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RESUMEN

TITULO: ESTUDIO DE DIFERENTES METODOS DE ROMPIMIENTO DE EMULSIONES EN LA
ETAPA DE CLARIFICACION DE ACEITE DE PALMA EN LA PLANTA EXTRACTORA ACEITES
S.A*

AUTOR: DUARTE RUEDA, Luis Enrique**

PALABRAS CLAVES: Emulsion, clarificacion, aceite de palma, polimeros, coagulacion,
electrocoagulacion.

CONTENIDO:

La etapa de clarificacién es la mas importante en el proceso de extraccion de aceite de palma pues
es donde se recupera la mayor cantidad de aceite. El entendimiento de los fenédmenos fisicos y
guimicos que regulan la separaciéon de aceite de los demas componentes que acompafian la
mezcla de prensado, denominado licor de prensas, son por consiguiente de vital importancia.

En este trabajo se investigaron algunas técnicas, alternativas a la tradicional sedimentacion vy
centrifugacioén, que pueden ofrecer mejoras y soluciones al proceso de separacién de aceite de
palma. La optimizacién del proceso de separacion del aceite de palma es importante, no solo por el
impacto econémico, sino también por sus consecuencias ambientales. La disminucién de la carga
organica en los efluentes de los procesos de beneficio de la palma, como consecuencia del
mejoramiento en la recuperacion del aceite, disminuye el impacto de los vertimientos del proceso
sobre los cuerpos de agua en términos de DQO (Demanda Quimica de Oxigeno) y ST (Sélidos
totales).

Se evaluaron los siguientes métodos: coagulacién por sales, coagulacidn por polimeros,
coagulacién por biopolimeros y electrocoagulacién. Estas técnicas han sido evaluadas con
anterioridad en diferentes industrias, inclusive la industria palmera. Colombia como el principal
productor de aceite de palma de Latinoamérica esta enfrentando las diferentes problematicas que
se presentan en la etapa de extraccién, por medio de entidades especializadas en el tema como lo
es CENIPALMA. La Universidad Industrial de Santander en convenio con este tipo de entidades ha
desarrollado estudios que han servido de solucion a diversas probleméticas que enfrenta la
industria palmera.

* Proyecto de Grado
** Facultad de Ciencias. Escuela Quimica. Marianny Yajaira Combariza Montafiez, Ph. D.
Diego Ignacio Nieto Angarita, Ing. Agroindustrial; Edgar Yafiez Angarita, M.Sc.
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CONTENT:

The clarification stage is the most important in the extraction process of palm oil because it is where
he is recovering as much oil. Understanding the physical and chemical phenomena governing the
separation of oil from other components that accompany the pressing mixture called press liquor, is
therefore vital.

This paper investigated some techniques, alternatives to the traditional sedimentation and
centrifugation, which may offer improvements and solutions to the separation process of palm oil.
The optimization of the separation process of palm oil is important not only for the economic impact
but also for its environmental consequences. The decrease in organic load in the effluent from
processes for the benefit of the palm, as a result of improved oil recovery, reduces the impact of
dumps of the process on water bodies in terms of COD (Chemical Oxygen Demand) and TS (total
solids).

We evaluated the following methods: Coagulation salts, coagulation polymers, biopolymers
Coagulation and electrocoagulation. These techniques have previously been evaluated in different
industries, including palm industry. Colombia as the largest producer of palm oil in Latin America is
facing various problems that arise in the extraction stage, through agencies specializing in the
subject as it is CENIPALMA. Industrial University of Santander in agreement with such entities has
developed studies that have provided solutions to various problems facing the palm industry.

* Undergraduate thesis
** Faculty of Sciences. School of Chemistry. Marianny Yajaira Combariza Montafiez, Ph. D.
Diego Ignacio Nieto Angarita,Eng. Agroindustrial; Edgar Yafiez Angarita, M.Sc.



INTRODUCCION

El arrastre de aceite en efluentes representa aproximadamente el 32 % de las
pérdidas totales de producto en el proceso de extraccién de aceite de palma en las
plantas de beneficio de la zona norte de Colombia. Para el 2005, se reportd una
pérdida total de 0.63 %aceite/TonRFF (Tonelada de Racimo de Fruto Fresco).
Considerando que en ese afio se procesaron 946.180 Ton RFF Ila perdida
ascendid a 5961 Ton de aceite que equivale a 6500’ millones de pesos. A nivel

nacional la perdida corresponde aproximadamente 3.4 veces este valor.

La etapa de clarificacion en el proceso de beneficio del fruto de palma, es
determinante para la recuperacion del aceite y por ende influye directamente en
las pérdidas en efluentes. Basicamente el sistema de recuperacion de aceite en
clarificacién se basa en la aplicacion de principios de sedimentacidon estatica y
dinamica. Cenipalma, en convenio con la Universidad Industrial de Santander, ha
enfrentado este problema desarrollando diversos estudios enfocados a la parte
operativa y de variables de proceso, de igual forma ha desarrollado estudios en
alternativas tecnoldgicas de clarificacion como es el caso de microondas y campos

magnéticos.”?

Los principales focos de pérdida en el proceso de extraccion de aceite se
manifiestan en mayor proporcion en las etapas de desfrutamiento, esterilizacion y
en la clarificacion. En el proceso de clarificacion se utilizan equipos para la
separacion estética y dindmica. Esta etapa, en donde se recupera el aceite que ha
sido extraido en el prensado de los frutos, es de suma importancia en el proceso
ya que una operacion ineficiente da como resultado pérdidas economicas. En el
aflo 2008 se presento un promedio de 0,60 % en pérdidas de aceite en
clarificacion por tonelada de racimo procesada, que dentro de las pérdidas

globales representa el 33,77% para la Zona Norte del Pais.



El objetivo de este proyecto es evaluar las técnicas de coagulacion por sales,
coagulacion por polimeros, electrocoagulacion y coagulacion por biopolimeros
(Quitosan) a escala de laboratorio en mezclas de clarificacion (Licor de prensa,
Recuperados de centrifuga y efluentes). Estas técnicas se examinaron como
posibles alternativas para aumentar el rendimiento de recuperacion de aceite en el
proceso de clarificacion, disminuir las pérdidas y mitigar el impacto ambiental por

la disminucion de carga orgénica arrojada a los efluentes naturales.

La investigacion se desarrollo en su totalidad en el Centro de Investigaciones de

Palma de Aceite (Cenipalma).



1. ESTADO DEL ARTE
1.1 EXTRACCION DE ACEITE CRUDO DE PALMA

La planta extractora ACEITES S.A. se dedica principalmente a la extraccion de
aceite crudo de palma, aceite crudo de palmiste, aceite blanqueado de palmiste y
torta de palmiste (ver Figura 1). La extraccion de aceite crudo de palma es el
producto que se obtiene en mayores proporciones en comparacion con los

mencionados anteriormente.

Figura 1. Diagrama general del proceso de extraccion de aceite crudo de palma.
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1.1.1 Clarificacion

En esta fase del proceso de extraccion se producen grandes cantidades de
efluentes. En el proceso de separacion se usa agua para diluir la mezcla del licor

de prensa, que es muy viscosa.

> Vertedero Licor Prensa
El licor proveniente de las prensas cae a un vertedero cuyo disefio permite recibir
el licor en una seccion del vertedero y luego dejarlo pasar por medio de una
rendija disefiada para controlar el nivel de acuerdo con nimero de prensas que
estan trabajando. La altura del flujo que pasa por la rendija se mide
constantemente por un sensor de sonido que controla el nivel de dilucion (1,4:1
aceite: agua) que se maneja en la siguiente seccion del vertedero. La sefial
enviada por el sensor es trasmitida a un regulador de flujo que controla la cantidad
de agua que se debe adicionar. Simultaneamente el nivel del licor de prensa
diluido en el vertedero es controlado por un flotador de nivel que controla el
llenado y vaciado del vertedero. Finalmente el vertedero tiene dos salidas del LPD

gue lo llevan a los tamices circulares.

» Tamices Circulares
El vertedero tiene dos salidas que conectan a dos bombas, que llevan
independiente el LPD (licor de Prensa Diluido) a los tamices. La funcién de los
tamices es realizar por vibracion la separacion del material solido (Jamiche) del
material liquido. Los lodos tamizados son enviados a los Preclarificadores
respectivamente. El Jamiche es enviado nuevamente a los digestores. La

composicion de estos lodos es: aceite, lodos livianos, agua y lodos pesados.



» Tanques Preclarificadores
Los lodos tamizados son recibidos en los tanques Preclarificadores de forma

independiente.

La entrada del LPD de los tamices a los clarificadores consta de dos tuberias
llamadas flautas, la funcién de estas es distribuir el flujo de forma que sea
homogéneo y laminar. El flujo es acumulado en una canaleta que luego por rebose
permite dejar caer el flujo en forma constante y llenar el tanque. La mezcla es
sometida a calentamiento suave por medio de serpentines de vapor, que elevan la

temperatura facilitando la separacion de aceite.

El aceite es recuperado por unos conos, los cuales son de altura graduable de
acuerdo a la altura de la capa de aceite que se va formando. Los lodos pesados
gue se van formando en el fondo del tanque van pasando al final del tanque que
es separado por una lamina disefiada para tal fin. Estos lodos aceitosos caen a un
sector del tanque que tiene un medidor de nivel y permite evacuarlos
constantemente al clarificador 1. La capa formada por lodos livianos, aceite y agua
van ya sea directamente al Tricanter o a las centrifugas. El aceite recuperado del

TricAnter cae a la chaza de aceite de los Preclarificadores.

> Tricanter
El Tricanter es un tipo de centrifuga de sedimentacion dinamica que trabaja con
parte de los lodos de los Preclarificadores. EI nombre de Tricanter proviene de la
separacion de tres fases que realiza (Lodos Secos + Lodos Humedos + Aceite).
Los lodos secos son pasados a una banda que los lleva una gdéndola para
posteriormente utilizarlos como compost. Los lodos hiumedos son recibidos en un
vertedero que posteriormente los deja caer en las alcantarillas que llevan a las
lagunas. El aceite recuperado es llevado nuevamente al vertedero de aceite de los

Preclarificadores.



» Tanques Clarificadores
El objetivo de los tanques de clarificacion es la de separar aceite de la mezcla de
los lodos por medio de la sedimentacion estética. Los tiempos de retencion en
estos tanques son largos en comparacion con la de los Preclarificadores. Estos
tanques tienen un sistema de agitacion de 1-2 rpm y estan a una temperatura de
90 °C, condiciones que son las optimas para la disminucién de viscosidad y asi

facilitar la separacion de fases por sus diferencias en las densidades.

El clarificador 1 recibe los lodos del Pre-1 y el Pre-2 simultaneamente y separa
esta mezcla en cuatro fases (Aceite + L.L. + Agua + L.P.), el aceite flotante es
recolectado por una abertura (oido) situado en la parte superior del tanque y lo
lleva directamente al secador 1. Los lodos sedimentados son pasados por un
tamiz y luego pueden ser pasados por las centrifugas o al Tricanter donde se
recupera un porcentaje de aceite. Este sistema fue adecuado por eficiencia y por
la tener la opcidon de tener alguna falla en los separadores dinamicos se pueden

suplantar.

El clarificador 2 recibe los recuperados de las centrifugas, este flujo tiene una alto
contenido de aceite. El flujo de entrada a este tanque depende del nimero de

centrifugas que estén trabajando.

El clarificador 3 es usado actualmente como tanque auxiliar y en algunos casos se

usa para recibir recuperado de aceite de los Tanques Florentinos.

» Centrifugas
Las centrifugas reciben los lodos tamizados provenientes de los clarificadores para
recuperar algo de aceite, los lodos que salen de las centrifugas van a los
Florentinos. La mezcla aceitosa o recuperados de las 4 centrifugas se dirigen

hacia el clarificador 2.



1.2 TECNICAS DE ROMPIMIENTO DE EMULSIONES

En el proceso de clarificacion del aceite de palma se forman emulsiones
estabilizadas por la presencia de agentes tensoactivos que sSe encuentran
naturalmente en el fruto de la palma. Actualmente se han desarrollado estrategias
gue permiten mejorar la eficiencia de separacion de este tipo de emulsiones.
Diversos autores han propuesto técnicas novedosas para tratar de resolver este

problema.*

La demulsificacion se define como el procedimiento o técnica que intenta romper
una emulsién que se encuentra estabilizada por alguna sustancia. Existen diversas
técnicas que se usan para romper emulsiones, tales como los procesos de
membrana (microfiltracién y  ultrafiltracién)®®,  desestabilizacién  quimica
(coagulacién convencional)’, y en menor grado la destilacién, que no se usa
debido a sus altos costos de operacion. Los tratamientos quimicos son utilizados
principalmente para el tratamiento de las aguas de desecho. El tratamiento
guimico de una emulsién esta usualmente dirigido hacia la desestabilizacion de
gotas de aceite o la destruccion de agentes demulsificantes presentes en una

primera fase, seguida de una remocion del aceite separado.

A continuacioén se describe las el fundamento técnico que rige el mecanismo de

cada una de las diferentes técnicas estudiadas.
1.2.1 Coagulacion Quimica por sales

El modelo quimico de la coagulacién considera que la carga primaria de las parti-
culas coloidales se debe a la ionizacion directa de los grupos quimicos presentes
en la superficie de ellas, tales como hidroxilos, carboxilos, fosfatos, o sulfatos; vy,
gue la precipitacion de los coloides se realiza por reaccion de estos grupos con los

cationes metalicos polivalentes agregados con los coagulantes.
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» Fases de la coagulacion
1ra. Fase - Hidrolisis de los coagulantes y desestabilizacion de las particulas exis-
tentes en la suspension.
2da. Fase - Precipitacion y formacion de compuestos quimicos que se polimerizan.
3ra. Fase - Adsorcion de las cadenas poliméricas en la superficie de los coloides.
4ta. Fase - Adsorcion mutua entre coloides

5ta. Fase - Accioén de barrido.

Los productos de la hidrélisis (Fase 1) de los coagulantes sufren reacciones de
polimerizacion, se transforman en largas cadenas tridimensionales con extremos
activos (2da Fase). Estas cadenas pueden ser facilmente adsorbidas en los sitios
vacantes de adsorcion de los coloides existentes en la suspension, dejando los
extremos extendidos en el agua (3ra. Fase). Dichos extremos pueden adherirse a
otros coloides que tengan sitios vacantes también, formando asi masas
esponjosas de particulas de la suspension ligadas por cadenas poliméricas (4ta.
Fase). Este proceso debe ser ayudado agitando lentamente el agua. Al
sedimentar, estos coagulos hacen un efecto de barrido (5a. Fase), atrapando en
su caida nuevas particulas que se incorporan a los microfléculos en formacion. La
aparicion de hidroxidos metdlicos insolubles en agua, que se precipitan, puede

también contribuir y, en algunos casos, producir por si sola el efecto de barrido.?
1.2.2 Coagulacién por polimeros

Los polimeros han sido usados ampliamente en la industria por su gran
versatilidad. La estructura determina las propiedades del polimero, y estas pueden
ser cambiadas modificando las cadena monomericas (Ver Figura 2). En el
tratamiento de efluentes de plantas industriales han tenido una amplia acogida por

sus resultados optimos y bajos costos de aplicacion.



En la coagulacion se aprovechan principalmente los fenOmenos electrostaticos
gue ocurren en la interaccién del polimero y la sustancia a coagular. La densidad
de carga ya sea catidnica o anionica juega un papel importante en el fenomeno de
coagulacion que es similar al de las sales, esto se debe a que si existe una
suficiente densidad de carga opuesta a la del coloide puede haber una atraccién

que permita formar floculos de gran tamafio y sedimentar facilmente.

Figura 2. Estructura Quimica de los polimeros coagulantes.’

L
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Los polimeros en muchas ocasiones no son suficientes para desestabilizar una
emulsion, por esta razon se deben adicionar aditivos que estimulen al polimero a
formar puentes, y asi formar agregados moleculares de gran tamafio y alta

estabilidad.*°

El fendbmeno de coagulacién en los polimeros es bastante complejo y depende en
gran parte de las propiedades fisicoquimicas de los componentes de las mezclas a
coagular. Cada proceso de coagulacion tiene sus variables especificas, es decir
cualquier cambio en una muestra puede tener condiciones de coagulacién

diferentes.!!



1.2.3 Coagulacion por biopolimeros (Quitosan)

Quitosan, poli(3-(1-4)-2-amino-2-deoxi-D-glucopiranosa), es un polimero de
celulosa obtenido por la deacetilacionén de la Quitina. La Quitina es un
polisacarido de cadena lineal, y es el segundo material organico mas abundante
después de la celulosa, siendo el mayor componente estructural del exoesqueleto
de los invertebrados, particularmente en crustaceos, moluscos e insectos. Ver

estructura en la Figura 3. **

La protonacion de los grupos aminos (NH,) del Quitosan en solucion hace que se
cargue positivamente (exhibe propiedades similares a los polielectrolitos),
haciéndolo bastante atractivo en la Coagulacion - Floculacion de particulas

coloidales de carga negativa.

Figura 3. Formaciéon de Quitosano a partir de la Quitina.
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. Calor
) (Quitosan
Quitina

El Quitosan ofrece una amplia gama de aplicaciones gracias a las propiedades
Unicas de la Quitina, tales como la biocompatibilidad, biodegradacion, actividad
biolégica, no toxicidad, no alergicidad y la habilidad para formar fibras y laminas.
El Quitosan es usado como un metal ligando en la formacion de complejos con
muchos iones metalicos, aplicacion que se aprovecha en la remocién de metales
toxicos de las aguas industriales. Algunos de los metales con los que forma
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complejos son: molibdeno, arsénico, oro, cadmio, vanadio, cromo, cobalto, hierro,

manganeso, plata, cobre, mercurio y zinc.

El Quitosan se ha utilizado en el tratamiento de aguas residuales de fabricas de
procesamiento de pescados, minerales, polimeros, microorganismos y POME

(Palm oil mil effluent).

1.2.4 Electrocoagulacion

La electrocoagulacion es una tecnologia novedosa utilizada para el tratamiento de
aguas residuales, que actualmente esta adquiriendo bastante popularidad por su
versatilidad y bajos costos de operacion. El proceso en general es bastante
complejo, ya que envuelve fendmenos fisicos y quimicos que van en conjunto,
manifestandose en diferentes etapas: electrocoagulaciéon, electroflotacion vy

electro-oxidacion®®.

El proceso de electrocoagulacion consta de un sistema de electrodos, en el cual
uno de ellos actia como electrodo de sacrificio (anodo - oxidacion), es decir
suministra los iones a la solucion, y el otro como electro de reduccién (catodo).
Los electrodos estdn conectados a una fuente de corriente continua que
suministra el potencial necesario para que comience la reaccion redox, el anodo
se consume y arroja iones de carga positiva a la solucion que actian como
coagulantes, a su vez que se generan electrones que se dirigen al catodo llevando
a cabo asi la reduccion de la molécula de agua, produciendo hidrogeno gaseoso e
iones hidroxilo, que posteriormente formaran hidroxidos del metal de los
electrodos. El hidrogeno producido puede en principio hacer flotar la materia
coloidal floculada a la superficie.® Los electrodos usados generalmente son de
aluminio, hierro y plata. Ver la Figura 4 para el montaje basico de

electrocoagulacion para electrodos de hierro.
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Existen dos mecanismos que explican el fendmeno de oxidacion-reduccion para la

electrocoagulacion, se describen sus reacciones a continuacion:

» Mecanismo 1

Anodo: Fe (s) —— Fe® (ac) + 2e’
Fe?* (ac) + 2 OH (ac) ——> Fe(OH), (s)

Céatodo: 2H,0 (I) + 2 €

> Mecanismo 2

— > Hy(g)+20H
Global: Fe (s) + 2 H,O () —— Fe(OH)2 + H2 (g)

Anodo: 4 Fe (s) —> 4 Fe**(ac) + 8e’

4Fe® (ac) + 10 H,O () + O, (g) ——> 4 Fe(OH); (s) + 8 H'(ac)
Céatodo: 8 H'(ac)+ 8e — 4 H,(g)
Global: 4Fe(s)+10HO (I) + O2(g) — 4 Fe(OH)3 (s) + 4 H2 (9)

Figura 4 . Esquema de electrocoagulacion.™

» 4 @3-

E

Fuente de corrienta
continua

Ermulsicn

Coagulacion
Floculacion

Anodo » Citodo
@ e
o Fie———Oty
© (il Fe(OH), ‘—é—@ )
+ Il @ 20
C) aWa a% Particulas
— My i " coloidd
{ ’-"‘gO‘g‘; : L1 coloidales

12

Sedimentos



2. DESARROLLO EXPERIMENTAL

2.1 CARACTERIZACION DE LAS MEZCLAS DE ESTUDIO

Las mezclas de clarificacion son variables en composicion pues dependen del tipo
de fruta que se esté procesando y la etapa del proceso. Por esta razon en los
laboratorios de calidad de extraccién de aceite existen manuales especificos para
cada evaluar parametros criticos en cada etapa del proceso. En el desarrollo de
este proyecto se tuvieron en cuenta solo ciertos procedimientos que se describen

en el Anexo 1.1°

2.1.1 Analisis rapidos

Los analisis rapidos permiten conocer la composicién volumétrica de un flujo
liquido por medio de la centrifugacion y se usan para calcular los siguientes
parametros:

Calculos
% de Aceite = (ml de aceite / volumen de la muestra)*100
% de Lodos livianos = (ml de lodos livianos/ volumen de la muestra)*100
% de Agua = (ml de agua / volumen de la muestra) *100

% de Lodos pesados = (ml de lodos pesados / volumen de la muestra)*100

2.1.2 Pérdidas de aceite en efluentes liquidos

Este procedimiento se realiza en el laboratorio de calidad de Aceites y es tomado

del manual de laboratorio de plantas de beneficio de Cenipalma.

Célculos
Peso aceite = (peso matraz con aceite - peso matraz vacio)
g/L aceite = (peso de aceite*1000)/50
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% aceite = (peso aceite/peso muestra)*100
% ac/ssna = (peso aceite/peso muestra seca - peso aceite)*100

% humedad lodos = (peso muestra — peso muestra seca) *100

Peso muestra seca

% ssna = 100 — (% humedad + % aceite)

2.1.3 Demanda Quimica de Oxigeno

La muestra se sometié a un calentamiento con reflujo en presencia acido sulfarico
y una cantidad conocida de Dicromato potésico. El exceso de Dicromato se valora
con Sulfato de amonio ferroso (FAS). La cantidad de materia oxidable es
proporcional al Dicromato potasico consumido. Los reactivos utilizados fueron

preparados en el laboratorio.

Se Calculo la D.Q.0., en mg de oxigeno por litro, de la siguiente manera:

D.Q.0O=(Vo-V)*Ndel FAS *8000 * F.D/Vm
Donde:

Vo = volumen de FAS gastado para el blanco.
V = volumen de FAS gastado para la muestra.
N = normalidad de la solucién de FAS (0.056).
Vm = volumen de muestra (10 mL).

F.D = Factor de dilucion (100).

2.1.4 Sdlidos totales
La determinacion de solidos totales, permite cuantificar cuanta materia organica e
inorgénica esta contenida en una muestra. Estos contienes soélidos suspendidos,

solidos sedimentables, solidos disueltos, sélidos organicos volatiles.
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Calculos
Solidos Totales (g/L) = (Wcap+ms/Wcap)/Vm
Donde:
Wcap = Peso capsula seca, g.
Wcap+ms =Peso capsula + muestra seca, g.

Vm = Volumen de muestra, L.
2.1.5 Pruebas de sedimentacion

El procedimiento de sedimentacion consiste en tomar una muestra homogenizada
y verterla en un recipiente graduado, que permite conocer la altura de las capas
gue se van formando en determinado tiempo, y asi poder medir la eficiencia y la
velocidad de separacion.!” En este caso el sistema de estudio es el licor de prensa
y los recuperados de centrifugas. Se pretende observar la altura de la capa de

aceite que se va separando de los lodos en una probeta graduada de 250 mL.

Calculo de agua de dilucion
Vol. H,0 = (Vol. L.P. * Xa) / D
Donde:
Vol. H,O = Volumen de agua de proceso, mL.
Vol. L.P. = Volumen de licor de prensa sin diluir, mL.
Xa= Composicion de aceite en el licor de prensa sin diluir.
D = Relacion de dilucidn aceite: agua.

Calculos
% Eficiencia = (Va/ (VLpp * %A))*100
Donde:
Va = Volumen total de la capa de aceite formada en el ensayo, mL.
V. pp =Volumen de muestra en la probeta, mL.

%A =Composicion de aceite en el licor de prensa diluido.
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% = Recuperacion = Vol. Aceite formado / vol. Muestra)*100

Velocidad de formacion = Vol. Aceite formado / tiempo

2.2 MEDICION DE FLUJOS DE LAS MEZCLAS DE ESTUDIO

El balance de masa es un procedimiento que se realiza para conocer los flujos
individuales y totales de un proceso, determinar las capacidades que manejan
ciertos equipos o tanques y mejorar el disefio y funcionamiento. Conociendo el tipo
de flujo, propiedades, caudal etc., se pueden proponer alternativas de
funcionamiento del proceso, tales como redimensionamiento de tanques, ajuste de
bombas, calibracion de vélvulas, etc. Esto en dltimas se ve reflejado en las tazas
de extraccion, permitiendo de manera eficiente la separacion del aceite, en este

caso de clarificacion de crudo de palma.*®

Los balances de masas se desarrollaron para cada una de las etapas del proceso
de clarificacion, siempre teniendo en cuenta que el proceso fuera continuo. Las
mediciones de caudal y de composiciones se realizaron por triplicado. Los flujos
fueron medidos por volumen de llenado o vaciado en los respectivos tanques y

vertederos (ver Tabla 1).

Para la medicion de los caudales, es necesario conocer los volimenes de los
tanques donde se almacenan las mezclas, para esto es necesario conocer sus
dimensiones tanto externas como internas. La cubicacién de los tanques se puede
observar en la Tabla 2. El volumen real que ocupa cada mezcla, se conoce por las

dimensiones internas (ver Tabla 3).
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Tabla 1. Ubicacion de los diferentes flujos.

Flujos Ubicacion
* Licor de prensa Segunda seccion del vertedero de licor de prensas.
e Agua dilucién Dato obtenido en el cuarto de control.
» Licor de prensa diluido Entrada a los Preclarificadores.

Canaleta salida de los preclarificadores y entrada al

» Lodos preclarificadores -
clarificador 1.

» Aceite Preclarificadores Vertedero aceite entre los dos preclarificadores.
* Lodos clarificadores Tanque lodos.
* Lodos tamizados Tanque pulmoén a centrifugas.

* Lodos aceitosos )
Vertedero recuperados de centrifugas.

centrifugas

Tabla 2. Cubicacion de los tanques y vertederos.

Tanque/Equipo Dimensién Medida(m)
Ancho 0,79
Longitud A 1,08
. Longitud B 0,705
Vertedero licor de prensa Profundidad total 1,305
Profundidad sensor 1 0,5
Profundidad sensor 2 0,76
Ancho 0,687
Vertedero Preclarificadores Largo 1,21
Profundidad 0,505
Largo 4,73
o Ancho 3,04
Preclarificadores Altura 1,628
Altura liquido 1,138
Diametro 1,67
Altura total 4,15
Tanque de lodos Altura cono 0,46
Altura cilindro 3,69
Largo 2
Vertedero recuperados centrifuga Ancho 1
Profundidad 0,775
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Tabla 3. Dimensiones internas de los tanques.

Tanque/Equipo Dimensién Medida(m)
Ancho A 0,7
Ancho B 1,01
_ Alto 1,3
Vertedero licor prensas
Largo 0,78
Prof. Sensor 1 0,76
Prof. Sensor 2 0,5
Ancho 0,5
Preclarificador 1 Largo 3,02
Alto 1,625
Ancho 0,49
Preclarificador 2 Largo 3,05
Alto 1,623
Ancho 0,485
Vertedero aceite Largo 0,69
Alto 0,505
Clarificador 1 Diametro 3,8
Clarificador 2 Diametro 2,51
Ancho 0,9
Vertedero lodos Tricanter Largo 1,2
Altura Separador 0,5
Tanque pulmoén centrifugas Diametro 1,7
Tanque lodos Diametro 1,67
_ Ancho 1
Vertedero recuperados centrifugas
Largo 2
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2.3 TECNICAS DE ROMPIMIENTO DE EMULSIONES

Las técnicas de rompimiento de emulsiones se aplicaron con la idea de recuperar
agua para reutilizar en el proceso, disminuir la descarga de solidos a las lagunas

de oxidacion y mejorar la eficiencia de separacién de aceite.
Para este estudio se seleccionaron cuatro mezclas de clarificacion y cuatro
metodologias de rompimiento de emulsion. La Tabla 4 muestra la clasificacion

realizada. Esta tabla cataloga las técnicas que se van a evaluar para cada mezcla.

Tabla 4. Flujos a estudiar y técnicas a evaluar.

Técnicas

Mezclas EC CS CB CP

Condensados X X X X
Fase Liquida

Tricanter X X X X

Licor de Prensa

Diluido X X
Recuperados

Centrifuga X X

EC = Electrocoagulacién

CS = Coagulacion por sales

CB = Coagulacion por biopolimeros (Quitosan)

CP = Coagulacién por polimeros (Poliacrilamidas, Poliamidas, Polidadmas)

La coagulacién por sales y por biopolimeros no se evalué en las mezclas con
potencial de aceite, debido a que el analisis bibliografico se encontré6 que estas

sustancias se comportan mejor en fases acuosas.

19



A continuacién se describen los procedimientos de acuerdo con los tipos de
mezcla y sus técnicas de tratamiento. Las metodologias especificas se describen
en el Anexo 2.

2.3.1 Tratamiento de aguas residuales de proceso

Las mezclas de estudios seleccionadas como efluentes para tratamiento y
recuperacion de agua fueron: Fase liquida de tricanter y condensados de
esterilizacion.

2.3.1.1 Coagulacion quimica por sales

El objetivo de esta técnica es realizar la coagulacion de la materia coloidal en las

mezclas a estudiar por medio del uso de algunas sales inorganicas.

Se prepara un volumen determinado de solucion madre y se realiza el calculo para
obtener la concentracion requerida. La dosis de coagulante se calcula con la

siguiente férmula:

Dosis coagulante (mg/L) = Conc. Sol. Stock (mg/L) * Vol. Sol. Stock (mL)
Vol. Muestra (mL)

» Disefo experimental
Mezcla: Condensados y Tricanter
Numero de tratamientos: 16
Factor: 1.Sal Sulfato de aluminio 2. Cloruro de Calcio
Nivel: 8 concentraciones ppm
Numero de repeticiones: 3
Total de ensayos: 16*3 = 48 (48 para condensados y 48 para Tricanter)

Bloques completos al azar.
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La Figura 5 permite observar los tratamientos seleccionados para las dos sales

coagulantes.

Figura 5. Tratamientos para efluentes con sales coagulantes.

tratamiento sal concentracion(ppm) tratamiento sal concentracion(ppm)

¢ n'nguiz 0 a ninguna d

1 Aluminio Sulfate 3000 1 Cz cieCloruro 3000
2 Aluminio Sulfate 3500 Z Cz cieCloruro 3500
3 Aluminio Sulfate 4000 3 Cz cioCloruro 4000
4 Aluminio Sulfate 4500 4 Cz cioCloruro 4500
5 Aluminio Sulfate 3000 5 Cz cieCloruro 5000
6 Aluminio Sulfate 3300 b Cz cieCloruro 5500
7 Aluminio Sulfate 6000 7 Cz cioCloruro 6000

2.3.1.2 Coagulacion con polimeros

El objetivo de esta técnica es sedimentar los solidos suspendidos en los efluentes
de fase liquida de Tricanter y condensados de esterilizacion, para clarificar el agua

y posteriormente reutilizarla.

» Materiales y reactivos
Polimeros coagulantes
e S-200AL (2000 ppm)
¢ S-300 VAL (2000 ppm)
* S-400VAL (2000 ppm)
Polimeros floculantes
«  SRH-100 (10%)
Aditivos
* hidroxido de calcio (20% p/v)
Material de vidrio y de porcelana
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* 6 Vasos de precipitados de 600mL (coagulacion de la muestra)
* Barra Agitadora

e vasos de 400mL (preparacion de los polimeros y aditivos)

» 6 capsulas (solidos totales)

Equipos

» Equipo de jarras de 6 puestos

» Montaje para DQO

» Balanza

* pHmetro (pH, conductividad y SDT)

» Disefo experimental
Mezcla: Condensados y Tricanter
Numero de tratamientos: 6
Numero de repeticiones: 6
Total de ensayos por mezcla: 6*6 = 36 por Mezcla

Bloques completos al azar

Figura 6. Tratamientos para los efluentes con polimeros.

Dosis polimero Dosis polimero
Tratamiento Polimero (ppm) Tratamiento  Polimero (ppm)
1 §-200 AL 32 1 S-200 AL 12
2 S-200 AL 40 2 S-200 AL 24
3 S-200 AL 48 3 S-200 AL 36
4 S-400 VAL 32 4 S-400 VAL 12
5 S-400 VAL 40 5 S-400 VAL 24
6 $-400 VAL 48 6 $-400 VAL 36
Tratamientos condensados Tratamientos tricanter
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2.3.1.3 Electrocoagulacién

En esta técnica se pretende observar el efecto de la corriente eléctrica
suministrada por una fuente de corriente continua, conectada a un par de

electrodos de hierro y aluminio (Ver Figura 7).

» La eficiencia de la EC, se calcula por medio del porcentaje de remocion de
sélidos totales:
%RST = (ST, — STy) *100
STi
Donde:
%RST = Porcentaje de Remocion de Sdlidos Totales.
ST, = Solidos Totales Iniciales.

ST; = Sélidos Totales Finales.

Figura 7 . Montaje de Electrocoagulacion.
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» Variables de proceso

En esta técnica se estudiara el efecto del cambio de la corriente en la EC. Los

valores a estudiar son: 0.5, 1, 1.5, 2 A.

» Disefo experimental
Mezclas: Condensados y Tricanter
Numero de tratamientos: 8
Numero de repeticiones: 6
Total de ensayos por mezcla: 8*6 = 48

Bloques completos al azar

Figura 8. Tratamientos de EC para los efluentes.

Tratamiento Electrodo Corriente(A) DC(mA/cm?2)

0 Test go 0 0

1 Aluminio 0,5 4.4
2 Aluminio 1 8,7
3 Aluminic 1,5 13,1
4 Aluminic 2 174
5 Fierro 0,5 3,9
b Fierro 1 7,8
7 Fierro 1,5 11,7
8 Fierro 2 15

2.3.2 Eficiencia de separacion de aceite

En esta técnica se desea evaluar la eficiencia de separacion de aceite en las

mezclas de licor de prensa diluido y recuperados de centrifuga.
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2.3.2.1 Pruebas de coagulacion con polimeros en re  cuperados de centrifuga

» Disefo experimental
Mezcla: Recuperados de centrifuga
Numero de tratamientos: 4
Numero de repeticiones: 6
Total de ensayos por mezcla: 4*6 = 24
Bloques completos al azar.

Figura 9. Tratamientos para RC con polimeros.

Tratamiento Nivel Dosis (ppm)
1 Testigo 0
2 S-1000AL 20
3 S-1100AL 20
4 SL-2700 20

2.3.2.2 Pruebas de coagulacion con polimeros en lic  or de prensa diluido

» Disefo experimental
Mezcla: Licor de prensa diluido
Numero de tratamientos: 4
Numero de repeticiones: 6
Total de ensayos por mezcla: 4*6 = 24

Bloques completos al azar.
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Figura 10 . Tratamientos para LPD con polimeros.

Tratamiento Nivel Doslis (ppm)
1 Testigo 0
2 S200 Al 20
3 5300 VAL 20
4 5400 VAL 20

2.3.2.3 Electrocoagulaciéon

» Disefo experimental
Mezclas: Licor de prensa diluido y recuperados de centrifuga
Numero de tratamientos: 8
Numero de repeticiones: 6
Total de ensayos por mezcla: 8*6 = 48

Bloques completos al azar.

Figura 11 . Montaje de EC para LPD y RC.
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Figura 12. Tratamientos de electrocoagulacion para efluentes.

Tratamiento Electrodo Corriente(A) DC(mA/cm2)

0 Testigo 0 0

1 Aluminio 0,5 4,4
2 Aluminio 1 8,7
3 Aluminic 15 13,1
4 Aluminio 2 17,4
5 Hierro 0,5 3,9
b Hierro 1 1,8
7 Hierro 15 11,7
8 Hierro 2 15
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3. RESULTADOS Y DISCUSION

El desarrollo de este trabajo se enfoco en el estudio de diferentes técnicas para el
rompimiento de emulsiones, que permitieran remover materia organica de los
efluentes y desestabilizar las emulsiones ricas en aceite para acelerar el proceso
de separacion de aceite y mejorar su recuperacion. En este sentido el desarrollo
del estudio se inicié con la caracterizacion de las mezclas a estudiar, seguida de la
evaluacion de la técnica, posteriormente un analisis estadistico de los resultados

para terminar con el andlisis econdémico de las técnicas.

3.1 CARACTERIZACION DE LAS MEZCLAS DE ESTUDIO

Los procedimientos realizados para la caracterizacion de los efluentes y mezclas

de clarificacién se tomaron del manual de laboratorio de Cenipalma.

» Condensados de esterilizacion
Esta mezcla heterogénea proviene del vapor con el que se esteriliza el fruto antes
de poder procesarlo. Los condensados de esterilizacion tienen alto contenido de
sélidos totales, aceite y cationes metalicos, provenientes de las autoclaves, que

contribuyen a la rapida oxidacion de la mezcla ver composicion tabla 5.

Tabla 5. Composicion condensados de esterilizacion.

VAR.EST* aceite (g/L) % Humedad % ssna** % aceite % aceite/ssna

Promedio 9,68 94.48 4 55 0,97 22,74
D.S 0,53 0,85 0,88 0,05 8,23
C.V 5,47 0,90 19,25 5,33 36,21

* Variables estadisticas.
** Solidos secos no aceitosos.
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» Fase liquida del tricanter
Esta mezcla proviene de los lodos que entran al tricanter a los que se les ha
recuperado aceite, dejando asi un lodo seco y un lodo humedo, en el cual se

pierde una cierta cantidad de aceite (Ver composicion en la Tabla 6).

Tabla 6. Composicion fase liquida del tricanter.

VAR.EST Aceite (g/L) % Humedad % ssha % Aceite % ac/ssna

Promedio 10,56 94,24 4,71 1,06 22,69
D.S 0,45 0,43 0,44 0,05 2,94
C.Vv 4,24 0,45 9,46 4,29 12,95

» Licor de prensa diluido
Esta mezcla es el licor que ya ha pasado por la dilucion con agua y el tamizado, y
gue se dirige a los preclarificadores donde se recupera la mayor parte de aceite
del proceso de clarificacion. La composicion se determina por un centrifugado a
3000rpm durante 10 min. A este tipo de analisis se le denomina Analisis Rapidos
(Ver Tabla 7).

Lo ideal es que esta mezcla conserve un factor de dilucion 1.4:1 (aceite/agua), que
segun estudios realizados por Cenipalma es Optima para mejorar la eficiencia de

separacion.

Tabla 7. Composicion del licor de prensa diluido.

Composi cion

VAR.EST : Factor Dilucion
% Aceite % L.L % Agua % L.P
Promedio 38,5 4,8 25,9 30,8 1,5
D.S 1,46 1,15 0,79 1,94 0,09
C.v 3,78 23,88 3,06 6,30 5,79
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» Recuperados de centrifuga
Esta mezcla, con alto contenido de aceite, proviene de las cuatro centrifugas que
hay en la planta. Los recuperados de centrifuga son dificiles de desestabilizar por
ser productos de una separacion dinamica, la cual tiende a formar una
microemulsién. La Unica forma de separar el aceite remante es por sedimentacion
estatica en los tanques clarificadores. Pero este proceso requiere bastante tiempo,
por esta razén se busca la forma de mejorar la eficiencia y velocidad de
separacion de aceite. La composicion de Los recuperados de centrifuga se

determina por analisis rapidos (Ver Tabla 8).
Como existen cuatro centrifugas, de las cuales solo tres estan en funcionamiento,
se midieron las composiciones de los recuperados por separado y luego se

promediaron.

Tabla 8. Composicion volumétrica de los recuperados de centrifugas.

Composicién volumétrica

G % ACEITE % L.L % AGUA % L.P
C1 34 9 33 25
C3 30 10 34 26
C4 24 10 37 30
Promedio 29 10 35 27
D.S 4,19 0,66 1,80 2,32
C.V 14,24 6,92 5,21 8,65

3.2 EVALUACION DE LAS TECNICAS DE ROMPIMIENTO DE E MULSIONES

En esta seccidn se evallan las técnicas de rompimiento de emulsiones sobre las
muestras descritas anteriormente. Las variables de respuesta para medir la

eficiencia de la técnica, en el caso de efluentes, son el porcentaje de remocion de
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solidos totales y el porcentaje de volumen clarificado. En el caso de la separacion

de aceite se tendra en cuenta la eficiencia de separacion de aceite.

El porcentaje de remocion de solidos totales se calcula de la siguiente forma:

STi —STf
% R.5.T =———=+ 100
STf
Donde:
% R.S.T = Porcentaje de remocion de sdlidos totales.
STi = Sdlidos totales iniciales.

STf = Sdlidos totales finales.
El porcentaje de volumen clarificado se calcula de la siguiente forma:

Volumen clarificado

% Volumen clarificado = +100
Volumen muestra

El porcentaje de volumen clarificado es la porcion de liquido que queda de
sobrenadante con menor cantidad de sélidos.

La eficiencia de separacion de aceite se calcula de la siguiente forma:

Y% Recuperacion de aceite
U Eficiencia = — ——+ 100
U Composicion aceite

. ~ Volumen aceite separado
% Recuperacion de aceite = =100
Volumen de muestra
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La eficiencia de separacion tiene que ver con la facilidad que se separa el aceite

de los lodos con la aplicacién de la técnica.™
3.2.1 Coagulacion quimica por sales inorganicas

Las sales utilizadas para la coagulacion de la fase liquida de Tricanter y los
condensados de esterilizacion son las reportadas en la Tabla 9. Como se
disponian de una gran variedad de sales para evaluar se opto por realizar la
medicion de remocion de carga organica en cada efluente y de ahi seleccionar las

dos sales con mejores resultados para poder realizar un desarrollo experimental.

Tabla 9. Sales inorganicas coagulantes.

Nombre Formula Peso molecular Marca
(a) Sulfato de Aluminio Alx(S0,4).18H,0 666.42 Panreac
(b) Sulfato de Hierro (Ill) Fe,(S04)3.XH,0 399.87 Panreac
(c) Cloruro de Hierro (111) FeCl3.6H,0 270.30 Panreac
(d) Cloruro de Calcio CaCl,.2H,0 147.02 Panreac

Pruebas preliminares permitieron encontrar que las muestras de los efluentes
poseen un DQO bastante elevado, 78000 para la fase liquida de Tricanter y 56000
para los condensados de esterilizacion. Segun la literatura estos niveles de DQO
necesitan alrededor de 10 g/L de sal para obtener remociones del 40 %. En
términos practicos estas concentraciones de sal son muy elevadas para
aplicaciones industriales. Con el animo de disminuir costos se realizaron
experimentos variando la dilucion de la muestra con relaciones 1:1, 1:2, 1:3 y 1:4.
De las pruebas anteriores se encontré que la dilucion 1:1 (muestra:agua) es
Optima. Tanto para el efluente de Tricanter como para los Condensados, se
encontré en las pruebas preliminares que el sulfato de aluminio y el cloruro de
calcio, presentan las mas altas remociones de carga orgénica (ver tablas 10,11).
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Tabla 10. Resultados de coagulacién para la fase liquida del tricanter.

Fase Ligquida Tricanter

Sales
DQO inicial DQO final % Remocién
Sulfato de aluminio 78266 9328 88,08
Sulfato férrico 78266 17068 78,19
Cloruro férrico 78266 14336 81,68
Cloruro de calcio 78266 8780 88,78

Tabla 11. Resultados de coagulacién para los condensados de esterilizacion.

condensados de esterilizacion

Sales
DQO inicial DQO final % Remocion
Sulfato de aluminio 56800 6506 88,55
Sulfato férrico 56800 14424 74,61
Cloruro férrico 56800 11698 79,40
Cloruro de calcio 56800 5987 89,46

Las sales de hierro no son favorables para el tratamiento de este tipo de efluentes
debido a su alto poder de oxidacion, las muestras pasan de un color verde oscuro
a negro (ver Figura 13), mientras las sales de aluminio y calcio no provocan este

cambio, razon por la cual se seleccionaron para el disefio experimental.
Segun el disefio experimental los intervalos de variacion de la dosis de sal son de

500 mg/L. La dosis minima fue de 3000 mg, y la dosis maxima fue de 6000 mg/L,
estas dosis fueron seleccionadas de las pruebas preliminares.
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Figura 13. Efecto de las sales en la coloracion de la muestra.

De la Figura 14, se puede establecer que los comportamientos de las tendencias
de las dos sales es casi semejante y solo se diferencian en las dosis optimas tanto
para la remocién de sélidos como para la cantidad de clarificado. La dosis optima
del Cloruro de calcio fue de 5000 mg/L para una remocién del 19.3 % y clarificado
del 41.23%, mientras que para el sulfato de aluminio la dosis optima 4500 mg/L

para una remocion del 22% y clarificado del 38.6%.

Aunque los porcentajes de remocion son relativamente bajos es interesante
observar que no existe una relacién directa entre la remocién de sélidos con el
volumen clarificado. En sintesis las sales no proveen una alternativa eficiente para
el tratamiento de este tipo de efluentes, ya que su costo es relativamente alto en
comparacion con el beneficio que ofrece. Para la fase liquida del Tricanter el
comportamiento es semejante que para los condensados, pero con la diferencia
gue los niveles de sélidos totales son mas altos por lo que la remocion también es
mas elevada. La dosis optima del Cloruro de calcio fue de 5500 mg/L para una
remocion del 21.1 % y clarificado del 34.64%, mientras que para el sulfato de
aluminio la dosis optima 5000 mg/L para una remocioén del 25.4% y clarificado del
34.8%.
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Figura 14. Coagulacion de condensados con sulfato de aluminio y cloruro de

calcio.
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La Figura 15 permite ver claramente que la sal con mejores resultados de

remocioén de soélidos es el sulfato de aluminio.

Figura 15. Coagulacion de efluente de tricanter con sulfato de aluminio y cloruro

de calcio.
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3.2.2 Coagulacion por polimeros

Los polimeros fueron suministrados por Soil Net, LLC. Compafiia que presta
soluciones industriales con polimeros, esta compafia es dirigida por el Ph.D.
Aicardo Roa Espinosa, quien tiene establecido un convenio con Cenipalma. Los
detalles especificos de estos productos son reservados por confidencialidad, sin
embargo, se puede afirmar que son polimeros a base de poliacrilamidas como se
menciono en el marco tedrico.

Se disponia de gran variedad de polimeros para evaluar, por lo que se realizaron
pruebas preliminares para seleccionar los mas adecuados para tratar cada tipo de
mezcla. La Figura 16 muestra los polimeros que se probaron, unos en fase solida
y otros en fase liquida, los cuales se utilizaron en las concentraciones indicadas
por el proveedor, alrededor de 500-2000 ppm. Estas soluciones tienen vida util de

una semana.

Figura 16 . Polimeros coagulantes-floculantes.
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Los polimeros evaluados difieren es sus caracteristicas tales como peso molecular

y carga. La Tabla 12 muestra las tipos de polimeros y sus caracteristicas.

Tabla 12. Tipos de polimeros y sus caracteristicas principales.

polimeros anionicos cationicos  alto P.M bajo P.M Coagulante Floculante
SRH-100 X X X

SRH-300 X X X

SRH-400 X X X

SL-5000 X X X

SL-2700 X X X

SL-3000
S-200AL X X
S-400VAL
S-300VAL
S-400SAL
S-500VAL
S-1000AL X
S-1100AL X
S-1000SAL X
S-1100SAL X

X X X X x
x
x x
x
X X X X X X X X X

X X X X

3.2.2.1 Coagulacién por polimeros para efluentes

Se realizo observacion del grado de claridad del sobrenadante. El objetivo era
obtener agua libre de carga organica (material coloidal), se seleccionaron las
muestras con mayor claridad. El efecto de coagulacion es visible y notable para
cada tipo de polimero probado. Se asigno una escala de simbolos representados
por signos mas (+), en la que a mayor simbolos, mayor es la claridad del

sobrenadante y también mayor la cantidad de volumen clarificado.

En las Tablas 13 y 14 se relacionan los polimeros seleccionados para el

desarrollo experimental para los condensados y la fase liquida del tricanter.
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Tabla 13. Pruebas preliminares en condensados.

Polimeros Claridad Volumen
sobrenadante clarificado(mL)
SL- 2500 + 20
SL- 2400 + 15
SL-2700 ++ 15
SL-3000 ++ 20
SL- 5000 ++ 20
S-200AL St 200
S-300 VAL ++ 150
S-400 SAL ++ 100
S-400 VAL +++ 180
S-500 VAL ++ 80

Tabla 14. Pruebas preliminares para la fase liquida del tricanter.

Polimeros Claridad Volumen
sobrenadante clarificado(mL)
SL- 2500 + 50
SL- 2400 ++ 55
SL-2700 + 60
SL-3000 + 45
SL- 5000 + 52
S-200AL SIS 167
S-300 VAL ++ 180
S-400 SAL ++ 97
S-400 VAL +++ 184

S-500 VAL ++ 75
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Lo interesante de estos resultados es la diferencia en la densidad de carga de
cada polimero, aunque ambos son de bajo peso molecular, su estructura es

diferente.

La adicion del polimero permite la formacién de coagulos, que posteriormente
forman floculos mas densos que caen rapidamente (ver Figura 17). Se aclara que
el proceso de coagulacién es bastante delicado ya que depende de variables
como: Velocidad de agitacion, tiempo de agitacion, tiempo de sedimentacion etc.
Las anteriores variables fueron tenidas en cuenta en las pruebas preliminares y se

seleccionaron las 6ptimas para este tipo de mezclas.

Figura 17. Formacién de floculos por adiciéon de polimeros.

Como se describe en la metodologia la velocidad de agitacién es determinante, ya
gue una agitacion muy rapida rompe la formacién de floculos, y una agitacién muy

lenta no permite el contacto suficiente entre los coagulos.

Un aspecto importante antes de enunciar los resultados de los efluentes, es que
en las pruebas preliminares se encontré que la coagulacion se da por la adicion de
un aditivo cationico, que en este caso es el hidroxido de calcio. En este caso se

uso cal apagada marca Argos. En la Figura 18, se puede observar la claridad del
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sobrenadante y el sedimento de material coloidal en el fondo. La dosis 6ptima de

cal difiere para cada tipo de mezcla. La solucion madre de cal es al 20% p/V.

Figura 18. Muestra de condensados después de la coagulacion.

La Figura 19 muestra los resultados encontrados para la mezcla de condensados,

en esta se puede observar el comportamiento de las variables respuesta.

Figura 19. Remocion de sélidos y volumen clarificado vs tratamientos con
polimeros a diferentes dosis para los condensados.
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Los resultados obtenidos para los polimeros son muy semejantes, y no existe una
tendencia que marque cual es el mejor tratamiento, pero si es claro que el
tratamiento con mejores resultados se obtiene con el polimero S-200 Al a una
concentracion de 48 ppm con una remocion de sélidos del 49%. La dosis Optima
de cal es de 2400 ppm con un pH ajustado de 6.5. Analizando la cantidad de
clarificado se encontrd que el mejor tratamiento se da con el mismo polimero pero

a 40 ppm, con un 62 % de clarificado.

Para el tratamiento de Tricanter se encuentra una tendencia mas marcada en los
resultados, en la Figura 20 se puede observar que el tratamiento optimo para la
remocion de sélidos se logra con el S-200 Al a 36 ppm (41%). La dosis Optima de

cal es a 4000 ppm a un pH ajustado de 6.

Figura 20. Remocion de solidos y volumen clarificado vs tratamientos con

polimeros a diferentes dosis para la fase liquida de tricanter.
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Se midieron las propiedades fisicas iniciales de las mezclas (ver Tabla 15), estos
valores son promedios de todas las mediciones, ya que la composicion de estas

mezclas durante el proceso es muy variable.
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Tabla 15. Parametros iniciales efluentes.

o _ Solidos
Conductividad Sol. Totales Iniciales )
Efluentes pH Disueltos DQO
(ms/cm) (a/l)
(9/l)
Tricanter 4,5 5 68,6 2,5 67000
Condensados 4,7 6,7 65,5 3,3 65000
Observando la tabla anterior se puede inferir que la carga organica es mas

elevada en la fase de Tricanter que en los condensados esto explica la alta

concentracion de cal que se debe usar, como aditivo. El fendmeno se explica por

la gran cantidad de area superficial del material coloidal, que deben cubrir los

atomos de calcio, cuya funcion es servir de puente entre las cadenas del polimero

y las cadenas del coloide, haciendo que los floculos se hagan mas pesados y

puedan caer con mas velocidad.

El contenido de sélidos disueltos es mas elevado en los condensados, este se

explica por los metales arrastrados por las paredes de las autoclaves, lo que hace

gue la mezcla se oxide mas rapidamente por su alto contenido de hierro.

El volumen de agua clarificada que se puede obtener de estos efluentes es similar,

alrededor de un 40-60% con remocion del 40-50%.

Existen otras formas de purificar el agua de estos efluentes (ver Figura 21 ), como

aplicar el polimero en exceso para gelificar la materia coloidal, formando asi una

pasta que es filtrable facilmente. La mezcla hay que saturarla con cal e ir

adicionando el polimero lentamente hasta observar la compactacion del coloide.
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Figura 21. Separacion por filtracion de la materia coloidal en los efluentes.

Esta técnica se exploro de manera superficial, y no se realizo cuantificacion de la
separacion, pero es interesante reportar que seria otra alternativa para tratar este

tipo de efluentes, y que mas adelante se podria estudiar mas a fondo.

3.2.2.2 Coagulacién por polimeros para separacion de aceite en licor de

prensa diluido y recuperados de centrifuga

Aunque las mezclas de licor de prensa diluido y recuperados de centrifuga son
intermedios en el proceso de clarificacion son las mas importantes en el proceso
extractivo por poseer un alto contenido de aceite. El LPD tiene un contenido del 36
% de aceite y 25 % de agua, el resto son lodos livianos y lodos pesados. El factor
de dilucién es de 1,4:1 (aceite:agua). La temperatura 6ptima para la separacion es
de 90°C.

Cuando se realizaron pruebas preliminares para encontrar los polimeros
adecuados para la separacién se observa lo siguiente:
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a) Al adicionar cierto tipo de polimeros la emulsién sufre una desestabilizacion
inmediata, que se presenta como un agrietamiento de la materia coloidal y

una separacion inmediata del aceite.

b) Los polimeros funcionan a temperatura ambiente, es decir no es necesario

calentar la mezcla a 90°C.

c) El aceite separado tiene un color mas claro que el aceite separado por

calentamiento.

d) No es necesario utilizar aditivo de calcio.

e) La homogenizaciéon de la mezcla con el polimero debe ser vigorosa para

garantizar un buen mezclado.

La Figura 22 muestra el montaje usado para la separacion de aceite por
calentamiento de la mezcla (a), el diagrama de sedimentacion (b), y formacion de
grietas en la mezcla de LPD (c). Se realizaron curvas de sedimentacion para cada

tratamiento, estas curvas permiten determinar la eficiencia de la separacion.

Figura 22. Montaje de sedimentacion y fenébmeno de separacion del aceite.
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En la Figura 23, se aprecian las curvas para cada tratamiento en el LPD, estas
curvas se construyen a partir del calculo de eficiencias a diferentes tiempos de la

sedimentacion.

Figura 23. Curvas de eficiencia para el LPD.
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Los polimeros presentan eficiencias mayores al 70% en los primeros 2 minutos,
muy superiores a las encontradas para el blanco en el mismo tiempo (10%). A los
40 minutos de sedimentacién se ha separado mas del 90% del aceite para todos
los tratamientos, pero el polimero con mayor eficiencia es el S-200Al a una

concentracion de 20 ppm.
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Tabla 16. Eficiencias de separacion para el LPD a 3, 5, 8, 10 y 40 min.

Testigo 645 796 836 845 89.3
S200Al 870 89,8 906 914 925
5300 VAL 806 87,7 88.4 892 N3
5400 VAL 53 824 844 8.1 903

En los recuperados de centrifuga la separacion es un poco mas lenta, debido a la
alta estabilidad que posee esta emulsion, este comportamiento se refleja en los
resultados de la Tabla 17. La eficiencia a los 3 minutos, es alrededor del 3%, a
los 8 minutos de sedimentacion se observan eficiencias mayores al 70% para los
polimeros. El polimero SL-2700 tiene una eficiencia del 82.93% a los 40 minutos

de sedimentacién. La concentracion optima del polimero es de 20 ppm.

Tabla 17. Eficiencias de separacion para RC a 3, 5, 8, 10 y 40 min.

Testigo 2,00 60,00 65,00 65,00 70,00
S-1000AL 3,00 57,14 74,29 80,00 80,00
5-1100AL 4,00 70,00 75,00 75,00 77,50

SL-2700 4,00 59,50 77,35 81,55 82,93

46



En la Figura 24 se muestran las curvas de eficiencia para los RC, se observa que
la eficiencia es casi del 90% para el S-100Al y el SL-2700, estos son polimeros de
tipo cationico y anionico respectivamente. En todos los casos la mayor velocidad
de separacion se da en los primeros 5 minutos, después de este tiempo el
porcentaje de eficiencia se mantiene casi constante, pero es notable que existe
una diferencia casi del 14% en la eficiencia de separacion con el polimero SL-

2700, en comparacion con la muestra testigo.

Figura 24. Curvas de eficiencia para RC.
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El uso de polimeros para aumentar la eficiencia de separacién de aceite arroja
resultados bastante buenos en comparacion con la convencional separacion por

calentamiento.

3.2.3 Electrocoagulacién

La técnica de electrocoagulacion tiene dos efectos sobre la emulsion:

electroflotacion y coagulaciéon del material coloidal. ElI primero consiste en el
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aprovechamiento del hidrogeno liberado en el catodo cuya liberacion hace que
flote parte del coloide. EIl segundo es una coagulacion quimica ocasionada por el
ion del metal del electrodo que se esté utilizando. En este trabajo se usaron pares
de electrodos de Hierro y Aluminio, seleccionados por ser elementos metalicos de
alta densidad de carga positiva, ademas que la bibliografia reporta buenos

resultados con estos electrodos.?°

El procedimiento para la electrocoagulacion se describio en detalle en la parte
experimental. En la electrocoagulacion es importante conocer la densidad de
carga que esta aportando el electrodo a la mezcla, es decir la cantidad de carga
por unidad de superficie, para esto es necesario conocer el area superficial
efectiva del electrodo, es decir el area que esta contacto con la mezcla.** La
Figura 25 muestra el esquema de los electrodos que se usaron y sus respectivas

dimensiones para el calculo del area efectiva.

Figura 25. Forma y dimensiones del electrodo.

L h L
Lsum

A

Los calculos para determinar el area efectiva se muestran a continuacion:

Areatotal = L'A*2 + HA™2 + HL'2

Area efectiva = Lsum*A™2 + H'A + Lsum*k*2
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Donde:

L = Altura total del electrodo

Lsum = Altura del electrodo sumergido
H = Grosor del electrodo

A = Ancho del electrodo

La densidad de carga se calcula asi:

Densidad de corriente = Corriente | Area efectiva

Donde:
Densidad de corriente (A*cm™?, mA*cm™)
Corriente (A, mA)

Area efectiva (cm?)

La corriente es suministrada por una fuente de corriente continua, en este
proyecto se utilizo una fuente marca PROTEK DF1730SB3A, 0-3A, 0-30V. En las
Tablas 18, 19, 20 se observan las dimensiones reales y efectivas de los

electrodos y el sistema de EC.

Tabla 18. Dimensiones de los electrodos de EC.

Electrodos
Dimensiones Fe Al
Largo (cm) 20 20
Ancho (cm) 1,8 1,8
Grosor (cm) 0,3 0,1
Area Total x Electrodo (cm ?) 85,08 76,36
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Tabla 19. Dimensiones efectivas de los electrodos de EC.

Electrodos
Dimensiones Fe Al
Lsum (cm) 7,5 7,5
Ancho (cm) 1,8 1,8
Grosor (cm) 0,3 0,1
Area Total (cm ?) 32,04 28,68

Tabla 20. Dimensiones efectivas del sistema para cuatro electrodos.

CARACTERISTICAS MONTAJE Fe Al
Numero de Electrodos 4 4
Area Total x Electrodos (cm2) 85,08 76,36
Area Total Electrodos(cm?) 340,32 305,44
Area Efectiva x Electrodo (cm2) 32,04 28,68
Area Total Efectiva(cm?2) 128,16 114,72

3.2.3.1 Purificacion de efluentes por electrocoagul  acion

Los efluentes de clarificacion son mezclas ricas en agua y material coloidal. La
electrocoagulacion es una técnica novedosa que ha tenido resultados
satisfactorios en el tratamiento de efluentes de industrias de alimentos (vinos,
azucar, cereales), y petréleo. También por su capacidad de retener metales

pesados y sustancias toxicas en aguas contaminadas.?

En este caso los ensayos se realizaron segun el disefio experimental expuesto en
la metodologia, el cual fue optimizado realizando una serie de pruebas
exploratorias para encontrar las mejores condiciones operacionales en términos

de corrientes, tiempos y cantidad de electrolito de conduccién. Este Ultimo es
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indispensable ya que estas mezclas solas tienen una conductividad muy baja y no
permiten el flujo de corriente. La Figura 26 muestra los electrodos utilizados para
los ensayos. Los electrodos, especialmente el anodo que es el electrodo de
sacrificio debian cambiarse aproximadamente cada cuatro ensayos por Su

desgaste.

Figura 26. Electrodos de Hierro y Aluminio para electrocoagulacion.

El sistema de EC se hizo con cuatro electrodos en paralelo (ver Figura 27) para
garantizar mayor densidad de corriente. El montaje de EC se puede realizar con la
cantidad de electrodos que se desee, siempre y cuando exista un numero par de
estos, ademas se debe garantizar una separacién adecuada entre estos para

evitar variaciones en el voltaje.

Figura 27. Montaje de electrodos para electrocoagulacion.

Montajeﬂ

electrodos
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Como se menciono anteriormente el electrolito de conduccidn es importante para
garantizar la conductividad en la solucion. En los experimentos se utilizd Sulfato
de sodio anhidro, que garantiza mayor conductividad iénica que el Cloruro de

sodio.

Un experimento de electrocoagulacion tipico consistia en tomar 800 mL de
muestra a la cual se le agregaba el electrolito y se ponia en contacto con el
sistema de electrodos. Después de agitar la mezcla a 100 rpm para garantizar su
homogeneidad, se encendi6 la fuente de corriente y se dejo 1 hora de EC. Durante
la EC se debe retirar espuma que se forma en la superficie (ver Figura 28). Una
vez finalizada la EC se miden las propiedades del sobrenadante para determinar
la eficiencia de la técnica.

Figura 28. Procedimiento de electrocoagulacion para efluentes.

El voltaje de EC aumenta con el tiempo debido a la pasivacion de los electrodos,
esto ocasionas variaciones de la corriente y por consiguiente cambios en la
densidad de corriente, para solucionar este problema se debe detener la EC y
lavar los electrodos (ver Figura 29 ). La solucion para lavar los electrodos debe ser

bastante diluida (0.5 M HCI) para evitar la corrosion de los mismos.?
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Figura 29. Mantenimiento de electrodos.

Limpieza de electrodos ctrodos desga

Las mezclas de efluentes toman una coloracion diferente de acuerdo con el
electrodo utilizado (ver Figura 30). El electrodo de hierro tiende a oscurecer la
mezcla, y el de aluminio da tonos claros, aunque se observa diferentes fases en la
mezcla, y esto se debe a las zonas de reacciéon inmediata con los iones
desprendidos. La fase superior donde esta la espuma es de color blanco debido al
hidréxido metalico que asciende por flotacion, también contiene material coloidal
arrastrado por esta espuma. La fase media donde esta sumergido el electrodo es
la zona de reaccion inmediata y la de mayor amplitud, aunque esta puede ir

disminuyendo por la formacion de espuma y la sedimentacion de los lodos.

Figura 30. Mezclas de efluentes después de la electrocoagulacion.

Electrocoagulacion
con Aluminio
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La EC arrojo resultados mas favorables en comparacion con las técnicas de CS y
CP en la remocion de solidos totales, ya que para el electrodo de hierro a la
corriente de 0.5 A y densidad de corriente de 3.9 mA/cm? hubo una remocién del

60% para los condensados de esterilizacion.

Figura 31. Remocion de soélidos de totales vs densidad de corriente para

condensados de esterilizacion.
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Tratamientos

Para los electrodos de aluminio no se observan resultados favorables, menos del
15%, nada comparables con los resultados alcanzados con el hierro. Con los
electrodo de hierro se observa que al aumentar la densidad de corriente disminuye
la remocion de solidos, esto se debe a que al aumentar la corriente la liberacion de
hidrogeno es bastante grande, entonces las burbujas ascienden rapidamente y no
tienen un contacto intimo con la materia coloidal, solo hay arrastre de los
hidroxidos metélicos que son menos densos. También de manera semejante el

fendmeno de coagulacién es como el de las sales, al aumentar la concentracion
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de iones metalicos puede haber repulsion de cargas positivas que desestabilicen
la emulsion. Con la mezcla de tricanter se logran resultados similares. El
tratamiento optimo se logra con electrodo de hierro a 3.9 mA/cm? de densidad de
corriente y 0.5A de corriente (20 V). En la Figura 32 se puede observar los

tratamientos para la mezcla de tricanter.

La técnica de EC es efectiva para la remocion de solidos, pero posee una
desventaja que es la perdida de efluente por formacion de espuma. Se considera
gue regulando las concentraciones de electrolito y las corrientes a niveles bajos se
puede disminuir la formacion de la espuma y evitar perdida de volumen, esta es
una de las razones por las que no se cuantifico el nivel de clarificado cuando se
usa la EC.

Figura 32. Remocion de sélidos de totales vs densidad de corriente para la fase

liquida de tricanter.
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La técnica de EC no ofrece una alternativa positiva para la recuperacion de agua

en efluente, ya que existe perdidas de agua por la formacién de espumas.

3.2.3.2 Separacion de aceite en LPD y RC por elect rocoagulacion

En el disefio experimental propuesto inicialmente se consideraron pruebas de
sedimentacion con el LPD y los RC, sin embargo existen una serie de limitaciones

que impidieron la aplicacion de EC a estos efluentes (Ver Figura 33):

a) Existe formacion de hidroxido de aluminio e hidréxido de hierro que se
emulsiona en la fase aceitosa y hace dificil su separacion.

b) Los iones metalicos oxidan rapidamente el aceite, cambiandole su color y
propiedades.

c) Disminuye drasticamente el porcentaje de acidos grasos libres por la
presencia de hidroxidos metalicos.

d) El calentamiento resulta mas eficiente para la separacion de sélidos.

Figura 33. Mezcla de LPD después de la electrocoagulacion.
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3.2.4 Tratamiento de efluentes por coagulacién con biopolimeros

(Quitosano)

El Quitosano es un polimero que se sintetiza a partir de la quitina. Su produccién a
nivel industrial esta limitada por el costo que conlleva la purificacion de la quitina, y
por esta razon se utiliza principalmente en la medicina y la industria farmacéutica.
En los experimentos realizados con Quitosano en el laboratorio no se observo
separacion alguna en el rango de 0-1000 ppm. El pH se vari6é entre 3y 9 en estos
experimentos sin ningun efecto. La remocion fue igual que para muestra testigo
(6%).%* La Figura 34 muestra el Quitosano con el que se trabajo. El producto fue

suministrado por el INZIT (Instituto Zuliano de Investigaciones Tecnoldgicas).

Figura 34. Quitosano de bajo peso molecular (75-85% deacetilacion).

En sintesis se dejaron de realizar pruebas con el Quitosano, por su ineficiencia y

alto costo ($ 2400/gramo).
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3.3 ANALISIS ECONOMICO DE LAS TECNICAS

A nivel industrial una de las grandes limitantes para la aplicacion de nuevas
técnicas y procedimientos es el factor econdmico, por esta razon el enfoque del
proyecto fue encontrar la técnica que diera mejores resultados con minima

inversion. La Tabla 21 contiene los costos de materiales para cada técnica.

Los costos en efluentes se deben calcular teniendo en cuenta una serie de
parametros como son: Costo de reactivos por peso, flujo del efluente, dosis
optima, y factores de conversion que permitan mostrar dichos costos en pesos por

TonRFF. La formula para calcular dichos costos es la siguiente:

Dosis optima (ppm). Costoreactwo( ]Flu]oefluente(T RFF]

Costotecnica (TanRFF]_ s
Tabla 21. Costos de materiales para las técnicas.
Materiales Descripcion Cantidad/Unidad Costo ($)
Efluentes,
Polimeros LPyRC 1 Kg 8000
(CP)

Cal hidratada Efluentes (CP) 1 Kg 650
Sulfato de aluminio Efluentes (CS) 1 Kg 163200
Cloruro de calcio Efluentes (CS) 1 Kg 148800
Sulfato de sodio Efluentes (EC) 1 Kg 72800
Energia (Tprom) Efluentes (EC) Kw-h 225,42

La Tabla 22 contiene informacién necesaria para calcular los costos. El flujo para
los condensados y tricanter son 0.2 m*Ton RFF y 0.18 m®Ton RFF

respectivamente.
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Tabla 22. Costos para el tratamiento de efluentes por coagulacién con sales y

polimeros.
Tipo Dosis % % Vol.
Técnica Mezcla $/RFF
sal/polimero  (ppm) RST Clar.
Sulfato de
o 4500 22 33 183.600
aluminio
Condensados
Cloruro de
_ _ 5000 20 33 186.000
Coagulacion calcio
por sales Sulfato de
o 5000 25 35 146.880
Efluente aluminio
Tricanter Cloruro de
_ 5500 21 30 147.312
calcio
S-200AL 48 30 65 193,50
Condensados
Coagulacion S-400VAL 48 30 60 193,50
por polimeros Efluente S-200AL 24 49 35 164,56
Tricanter S-200AL 36 46 38 181,84

El calculo para los costos de tratamiento de efluentes por electrocoagulacion, ya
gue hay que calcular un parametro adicional denominado Consumo de Energia
Eléctrica Especifico, este pardmetro cuantifica la potencia consumida por hora
para remover un gramo de solidos totales, su calculo se realiza de la siguiente

forma:

CEEE V.l.T
TSTi —-STHH-Vm

Donde:
CEEE = Consumo de Energia Eléctrica Especifico (Kw-h/g solido removido)
V = Voltaje (Voltios)

| = Corriente (Amperios)
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T = Tiempo de Electrocoagulacion (h)
STi = Solidos Totales Iniciales (g/L)
STf = Sdlidos Totales finales (g/L)

Para calcular el costo de la técnica en pesos por tonelada de RFF se procede de

la siguiente forma:

§ W- 5 g _
Costo tecnica =CEEE (— “Tprom| — *(ST-_-ETfj(—)*vm(L_J*mun
TonRFF a W-h L

La Tabla 23 contiene el costo de la técnica por tonelada de RFF procesado, pero
aun asi necesita de las variables especificas de la técnica para poder realizar
dicho célculo. Tprom es la tarifa promedio que maneja la planta extractora por

cada vatio de energia que consume por hora.

La Tabla 24 contiene los parametros necesarios para calcular los costos para el

tratamiento de efluentes por la técnica de electrocoagulacion.

Tabla 23. Costos para el tratamiento de efluentes por electrocoagulacion.

) Densidad
Tipo ) Tprom
Efluente corriente % RST $/ RFF
Electrodo ($/kW-h)
(mA/cm2)
Condensados Hierro 3,9 60,68 225,42 86.823,75
Tricanter Hierro 3,9 70,95 225,42 67.099,50
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Tabla 24. Variables para el célculo de costos en efluentes por EC.

Corriente  Voltaje  Tprom Tiempo EC Sti Stf

Efluente
(A) V) ($/W-h) (h) (g/lL) (g/L)
Tricanter 0,5 2 0,22542 1 70,5 20,45
Condensados 0,5 2 0,22542 1 52,5 20,67

Los costos para la separacion de aceite por polimeros, que fue la técnica que se
encontr6 mas adecuada en términos de recuperacién, se calculan de manera
diferente que para los efluentes. A continuacion se describe la ecuacion para
realizar dicho célculo.

3

Dosis optima (ppm)+ Costoreactivo (Kiq)' Flujosalidavertedero [mT)

tonRFF )

h

)=

Coslo lecnic
osto ﬂmw(TonRFF

1000 + Capacidad planta (

La Tabla 25 contiene la informacion de la dosis Optima y el costo de la técnica,
pero no registra alguna informacion importante, que tiene que ver con el
procesamiento y capacidad de la planta. El flujo de salida del vertedero del LPD es

de 22 m*/h, la capacidad de procesamiento de la planta es 45 Ton/h.

Tabla 25. Costos para la separacion de aceite en LPD y RC por polimeros.

Tipo _ % eficiencia
) Mezcla Dosis (ppm) _ $/RFF
Polimero (40min)
S-200 AL LPD 20 92,6 $ 78,22
SL-2700 RC 20 98 $71,11

61



Para los RC cambia el flujo de salida de la chaza de recuperados con un valor de
20 m?h, la capacidad de procesamiento de la planta es igual, y tiene que ver con

la cantidad de fruta que pueden procesar las prensas que extraen el licor del fruto.
En sintesis la técnica mas econdmica y viable industrialmente es la utilizacion de

polimeros tanto para la recuperacion de efluentes como para la separacion de

aceite en clarificacion.
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4. CONCLUSIONES

La etapa con mayor recuperacion de aceite es la de preclarificadores
(77%).

La etapa con menor recuperacion de aceite es la de tanques clarificadores
(6%).

La mayor pérdida de aceite se encuentra en la fase liquida del Tricanter (10
g/L).

La Electrocoagulacion es la técnica mas eficiente para la Remocion de

Solidos Totales en efluentes (70%).

Los polimeros son adecuados para la recuperacion de agua en los
efluentes (40%).

El tratamiento de efluentes requiere dosis elevadas de sales

La separacion de aceite en clarificacion es mas eficiente con polimeros.

El tratamiento de efluentes con polimeros es 6ptimo con la adicion de un

aditivo (cal).

La Electrocoagulacion en clarificacion es perjudicial para la calidad del

aceite.

En sintesis la técnica con los mejores resultados (tratamiento y costos), es

la coagulacion con polimeros.
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5. RECOMENDACIONES
Realizar balances periédicos en clarificacion para tener conocimiento
concreto de las composiciones y flujos durante diferentes etapas del

proceso.

Realizar mas estudios con polimeros teniendo en cuenta las condiciones

optimas, y analisis con mas variables.

Realizar pruebas con polimeros en el rango de concentraciones de 10-40

ppm, con intervalos mas pequefios.

Disefar un sistema de dosificacion de cal diluida (agitacion continua).

La preparacion de los polimeros debe ser inmediata al uso.

Realizar prueba piloto con polimeros.

Realizar curvas de coagulacion (%RST vs Tiempo), para determinar

tiempos de residencia.

Realizar caracterizacion de aceite separado por polimeros mediante un

perfil cromatografico por HPLC acoplado a masas.

Realizar estudios en microfiltracion por membranas poliméricas,

biodigestores y sonoquimica.

Realizar pruebas de coagulacion con sales de tipo de comercial para mitigar

los altos costos con reactivos analiticos.
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ANEXOS
Anexo 1. CARACTERIZACION DE LOS EFLUENTES
> ANALISIS RAPIDOS

Los analisis rapidos permiten conocer la composicion volumétrica de un flujo
liquido por medio de la centrifugacion.

Diagrama de flujo del procedimiento
Se tomo una muestra de 100 mL previamente homogenizada del punto de
recoleccion.

v

Se medio la temperatura de muestreo con ayuda de un termometro de vidrio.

v

Se tomaron 2 tubos de centrifuga graduados, previamente lavados y secados.

v

Se llenaron los tubos con la muestra a un volumen de aproximadamente 10 mL, y

se llevaron a la centrifuga por 10 minutos a 300 rpm.

v

Se apago la centrifuga lentamente y se sacaron los tubos.

v

Se tomaron los volumenes de las capas formadas.

v

Se calcularon los porcentajes de las fases y se promediaron.
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Calculos

% de Aceite = (ml de aceite / volumen de la muestra)*100

% de Lodos livianos = (ml de lodos livianos/ volumen de la muestra)*100

% de Agua = (ml de agua / volumen de la muestra) *100
% de Lodos pesados = (ml de lodos pesados / volumen de la
muestra)*100

> PERDIDAS DE ACEITE EN EFLUENTES

Este procedimiento se realiza en el laboratorio de calidad de Aceites y es tomado

del manual de laboratorio de plantas de beneficio de Cenipalma.

Diagrama de flujo del procedimiento
Se homogenizo la muestra de lodo recolectada

'

Se tomo 50 ml en una probeta
Se formo un dedal compuesto por algodén y papel de filtro con un peso
aproximado de 3,59
Se acomodo una parte del algodén encima del papel filtro en forma de nido en una
capsula de porcelana de 100 ml
Se adiciono por fracciones los 50 ml de lodos medidos al nido, colocando una

capa de algoddn entre cada adicion

Se seco en el horno microondas por 6 min (a intervalos de 3 y 3 min) en potencia

10, hasta peso constante

v
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Se paso al horno convencional a 105°C por 40 min aproximadamente

v

Se peso la muestra seca y se registro su valor

v

Se coloco dentro de una camara de extraccion (Soxhlet) de 100 ml
Se adicion¢ a la camara de extraccion (Soxhlet) 150 ml de hexano
aproximadamente

v

Se tomo un balén de fondo plano. Se Peso y registro su peso
Luego se monto la cAmara sobre el matraz en el extractor de aceite Soxhlet por 4
horas aproximadamente, hasta 1 hora después que el solvente se vio traslicido
Se Llevo el matraz que contiene el aceite al horno convencional a 105°C por 4
horas maximo, para retirar las trazas de solvente
Se enfrié el matraz con el aceite contenido en el desecador con silica gel hasta
que alcanzo la temperatura ambiente

v

Se peso el matraz con el aceite y se registro su peso

'

Se realizaron los calculos correspondientes
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Calculos

Peso aceite = (peso matraz con aceite - peso matraz vacio)

g/L aceite = (peso de aceite*1000)/50

% aceite = (peso aceite/peso muestra)*100

% ac/ssha = (peso aceite/peso muestra seca - peso aceite)*100

% humedad lodos = (peso muestra — peso muestra seca)/peso muestra *100
% ssna = 100 - (% humedad + % aceite)

> DEMANDA QUIMICA DE OXIGENO

La muestra se sometid a un calentamiento con reflujo en presencia acido sulfarico
y una cantidad conocida de dicromato potasico. El exceso de dicromato se valora
con Sulfato de amonio ferroso (FAS). La cantidad de materia oxidable es
proporcional al dicromato potasico consumido. Los reactivos utilizados fueron

preparados en el laboratorio.

Diagrama de flujo del procedimiento
Se Pipetearon 10 ml de muestra, y se llevaron a dilucién de 100 mL en un balén
aforado, de esta solucion se tomo una alicuota de 10 mL y nuevamente se llevo a
dilucién de 100 mL con agua destilada
Luego se afiadié 0.22 g de sulfato mercurico y 5 ml de solucién de sulfato de plata,
la mezcla se agito suavemente hasta disolver el sulfato mercarico
Luego se afiadi6é 5 ml de solucion de dicromato potasico 0,025N y después 10 ml
de solucion de sulfato de plata, lentamente y con agitacion suave
Se calento a ebullicion durante dos horas bajo refrigerante a reflujo adaptado al

Mmatraz
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Luego se dejo enfriar y se titulo con la solucién de FAS 0,05N, utilizando ferroina

como indicador (2 gotas).

Se realizo paralelamente una determinacion del blanco tomando 10 ml de agua

destilada y realizando las mismas operaciones que para la muestra

v

Se Calculo la D.Q.0., en mg de oxigeno por litro, de la siguiente manera:

Calculos

D.Q.0O=(Vo-V)*Ndel FAS *8000 * F.D/Vm
Vo = volumen de FAS gastado para el blanco.

V = volumen de FAS gastado para la muestra.

N = normalidad de la solucién de FAS (0.056).

Vm = volumen de muestra (10 mL).

F.D = Factor de dilucion (100)
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Anexo 2. DESARROLLO EXPERIMENTAL

» TRATAMIENTO EFLUENTES CON POLIMEROS

Procedimiento

Tomar 5 L de muestra tanto de Tricanter como de condensados.
Medir los pardmetros iniciales de las muestras (Temperatura, pH, Sdélidos
Totales, DQO, Conductividad, SDT).
Realizar la prueba de coagulacion a temperatura de proceso.
Tomar 500mL de muestra en un vaso de 600mL(es importante homogenizar
muy bien la muestra antes de llevarla al vaso donde se va a realizar la
sedimentacion).
Los polimeros previamente deben ser preparados a las concentraciones
mencionadas con agua de proceso (Se debe agitar por lo menos durante
30min la mezcla del polimero para eliminar los grumos formados).
Tomar una muestra como testigo y las otras cinco como prueba del polimero,
en el montaje de jarras.
Las condiciones del test de jarras sugeridas son las siguientes:

Velocidad de agitacion rgpida: 100rpm por 1min.

Velocidad de agitacion lenta: 15rpm por 2min.
Tiempo de sedimentacion: 60min.

Colocar las muestras en el equipo de jarras y ajustar el pH a 6 con cal
hidratada (hidréxido de calcio al 20%).
Adicionar los volumenes de polimeros calculados con jeringas.
Seguir el procedimiento de coagulacion. En el caso de los condensados de
esterilizacién se deben agregar 3 mL del Polimero de aluminio (SRH-100),
como floculante, en la etapa de agitacion lenta.
Cuando haya terminado el tiempo de sedimentacion, se deme tomar muestra
del sobrenadante y medir los parametros finales, asi como el volumen de

clarificado.
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» TRATAMIENTO EFLUENTES POR ELECTROCOAGULACION

Procedimiento

Tomar 5L de muestra, homogenizar y medir las siguientes propiedades fisicas:
Temperatura, pH, Conductividad, Sélidos Disueltos Totales, DQO, Sdlidos
Totales.

Adicionar 800mL de muestra al vaso de 1L.

Realizar el montaje de EC. El sistema consta de un sistema de electrodos de
Hierro y Aluminio dispuestos en paralelo*. El sistema de electrodos se sumerge
a 2.5 cm del fondo del vaso. Los electrodos estan separados 1.5cm entre si.
Las dimensiones de los electrodos de aluminio son: 20cm, 19mm, 1mm. Las
dimensiones de los electrodos de hierro son: 20cm, 19mm, 3mm. El area
efectiva por el electrodo es: Al (30.19 cm?), Fe (33.57cm?).

Antes de cada corrida de EC, se debe lavar los electrodos con solucion diluida
de HCI 0.1N.

Colocar el sistema en agitacion por medio de una barra magnética a una
velocidad de 100 rpm.

Adicionar 1g de sulfato de sodio a la muestra como electrolito de conduccion.

El sistema de EC, se debe colocar por una hora a la corriente escogida en el
disefio experimental.

Al finalizar la EC, se toma muestra del sobrenadante y se miden nuevamente
las propiedades fisicas.

Medir el volumen de clarificado.

74



» TRATAMIENTO DE RECUPERADOS DE CENTRIFUGA POR
POLIMEROS

Procedimiento

Tomar 5 L de muestra de Recuperados de Centrifuga.

Determinar la composicién volumétrica de sus componentes (analisis rapidos).
Distribuir en 5 beaker muestras de 500 ml de RC en cada vaso.

Luego tomar uno de los beaker con muestra y agregar ml a ml de polimero
segun la distribucién del disefio experimental.

Una vez notado el cambio, Hacer un mezclado suave por transvasado y
agregar 250 ml a la probeta en Bafio de Maria a 95 °C

Registrar el volumen y tiempo de separacion del aceite en la probeta por 40

minutos.

» TRATAMIENTO DE LICOR DE PRENSA DILUIDO POR POLIMEROS

Procedimiento

Tomar 5 L de muestra de licor de prensa diluido

Determinar la composicion volumétrica de sus componentes.

Distribuir en 6 beaker muestras de 500 ml de LP en cada uno

Luego tomar uno de los beaker con muestra y agregar ml a ml de polimero
segun la distribucién del disefio experimental.

Una vez notado el cambio, Hacer un mezclado suave por transvasado y
agregar 250 ml a la probeta en Bafio de Maria a 95 °C

Registrar el volumen y tiempo de separacion del aceite en la probeta por 40

minutos.
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» TRATAMIENTO DE LPD Y RC POR ELECTROCOAGULACION

Procedimiento

Tomar 5 L de muestra de LPD y RC. Homogenizar y determinar su
composicion por analisis rapidos.

Homogenizar y agregar 500 mL de muestra en un vaso de 600 mL. Mantener
la muestra en un calentamiento suave a 80°C.

Realizar el montaje de EC, acoplado al sistema de sedimentacion. Los
electrodos se sumergen a 2.5 cm del fondo de la probeta. Los electrodos se
separan a una distancia de 1.6 cm. La altura sumergida del electrodo es 19.8
cm en los 250 mL de muestra.

El bafio de agua se debe mantener a 90°C .

A la muestra precalentada se le debe adicionar 1g de sulfato de sodio a la
muestra como electrolito de conduccién y se homogeniza por trasvasado
suave.

Adicionar en la probeta 250 mL de muestra de LPD o RC.

Medir los tiempos de formacion de aceite por 40min.

La eficiencia de la EC, se calcula por el procedimiento de eficiencia y velocidad

de separacion.
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