,65 74902,12
REGENEFE@;\'TE (PNF 6,1 1,022211 1,87 29989,64

MUESTRA 1 8.25 10 |05]| 6,84 23,2 1,095354 0,042 165,27
MUESTRA 2 8.35 20 |09 7,13 17,9 1,071718 1,68 8757,41
MUESTRA 3 8.42 27 |12] 7,13 12,5 1,048544 10,05 76677,76
MUESTRA 4 8.55 30 (14| 6,93 10 1,038114 15 144492,80
MUESTRA 5 9.00 35 (16| 6,93 9,8 1,037288 11,45 112636,74
MUESTRA 6 9.05 40 |18 6,91 9,7 1,036875 10,225 101663,53
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ANEXO II.2. MEDIDAS EXPERIMENTALES DE LA INFLUENCIA DE LAS CONDICIONES DE
REGENERACION EN LA EFICACIA DE LIBERACION DE COLORANTES

Desplazamiento regenerante

Comenzamos a las 9.15 del dia 3 del ciclo.

t ) BriXajustado Densidad .
MUESTRA [HORA (min) BV PHajustado (%) (g/cm3) Absorbancia| Color U
MUEfTRA 9.16 | 41 18 7.07 9.6 1,036463 7.4 74371,52
MUEgTRA 9.25 | 50 23 6.95 8.2 1,03072 354  |41884.05
MUEgTRA 9.35 | 60 27 7.07 6.6 1,024226 183  |27071.44
MUEfTRA 9.45 | 70 3.2 6.85 3.4 1,011457 0327 | 9508,71
MUEgTRA 955 | 80 36 7.04 16 1,004401 0082 | 5102,54
MUEgTRA 1010 | 95 4.3 6.72 07 1,000906 0.05 7136.39
Enjuague rapido
Comenzamos a las 10.15 del dia 3 del ciclo.
MUESTRA |HORA| ! gy | BriXaiustado | Densidad Absorbancia | Color U
(min) (%) (g/cm3)
MUEfTRA 10.35 | 115 | 5.2 0.4 0.999746 0
MUEETRA 1055 | 135 | 6.1 0.4 0.999746 0
MUES?TRA 1125 | 165 | 74| 03 0.99936 0
Fluidizacion
Comenzamos a las 11.32 del dia 3 del ciclo.
MUESTRA |HORA| U | gy | BriXaustado | Densidad | oo o0 o | color 1U
(min) (%) (g/lcm3)
MUEfTRA 11.47 | 180 | 83 01 0,998588 0
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ANEXO II.2. MEDIDAS EXPERIMENTALES DE LA INFLUENCIA DE LAS CONDICIONES DE
REGENERACION EN LA EFICACIA DE LIBERACION DE COLORANTES
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Rendimiento en el proceso de regeneracion

Ciclo REG_40 PNF9%+PNF3%
t(min) | Rend. Regeneracion (%)
24,3 0,00
24,5 0,01
24,8 0,04
25,1 0,09
254 0,16
25,6 0,26
25,9 0,90
26,2 0,50
26,5 0,66
26,7 1,86
27,0 1,05
30,3 8,89
33,6 17,64
36,8 24,88
40,1 31,27
43,4 35,90
46,7 38,50
49,9 40,14
53,2 41,08
56,5 41,58
59,8 41,74
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ANEXO II.2. MEDIDAS EXPERIMENTALES DE LA INFLUENCIA DE LAS CONDICIONES DE

REGENERACION EN LA EFICACIA DE LIBERACION DE COLORANTES

Ciclo REG_40 PNF9%+PNF3% (Repeticion 1)

Decoloracién

El primer dia de decoloracion comenzamos a las 8.30 y paramos a las 14.30.

El segundo dia de decoloracién comenzamos a las 8.30 y paramos a las 13.38.

Caracteristicas alimentaciones utilizadas:

: . BriXajustado Densidad .

MUESTRA HORA | t (min) BV | pHajustado (%) (g/cm?) Absorbancia | Color IU
AL'MENTlA)C'ON (dia | 539 58 1,27491 0,765 1034,56
AL'MENT'lA)C'ON @dia | 1130 | 180 9,3 6,93 58 1,27491 0,693 937,19
AL'MENTQ)C'ON dia | g30 | 360 18,6 58 1,27491 0,693 937,19

Caracteristicas muestras acumulados de decoloracion:
BriXajustado Densidad .| Color
MUESTRA |pHaj Absorbancia
PHajustado (%) (g/cm3) U
8.30 (dia 1) 58 1,27491 0,111 150,11
11.30 (dia1)| 6,97 57 1,269118 0,146 201,83
8.30 (dia 2) 57 1,269118 0,146 201,83
Regeneracién
Comenzamos a las 8.20 del dia 3 del ciclo con PNF y empezamos a pasar PNF 1/3 a
las 8.55.
Muestras puntuales regeneracion
t . BriXajus[ado DenSIdad .

MUESTRA HORA (min) BV | pHajustado (%) (g/cm3) Absorbancia Color IU
REGENERANTE (PNF) 7,01 14,8 1,058305 4,47 28538,75
REGENET@\'TE (PNF 6,88 5,5 1,019804 1,17 20859,62

MUESTRA 1 8.30 | 10 0,5 6,98 29,7 1,125601 0,097 290,16

MUESTRA 2 8.35 15 0,7 7 27,6 1,115674 0,467 1516,60

MUESTRA 3 8.40 | 20 0,9 6,99 19,8 1,080088 10,77 50360,66
MUESTRA 4 8.47 | 27 1,2 6,94 16,9 1,067359 40,55 224798,62
MUESTRA 5 8.58 | 30 1,4 6,89 15,1 1,05959 20,5 128126,53
MUESTRA 6 9.03 | 35 1,6 7,01 15,9 1,06303 16,25 96141,46
MUESTRA 7 9.08 | 40 1,8 7,09 15 1,059161 12,175 76632,98
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ANEXO II.2. MEDIDAS EXPERIMENTALES DE LA INFLUENCIA DE LAS CONDICIONES DE
REGENERACION EN LA EFICACIA DE LIBERACION DE COLORANTES

Desplazamiento regenerante

Comenzamos a las 9.20 del dia 3 del ciclo.

MUESTRA |HORA (mtin) BV | pHajustado B”)Egj(‘)‘;tad" D(Zr/‘srir?;d Absorbancia | Color IU
MUESTRA 921 | 41 | 18| 691 14,1 1,055317 6,925  |46539,07
MUESTRA 930 | 50 | 23| 7,09 9,7 1,036875 3.3 32810,72
MUESTRAL 940 | 60 | 27 | 732 6,5 1,023822 1,05  |15777,98
MUESTRAl 950 | 70 | 32| 696 2,6 1,00831 0,246 | 9383,56
MUESTRA 1000 | 80 | 36 | 696 1,2 1,002845 0,126  |10470,21
MUESTRA] 1015 | o5 | 43 | 702 0,8 1,001293 0,047 | 5867,41

Enjuague rapido

Comenzamos a las 10.20 del dia 3 del ciclo.

MUESTRA |HORA | t (min) | BV B“’Es}(‘)‘;“”‘d(’ D(Z?(frif;d Absorbancia | Color 1U

MUESTRA | 1040 | 115 |52] 05 | 1000132 0 0

MUESTRA 11100 | 135 (61| 05 | 1000132 0 0

MUES?TRA 1130 | 165 |7,.4| 03 0,99936 0 0

Fluidizacion

Comenzamos a las 11.38 del dia 3 del ciclo.

MUESTRA |HORA |t (min) | BV B”’z(‘;‘}(‘;)sta“° D(Z?Csrif;d Absorbancia | Color 1U

MUESTRA 11153 | 180 |83| 01 | 0,998588 0 0
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ANEXO II.2. MEDIDAS EXPERIMENTALES DE LA INFLUENCIA DE LAS CONDICIONES DE

REGENERACION EN LA EFICACIA DE LIBERACION DE COLORANTES
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ANEXO II.2. MEDIDAS EXPERIMENTALES DE LA INFLUENCIA DE LAS CONDICIONES DE
REGENERACION EN LA EFICACIA DE LIBERACION DE COLORANTES

Ciclo REG_40 PNF9%+PNF3% (Repeticion 2)

Decoloracion

El primer dia de decoloracion comenzamos a las 8.30 y paramos a las 14.30.
El segundo dia de decoloracién comenzamos a las 8.20 y paramos a las 15.00.
Caracteristicas alimentaciones utilizadas:

MUESTRA HORA |t (min) | BV |pHajustado | AbSOrbancia
ALIMENTACION | ¢ o 0,658
(dia 1)
ALIMERTACION 1 1130 | 180 | 93 | 7,09 0,606
(dia 1)
ALIMENTACION 1 520 | 360 | 18,6 0,606
(dia 2)

Caracteristicas muestras acumulados de decoloracion:

HORA pHajustado | Absorbancia
8.30 (dia 1) 0,141
11.30 (dial) 7,13 0,165
8.20 (dia 2) 0,165

Regeneracion

Comenzamos a las 8.20 del dia 3 del ciclo con PNF y empezamos a pasar PNF 1/3 a
las 8.55.

Muestras puntuales regeneracion

MUESTRA HORA (mtin) BV | pHajustado B”)Egj:;‘ad" D(Sr/':rf;)d Absorbancia| Color IU
REGENERANTE (PNF) 7,01 14,8 1,058305 4,47 28538,75
REGENET@;\'TE (PNF 6,88 5,5 1,019804 1,17 20859,62

MUESTRA 1 830 | 10 | 05 | 695 16,1 1,063893 0,036 210,17

MUESTRA 2 835 | 15 | 0,7 | 686 178 1,071281 0,045 235,99

MUESTRA 3 840 | 20 | 09 | 6098 17 1,067793 3,06 16857,20
MUESTRA 4 847 | 27 | 1,2 | 699 15 1,059161 26,75 168372,26
MUESTRA 5 858 | 30 | 1,4 | 716 145 1,057022 22,05 143865,47
MUESTRA 6 903 | 35 | 1,6 | 683 14,9 1,058733 18,175 115213,06
MUESTRA 7 908 | 40 | 1,8 | 683 14,8 1,058305 15,525 99119,49
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ANEXO II.2. MEDIDAS EXPERIMENTALES DE LA INFLUENCIA DE LAS CONDICIONES DE
REGENERACION EN LA EFICACIA DE LIBERACION DE COLORANTES

Desplazamiento regenerante

Comenzamos a las 9.20 del dia 3 del ciclo.

t } BriXajustado Densidad .

MUESTRA |HORA (min) BV | pHajustado (%) (g/cm3) Absorbancia| Color IU
MUEfTRA 921 | 41 |1.8| 684 14.8 1.058305 13.2 84275 51
MUESTRA 930 | 50 |2.3| 6,88 10,8 1,041431 3,8 33785,42
MUE?TRA 9.40 60 [2,7| 7.3 7.4 1,027463 1,59 20912,18
MUEETRA 950 | 70 |32 691 3.4 1,011457 0.38 11049,87
MUEgTRA 1000 | 80 |36| 6.85 12 1,002845 0.176 14625.06
MUEgTRA 1015 | 95 |43| 6,94 0.6 1,000519 0,079 13159.84

Enjuague rapido

Comenzamos a las 10.20 del dia 3 del ciclo.

: _ BriXajustado Densidad .

MUESTRA |HORA |t (min) | BV | pHajustado (%) (g/cm3) Absorbancia| Color 1U
MUEfTRA 1040 | 115 |52| 7.27 0,2 0,998974 0,037  |18519,00
MUESTRA 11.00 | 135 |6.1 0,2 0,998974 0 0,00
MUES?TRA 1130 | 165 |74 0.1 0,098588 0 0,00

Fluidizacion

Comenzamos a las 11.38 del dia 3 del ciclo.

MUESTRA |HORA | . ! | gy | BriXausiado | Densidad | o0 ia | color 1U

(min) (%) (g/cm3)
MUEfTRA 1153 | 180 |83| 01 0.998588 0 0
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ANEXO II.2. MEDIDAS EXPERIMENTALES DE LA INFLUENCIA DE LAS CONDICIONES DE

REGENERACION EN LA EFICACIA DE LIBERACION DE COLORANTES
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ANEXO II.2. MEDIDAS EXPERIMENTALES DE LA INFLUENCIA DE LAS CONDICIONES DE
REGENERACION EN LA EFICACIA DE LIBERACION DE COLORANTES

Ciclo REG_40_PNF9% (ASCENDENTE)

Decoloracion

El primer dia de decoloracion comenzamos a las 8.20 y paramos a las 14.20.

El segundo dia de decoloracion comenzamos a las 8.15 y paramos a las 14.28.

Caracteristicas alimentaciones utilizadas:

. BriXajustad Densidad .

MUESTRA HORA | t (min) BV | pHajustado ((%s‘a ° G Absorbancia Color U
AL'MENTSC'ON (dia | g9 58 1,27491 0,693 937,19
AL'MENTSC'ON @dia | 1700 | 180 9.3 6.85 0,658
ALIMENTZA)CION (dia | ¢,c 360 18.6 0,658

Caracteristicas muestras acumulados de decoloracion:
BriXajustado Densidad .| Color
MUESTRA Haj Absorbancia
PHajustado (%) (g/cm3) U
8.20 (dia 1) 57 1,269118 0,146 201,83
11.20 (dia1) | 6,87 0,141
8.15 (dia 2) 0,141
Regeneracion
Comenzamos a las 8.20 del dia 3 del ciclo.
Muestras puntuales regeneracion
MUESTRA  |HORA| t min) |BV | pHausiado | BriXaustado (%) D(Zr/‘csrf;d Absorbancia| Color IU
REGENERANTE 14,8 1,058305 4,47 28538,75
MUESTRA 1 8.55 35 16| 6,8 12,9 1,05023 0,176 1299,09
MUESTRA 2 9.00 40 1,8 7,04 12,4 1,048123 0,25 1923,56
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ANEXO II.2. MEDIDAS EXPERIMENTALES DE LA INFLUENCIA DE LAS CONDICIONES DE

REGENERACION EN LA EFICACIA DE LIBERACION DE COLORANTES

Desplazamiento regenerante

Comenzamos a las 9.10 del dia 3 del ciclo.

MUESTRA |HORA (mtin) BV | pHajustado B”)Egj(‘)‘;tad" D(Zr/‘s::;d Absorbancia| Color IU
MUESTRA ] 915 | 45 | 20 | 6,88 11,6 1,044768 0,608 | 501679
MUESTRA 1 920 | 50 | 23 | 7,00 11,9 1,046024 5475 | 43984,08
MUESTRA 1 025 | 55 | 25 | 71 13,8 1,054041 21,75  |149528,05
MUESTRA 1 930 | 60 | 27 | 6.86 14,5 1,057022 2315  |151042,43
MUESTRA | 935 | 65 | 20 | 7.8 14,4 1,056596 1915  |125862,78
MUEgTRA 945 | 75 | 34 | 7.1 12,3 1,047702 12,375 | 96028,98
MUESTRA | 950 | 80 | 36 | 6.84 11,3 1,043514 8,325 | 70600,46
MUESTRA 110,00 | 00 | 41 | 717 8,7 1,032764 646 | 71897,23
MUESTRA 110,05 | 95 | 43 | 601 7,4 1,027463 462 | 6076368

Enjuague rapido

Comenzamos a las 10.10 del dia 3 del ciclo.
MUESTRA |HORA | t (min) |BV | pHajustado B”’Eg’;‘};‘;‘a‘“’ D(Zr/‘csrf;d Absorbancia | Color U
MUESTRA] 1030 | 115 |52] 6.9 3,6 1,012246 142 |38967,25
MUESTRA I 1050 | 135 |6.1| 6,91 1,9 1,00557 063  |32974,23
MUESTRAI 1120 | 165 |7.4| 6,95 0,8 1,001293 0,55  |19349,98

Fluidizacion

Comenzamos a las 11.30 del dia 3 del ciclo.
MUESTRA | HORA | t (min) | BV B”’z(%s‘a“ D(Z?:ri]f;d Absorbancia| 0"
MUEfTRA 11.45 180 | 8,3 0,1 0,998588 0 0
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ANEXO II.2. MEDIDAS EXPERIMENTALES DE LA INFLUENCIA DE LAS CONDICIONES DE
REGENERACION EN LA EFICACIA DE LIBERACION DE COLORANTES

25

20

Absorbancia
-
(65}

=
o

REGENERACION+DESPL.REGEN.+ENJUAGUE

RAPIDO+FLUIDIZACION

—— Absorbancia
Color IU

Rendimiento en el proceso de regeneracion

Ciclo REG_40_PNF9%
(ASCENDENTE)
t(min) Rend_.,
Regeneracién (%)
49,5 0,00
541 7,93
58,8 25,53
63,4 43,55
68,0 58,47
72,6 70,01
77,3 78,01
81,9 82,78
86,5 85,86
91,1 88,02
95,8 88,84

180000

160000

140000

120000

100000

Color IU

80000

60000

40000

20000

0

BV

152

DECOLORACION Y REGENERACION DE RESINAS DE INTERCAMBIO IONICO UTILIZADAS EN EL REFINO

DE CANA DE AZUCAR: OPTIMIZACION Y MODELADO



ANEXO II.2. MEDIDAS EXPERIMENTALES DE LA INFLUENCIA DE LAS CONDICIONES DE
REGENERACION EN LA EFICACIA DE LIBERACION DE COLORANTES

Ciclo REG_40_SACARATO

Decoloracién

El primer dia de decoloracion comenzamos a las 8.20 y paramos a las 14.20.

El segundo dia de decoloracién comenzamos a las 8.20 y paramos a las 15.00.

Caracteristicas alimentaciones utilizadas:

MUESTRA  |HORA (mtin) BV | pHajustado | Absorbancia
ALIMENTACION
oA 8.20 0,606
ALIMERTACION 11020 | 120 | 6,2 | 7,04 0,626
(dia 1)
ALIMENTACION | g 20 | 360 | 18,6 0,626
(dia 2)
ALIMENTACION | 1135 | 555 | 28,7 | 7,08 0,627
(dia 2)

Caracteristicas muestras acumulados de decoloracion:

HORA pHajustado | AbSorbancia
8.20 (dia 1) 0,165
10.20 (dia1) | 7,12 0,154
8.20 (dia 2) 0,154
11.35 (dia 2) 0,184

Regeneracion

Comenzamos a las 8.20 del dia 3 del ciclo.
Muestras puntuales regeneracion

MUESTRA |HORA (mtm) BV | pHajustado B”)Eg}:;‘ad" D(Sr/'friﬁ;d Absorbancia|  Color IU
REGENERANTE 6,08 0 0
MUESTRAL1 | 830 | 10 | 05 | 7,06 21,9 1,089473 0,065 272,43
MUESTRA2 | 835 | 15 | 07 | 7.16 22,2 1,090826 0,124 512,05
MUESTRA3 | 840 | 20 | 09 | 695 16,6 1,066057 0,673 3803,00
MUESTRAZ | 845 | 25 | L1 | 697 15 1,059161 1,68 1057441
MUESTRA5 | 850 | 30 | 14 | 6,89 153 1,060448 4,45 27427,06
MUESTRA6 | 855 | 35 | 16 | 7,06 16,3 1,064758 8,35 48111,40
MUESTRA7 | 900 | 40 | 18 | 7.1 16,7 1,06649 9,9 5558555
153

DECOLORACION Y REGENERACION DE RESINAS DE INTERCAMBIO IONICO UTILIZADAS EN EL REFINO

DE CANA DE AZUCAR: OPTIMIZACION Y MODELADO




ANEXO II.2. MEDIDAS EXPERIMENTALES DE LA INFLUENCIA DE LAS CONDICIONES DE
REGENERACION EN LA EFICACIA DE LIBERACION DE COLORANTES

Desplazamiento regenerante

Comenzamos a las 9.15 del dia 3 del ciclo.

t } BriXajustado Densidad .
MUESTRA |[HORA (min) BV | pHajustado (%) (g/cm3) Absorbancia| Color IU
MUEfTRA 920 | 45 | 20| 707 16,8 1,066924 11,275  |62903,35
MUEgTRA 935 | 60 | 27| 6,99 14,3 1,056169 5.4 35753,97
MUEgTRA 945 | 70 | 32| 695 65 1,023822 138  |20736.78
MUESTRA 1010 | 05 | 43| 72 1,3 1,003233 0,155  |11884,65
Enjuague rapido
Comenzamos a las 10.15 del dia 3 del ciclo.
t _ BriXajustado Densidad .
MUESTRA |HORA (min) BV | pHajustado (%) (g/lcm3) Absorbancia| Color IU
MUESTRA| 10.35 | 115 | 52| 686 0,4 0,999746 0,046  |11502,92174
MUEgTRA 1055 | 135 | 6.1 0.2 0.998974 0 0
MUEgTRA 11.25 | 165 | 7.4 01 0.998588 0 0
Fluidizaciéon
Comenzamos a las 11.32 del dia 3 del ciclo.
MUESTRA |HORA| t (min) | Bv |BrXaiustado | Densidad |,y poncia | color 1U
(%) (9/cm3)
MUESTRA 1 | 11.47 | 180 |83| 01 0998588 0 0
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ANEXO II.2. MEDIDAS EXPERIMENTALES DE LA INFLUENCIA DE LAS CONDICIONES DE
REGENERACION EN LA EFICACIA DE LIBERACION DE COLORANTES
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Rendimiento en el proceso de regeneracién

Ciclo REG_40_SACARATO
t(min) Rend. Re(g/sneracic’)n

0 0,00

18 0,89

36 21,42

54 58,68

72 78,76

90 81,89
108 82,67
126 82,80
144 82,83
162 82,83
180 82,83
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ANEXO II.2. MEDIDAS EXPERIMENTALES DE LA INFLUENCIA DE LAS CONDICIONES DE
REGENERACION EN LA EFICACIA DE LIBERACION DE COLORANTES

Ciclo desplazamiento a pH 2 (DES_Agua_pH?2)

Decoloracion

El primer dia de decoloracion comenzamos a las 8.30 y paramos a las 14.30.
El segundo dia de decoloracion comenzamos a las 9.00 y paramos a las 14.15.
Caracteristicas alimentaciones utilizadas:

MUESTRA HORA | t (min) | BV | pHajustado B”’E;’;‘/i:)“a“ Dg}(f:ggd Absorbancia | <9°"
A'—'MENTf)C'ON (dia | 539 57,5 1,272009 0722 | 987,14
S @@ 1130 180 | 93 | 71 57,5 1,272009 0711 | 972,10
A'—'MENTgC'ON @@l 900 | 360 | 186 57,5 1,272009 0711 | 972,10

Caracteristicas muestras acumulados de decoloracion:

MUESTRA | pHajustado Bri’za‘)‘)s‘ad" Dg/‘;ig%d Absorbancia Cfl'fr
830 (dial) | 6,97 61,5 1,29252 0,12 150,96
11.30 (dia1)| 7,19 0,157

9.00 (dfa 2) 0,157

Regeneracion

Comenzamos a las 8.45 del dia 3 del ciclo.
Muestras puntuales regeneracion

MUESTRA |HORA (mtm) BV | pHajustado B”’Egj:)s‘ad" D(Zr/‘;ir‘]j;d Absorbancia|  Color IU
REGENERANTE 16,5 1,065624 6,37 36228,60
MUESTRA1 | 855 | 10 | 05 | 7,6 20 1,080976 0,059 272,90
MUESTRA2 | 9.05 | 20 | 0,9 | 7,08 19,3 1,077874 2,01 9662,08
MUESTRA3 | 910 | 25 | 1,1 | 6,9 16,7 1,06649 21,175 118891,32
MUESTRA4 | 915 | 30 | 1,4 | 7,06 15,6 1,061738 27,6 166635,34
MUESTRAS5 | 920 | 35 | 1,6 | 7,12 16,1 1,063893 23,7 138364,45
MUESTRA6 | 925 | 40 | 1,8 | 7,07 16,5 1,065624 19,25 109482,02
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ANEXO II.2. MEDIDAS EXPERIMENTALES DE LA INFLUENCIA DE LAS CONDICIONES DE

REGENERACION EN LA EFICACIA DE LIBERACION DE COLORANTES

Desplazamiento regenerante

Comenzamos a las 9.35 del dia 3 del ciclo.

t ) BriXajustado Densidad .
MUESTRA [HORA (min) BV | pHajustado (%) (g/cm3) Absorbancia| Color U
MUEfTRA 940 | 45 | 20 | 707 173 1,069099 12575 |67989.83
MUEgTRA 955 | 60 | 2,7 | 7.06 16,7 1,06649 8975  |50391,95
MUEgTRA 1005 | 70 | 32 | 701 85 1,031945 131 1493468
Enjuague rapido
Comenzamos a las 10.55 del dia 3 del ciclo.
t _ BriXajustado Densidad .
MUESTRA |[HORA (min) BV | pHajustado (%) (g/lcm3) Absorbancia| Color IU
MUEfTRA 1110 | 110 | 50| 6,78 0.4 0.999746 0048  |12003,05
MUEg’TRA 1135 | 135 | 6,1 | 6,83 11 1002456 0,02 1813,73
MUE??TRA 12.05 | 165 | 7.4 0.3 0,99936 0 0.00
Fluidizaciéon
Comenzamos a las 12.15 del dia 3 del ciclo.
MUESTRA |HORA | ! | gy | BriXausado | Densidad |\ 0ol color U
(min) (%) (g/cm3)
MUESTRA 1| 12.30 | 180 | 8.3 01 0998588 0 0
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ANEXO II.2. MEDIDAS EXPERIMENTALES DE LA INFLUENCIA DE LAS CONDICIONES DE
REGENERACION EN LA EFICACIA DE LIBERACION DE COLORANTES
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Rendimiento en el proceso de regeneracion

Ciclo desplazamiento a pH 2
(DES_Agua_pH2)
t(min) Rend.
Regeneracién (%)
21,5 0,00
25,6 7,39
29,7 24,55
33,8 42,91
37,9 58,43
42 69,63
46,1 76,57
50,2 81,44
54,3 85,57
58,4 88,96
62,5 90,44
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ANEXO II.2. MEDIDAS EXPERIMENTALES DE LA INFLUENCIA DE LAS CONDICIONES DE
REGENERACION EN LA EFICACIA DE LIBERACION DE COLORANTES

Ciclo desplazamiento con NaCl a pH 2 (DES_NaCl_pH?2)

Decoloracion

El primer dia de decoloracion comenzamos a las 8.20 y paramos a las 14.20.

El segundo dia de decoloracion comenzamos a las 8.20 y paramos a las 13.13.

Caracteristicas alimentaciones utilizadas:

. BriXajustad Densidad .
MUESTRA HORA |t (min)| BV |pHajustado ((%s‘a ° (glem?) Absorbancia| Color U
AL'MENTSC'ON (dia | g5 56,5 1,266236 0,737 1030,16
AL'MENTSC'ON @dia | 1300 | 300 | 155 | 721 56,5 1,266236 0,713 996,61
AL'MENTgC'ON @dia | g0 | 360 | 186 56,5 1,266236 0,713 996,61
Caracteristicas muestras acumulados de decoloracion:
BriXajustado Densidad ‘
MUESTRA Haj Absorbancia| Color IU
P Hajustado (%) (g/cm3)
8.20 (dia 1) 7,07 61,5 1,29549 0,147 184,51
13.20 (dia 1) 57 1,269118 0,125 172,80
8.20 (dia 2) 6,85 57 1,269118 0,125 172,80
Regeneracion
Comenzamos a las 8.25 del dia 3 del ciclo
Muestras puntuales regeneracion
t . BriXajustado DenSIdad .
MUESTRA HORA (min) BV | pHajustado (%) (g/cm3) Absorbancia Color IU
REGENERANTE 7,04 11,9 1,046024 3,72 29885,07
MUESTRA 1 8.35 10 0,5 6,7 14,2 1,055743 0,037 246,81
MUESTRA 2 8.40 15 0,7 7,3 12,6 1,048965 0,695 5258,40
MUESTRA 3 8.45 20 0,9 7,08 10,9 1,041847 6,5 57237,80
MUESTRA 4 8.50 25 1,1 7,12 12,3 1,047702 21,5 166838,23
MUESTRA 5 8.55 30 1,4 7,04 11,5 1,04435 25,5 212322,62
MUESTRA 6 9.00 35 1,6 6,9 12,4 1,048123 19,25 148114,23
MUESTRA 7 9.05 40 1,8 7,11 11,9 1,046024 11,25 90378,25
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ANEXO II.2. MEDIDAS EXPERIMENTALES DE LA INFLUENCIA DE LAS CONDICIONES DE
REGENERACION EN LA EFICACIA DE LIBERACION DE COLORANTES

Desplazamiento regenerante

Comenzamos a las 9.15 del dia 3 del ciclo.

t ) BriXajustado Densidad .
MUESTRA | HORA (min) BV | pHajustado (%) (g/cm3) Absorbancia| Color U
MUEfTRA 920 | 45 | 20 | 7,03 11,8 1,045605 8125 |65852,72
MUEgTRA 936 | 61 | 27 | 701 8.9 1033584 221 |24024.62
MUEgTRA 945 | 70 | 32 | 697 6 1,021809 0852 |13896,92
MUEfTRA 1010 | 95 | 43 | 681 4 1,013829 0316 | 7792.24
Enjuague rapido
Comenzamos a las 10.20 del dia 3 del ciclo.
t _ BriXajustado Densidad . Color
MUESTRA |HORA (min) BV | pHajustado (%) (g/cm3) Absorbancia U
MUEfTRA 1035 | 110 | 50 | 7,06 36 1,012246 0224  |6146,95
MUEETRA 11.00 | 135 | 6,1 0.4 0.999746 0 0.00
MUE??TRA 11.30 | 165 | 7.4 01 0.998588 0 0.00
Fluidizaciéon
Comenzamos a las 11.45 del dia 3 del ciclo.
MUESTRA |HORA| ! | gy | BriXausado | Densidad | oo | color 1U
(min) (%) (g/cm3)
MUEfTRA 12.00 | 180 | 8.3 01 0.998588 0 0
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ANEXO II.2. MEDIDAS EXPERIMENTALES DE LA INFLUENCIA DE LAS CONDICIONES DE
REGENERACION EN LA EFICACIA DE LIBERACION DE COLORANTES
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ANEXO lIl. CODIGOS DESARROLLADOS EN MATLAB

CODIGO DESARRALLODO EN MATLAB PARA RESOLVER EL MODELO DE LA
COLUMNA DE ADSORCION

function modeladslin

global ui epsilon k a b cent pho
ui=3.79;

epsilon=0.26;

k=290.81;

a =1505.66;

b=-169.06;

cent=0.6;

pho=1060;

m = 0;

r=50;

s=50;

L=0.3183;

z = linspace(0,L,r);

t = linspace(0,1000,s);

sol = pdepe(m,@modelopde,@modeloic,@modelobc,z,t);
ul =sol(:,;,1);
u2 = sol(:,;,2);

figure

surf(z,t,ul)
title('C(z,1)")
xlabel('Distance z(m)")
ylabel('Time t(h)")
zlabel('c(mmol/L)")

figure
surf(z,t,u2)
title('C*(z,t)")
xlabel('Distance z(m)")
ylabel('Time t(h)")
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ANEXO lIl. CODIGOS DESARROLLADOS EN MATLAB

zlabel('c(mmol/L)"

csalida=ul(:,r);

figure

plot(t,csalida)
title('csalida(t)")
xlabel('Time t(h)")
ylabel('csalida(mmol/L)")

cfinal=ul(s,:);

figure

plot(z,cfinal)
title(‘cfinal(z)")
xlabel('Distance z(m)')
ylabel(‘c(mmol/L)")

ceqdfinal=u2(s,:);
figure

plot(z,ceqfinal)
title('c*final(2)")
xlabel('Distance z(m)")
ylabel('c*(mmol/L)")

g=(a*u2+b)/pho;

gfinal=q(s,:);

figure

plot(z,gfinal)
title(‘gfinal(z)")
xlabel('Distance z(m)")
ylabel('g(mmol/g)")

return
end
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ANEXO lIl. CODIGOS DESARROLLADOS EN MATLAB

function [c,f,s] = modelopde(x,t,u,DuDx)
global ui epsilon k a

¢ = [1;(1-epsilon)/epsilon];

f =1[0;0];
aux1=((-u(1)+u(2))*k)-ui*DuDx(1);
aux2=(u(1)-u(2))*k*(1/a);

s =[auxl;aux2];

return

end

function u0 = modeloic(x)
u0 =[0;0];

return

end

function [pl,qgl,pr,qr] = modelobc(xl,ul,xr,ur,t)
global cent

pl = [ul(1)-cent;ul(2)-cent];

ql = [0; OI;

pr = [0;0];

qr = [1;1];

return

end

CODIGO DESARRALLODO EN MATLAB PARA ESTUDIAR LA INFLUENCIA DE
VARIACIONES DEL CAUDAL EN LA CURVA DE RUPTURA DE ADSORCION

function adslin
global ui ui2 ui3 epsilon k k2 k3 a b cent
ui=1.82;
ui2=3.79;
ui3=7.28;
epsilon=0.26;
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ANEXO lIl. CODIGOS DESARROLLADOS EN MATLAB

k=227.82;
k2=290.81,
k3=361.64;
a = 1505.66;
b=-169.06;
cent=0.6;

m = 0;

r=50;

s=50;

L=0.3183;

z = linspace(0,L,r);

t = linspace(0,1000,s);

soll = pdepe(m,@modelopde,@modeloic,@modelobc,z,t);
ul =soll(:,;,1);
u2 = soll(:,:;,2);

sol2 = pdepe(m,@modelopde2,@modeloic,@modelobc,z,t);
u3 =sol2(:,;,1);
u4 = sol2(:,;,2);

sol3 = pdepe(m,@modelopde3,@modeloic,@modelobc,z,t);
u5 =sol3(:,;,1);
ué = sol3(:,:;,2);

csalida=ul(:,r);

csalida2=u3(:,r);

csalida3=u5(;,r);

figure
plot(t,csalida,'-',t,csalida2,-',t,csalida3)
title('csalida(t)")

xlabel('Time t(h)")
ylabel(‘csalida(mmol/L)’)
legend('ui=1.82",'ui=3.79','ui=7.28")
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ANEXO lIl. CODIGOS DESARROLLADOS EN MATLAB

return
end

function [c,f,s] = modelopde(x,t,u,DuDx)
global ui epsilon k a

¢ = [1;(1-epsilon)/epsilon];

f =1[0;0];
aux1=((-u(1)+u(2))*k)-ui*DuDx(1);
aux2=(u(1)-u(2))*k*(1/a);

s =[auxl;aux2];

return
end

function [c,f,s] = modelopde2(x,t,u,DuDx)
global ui2 epsilon k2 a

¢ = [1;(1-epsilon)/epsilon];

f =[0;0];
aux1=((-u(1)+u(2))*k2)-ui2*DuDx(1);
aux2=(u(1)-u(2))*k2*(1/a);

s =[aux1;aux2];

return
end

function [c,f,s] = modelopde3(x,t,u,DuDx)
global ui3 epsilon k3 a

¢ = [1;(1-epsilon)/epsilon];

f=10;0];
aux1=((-u(1)+u(2))*k3)-ui3*DuDx(1);
aux2=(u(1)-u(2))*k3*(1/a);

s =[auxl;aux2];

return

169

DECOLORACION Y REGENERACION DE RESINAS DE INTERCAMBIO IONICO UTILIZADAS EN EL REFINO

DE CANA DE AZUCAR: OPTIMIZACION Y MODELADO



ANEXO lIl. CODIGOS DESARROLLADOS EN MATLAB

end

function u0 = modeloic(x)
u0 =[0;0];

return
end

function [pl,qgl,pr,qr] = modelobc(xl,ul,xr,ur,t)
global cent

pl = [ul(1)-cent;ul(2)-cent];

ql = [0; OJ;

pr = [0;0];

qr = [1;1];

return
end

CODIGO DESARRALLODO EN MATLAB PARA ESTUDIAR LA INFLUENCIA DE
VARIACIONES DE LA LONGITUD DEL LECHO EN LA CURVA DE RUPTURA DE
ADSORCION

function adslinlenght
global ui epsilon k a b cent
ui=3.79;

epsilon=0.26;

k=290.81;

a = 1505.66;

b=-169.06;

cent=0.6;

m = 0;
r=50;

s=50;
L1=0.25;
L2=0.3183;

L3=0.5;
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z1 = linspace(0,L1,r);
z2 = linspace(0,L2,r);
z3 = linspace(0,L3,r);
t = linspace(0,1000,s);

sol = pdepe(m,@modelopde,@modeloic,@modelobc,z1,t);
ul =sol(:,;,1);
u2 =sol(:,:,2);

sol2 = pdepe(m,@modelopde,@modeloic,@modelobc,z2,t);
u3 = sol2(:,;,1);
u4 = sol2(:,;,2);

sol3 = pdepe(m,@modelopde,@modeloic,@modelobc,z3,t);
u5 = sol3(:,;,1);
u6 = sol3(:,;,2);

csalida=ul(:,r);

csalida2=u3(:,r);

csalida3=u5(;,r);

figure
plot(t,csalida,'-',t,csalida2,'-',t,csalida3)
title(‘csalida(t)")

xlabel('Time t(h)")
ylabel('csalida(mmol/L)")
legend('L=0.25",'L=0.3183",'L=0.5")

return
end

function [c,f,s] = modelopde(x,t,u,DuDx)
global ui epsilon k a

c = [1;(1-epsilon)/epsilon];

f =1[0;0];
aux1=((-u(1)+u(2))*k)-ui*DuDx(1);

171

DECOLORACION Y REGENERACION DE RESINAS DE INTERCAMBIO IONICO UTILIZADAS EN EL REFINO

DE CANA DE AZUCAR: OPTIMIZACION Y MODELADO



ANEXO lIl. CODIGOS DESARROLLADOS EN MATLAB

aux2=(u(1)-u(2))*k*(1/a);
s =[aux1;aux2];

return
end

function u0 = modeloic(x)
u0 =[0;0];

return
end

function [pl,qgl,pr,qr] = modelobc(xl,ul,xr,ur,t)
global cent

pl = [ul(1)-cent;ul(2)-cent];

ql = [0; O];

pr = [0;0];

qr = [1;1];

return
end

CODIGO DESARRALLODO EN MATLAB PARA ESTUDIAR LA INFLUENCIA DE
VARIACIONES DE LA POROSIDAD DEL LECHO EN LA CURVA DE RUPTURA DE
ADSORCION

function adslinepsilon

global ui ui2 ui3 epsilon epsilon2 epsilon3 k k2 k3 a b cent
ui=4.97;

ui2=3.79;

ui3=3.31;

epsilon=0.2;

epsilon2=0.26;

epsilon3=0.3;

k=500.06;

k2=290.81;

k3=222.25;
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a = 1505.66;
b=-169.06;
cent=0.6;

m = 0;

r=50;

s=50;

L=0.3183;

z = linspace(0,L,r);

t = linspace(0,1000,s);

sol = pdepe(m,@modelopde,@modeloic,@modelobc,z,t);
ul =sol(:,;,1);
u2 = sol(:,;,2);

sol2 = pdepe(m,@modelopde2,@modeloic,@modelobc,z,t);
u3 = sol2(:,;,1);
u4 = sol2(:,;,2);

sol3 = pdepe(m,@modelopde3,@modeloic,@modelobc,z,t);
u5 = sol3(:,;,1);
u6 = sol3(:,;,2);

csalida=ul(:,r);

csalida2=u3(:,r);

csalida3=u5(;,r);

figure

plot(t,csalida,'-',t,csalida2,'-',t,csalida3)
title('csalida(t)")

xlabel('Time t(h)")

ylabel('csalida(mmol/L)")
legend(‘epsilon=0.2",'epsilon=0.26","epsilon=0.3")

return

end
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function [c,f,s] = modelopde(x,t,u,DuDXx)
global ui epsilon k a

¢ = [1;(1-epsilon)/epsilony];

f =1[0;0];
aux1=((-u(1)+u(2))*k)-ui*DuDx(1);
aux2=(u(1)-u(2))*k*(1/a);

s =[aux1;aux2];

return
end

function [c,f,s] = modelopde2(x,t,u,DuDx)
global ui2 epsilon2 k2 a

¢ = [1;(1-epsilon2)/epsilon2];

f=10;0];
aux1=((-u(1)+u(2))*k2)-ui2*DuDx(1);
aux2=(u(1)-u(2))*k2*(1/a);

s =[aux1;aux2];

return
end

function [c,f,s] = modelopde3(x,t,u,DuDx)
global ui3 epsilon3 k3 a

¢ = [1;(1-epsilon3)/epsilon3];

f=10;0];
aux1=((-u(1)+u(2))*k3)-ui3*DuDx(1);
aux2=(u(1)-u(2))*k3*(1/a);

s =[auxl;aux2];

return

end

function u0 = modeloic(x)
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u0 =[0;0];

return
end

function [pl,qgl,pr,qr] = modelobc(xl,ul,xr,ur,t)
global cent

pl = [ul(1)-cent;ul(2)-cent];

ql = [0; OI;

pr = [0;0];

qr = [1;1];

return
end
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