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‘
INTRODUCCION.

Uno de los problemas fundamentales que se presentan

‘en la industrila azucarera es sin duda alguna el referen-

‘te a la clariflcacidn del Jugo de la cafia.

E)lL obJjeto de la clarificacidn desde el punto de vis

ta fi¥sico y gquimico, es obtener del guarapo o Jjugo de ca

| fia la mayor pureza en sacarosa eliminando aquellas subs—

tancias indeseables para la obtencidn de moledura y por—

1o tanto para la obtencidn de azucar de calidad acepta -—

ble.

Se ha
lechada de
cia de los

me de esos

observado que en la clasificacidn simple con-
cal y en el proceso de sulfitacidn la influen
lones fosfato es decisiva ¥y la cantidad Jdpti-

lones y su dosificacidn para lasa distintas ——

clases de Jugos es el obJeto del presente trabajo, inten

tando el control de ellos y asegurandoc en parte la obten

ecidn de un producto final de calidad,
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CAPITULO I.

Generalidades sobre clarificacidn.

El guarapo o Jugo de calla es obtenido industrialmen-—
te por la presidn ejercida por los molinos sobre la calia—
al pasar sta entre ellos. Los mollnos son tres masas ci-—
l1indricas horizontales gue giran sobre un eje; el agrupa—
miento de varios de €stos molinos Fforma el Tamdem, el  ——
cual puede contar de uno o varios molinos,

El guarapo cxtrafdo, despuds de ser pesado (en algu—
nos Ingenios esta operacidn no es efecctuada), es pasado —
a un proceso de purificacidn o clarificacidn, medliante el
cual, se eliminan aquellas materias indeseables por su ——
viscocidad o color para la formacidn de un Jugo clares y -—
brillante que sea la base de un proceso posterior adecua-
do gue ayude a la obtencidn de azdcar aceptable por su —-
color, brillo y pureza.

El guarapo es un l¥quido turbio, wviscoso, de color —
variable segun la ecdad y clase de cafia, que contiene en —
solucidn sacarosa, azudcares reductores, dcidos orgdnicos,
compuestos de fdsforo y nitrdgeno, gomas y que ademds —-—
contiene en suspensidn substancias arenosas, arcillosas —
Yy bagacillo.

La clarificacidn es el método por medioc del cual, el

Jugo de viscoso y opaco es transformado en clare y bri ——

" ""‘K '.




llante, contenlendn eli muixime de sacarosa originalrasnte -—

presente en el Juzo y unz minim=a cantidad de substan ———-—

clas no azdcarsa,

ILos efTectos da

)

ser IIregnliinc s ot

- o

ue son las causantes de la slta vis
q
; Jugo original, sicendo tambidn la causa de

xecesiva formacidn de mieles.,

30.~—~ Eliminacicn &2 substencias en estado coloidal,

. -
=1

cuya presaencia impide una Filtracidn rdpida

——

del Jugo, evitando también la ostencidn de

.f do que la sacaro:

tico y guimico

cidn:

o LT YT EN
C.oHon0y5. &+ a0 Csf5 20g o
sacaresa [SFERs $24 acsorrosa

La elevacicdn de la temperasura y el pH de una solu—
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cidn azucarada son una medida directa de su poder de 1in

versidn segin 1lo demuestran en forma gréafica King y Ji-

sdn, como a countinuacidn se presenta:r
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Sacrirgsa Invertida

Por consigulente, la eliminacidn de iones hidrd—-—
geno es un factor que asegura hasta clerto 1lifmite la -~
ausencila de inversiones.,
20,—~ Eliminacidn de sales lnorgdnicas disueltas:

Ya que las mieles Tinales contlienen aquellos no azdca—
res presentes en el juzc después de la clarificacidn,-—
la baja produccidn de €stas depende del grado de clarifi
cacidn que se haya alcanzado.la eliminacidn de esas subs
tancias no asuUcares siempre es deseable al principio del

pProceso para evitar despuéds su presencia y hacer mds -~
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econdmico y practica la obtencidn del producto final,

30.~ Eliminacidn de colloides:— La eliminacidn de co-—

loldes en el Jugo ces descable por todos conceptos, ya ——
que su presencia afecta los procesos de filtracidn y eva—
poracldn posteriorcs. Como muchos de esos coloides son ——
substancias coloridas o productoras de color, cualgquler -
eliminacidn que dec ellas sc haga, serd un paso para la ——
obtenecidn de azuvcar cuyo color sea lo mds blanco posible,

La ecliminacidn de cstos coloides pucde ser efectuada
por cualguicra dc los trcs métodos sigulentes:

a) .— Por floculacidn cn su punto isceldctrico.

).~ Por atraccidn superficial,

c).; Coagulacidn por medio de¢ calor,

a).— Floculacidn en su punto isocldetrico:~ Las pro-—-

tefnas y substanclas scmejantes a ellas del Juge, paée*~
cen toner sus puntos isceldctricos en la escala dcida, -
probablcecmente entre pH de 4.5 o 6.0. Si la obtencidn de-—
cada uno de los puntos isoceldctricos de esos coloides, -
sc alcanza mcdiante un cambio del pH ¥y acelera por una -—
elcvacidn de temperatura, la floculacidn de ellos puede—
sexr obtenida.

b).— Floculacidn por atraccldn superficiali~ La —-

a@isorcidn de.coloides es funcidn de la atraccidn superfi

clal., Esta adsorcldn es realizada en la industria azuca-
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rera medlante la adicidn de sgubstancias como Kieselguhr -~
en cl proceso de filtrado y R. Bliss habla de la adicidn
de Hyflo—SBSupercel a los tanques alcalizadores Jjunto con -
la lechada de cal y medlante agitacidn, Otros'compuestos~
usados como adsorbentes de cololdes son: Los prceccipitados
de sulfito y fosfato de calclilo, ¢l de carbonato de calclo,
los hidrdxidos de fierro y aluminio y el JOxido gelatinoso
de silice. De estos agentes de adsorcidn los precipltados
de calcio son los mds efectivos.

c).—~ Coagulacidn por medio de calori— Las particu -

las coloidalces eliminadas por Ffloculacidn al cambiar el-—
rH, o por adsorcidn, conservan su naturaleza quimica y -
molecular; pero los coloides coagulados por calor cambian
completamente su estructura. Las albudiminas y los pentosa—
nos son de los coloides encontrados en el grupo de los —-—
coagulados por el calor. W. Scott habla de la hidrdlisis
que sufren los pentoéanos al ser elevada la temperatura -—
para btransformarse en penitosas. La eliminacidn de los com
puestos orgdnicos de silice puede ser efectuada por medlo
E de los prceccipitados de calcio; pero sin embargo, esa eli-—
minacidn ce mds eficicnte cuando una elevacidn de tempera
tura cs cfectuada.

be .~ miiminacidn de materias arenosas y bazaclllo en

susponsidni—~ EL material arsunousc que acumipadfia a la cafla —




¥ el bagacillo desprendido y llevado por el Jugo durante
la molienda, son eliminados por un procesc puramente me—
cdnico llevado a cabo primeramente por depuracidn a tra-—
vés de telas o mallas netdlicas y posteriormente engloba
miento de esas particulas por los precipitados formados—
en los diferentcs procesos de la clarificacion.

Exlsten difercntces procesos de clarificacidn, basdn

0]

dose todos en la formacidn de un precipitado gue por ——
adsorcidn ¥y elevacidn de temperatura realiza =1 proceso-—
de purificacidn del Jjugo.

Clarificacidn simple:— En este proceso, medlante ——

la adicidn de cal y calentamiento, es efectuada la clari
ficacidn.

La adicidn de esa cal es llevada a cabo en este —-—
proceso de clarificacidn simple, en forma de lechada de-—
cal, despuds que el Jjuzn ha sido pesado y antes de en ——
trar a los calentadores.

Se accsociumbra algunas veces agregar la cal cuando -
el Jugo ha sido calentado a 115 grados Centigrados, ha—-—
bidndose notuzdo que en esta forma la eliminacidn de mate
rias gomosas es mayor, ya que su floculacidn es efectuada
mejJor a elevada temperatura y en medio dcido.

La cal pucde ser agregada en forma intermitente o -~

‘continua, adilcionando a cada defecadora cilerta cantidad-



- 13 —
gque se cencuentra en un tangue medldor ¢ regulando la en-
trada contfnua de cal directamente al canal de guarapo,

existiendo en esta forma la ventaljJa de una mdis Intima —-—

mezolia,
La adicidn de cal puede ser realizada en forma de -~

sacarate de calcio, calentando el Jugo a 115 grados cen—

tigrados y agregando sacarato formado al mezclar 100 1i-
tros de guarapo y 3 litros de lechada de cal que tenga -

—
58 .

una densidad de 15 grados
El precipitade formado al reaccionar el Jugo con —-—

la cal es guardado en suspensidn por medio de agitacidn-

mecdnica o por corriente forzada de alre,

Para controlar la cantidad de cal necesarla en la -

clarificacidn, titulaciones con sacarato de calclio y con
NaOH 0.1 N son llevadas a cabo; ademds una constante ob-

servacldn del pH del Jugo es hecha.

ElL control del pH del Jjugo en el proceso €s mnuy ne—
colorimdétrica—

cesarioc, pudiendo ser efectuado en forma

o electromdtrica,
El pH origilnal del Jjugo generalmente varia entre ——

5.0 ¥ 5.4, Existiendo numerosas opiniones acerca del pH
que se debe alcanzar al agregar la cal. Este pH es gene—
ralmente de 8.0 a 8.5 en el Jjugo frfo, el cual al ser ca

lentado ilega a bajar a 7.5, debléndose evitar un pH me~
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nor ya que a altas temperaturas y pH de 6.8, pueden ocu—
rrir inversiones de sacarosa.

Segun algunos investigadores esa caida en el pH —-
del Jugo al ser calentado es debilda en parte a la presen
cia de fosfatos; para lo cual suponen gue una pequelfia -
parte de fosfato tricdlcice &8l ser calentado el Juzo se
desccmpone en una esal insoluble de Ca(OH)z.n Ca (POL) ¥
en una sal sHcida soluble que mediante la ionlzacldn d&e—
ella efectuda la reduccidn del pH del Juge. Ademds s ——
opina que debido a la formacidn de algo de fosfato di—-—
cdlcico y a su descomposicidn por calentamliento en fos—
Tato tricdlcico y dcido fosfdriceo, la disminucidn en el
PH del Jugo es observada también. ,

L. R. Bliss notd gue cuando el pH del Jugo es 7.0
Yy la cal es agregada cuando el Jugo tlene una temparatu
ra de 60 grados Centigrados la diferencila de pH es muy-
reqguefia, suglriendo la idea de gque a alta temperatura -
hay formacidn de sal dic&lcica y por 1lo ténto de &dcido-—
fosfdrico. Probablemente la formacidn del Hcido fosid——
rico no sea hecha a esa temperatura por ser entonces ——
mdas estable el fosfato tricdlcico formado.

La temperatura a que se llega en la clarificacidn—
varia entre 90 y 115 grados Centigrados. Cuando esa tem
peratura es cercana 115 grados, el sobrecalentamiento -
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produce lodos compactos y de rdpido acentamiento, pero

en cambio el Jugo es obscuro y turbio.

El momento de agregar la cal ¢s muy varlable, sien
do cn l1la prdctica realizada esa operacidn antes o des -

puds del calentamiento.

S8i el encalado del Jugo es a temperatura elevada,
clertos coloides como la albuimina y alguncs de silice —
son blien eliliminados ya que éoagulan fdcilmente al pH ——
original del Jjugo y a temperatura elevada, Este método—

tiene el inconveniente de tener grandes peligros de in-

versidn.
Un método, llamado de encalado fraccionado y doble

calentamliento consiste en agregar cal a un pH de 6.4, -

calentamiento, encalado a pH de 7.6 ¥y nuevo calentamlen

to, ha sido usado Ultimamente; teniendo como resultado-

rdpido asentamiento, menor gasto de cal, grande elimina

c:dn de no azdcares, poco volumen de lodos y buena cla—
ridad en el Jugo,

ElL precipitado formado eé muy variable segiun la ——
edad y clase de cafia, dependlendo tambidn de la tdécnica
seguida en los procs=sos de ia clarificacidn.

De estudios recalizados por Fort en Jjugos de caria —
antes y despuds e 1a clarificacidn, se desprende que -

la cantidad de cenizas carbonatadas en el Jugo clarifi-—
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cado decrece con respecto al Jugo original, aumentando -
en cambio la cantlidad de sales totales presentes. Esto -~
es debldo probablemente & la mayor cantlidad en el jugo -
clarificado de sales orgdnilcas, compardndolas con el con
tenido total de sales presentes,

Honig dice, que cuando la alcalinidad es baJja, la -
precipitacidn de silice es meJjor y que mientras mds gran
de sea el contenido de P205 en el Jugo, mayor serad la —-—
precipitacidn de silice que se haga,

La presencia de los hidrdxidos de fierro y aluminio
en el precipitado, es mayor cuando la clarificacidn fué-
llevada a pH de &.0.

La presencia de sulfatos en el precipltado, solo ——
exlste cuando su presencia en el Jjugo sln clarificar es—
mayor de 600 p.p.n.

La eliminacidn de grasas en la clarificacldn es evi
dente al examinar su presencia en la cachaza. .

La eliminacidn de coloides tambidn es de notarse, -
pues Davis encontrd que en el proceso de endalado en ——
frio las variedades de cafia BH 10-12 y POJ 2878, tenlan—
un 32 ¥y 18 por ciento respectivamente de eliminacidn de-—
ellos y en el proceso de doble calentamiento y encalado
fraccionado, esa eliminacidn era de 36 y 22 por ciento,
Con. 1las mismas variedades en el proceso de encalado en-—

frio encontrd &3 y 54 por ciento de eliminacidn protei-.
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nica y con el proceso de encalado fracclonado y doble —

calentamiento la eliminncidn era de %4 per clento para—

g b

la varieldad BH y deo &+ pur cientc pasra la variedad POJ.

Y

Como se ha cbhsecrvado cuen estos datos, la cocmposi——

- - . - Py >
A eliminacion de—

cidn del precipitado y por 1o

< .

substanclas en la clarificacldn; e= muy varldable y de——

W]

pende como se diljo antas de La odad y oliaze de cefla y —

ademds del procesc de

Consiaste en el bomzco de Jupgoe ds nmaefiz, a una torre

et do gas S0os o el

oiMy zen er dla mayor ournne—

El
onen 310D ml,

sifgus v mronseo e
dio Ge Ia soeleciion

covx ..-o'L de il adlcanna

do, 2l entvamieanto,

1¢C Jatros dAs

Bx, y efechudind
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llegar a un runto neutro & la Ffonolftaleina.

En otro roceso el Jjugo es calentado hasta 75 gra-—

endo entonces sulfitado y alcalizado

dos centizrados,
simul tdncamente conservando recaccicn dacida a la fenolfta
Adl 1legarse ecse punto,

lefna y alcalina al parel Litmuas

cnl hasta obtener fuerte rTeaccidn —

se agrcga lezhada de
lftaleina para que por una
a

alcalina a la Teno postericr

sulrfitacidn se alcance neutralidad al papel litmus.

En este rroceeo oS conveniente agregar dcido fosfd
rico o fosfatecs incrginicos solubles, cbtenlidndose una—
mejor clarificacion con los prcecipitados de sulfito y -

fosfato de calcio formados,

Cuando este mdtodo es seguido, la naturaleza del -
precivitado de sulfito y fosfato depende de la concen—-—
C0n ¥ P»QS presentes en el Jugo antes de que

ada ds cal,

tracicn das

sea agregada la lecx

Davis encontrd al exaninar microscdplcamente ese ~

prrecipiltado lo siguiente:

Cuando un Jjugo tiene un niumero de fosfato compren—

dido entre 100 y HCO mgrs. por litro y el contenido d&c—

8505 es menor de un gramo por litro, el precipitado Tor—

mado al encalar es principalmente fosfato de calcio.

Cuando el contenido de S50p del Jugo con un ndmero de -—-—
fosfato seme jante al anterior es de 1.5 gramos por 1ll—

tro el precipitado es muy voluminoso y consiste tanto -

- . . .

I
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de fosfato como de sulfito, predominando los efectos del

1dn fosfato: finalmente cuandn =l contenido de 802 es de

2.0 grs., o mas por litro, el prrecipitado es mds compzsecho,

cen una capaacidad de adsorcidn mayor que en los casss 8

teriorss, dabida princivalmerte a la przecncia del sulll

to. de calcio.

Se ha discutido el papel que desempefia el gas S0p —
en la sulfitacidn de Jugos, opindndose que la clarifica—

cidn es debida & un efecto decolorador o tambidn a la ad

sorcldn coloidal,

Parece ser gue el principal efecto es debido a la —

adsorcidn coloidal, aunque 8i &sta es verificada sobre -

coloides coloridos, se obtlene indirectamente una decolo

racidn en el guarapo. Existen sin embargo en el Jjugo, —-—

substancias coloridas que por medio de reacciones de J&xi

do—-reduccidn o por un camblo en el pH, pasan a un cestado

incoloeorc; acepitdndose en ese caso el papel decolorador -

del anhria

cal.entdndose el Jjugo de &0 a SO ——
grados Centigrados y mezcldndolo despues con piledra ca——
lisa, para entonces ser carbonatado con anhidrido carbd-

nico haseta una muy ligera alcalizacidn,

Los Jugos obtenidos en esa forma eran muy obscu ——




1
I

ros T contenfan gran cantidad de sales de calclo solu ——
te se pensd introducir la cal en Forma
otenidndose en esa forma JUugos menos

Nespuds oo introdunjo la carbonatacidn segdn Hasnn,

Iia cal ervecedente al agregar la lechada es carbona—

tada a B5 grades centigradcecs, procurando no sublir 1a ——

r
temperatura mara asy ewvitar la formacidn de azdcarss ——

reductores y Geg ovraoduaios cocloreados,.

.

cal

o]
G

[N

Tz adiol

n

.

a2 ser no mayor de 00 mgrs.

Una segunda carbonatacidn se efectida en el Jugo ——
gque fud Fiitrado despuvis de la prirmera carbonatacidn, —

evitando en esa Tcocrua 1a presencia we sales residuales

1 la pracitica, el enecalado es llevado a un pH ——
aue var¥a entre 1.0 y LL.2 Aurzate unos cinco minutos,
preclipitando en esa foirna Toszfato de célcio, que sirve—
como niédcleo para efecbtuar una nmosterior precipiltacidn.,
En este proceso la obitencidn de cal y de anhidri-
do carbdnico se hace gquemands piedra caliza y coke., EL

COp desprendldo es lavado con agua para quitar trazas-—

de polvo y de £0p ¥y yva purificado es usado en el proce
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s0. ElL Cal0 calcinado es mezclado con agua y usado como

lechada de cal a 15 o 20 grados Bé&.

L--»,«L..\_,,_ N



Xl rreciplitcde deo tricalceclico ejerce en la

clarificacidn un »upel de gran Amportancia y algunos —
autores creen que es conveniente conocer el niumero dz—

’

Fosfato 'xprovec--wble de un Jjuzo para saber si éste va-—
a ser satisfacteoriamente clarificado, al scr traiado -—
solamente agregoando cal y elevando la Temporatura,

Se cree gque la presenclia de fosfatos en el

Ln

ugo —
HE

sea en forma cristaloidal y coloidal; siendo a

-

W2
&

ueila —
la que recacclona con la cal que se agrega en la clarl—
ficacidn. Estos fosfatos se llaman efectivos y se en——
cuentran en cantidad mayor que los no efectivos,

Se acostumbra ex presar el contenido de fosfatos
de un Jugo como mliligramos de fosfato por litro de Ju
go o Numero de Fosfato, .

Las partes por milldn de P205 de un Jugo pueden—
ser calculadas dlvidiendo el Numero de Fosfato del ——

Jugo por su densidad.

La reaccidn llevada s cabo en la clarificacidn —
- s

2 oy~ 4+ ' 3 Ca T ——— POy 2 Cay

Segun la Ley de Accidn de Masas o de CGuldbarg Waa—

ge, la cantidad de precipitado de fosfato tricdlcico de
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pende de la cantidad de iones POM ¥y lones Ca del Jugo;

pero como en la clarilficacidn la cal es agregada a un—
rH constante, las varlaciones en lones Ca pueden consl
no to

derarse nulas y los efectos de esos lones puaeden
marse en cuenta. Por consigulente 1la sliminacidn por —

adsorcidn de los coloides de un Jugo, depende princil--—

pralmente de los lones foasfato presentes en él, O sea —

quec esta eliminacidn es funcidn dilrecta del Numero de—

FosTato del Jugo.
Cuando existe en el Jugo un Numero de Fosfato ba—

Jo, se obtiene una baja elimacidn de cololdes y de ma-—

teria suspendida;

miento ¥y de difYcil filtracidn.

resultando los lodos de lento asenta.

Cuando el Numero de Fousfato es alto, se elimilnan—

prdctl camente los coloides adsorbibles del Jugo y aun—

cuando gste resulta de bucna calidad la formacidn de —
un precipltadec voluminoso impide un rédpido asentamien—
to y dificulta la riltracidn,

Existe un térnino medio entre Numeros de Fosfato

altos y bajos de un Jjugo, llamado Fosfato Necesario del

Jugo, con el cual se produce la cantidad requerida de—

fosfato tricdlcico necesaria para una buena adsorcidn-—

de coloides,
ILa formacldn de precipitados de fosfato tricdlcilco
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comienza de pHd de 6.0 a pH de 7.2 y 7.4 en fric y si —
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ror algun motivo e agregza la cal hasta a

entre esos 1¥miten, sdlo una parte dcl

chable del Jugo es unzda; siendo entoncaos

s - L -
Loy provatli.cmaents al

un  fugo es menolr —

Tuando el Numero ¢de Fosfato del Jugo es mayor que

=1 fosfato Weecesario de &1, se forma un precipitado de

Sente sentaomliento ¥y se accstumbra entonces, aumentar-
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la materia suspendida del Jugo rara que el peso del ——

(

prrecipitado sea mayor sin gue aumente gran cosa el vo—
lumena

Pocr lo dicho anteriormente, se observa, que es de
iAmportancia ccnocer el Fosfato Necesario de un Jjugo, —
pues en esa forma se corrigen deficientes clarificaclo
nes, no solo mediante el contrcl de la cal y de €l —-—
80p empleado sino también conoclendo el grado de Fosfa
tacidn que se deba alcanzar.

Para un mejor entendimiento en el control de Fos—~
fatos en los Jugos, a continuacidn se exﬁresan algunas
definiciones y conceptos:

NUMERC DE FOSFATO.— Se entiende por Niumero de Fos
fato de un Jugo, la cantidad de miligranos de P05 con
tenidos en un litro de é1l. '

El Numero de Fosfato de un Jugo, puede ser "Abso—
luto” o ¥Efectivo! y "NHatural' o "Totall.

El Numerc Absoluto de Fosfate indica la cantidad-
total del elemento fdz=foroc contenido en el Jugo, calcu
lado en términos de mgrs. de P205 por litro de Jjugo.

El Numero Efectivo de Fosfato, indlca aguelia par
te de P205 contenido en el Jugo, que e3 capaz de combi
narse con los iones calcio al ser afiadida la cal, for—

mando asY el precipitado de fosfato tricdlcico.
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En la priesicoz, soln e’ ¥inero deo Fosfato Efecti-
vo es de algin valor y canrda s hinbla de €1, se le ——
ro

llizma sclamente YNime

Por Mimero de Fosiato Natural "Efcetivo® o YAbsolu

to", Be onticende el NUnzro de Fosfato del juss cusando-

no se ha efreztuado la 2diclidn de fosfatos

Total ya sea "Efectivol¥ o ‘"Abso

luto® arc de Fosfato del Juzo al cual—
ruede o no habvdresele cefectuade la Fosfataici n, siemmnre

que la cal no haya sido gfizdida., Cuando se agrega 1z -~

r

cal ¥y la adicidn de fosgrztos no ha sido hecha, el Xume

r¢ de Fosfato Natura
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1ddénti.cos,

Becidunl, es el Numero de Foslz

Zdn on un trratoniento esgspooifico dado; sicempre gqus 8e

use ane audn no ha side encalado, Cuando —

un jugo regulsre ura cantidad m¥nima ¥y necesaria de ——

o~

320 mgrs, de Y-O0- para efectuar una buena clarifica ——

z¥s
cidn; 390 es el Icsfato Necesario de ese Jugo,
I lYosFato MNecescario puelde ser mds alto o mds ba—

Jo gue el num nero de FosTato Natural de un Jugo y en el
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primer caso se neceslita agregar lones fosfato prncuran

.,
prl
N

+

,mal obitenido sea ligerae-—

N

do gque el Numero de Fcsialo T
mente supecricr al Icsfato NWecossxrio,

FOSZATACICN.~ 5 ia crearacidn por medlio de la cual
el Numero de Fcelfats Vatural de un jugo puede ser eleva

do medisnte la adizlidn dg Foslfatos insrginlicos solubles

ATACTION.— Ee entiends por CGradoc de —-—
dlifTerencia acitmética entre los Numeros

o

de Foefato To tal y Watural de un Jjugo; o sea la cantl —~

dad de mgirs. 4o ?205 cfectivos afiadidos por litro de Ju

COCIENTE PE TOZCIPITACOTON.— Estd expresado por la-—

fdrmula:

Coclente de precipitaciin —
Total —~ NWumero de Fosfato Resildual

NUmero de Fosfato

Numero da Fosfatoe TPotal.
El cociente de precipliacidn representa el porcsesn
taje del fosfato Efectivo Totzl que toma parte en la -—

formacidn del precipiltado de fosFato de calcio,

o)

INDICE DX PHECIPITACICH.—~ Estd dads por la fdrmula

siguiente:

Tndlce de precipitacidn — (Nimero de Fosfato Total -~ Nu

mero de Fosfato Residual) x 2.18.




Bl ¥ndice 4o precizitacidn reprecenta los miligra

mee Ge Fossfato tricdloioso producidos Curante el proce—

so de cenecnalado por 2ada Litore Ao Jugso.
RFEACCION PE PCETATC.— Dado por la sigulente £drmu

Numero de Foafato Natural

Lessmoir R. Bliss recomienda que esta relacldn —-—
sea lo mds cercana posible a 1,00, haciendo notar que—
dsta no debe ser meonor &e 0.$6 ni mayor de 1,04,

Cuando la reclacidn es menor que 1.00 se asegura —
una buena clarificacicdn; pero se obtiene un lento asen
tamicnto de los lodos, los cuales se¢ haecen de dif¥cecil-—
filtracidn. Estas tendencias sersn mayores a medlda ——
que la "relacidn de fosfato" disminuye.

81 la relacidn ez mayor que 1.00 la adsorcidn la-—
de coloides es imperTecta. Con valores mayores de i,04

es ya imposible obtener Jugos claros y brillantes.
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CAPITULO IIX.
Métodos Anal¥ticos para la debtcrminacidn
de Fosfatos cn el Jugo.

A continuacidn se cxponen algunos mdédtodos para de—
terminar los fosfatos del Jugo, con la tendencla a en—-—
contrar entre ellos ¢l método adecuado para un control-
realizable de ser posible, scgun las necesidades de un-—
Ingeonlo Azucarero. Esas necesidades son: rapildez cen la-—
determinacidn aunque con clla se exponga en parte la ——
exactitud y sencillez en el mdétodo para que pueda ser —
efectundo pmor Jos ayudanibtes de Laboratorio sin que haya
neceslidad de estudlios tdenicos especlales para su reall
zacidn,

METODO PRIMERO.-~ Es cl método para determinar gra-—
vimdtricamente los fosfatos, en el cual clerta cantidad
medida de Jugo se colooa en una cidpsula de porcelana, -
se cvavora casi SRS rasa a un crisol donde se—
calcina, Ia < : jcuaslve con Acido NY¥trico y se —

lava cen agua hasta ser —

eliminadc A 1 Aoy d enidndose asiy un volumen de
terminade deli que o tome una parte alifcuota, en la que
se llcva a cab» el analisis por el Mctodo de determlina—
cidn Geol idn Ffosfato como pirofosfato de magnesio, se——

g¥n ¢l proceso sigulente:

'
¢
)
i
H
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La parte alfenota de la soluclidn se Trat: ecen ynas
gotas dg Helde clorhifdricc Jditufdo, con 10 ml. de solu-
cidn saturada de eloruroc de amanio y selucidn de mezcla
magnesiana. La solucidn se callenta casi & la ebulliecidn
¥y se adiclona gota a gota soiucidnm de amoniaeés dllufde,
obtenidndase un preciplitado cristalfne de fosfato de m
ananie y magneslio al eual se le agresii amoniace y cuan—
do ya estd frie se filtra y lava con solueldn dilulfda —
de amonlace. El precipitadoc se caleina o un criscl ob-
teniendo por reduccidn plrofosfate de maghesio, del -~
cuRl se ebtiene su peso. )

Las reacciones llevadae a cabo er estg-métedo sonz

1.~ Disoluceidn de esnizas.

X POy + 3 mro3 ———————— HyPO) * 3 XN®3
Z2o.~ Formacidn del fosfate de amonlce y magesie,
MgClz + 3 NHYOE <+ H POy + 3 HpO —-—— 2 NH&L #

MgNH, PO; . 6 Hy0
36s—~ Obtenecidn del pirefosfato de magnesio.
2 MgNH, PO) 6 H,0 —————m MgoP,0, + 2 NHy 4+ 13 Hy0
I preparacidn de la mezela magnesiana se lleva ~
a cako disolviendo 55 grs. de MgCl, cristalizade y 105
grs. de NH;Cl, completande con agua & un litre.

METODO SEGUNDO.—~ Este Mdtodo es el de Pamberton —

Newman modificado per Springeyr y Davies,
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El Jugo se callenta a la ebullicidn y despuds se
filtra y enfr¥a. El Jugo filtrado se acldula con sollu
cidn de molibdato de amonio { lentamente). E1 precipl
tado obtenidoe se Tiltra obtenidéndose as¥ el foefomolib,
dato de amonilo., Este precipltado despuds de lavado se-—
disuelve en un volumen conocrldo de solucldn valorada -
de sosa cduslblica proeurando gue ese volumen estd en ——
exceso del necesario para la disolucidn del precipita—
do. El1 exceso de NalH se titula con solucidn valorada—
de HCL. La diferencla entre l1a cantidad de sosa total—
agregada y la cantidad de sosa exccdente, es la cantl-
dad e sosa gue rcacciond con el precipitado de fosfo-—
molibdato de amonio., Cocnocieondo la cantidad de fosfo——
mollbdato, se calcula la cantidad de P2y nccesario pa—
ra su form=scidn y por lo miemo la cantidad de P05 del

Jugo filtralle,

2(NH,)
(N¥y)2 MoOy 4  23Nap MoOy + 2010
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30.~ Neutralizacidn

MzCH 4+ EHIL

-

-
SRR R

&

Ay
E3W B

Se Alsuelven

e wmasaibhlzn by Se

de scolucidn ooy
s

A
0
o
.
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et o, o ¥

a un litro.
C)o— Lcido wiiumico 4o dcnsidad ds L.153.
5) o= Tomo G

LTantan fe lavadn se empleoa una Solu ——
clcny aon S0 =z, do T

de HNOB completan—

2 golvriando

de agua,

titulzéa con sciucidn ¢

~ = oer A
La A Ix QLT

0l rrenmnra dAilluvyendo ——

con agua doeostilaln deldo clornddrice concenitrada, hag
Ta chioner una Gunsidad de L. Q0 o L

L,a solucidn -

o sodio .2

METCDO TE voluméisrico &=l acetato—

kor pars angillsls de los—

A 120 ml., de Jjuzo sin previo tratamiemto se le -
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agrega 1 ml., de solucidn db amonlaco concentrado, so
acidula con dcido acdtico y sc afaden 10 ml. de solu
clidn de acetato de sodio y dcido acdtico. Se hace 1la
titulacidn con solucidn valorada de acctato dc uranl
lo. La reaceidn entre el acetato de uranilo y el idn
fosfato termina cuando ¢l acetato de uranilo se ene—
cuentra en exceso y recacciona con ferroclanuro de po
taslio usado como indilcador externo, produciendo un -
prrecipltado de ferroclanuro ée uranilio de color ca-—-—
e,

Las reacciones que se verifican son:

lo.~ Reaccidn del acetato de uranilo y los fosfa

tos para producir el fcsfato de uranilo.
(umh) 2 HPOg + (Uup)auzmwog) 2 ————=2 NHu(cﬁ 02)
< (UO;)HPOH.

Procablemente la reaccidn sea:
(wimjp 2 &Py o+ (U0 2)(dﬁF~“n}2 —————— —~NH4(C2H302) -
4+ (TUos) {HEn)Y PCy & H, C‘_r_;:-BO.-,.

2¢.~ Regzceidn entre el zicetato de uranilo y el

poetasic.

Epre{ON) 6 ——————(U0s) Fe(CN)6

usadas en el método son:

c
a).— 35 grs, de acetato de uranlilo se disuelven

;
!
i
3
i
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en agua destilada, se afiaden 50 ml. de #dcldo acdhico
glaclal y se completa con agua a un litro.

Para valorar la solueclidn de acetato de uranilo—
8e usa una soluclidn preparada d&lsolviendo 2,50 grs.-—
de fosfato de tricdicico Q.P. con dcido clorhidrico—
dilu¥do y precipitando después los fosfatos con amo—
n¥aco conecentrado. Se hace una nueva dilsclucidn con—

dcido acédiive y se diluye despuds con agua destilada

hasta 500 ml.. tenido de P205 de esta solucidn

e8 analizado por el m

LN

todo gravimdtrico ya que se ——
puede confiar en €1 pour su exactiitud, Una alfcuota —
u

de esta solucidn es sada para obtener la cantidad -~

de acetato de uranilo necesuaria para reacclilonar con—

e Llarela a cabo por -

coTtanido es com—

cnentraciones ——

de coclrs equivilientes a una can—

irice mi.de Juge son All.u¥dos con agua en un —-—

matraz aiocr

LSO mi.,;

rdpida el ccatboinido del matraz es filtrado. Del £11--

; despuds de una agltacidn—.

tiona e



trado se toman 5 ml, y se dlluyen nuevamente con agua-—
hagsta 100 ml.; se aglta el matraz y le son agregados —
2 ml, de '"reactivo =z molibdnitol para que por posterior
adicidn de "rcacitive ralucituxi! apareczca al agitar y de
Jar rcrosar durante clnacue minutez la colnracidn del ——

geideo Tosfomolindleo roductido por la gnlucidn de cloru

o}

ro estanoso. La solucidn colcrida e comparada con una
serle de solucioncs de difgrente concentracidn de sul—i
fato de ccbre, las cuales son equivalentes a diferecn——
tes concentraciones do P_0_.

Los reactivos urtau

a)— Reactivo de Moiibdsato, 25 gramos de molibdato
de amonlo se dlsuelven en 200 al, de agua destilada en
un masraz de ICUU mit,; 375 ml. de dcido sulfurlco con—
centrads se diluyen con un volumen lgual de agua destl
leda ¥y cuando esta solucidn estd ya fria se agrega len
toamente a la solucidn de molibmdato. Se afora a 1000 ml,
la solucidn, con agua destilada, Esta solucidn se guar
da en Frasco obscuro.

tl— Neocnec*tivo Reductor:- Se prepara disolviendo ——
25 gramoz de cloruro estanoso en un litro de solucidn-—

dilufd=a de FHIL {u

s

wvoliimen de dcido clorhifdrico y nue-—

-
e

ve volumenes Se wvgun deetilada),

La serle o escala colexrida se¢ prepara como sigue:s

i
!
!
i
|
1

§
i
H




— 35 —

Se disuelven 5.042 grs. de NagHPOy.12H,0 Q.P. ——

en agua destilada completando un volumen de 100 ml.
Cada ml,., de esta solucidn contiene 10 mgrs. de P205.

Si de la solucldn anterior se desea obtener una —

que contenga " M M grs. x 1itro de P205’ basta diluir-

N ml, de solucidn y complctar a 1C0 ml,

1060
tilafda. Por eJjemplo, sl se desea obtener una solucidn-—-

que contcnga 500 mgrs. x litro de PO, N en este ca-
~ 100
Entonces & ml. de solu ——

con agua desg

80 scrd ilgual a 500 o sea S.
LSO

cidn cde NasHPOy . 12,0 con una concentracidn de 10 mgrs.

de P505 por ml., son los que deben ser dllu¥does a 100-~

ml., con agua destilada para obtener una solucldn de -—-

500 mgrs. x litro de P205.
81 de la solucidn anterior se toman 5 ml,
s8e obtliene una nueva-

y dilu—

yen con agua destilada a 10C ml.
solucidn de la que se toman otra vez 5 ml., y diluyen -
con agua hasta 100 ml, obteniéndose la solucidn a la —
cual sc agrega el reactivo de molibdato" en la forma —

ya dicha, Al agregar el Y"reactivo reductor”" se obtiene

la coloracidn correspondiente a 500 mgrs, de P205 poxr—

11tro,

METODO QUINTO.~ Este método,
rricipios del enumerado

tamblén colorimétri

co, estd basado en los misnos

anteriormente; pero la observacidn del color obtenido .
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es hecho medlante eluso de un fotocolorimetro.

La lectura observada en el fotoctlorfmetro depen—
de de la cantidad de P205 prresente en el Jjugo.

Para utilizar este método, primeramente se constru
ye una gkdfica que lleve en las obsisas mgrs. x litro
¥y en las ordenadas la lectura del aparato (Densidad —-—
Sptica).

Para la construccidn de la gr&fica se preparan so
lucliones de concentracidn conoclda de P205 Yy se obser—
va la densidad dptica correspondiente a las distintas—
soluciones,

DETERMINACION DE FOSFATO NECESARIO.~ Para determl
nar el fosfato necesario de los Jjugos, primeramente se
hace una prueba cualitativa por medio de la cual, se —
ocbserva si el Jjugo tiene fosfato necesario mayor que —
su Numero de Fosfato Natural, o por el contrario, su —
Numero de Fosfato Natural es mayor gque el Fosfato Nece
sario.

Para llevar a cabo esa prueba se toma una muestra
de Jugo de 200 ml, a la cual se le agrega lentamente ¥
con agitacidn lechada de cal de 5 grados Bé€, hasta a2l—
canzar un pH de 7.2. ElL vaso donde se colocd el jugo —
se cubre con un vidrilo de reloj y se callenta hasta —-—

que se condensan en el vidrio los wvapores del Jjugo. —
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Se pasa el Jugo a un tubo de ensaye grande y se coloca

durante 20 min. en Bafio~Marfa. Al final de este perlo-

do se examina el contenids dsl tubo de ensaryo.

Si al examinar el Jjugo se encuentra en la parte -

superior de 61 un l¥quido claro y brillante ¥y en la in

ferior un sedimento que cceuone aproximadamente un tercio

del volumen tTo%tal, el fo=lato Necesario de ese Jugo es

mds bajc que su Ndime:x de Fosfato Natural.

8i pecr el centrario, en el Jugo examinado no exis

te separacidn de dos capas y el sedimento es menor qgu

un terclo del volumen tohtal, entonces el Fosfato Necesa

ser mayor gue el Numero de Fosfaco

rio del Juge dabs
Natural de &1,

Primexr Jrogon,—~ Tos

ro de Fosf=aco

Diferentes
gue varie de 6.1% =
lentar hasta la eburl.l
gue se encuenitren 1as mues
Bafio—-Maria duranbte 227 mir.,
to se colocan los tTubos ¢r

en que varia el pX &del Jug

tenga un
S5a pipetea la parte supe

rior se s




rior del Jugo escogldo y se le determina el Numero de
Fosfato de esa porcicdn. Este Numero de Fosfato es el ~
llamado NiuUmero de foziato Residual del Jugo clarifica—
do., La diferencia enire el Numero de Fosfato Natural -
del Jugo original y el Numero de Fosfatc Residual del-
Jugo claro es el Fosfato Necesario del Jugo por examl-—
nar,

Segundo Caso,.— Fosfato Necesarilio mayor gue el Nu-
mero de Fosfato Natural.

Se prepara una solucidn de dcildo Fosfdrico que ——
contenza 1 nmg. de P205 por litro.

Varias muestras de Jugo de 100 ml, cada una se -——
coloscan en un vacso de precipltados; se afiade 1 ml, de—
sciucidn de dcido fosfdrico a la primera muestra, 2 ml
a la segunda, 3 ml, a la tercera y asi sucesivamente.—
Como la muestra es de 100 ml, de Jugo, cada ml, de so-
lucidn de #Hcilido fosfdrico afadido auvmenta en 10 mgs., —
el Numero de Fosfato de €1,

Cada una de las nuestras se encala a pH de ?.2 y=
se coloca en un tubo de ensaye grande., Se callenta el—
Jugo contenido en los tubos de ensaye a la ebullicidn—
¥y conserva doseide durante 20 minutos en Bafio—Maria.

Se colocan los tubtos en el mismo orden ascenden——

te en que varia el N:ifmero de Fesfato del Jugo; se esco
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ge aquel tubo en giie ge obsServe buena clarificacidn —

la gerle ascendente—
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CAPITULO IV.
COMPARACION DE METODOS ANALITICOS,

Fl primer paso llevado a cabo fué analizar una 80
lucidn de fosfato con una concentracidn conocida, em—
rleando los cinco meétodos enumerados en el capftulo an
teribr; rara lo cual se disolvieron en agua destilada-—
0.7746 grs. de KHyPO) afordndose a 1000 ml, Esta solu-
cidn contiene U400 mgs. x litro de P205 ¥y tliene una con
centracidn semeJante al Numero de Fosfato de log Jugos

de cafia.

Los resultados obtenidos al hacer los anglisis ——

fueron:
METODO I METODO II METODO III METODO IV METODO V
398 Losg 398 Loo L350

Despuds de ver que los cinco métodos dabsn Iz exag
titud necesaria, se procedid a hacer la determi:acldn
del Numero de Fosfato de wvarios Jugos, teniendo en —-—
cuenta las silguientes indicaclones para cada meétodo,

Método Primero.— La muestra analizada fué de 10—
ml, de Jugo.

Cuando se disoivid la ceniza del Jugo, la solu ——
cidn filtrada se aford a 250 ml, y de ahf se tomd una—
alfcuota de 100 ml.

EL factor para convertlir el peso obtenldo de -—-—




en P205 es O. 63790

N lodo Segundo.— La muisstra tomada para el andlisis ——

fué de 100 ml, de Jugo.

Cada ml, de'WalX O.1 N equivale a 0,309 mgs. de —

Método Tercero.— La muestra de Jugo fud de 100 ml.

Un ml.de solucidn de acetato de uranilo fuéd eqgui-
valente a 3.98% mgs. de P20sg.

Mdtodo cuarto.— La serie tipo preparada tuvo con—
centracliones de PEO5 que variaron de 150 a 600 ngs. X—
1litro,.

La serile se prepard en tal forma que habia una 4i
ferencia de 25 mgrs., de F~05 Xx 1litvro entre czdza tubo ¥y
el inmediato a €l en concansracidn.

Mdtodo quinto.— Para e=zte mditodo, primeramente se
dlluyen 2.5 mi, &z Jjugo con agua destilada y se afora—

- »

a 100 mil,. De ani se toman 5 ml,, los cuales se dilu——
yen nusvamente a 100 nl.,

A esta solucicn sc le agrega el reactivo de Molib
dato y el reactivo reducior, Cuando el color se dogrn——

rrolla, se coloca en el aprarato para hacer la deterai—

e
naclion,




- 4z

El aparato empleado fud: Lumetron Modelo 400-A.

Se usd filtro de color rojo 650,
Para la construccidn de la grafica, se prepararon
soluciones que contenian 200, 250, 300, 350, 4oo, LUs0,
500, 550, ¥y 600 mgrs. x litro de P50sg.
Al hacer las observaciones se obtuvo la grdfica —

sigulente:
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Tenlendo en cuenta las 1ndicaciones anteriores se
1levd a cabo el andlisis de diferentes mucstras de Ju—
gos, habidndose encontrado los valores gue se anotan —~
en la Tabla No. 1.

Por los resultados obtenldos en esa tabla, se pue
de obscrvar, que con respecto al primer método, el Md-
todo del fosfomocllibdato de amonilo sienpre da resulta—-—
dos mds bajos. Probablemente esto sea debido el que al
disolver las cenizas del Jugo con dcido nItrico se oxil
de completamente el fosfato ahi presente, combinado ya
sea formando compuestos orginicos o inorgdnicos que ——
existan cn estado coloidal o cristaloidal, 51 en esta—
forma sucede, el andlisis medilante e¢ste primer mdétodo—
indica el Numero de Fosfato Aosoluto y los resultados—
obtenidos con los otros métofics indicardn el Numero de
Fosfato Efectivo del Jugo.

El método &gl acetato de Uranilo tiene sobre los—
demds la ventala de ser mds rdpido y Ffdcil; es por eso
que las determinaciones de fosfato que se hicieron desg
puds, fueron rcalizadas de acuerdo con €l.

Logs métodos colLorimétricos son bastante sencillos
¥y rdpidos; pero tienasn el ilnconveniente de no ser muy-—
exactcs,

El mdésodo colorimdtrico de series tipos, puede —-—
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TABLA I.

MEsnilo.,

Muestra T Ix I:iT iv : v
1 237 201 255 200 215
2 295 269 286 275 250
3 315 275 310 275 275
4 328 279 290 350 360
5 267 260 278 250 a24o

Nota: Los resultados estan expresados en

mgrs, x litro de P50g.

TABLA ITI.

Mugstra No,de fosfato grado cde fos— Fosfato Ne-

natuital. fztacidn. cesario,
1 31 ‘ 12c . u3h
2 346 : 20 . L26
3 259 2o 499
L - 398 GO hsg
5- 298 320 618
&6 386 100 ; Lge

340 710

N
W
\l

o
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ser aplicado en la fdbrica por los mismos obreros en—
cargados de la fosfatacidn. En cualquier momento se -~
puede saber el grado de fosfatacidn gue se estd alcan
zando en el Jugo por un examen medlante este método,—
s8in que haya necesidad de llevar muestras al Labora—--—
torio para su andlisis; pues la serie colorida de sul
fato de cobre y los reactivos de molibdato de amonlo—
¥ cloruro estanoso pueden conservarse en donde se Vve—
rifica el proceso de clarificacidn.

La prueba cualitativa que se llevd a cabo en las
muestras de Jjugo para determinar cdmo era el Fosfato—
Necesario con respectc al Numero de Fosfato Natural,
indicd en todos los casos gue habia necesidad de au——
mentar~el contenidoc de Fosfato del Jugo. |

Al determinar el Fosfato Necesario se obtuvieron
los resultados gue se dan en la Tabla No, 2,

Las muestras Numeros 5 y 7, correspondieron a ——
cafia que llevaba mds de 15 d¥as de cortada y como se—
puede observar, el fosfato Necesario de esos Jugos g8

bastante elevado.
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CLATITTLO V.,

COWeLars

lo.—~ El método ndmero 1, tal vez sea el mds exagc
to; pero es demasiado laboerioso y tardado, pues una -
determinacidn pucde prolongarse meEs de 24 horas.

20.—~ Aunque el secgundo método es bastante exacto
no tlene la rapidez necceczaria para el control.

30.— Para el contrcl en el Laboratoric del Nume-—
ro de Fosfato de los Jugos de cafia, el mdtodldo mds re—
cemendadc cs el del acetato de uranilo.

Lo,— Entre los mdtodos colorimdtricos, el de se—

"rie tlpo prcota gran utilidad para ¢l trabajo de fos-—

fatacidn, cuando el control del Jugo fosfatado es 1lle
vado dentro de la fdabrica.

50.— En cass de contar en el Ingenio con un foto
colorimetro es conveniente construir para el Laborato
ric, la grZifisa para control de fosfatos; ya gque la —

serie colorida del mdtodo IV pruede descompenerse con—

&o.— En todas las muestras examinadas al hacer -
la dsterminacidn de fosfato necesario, se encontrd ——
aue oo necesidad de un aumento en el Numero de ——

fosfato del Jjugo para asi¥ obtener una adecuada clari-

ficaci(jl}. IRy 1o
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