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RESUMEN

El objetivo del presente trabajo fue validar los métodos de la lectura
refractométrica, lectura sacarimétrica, pol en jugo de cafia, pureza en jugo de
cafa y pol en cafia para el Ingenio Azucarero del Norte Comparia de Economia
Mixta. @ Para esto se redactaron de acuerdo con los requisitos de la norma
ISO/IEC 17025:2005 los procedimientos especificos de ensayo. Se realizd
estudios y comparaciones con muestras, materiales de referencia y soluciones
estandares de acuerdo con los disefios experimentales mas adecuados. La
incertidumbre expandida para el porcentaje de fibra en cafa de azucar es de
0,0182 g. La calibracion del refractdmetro Schmidt + Haensch fue de 99,88 % y
para el polarimetro fue de 99,97 %. La precision de repetibilidad de la lectura
refractométrica, expresada como coeficientes de variacién fue de 0,170 % para
muestras de 10 °Brix; 0,037 % para muestras de 20 °Brix y de 0,052 % para
muestras de 30 °Brix. La precision de repetibilidad de la lectura polarimétrica,
expresada como coeficientes de variacién fue de 0,057 % para muestras de 25
°Z; 0,038 % para muestras de 50 °Z; 0,013 % para muestras de 75 °Zy 0,001 %
para muestras de 100 °Z. La precision de reproducibilidad de la lectura
refractométrica, expresada como coeficientes de variacién fue de 0,175 % para
muestras de 10 °Brix; 0,089 % para muestras de 20 °Brix y de 0,052 % para
muestras de 30 °Brix. La precisién de reproducibilidad de la lectura polarimétrica,
expresada como coeficientes de variacion fue de 0,061 % para muestras de 25
°Z; 0,038 % para muestras de 50 °Z; 0,027 % para muestras de 75 °Zy 0,001 %
para muestras de 100 °Z. El intervalo de trabajo quedo definido entre 10 y 30
°Brix para el refractometro y para el polarimetro entre 50 y 100 °Z. La
incertidumbre de la determinacion de la lectura refractométrica expresada como
porcentaje de incertidumbre expandida fue de 1,01 % para muestras de 10 °Brix;
0,52 % para muestras de 20 °Brix y de 0,37 % para muestras de 30 °Brix. La
incertidumbre de la determinacién de la lectura polarimétrica expresada como
porcentaje de incertidumbre expandida fue de 0,31 % para muestras de 25 °Z,
0,16 % para muestras de 50 °Z; 0,11 % para muestras de 75 °Z y de 0,08 % para
muestras de 100 °Z. La incertidumbre expandida de la determinacién de pol en

jugo de cafa de aztcar fue de 1,13 gI'. La incertidumbre expandida de la
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determinaciéon de la pureza en jugo de cafia de azlcar fue de 1,58 gI”. La
incertidumbre expandida de la determinacién de la pol en cafia de azucar fue de
1,13 gl'1. Los métodos validados se emplearon para determinar la mejor variedad
de cafia de azucar que ingresa al Ingenio Azucarero del Norte la cual fue la
Puerto Rico 980 (PR-980), la variedad de cana con menor porcentaje de fibra fue
la Campus Brasil 4069 (CB—4069) y la edad 6ptima de cultivo de la cafia de

azucar fue de 18 meses.
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INTRODUCCION

El Ingenio Azucarero del Norte es la empresa agroindustrial de mayor importancia
de la provincia de Imbabura, la cual se encuentra en un proceso de
modernizacién con la implementacion de nuevos equipos como un tandem de
molinos, turbo generador, entre otros que permitan ampliar la capacidad instalada
en planta, dentro de la ampliacion esta previsto la puesta en marcha del
laboratorio de campo, siendo una de sus funciones el analizar la materia prima.
Por esta razdn es necesario la realizacion del “Validacion del Método de la Prensa
Hidraulica para Determinar la Calidad de la Cafia de Azucar que Ingresa al Patio
del Ingenio Azucarero del Norte”, los resultados obtenidos permitirdn un pago

justo a los canicultores y mejorar el balance de sacarosa en fabrica.

La determinaciéon de Pol en cafa, es de suma importancia, ya que permite
establecer la calidad de los materiales que ingresan al proceso de fabricacion, de
los cuales depende la calidad y cantidad del producto final, lo que se puede

evidenciar en el cumplimiento de la planificacién de molienda y produccién.

Determinar la Pol en cafia, es importante debido a que se puede realizar el
seguimiento de la calidad y cantidad de sacarosa en campo, de acuerdo a la edad
de la cafa, situacidbn geografica y condiciones atmosféricas, permitiendo

establecer el rendimiento por cantero o predio.

En la mayoria de las industrias y haciendas productoras de cafa que no son
propiedad de las empresas de molienda, requieren el uso de un sistema de pago
de la cafia que sea equitativo para ambas partes, este acuerdo entre la industria y
los productores puede tener un efecto significativo en la eficiencia de la industria,

ya que se establece en el incentivos para ambas partes. (Rein, 2006)

Las caracteristicas de un buen sistema de pago, podria incluir lo siguiente:
a) El sistema debe promover la rentabilidad de la industria en su conjunto.
b) El sistema debe ser justo y equitativo.

c) El productor debe ser recompensado por su desempefio y no debe ser
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afectado por el rendimiento de la planta.

d) Debe preservarse la equidad entre los procesadores y los productores
de los siguientes acontecimientos que estan fuera del control del
productor, por ejemplo, condiciones climaticas adversas, dafios en la
fabrica, etc. (Rein, 2006)

Un mejor sistema debe también tener en cuenta el contenido de sacarosa de la
cafa de azucar. Esto significa que el contenido de sacarosa de la cana, pureza
del jugo y el contenido de fibra de la cafia de todos los productores debe ser

medido, para proceder a un mejor pago a los productores. (Rein, 2006)

Por lo que en algunos casos, es rentable para la compafia ofrecer incentivos a
los productores para evitar que la materia prima entregada sea de gran tonelaje

de cana de baja calidad y con alto contenido de materias extraias. (Rein, 2006)

El creciente uso de los sistemas de gestidon ha producido un aumento de la
necesidad de asegurar que los laboratorios que forman parte de organizaciones
mayores o0 que ofrecen otros servicios, puedan funcionar de acuerdo con un
sistema de gestion de la calidad que cumplen con la Norma ISO 9001 y 17025.
(ISO 17025/IEC, 2005).

Los objetivos primordiales de una validacion permiten establecer un método y
confirmar su desempefio por medio de tratamientos estadisticos y apreciaciones
cualitativas por parte del laboratorio en general. De ahi radica la importancia de
una adecuada validacién, ya que establece bajo qué circunstancias debe
realizarse un analisis asegurando que los datos obtenidos cumplen en su totalidad
la calidad deseada, brindando seguridad y respaldo. Ademas proporciona

criterios para la aceptaciéon o rechazo de analisis.
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GLOSARIO

Azucares de caia.- El jugo de cafia contiene en su composicion basicamente

tres azucares principales: sacarosa, glucosa y fructosa.

Azucares invertidos.- Es una mezcla equimolecular de glucosa y fructosa,

obtenida por la hidrélisis de la sacarosa.

Azucares reductores.- Término empleado para designar los azucares
(principalmente glucosa y fructuosa) que presenta la propiedad de reducir el 6xido
de cobre de estado cuprico a cuproso. Los azucares reductores son productos
precursores del color en el proceso industrial, esto es, participan en reacciones

que aumentan el color de la azucar disminuyendo la calidad del producto.

Bagazo.- Residuo fibroso de cafa resultante de la molienda o prensado de la
cafa de azucar, constituido de fibra mas jugo residual. En general, el término

bagazo se refiere al material que sale del ultimo molino.

Cana de azucar.- Planta compuesta de hojas, tallos, raices y eventualmente de
flores. Cuando se habla en “calidad tecnoldgica” es importante diferenciar entre
los términos “cafa” y “materia prima®, que en la practica son utilizados

indistintamente.

Cana.- Término genéricamente aceptado para designar los tallos industrializables
de cafa de azucar. Los tallos de cafila de azucar en composicion
extremadamente variable en funcion de diversos factores como: edad cronologica
e fisiologia, época de muestreo, variedad, estado de corte, condiciones climaticas
durante el crecimiento y maduracién, salud de las plantas, fertilizacion, tipo de

suelo, etc.

Extraccion.- Porcentaje total de jugo extraido en el proceso de molienda.

Fibra.- Es la materia insoluble en agua contenida en la cafa.
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Grados brix.- Estrictamente, expresado en porcentaje peso/peso de sélidos
solubles contenidos en una solucién pura de sacarosa, es decir, mide el contenido

de sacarosa en la solucion.

indice de preparacion de la cafa.- Es la relacion entre el brix obtenido de una
muestra de cafia picada extraida por agitacion mecanica y el brix obtenido de una

muestra por desintegracion.

Jugo absoluto.- Todo el jugo de cana, una masa hipotética que puede ser
obtenida por la diferencia: (100 - % fibra cafia) = jugo absoluto por ciento de cafia

el que contiene toda el agua de cana de los sélidos disueltos.

Jugo clarificado.- Jugo resultante del proceso de clarificacion.

Jugo extraido.- Se refiere a la proporcién de jugo absoluto que fue extraido por

algun medio mecanico (molienda).

Jugo mixto.- Este jugo es el mas importante de la fabrica, ya que corresponde a
la mezcla de todos los jugos obtenidos en los diferentes molinos, en los cuales se

adiciona agua para mejorar la extraccion.

Jugo primario.- Es todo el jugo que se obtiene de la extraccién del primer molino.

Jugo residual.- Es el jugo retenido en el bagazo después de la extraccion por
algun medio mecanico (desintegracién o prensado); la diferencia entre el jugo

absoluto y el jugo extraido.

Jugo.- El jugo de cafa esta constituido por agua contenida en los tejidos a lo
largo del tallo juntamente con todos los sélidos solubles. La composicién quimica
del jugo, de la misma materia prima, dependera del tipo de jugo a que se refiera,

sistema de extraccién y tratamiento quimico empleados.
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Materia Extrafia.- Se considera todo material que no contenga sacarosa o0 su
concentracion no resulte rentable para su extraccion, como los despuntes
(cogollo), hojas verdes y secas, raices, tallos degradados de cosechas anteriores;
la cantidad de materia extrafia depende del método de corte, asi por ejemplo en
el corte mecanizado su aporte en materia extrafia es muy superior al corte

manual.

Materia prima.- Material entregado en la industria para la fabricacion de azucar y
sus derivados, compuesto por cafia (tallos) mas las impurezas de las cuales no se
obtiene sacarosa o su concentraciéon es insignificante, conocida como materia

extrana.

Pol en cana.- La pol determinada por sacarimetria en el jugo puede ser

expresada en porcentaje de cana utilizando el porcentaje de fibra en cafa.

Pol.- Representa el porcentaje aparente de sacarosa contenida en una solucién
de azucares (por ejemplo, en el jugo de cafa), siendo determinada por métodos
sacarimétricos (polarimetros o sacarimetros), basado en la propiedad de que los

azucares pueden hacer girar el plano de polarizacion.

Pureza.- Porcentaje de sacarosa obtenida en los soélidos solubles siendo

denominada pureza real cuando se utiliza el término pol y brix.

Sacarosa.- Los cristales son prismas monoclinicos que tienen una densidad de
1,588 g/cm3; a 20 °C. La rotacién especifica de la sacarosa a 20 °C es de +66,53

°. El indice de refraccion en solucién al 26 % es de 1,3740.

La sacarosa es soluble tanto en agua como en etanol y se encuentra en todas las
partes de la planta de cafa de azucar pero abunda mas en el tallo, donde se

encuentra en las vacuolas de almacenamiento de las células (parénquima).



1 REVISION BIBLIOGRAFICA

1.1 OBTENCION DE AZUCAR DE CANA

La cafia de azucar (saccharum officinarum) es una graminea anual en la que se
manejan dos tipos de plantaciones: cafa planta, que es el ciclo que comprende
desde la siembra hasta el primer corte y cafia soca, que empieza después del
primer corte y termina con el ultimo (pueden ser cinco o mas) antes de hacer una

nueva siembra, lo que se conoce como renovacion.

Figura 1. Plantacion de cafa de azucar

Actualmente, la cafa se encuentra difundida por toda el area de influencia al
Ingenio Azucarero. Es cultivada en la provincia de Imbabura en los valles de
Salinas, Urcuqui, Tumbabiro, Cahuasqui, Cuambo, Pimampiro, Carpuela,
Ambuqui. En la provincia del Carchi en Mascarilla, Pambahacienda, Pusir, San

Rafael, cubriendo un area total mayor de 3500 hectareas. (SICA, 2000)

Las variedades de cana que tienen inflorescencia, actualmente no son
aconsejables cultivarlas para la agroindustria por su pérdida en el rendimiento en

el momento de la floracién. Las variedades que se han cultivado en el mundo



dependen de los resultados obtenidos en cada region o pais. Las variedades que

ingresan al Ingenio Azucarero son las siguientes: CB-4069, PR-980, PR-1016.

Por ser un cultivo semimecanizado, aun en la actualidad se utiliza la mano de

obra tanto para sus labores agricolas como para su cosecha.

La cana de azucar es una planta que tolera climas relativamente variados. Tiene
unas exigencias climaticas notablemente diferentes en el curso de las dos fases
principales de su ciclo: crecimiento y maduracién. El crecimiento puede ser
retardado o incluso suspendido por dos factores climaticos como el frio y la
sequia. Requiere de lluvia de 1200 a 1500 mm anuales. Es indispensable
proporcionar una adecuada cantidad de agua a la cafia durante su desarrollo
vegetativo, para que permita la absorcion, transporte y asimilacion de los
nutrientes. (CINCAE, 2000)

La cafa necesita de 6 a 10 horas Iluz, aunque en Ecuador los datos
meteorologicos muestran un promedio de 2,25 horas de radiacion solar
durante el afo La luz juega un papel muy importante, como principal fuente de
energia de la cafa de azucar en el almacenamiento de la sacarosa. A menor

luminosidad menor almacenamiento de azucares. (CINCAE, 2000)

La cafna de azucar es una planta que tolera muy bien las condiciones del suelo.
De forma general se la cultiva tanto en suelos de textura franco limoso, Franco
arenoso. (CINCAE, 2000)

La cafia de azucar se cultiva con éxito en la mayoria de suelos, estos deben
contener materia organica y presentar buen drenaje tanto externo como interno, y

que su pH oscile entre 5.5 a 7.8 para su 6ptimo desarrollo. (CINCAE, 2000)

La cafia de azucar es cultivada en la zona del litoral y en la sierra en las

provincias de Loja, Imbabura y Carchi. (SICA, 2000)



En los valles de la sierra se puede sembrar practicamente durante todo el afo,

siempre que se tenga disponibilidad de riego.

En la costa se siembra durante el verano, teniendo el cultivo su etapa de
desarrollo durante el invierno, y cosechandose cuando nuevamente se

encuentren en verano.

La cafa de azucar alcanza un gran crecimiento vegetativo y bajo estas
condiciones la fotosintesis se desplaza, hacia la produccién de carbohidratos de
alto peso molecular, como la celulosa y otras materias que constituyen el follaje y
el soporte fibroso del tallo. Se tienen reportes que a bajas temperaturas todas las
variedades de cafia tienen una menor eficiencia y mas baja proporcion de

desarrollo. Mejor en lugares calientes y soleados. (CINCAE, 2000)

El proceso de elaboracién del azucar esta dividido en dos etapas: campo y planta.

1.1.1 PROCESO DE CAMPO (SIEMBRA Y CULTIVO DE LA CANA)

La siembra de la caia de azucar comienza con la seleccidn de una buena semilla,
ésta se obtiene a partir de un campo de cafia planta escogido para utilizarse como
semillero, bien cultivado y que esté libre de plagas y enfermedades. Los criterios
de seleccidén incluyen caracteristicas agronomicas, tales como contenido de
azucar y fibra, factibilidad de cosecha, resistencia a enfermedades e insectos,
tolerancia a la sequia y al frio, y las caracteristicas especificas necesarias para

las condiciones locales. (Chen, 1996)

Entre los 7 y 9 meses de edad, se cortan los tallos de cafia de azucar en trozos
de unos 45 cm, y que tengan por lo menos tres yemas, que son las que van a dar
origen a las nuevas plantas. Es importante que la calidad de la semilla garantice
un alto porcentaje de germinacion de las yemas para tener un buen comienzo del
nuevo cantero o campo de cafia. (SAN CARLOS, 2005)



Cuando el tallo o una parte del mismo, se planta en el terreno, se desarrollan las
raices y suministran humedad a la yema hasta que el nuevo vastago produce sus
propias raices. El azucar y los nutrimentos almacenados en el tallo suministran la
energia y los materiales necesarios para el crecimiento. La tasa de crecimiento
de la joven planta esta directamente relacionada con el tamario del trozo que sirve

de semilla y la cantidad disponible de azucar. (Chen, 1996)

La preparacion del terreno para la siembra consiste en realizar dos o tres pasadas
de rastras de discos, para eliminar las cepas del anterior cultivo, y proveer a la
semilla de un terreno con suelo suelto donde pueda germinar y desarrollarse.
Una vez preparado el terreno, se hacen surcos de unos 25 cm de profundidad, a
1,5 m de distancia entre ellos; el mismo grupo de personas que surca el terreno,
va aplicando en cada surco, la primera fertilizacion rica en nitrégeno, fosforo y
potasio. La semilla se coloca en el fondo de estos y luego es tapada con unos 5

cm de tierra para proceder a dar el primer riego.

A los 75 — 80 dias, se realiza el aporque mecanico en la cafia planta, que consiste
en colocar tierra en la base de la hilera de cafa para que esta quede elevada
sobre la superficie del terreno; en este momento la planta recibe simultdaneamente

una segunda fertilizacion a base de nitrégeno.

Las malas hierbas o malezas varian en las areas productoras de cafia de azucar y
las que predominan estan relacionadas con el area, el clima y las practicas de
cultivo. (Chen, 1996)

Los controles de malezas pueden ser quimicos, mecanicos o manuales, y se
hacen dependiendo de las necesidades especificas de cada lote. Ademas de
reducir el rendimiento, las malas hierbas estan asociadas con el aumento de la
cantidad de paja en el molino, especialmente en los lugares en donde se practica
la recoleccién mecanica. Las malezas secas no afaden azucar al molino, pero si
absorben jugo y salen del molino con tanta azucar como la que esta presente en

la mezcla de bagazo. (Chen, 1996)



La cafa planta es cosechada aproximadamente a los 18 meses.

1.1.2 COSECHA

Tiene como meta entregar al molino tallos de cafia de azucar de buena calidad.
La calidad medida por el contenido de sacarosa y de basura se reduce por los
dafios a los que se somete la cafia, el aumento de la basura en la cana entregada
y las demoras en dicha entrega. El pago, basado en la calidad asi como en el

tonelaje, aumenta el incentivo para mejorar la calidad. (Chen, 1996)

Una vez que el lote tiene la edad adecuada, se procede a quemarlo para facilitar
la labor de cosecha; al dia siguiente se corta la cafa del cantero, de forma

manual, o mecanizada.

Para el corte manual se utiliza machetes, y los cortadores se agrupan en parejas,
cada pareja corta seis surcos que conforman una “manga”; la cafia de la manga
se ubica en el centro de los seis surcos, formando un “rollo” de donde es alzada
por las llenadoras y colocada en los camiones o carretones que la transportan

hacia la fabrica.

En la cosecha mecanizada o con cosechadoras, la cafia es cortada, picada,
limpiada y botada por ésta directamente hacia el camion, que se ubica y rueda

paralelo a la cosechadora.

Un cultivo eficiente puede producir 100 a 150 toneladas de cafia por hectarea por
afno (con 14 % a 17 % de sacarosa, 14 % a 16 % de fibra y 2 % de otros

productos solubles).



Figura 2. Cosecha manual de cafia de azicar

Las puntas y las hojas de la cafia contienen poca sacarosa, pero tienen un alto
contenido de almidén y de azucares reductores. Dichas puntas y hojas
disminuyen el rendimiento de azucar en la casa de cocimientos. El residuo de las
puntas absorbe sacarosa y sale del tandem de molinos con mas sacarosa de la

que contenia originalmente al entrar a los mismos. (Chen, 1996)

Asi mismo, las hojas de la cafa tienen un alto contenido de silice, lo cual
contribuye al desgaste de los rodillos de los molinos. La punta se elimina de
manera efectiva por el corte a mano, que es el método de recoleccion escogido
en la mayor parte del mundo para el corte de la cafia de azucar. La remocién a

mano reduce aun mas el contenido de basura hasta en 2 a 3 %. (Chen, 1996)

1.1.3 PROCESO DE FABRICA

La cafa cosechada en el campo es transportada hacia la fabrica por medio de
camiones, los cuales son identificados por medio de placas. Con el objeto de
conocer el peso de cafia transportada por cada uno de los camiones se procede
primero a pesar en la bascula, en donde el peso es ingresado al programa
ANACAN para que el personal pueda ver el peso de cafa ingresada por placa y

por cantero.



Al final del turno, el analista encargado de la molienda reporta las toneladas de

cafa molida por turno.

Figura 3. Ingenio Azucarero del Norte.

IANCEM

Una vez pesados se distribuyen los camiones hacia el tandem de molinos. La
carga de cafia son viradas al tdandem de molinos con ayuda de la grua y guiada

por la mesa de alimentacion a la primera picadora.

Dentro de planta, la cafia pasa por los siguientes procesos:

e Extraccion del jugo

e Desinfeccion del jugo

e Clarificacién del jugo

e Filtracion de la cachaza

e Evaporacion del jugo clarificado
e Cristalizacion

e Centrifugacioén o purga

e Secado y Envasado

A continuacién se presenta un diagrama de produccion del azucar de cafa:
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Figura 4. Proceso de Produccion del aztcar.

Grupo Corporativo Santa Ana, 2010



1.1.3.1 Extraccion del jugo

La cafia se prepara para la molienda mediante cuchillas giratorias que cortan los
tallos en pedazos pequenos, luego pasa a una desfibradora donde el material es
desmenuzado en un tambor giratorio el cual es golpeado continuamente por

martillos basculantes.

La cana desmenuzada es transportada a través de un conductor hacia los
molinos. ElI molino o trapiche consta de unidades multiples que utilizan
combinaciones de tres rodillos, a través de los cuales pasan sucesivamente la
cafa exprimida o bagazo. Para ayudar a la extraccion del jugo (guarapo) se
aplican aspersiones de agua o guarapo diluido sobre la capa de bagazo segun
sale de cada unidad de molienda, proceso conocido como imbibicion. (Chen,
1996)

El jugo que se extrae de cada molino cae hacia un tanque, llamado tanque de

jugo mezclado.

Posteriormente, se unen estas corrientes de jugo mezclado en un tanque
receptor. Este jugo mezclado es un jugo sucio pues contiene tierra, arena,
residuos de cafia y otras impurezas por lo que debe ser clarificado para poder ser

utilizado en el proceso.

El bagazo final que sale del ultimo molino contiene el azucar no extraido, fibra
lefiosa y de un 45 a 55 % de agua. (Chen, 1996)

1.1.3.2 Desinfeccion del jugo

La desinfeccion se realiza en las llamadas columnas de sulfitacién, que son

equipos que trabajan en contracorriente, ingresando el jugo mezclado por la parte
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superior y alimentando anhidrido sulfuroso por la parte inferior. El anhidrido
sulfuroso es obtenido mediante combustion de piedras de azufre. Al entrar en
contacto el anhidrido con el jugo se produce la desinfeccidén, destruyéndose los
agentes patdgenos, bacterias y microbios que pudiesen estar presentes en el

jugo.

Simultaneamente, la sulfitacion reduce las sales férricas (color pardo) presentes a
sales ferrosas (color rojo claro), realizandose por tanto una accion de blanqueo

del jugo.

Durante esta etapa del proceso se produce un incremento en la acidez del jugo
tratado. Como en medio acuoso acido se produce una reaccion de inversion de la
sacarosa, es imprescindible proceder inmediatamente a neutralizar el jugo hasta
obtener un pH entre 6,8 y 7,0 para la produccion de azucar blanco. Esto se
realiza agregando lechada de cal o sacarato de calcio. Al jugo asi neutralizado,

se le denomina jugo alcalizado.

1.1.3.3 Clarificacion del jugo

Una vez que se ha desinfectado el jugo se procede a separar la tierra, arena y
demas impurezas solidas presentes en el jugo. Esto se realiza mediante
sedimentacion. La precipitacion de las impurezas sélidas es mas eficiente si es
realizada en caliente por ello se calienta el jugo alcalizado hasta una temperatura
no mayor a 110 °C, pues por encima de esta temperatura se produce la
destruccidon de la molécula de sacarosa y simultaneamente una reaccion
irreversible de oscurecimiento del jugo que originaria unos cristales de azucar

(sacarosa) de alta coloracién.

Luego del calentamiento, se agrega floculante para agrupar en forma de fléculos
las impurezas sélidas presentes, que al ser mas pesadas que el jugo tienden a

sedimentar.
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La separacion de los sélidos suspendidos se realiza en equipos llamados
clarificadores, obteniéndose por la parte superior un jugo limpio y brillante,
llamado jugo clarificado y por el fondo del equipo un lodo que contiene todas las
impurezas solidas (tierra, arena, residuos de cal y residuos de floculante). A este

lodo se lo denomina cachaza.

1.1.3.4 Filtracion de la cachaza

La cachaza por haber estado en contacto con el jugo es un lodo que contiene
jugo, el cual debe ser recuperado. Esto se realiza en filtros rotativos al vacio

obteniéndose:

a) una torta solida de cachaza, que por tener presencia de elementos
nutrientes es utilizada para enriquecer las aguas de riego de los cultivos de
cana, y

b) un jugo sucio llamado jugo filtrado, que es alimentado al clarificador de jugo
filtrado para separarle las impurezas sélidas presentes y obtener un jugo
que pueda ser recirculado al proceso. Las impurezas sélidas separadas

del jugo filtrado clarificado son enviadas al tanque de cachaza.

Durante el proceso de filtracion se alimenta agua condensada a presién para
realizar un lavado de la torta de cachaza y facilitar la extraccién de la sacarosa
presente. Se debe regular el trabajo de los filtros para obtener una polarizaciéon
no mayor a 2,5 en la torta de cachaza a fin de minimizar las pérdidas de azucar

en el proceso de elaboracion.

1.1.3.5 Evaporacion del jugo clarificado

El jugo clarificado, que tiene mas o menos la misma composicion que el jugo

crudo extraido excepto las impurezas precipitadas por los tratamientos anteriores,
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contiene aproximadamente 85 % de agua. Dos terceras partes de esta agua se
evaporan en evaporadores al vacio de multiple efecto, los cuales consisten en
una sucesion (generalmente cuatro) de celdas de ebullicion al vacio, o cuerpos
dispuestos en serie de manera que cada cuerpo subsiguiente tiene un grado mas
alto de vacio y, por consiguiente, hierve a una temperatura mas baja. Los
vapores de un cuerpo hacen hervir de esta manera el jugo contenido en el
siguiente cuerpo. Mediante este sistema, el vapor introducido en el primer cuerpo
efectua una evaporacion de multiple efecto. El vapor del cuerpo final pasa a un
condensador. El jarabe (meladura) sale en forma continua del ultimo cuerpo con

aproximadamente 65 % de sélidos y 35 % de agua. (Chen, 1996)

1.1.3.6 Cristalizacion

La cristalizacion tiene lugar en tachos al vacio de simple efecto, donde el jarabe
se evapora hasta quedar saturado de azucar. En este momento se afaden
semillas a fin de que sirvan de nucleos para los cristales de azucar, y se va
afiadiendo mas jarabe segun se evapora el agua. El crecimiento de los cristales
de azucar continua hasta que se llena el tacho. Bajo la vigilancia de un tachero
experto o con instrumentos adecuados, los cristales originales crecen sin que se
formen cristales adicionales, de manera que cuando el tacho esta totalmente lleno
todos los cristales tienen el tamafo deseado, y los cristales y el jarabe forman una
masa densa conocida como masa cocida. El contenido del tacho o templa se
descarga luego por medio de una valvula de pie a un mezclador o cristalizador.
(Chen, 1996)

1.1.3.7 Centrifugacion o purga; reebullicion de las mieles

La masa cocida proveniente del mezclador o del cristalizador se lleva a maquinas

giratorias llamadas centrifugas. El tambor cilindrico suspendido de un eje tiene
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paredes laterales perforadas forradas en el interior con una tela metalica, entre
ésta y las paredes hay laminas metalicas que contienen de 400 a 600
perforaciones por pulgada cuadrada. EI tambor gira a velocidades que oscilan
entre 1000 y 1800 revoluciones por minuto (rpm). EIl revestimiento perforado
retiene los cristales de azucar que pueden lavarse con agua si se desea. El licor
madre, la miel, pasa a través del revestimiento debido a la fuerza centrifuga
ejercida (de 500 hasta 1800 veces la fuerza de la gravedad), y después de que el
azucar es purgado se corta, dejando la centrifuga lista para recibir otra carga de
masa cocida. (Chen, 1996)

En un sistema de tres cristalizadores, la primera ebullicibn del jarabe crudo
produce azucar cruda y miel A; mismas que se regresan al tacho al vacio para
que vuelvan a hervir sobre un pie de masa cocida de primer grado y se forme una
segunda masa cocida (B), la que a su vez produce una segunda carga de
cristales. El azucar B, se mezcla con el azucar A para constituir la produccion
comercial del ingenio. La miel B, o de segunda, tiene una pureza mucho mas
baja y a su vez se vuelve a hervir sobre un pie de cristales de jarabe para formar
una masa cocida de grado bajo o C. Estas masas cocidas de bajo grado
permanecen durante varios dias en los cristalizadores, donde se enfrian y
mantienen en movimiento por medio de brazos agitadores. El azucar C, se
mezcla con el jarabe y se utiliza como semilla para las masas cocidas Ay B. Las
mieles 0 melazas finales o residuales, un material denso y viscoso que contiene
aproximadamente una tercera parte de sacarosa, una quinta parte de azucares
reductores y el resto ceniza, compuestos organicos no azucares y agua. (Chen,
1996)

1.1.3.8 Secado y envasado

Una vez descargado de las centrifugas se procede al secado del azucar "A"
empleando una secadora rotativa al vacio. La humedad maxima permitida en el

azlcar debe ser 0,075 %. El azucar seco es conducido hacia las tolvas de
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almacenamiento para su posterior envasado en sacos. Una vez envasado el
producto se debe controlar el peso de los sacos para comprobar que se cumpla
con la norma de 50 kg de peso neto de azucar por saco, luego se transportan los

sacos hacia la Bodega para su posterior distribucion.

1.1.4 DETERIORO DE LA CANA

La calidad de la cafa en el campo tiende a mejorar con la edad, llega a un
maximo y luego declina. Cualquiera que sea la calidad en el momento del corte,
se inicia un rapido deterioro desde el momento en que se corta la cafa. La cafia
pasada constituye un hecho reprobable para toda la industria azucarera: los

agricultores pierden tonelaje y los procesadores azucar. (Chen, 1996)

El deterioro antes de la recolecciéon puede deberse a los dafios causados por la
enfermedades, las plagas y el clima. Después de cortada, la cafia de azucar
pierde agua (1 a 2 % diariamente en la primera semana). Cuando se quema la
cafa antes de cortarla, las pérdidas de agua resultan minimas, especialmente si
se muele la cafa dentro del primer dia después de cortada. La pérdida de agua

crea un aparente aumento en el contenido de azucar. (Chen, 1996)

Por lo general, el deterioro tiene lugar mediante procesos enzimaticos, quimicos y
microbianos. La enzima invertasa que se encuentra naturalmente en la cafa,
convierte a la sacarosa en azucares invertidos (glucosa y fructuosa) disminuyendo
asi la pureza del jugo. La tasa de inversidn, que constituye una caracteristica
genética que se puede disminuir mediante la seleccion de variedades, varia a su
vez con la temperatura y la humedad, y es mas rapida en los periodos calidos y
secos. (Chen, 1996)

El deterioro quimico incluye la inversiéon causada tanto por las condiciones acidas,
las cuales aumentan a medida que se deteriora la cafia, como por un efecto

secundario de algun tipo de crecimiento microbiano. Los productos microbianos
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cambian aun mas con el tiempo para formar acidos y compuestos coloreados.
(Chen, 1996)

El deterioro microbiano es causado principalmente por una bacteria del género
Leuconostoc, ya que éstos consumen sacarosa, produciendo largas cadenas de
glucosa (polimeros con enlace en su mayor parte a -1,6) y fermentando la

fructuosa a acidos organicos como productos secundarios. (Chen, 1996)

Cantidades relativamente pequefias de dextrano presentes en el jugo de la cafia
(del orden de 10° ppm) aumentan la viscosidad, retardan la cristalizacion y la

filtracion y disminuyen el rendimiento de la sacarosa. (Chen, 1996)

El intervalo entre el corte y la molienda es el periodo en el que los niveles de
dextrano alcanzan los valores mas altos, razén por la cual es necesario controlar
la formacion de dextrano reduciendo al minimo el tiempo que transcurre entre el

corte y la molienda.

1.1.5 MUESTREO DE CANA

La dificultad en la toma de muestras de la cafa es causada por las grandes
variaciones en las cafnas procedentes del mismo cantero, por dejar a un lado las
provenientes de varios sitios de un campo pequefio inclusive. El muestreo de la
cafa debe realizarse de la parte superior, la media y la inferior de cada tallo

porque los grados brix varian de la parte superior a la inferior.

Cuando se muestrea cafa cortada en el campo, se deben escoger unos pocos
tallos de cada segunda o tercera hilera y cruzar el campo una o0 mas veces segun
el tamano del area. Después de mezclar las cafias, la muestra grande se debe
reducir mediante submuestreo a una de tamafo conveniente para el laboratorio.
(Chen, 1996)
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Todavia mas dificil resulta tomar de la cafia en pie, ya que un campo tropical es
casi impenetrable. Se deben obtener algunos macollos enteros de diversas
partes del campo, excepto de las proximidades de zanjas y elevaciones, y dichas
canas se deben reducir a un numero conveniente, después de haberlas mezclado

completamente. (Chen, 1996)

El muestreo de cafia mediante la obtencion por perforacion de muestras del
interior de una masa de cana de azucar, se lo puede realizar por dos tipos de
maquinas sacamuestras. Un tipo consiste en un tubo rotatorio de 25 cm de
diametro que perfora horizontalmente a través de la carga del camién. Los
nucleos o muestran promedian 14 kg. El otro tipo tiene un tubo sacanucleos de
20 cm de didmetro que estd montado sobre un eje para entrar a un angulo de 50 °

a través de la parte superior de la carga. (Chen, 1996)

La toma de muestras por perforacion es el mejor dispositivo para tomar muestras
de cana, si se utiliza la técnica de perforacion no es necesario determinar el
contenido de basura como se hace en el sistema de muestreo manual. Puesto
que el nucleo que constituye la muestra incluye la basura (hojas y tierra), la pol
directa determinada en la muestra refleja en forma directa la pol de la cafa en
bruto. Como la toma de muestra esta completamente mecanizada se elimina las
preferencias personales y se minimiza el requerimiento de mano de obra. (Chen,
1996)

El sistema de muestreo por perforacion permitié al Ingenio desmenuzar la cafia a
una mayor rapidez sin tener que preocuparse que las muestras se confundieran.
Asi mismo, como la cafia es muestreada individual e independientemente,
después que sea pesada cada camion, hay poco riesgo de muestrear la cafia de

manera equivocada. (Chen, 1996)

El Ingenio Azucarero del Norte, decidié que por cada 125 toneladas hacer una
analisis de materia prima ingresada por medio del muestreo por perforacién con el

tractor de sonda horizontal.
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Para muestrear la cafia, el camion debe estar bien estacionado y apagado, el
operador del tractor sonda define los puntos a muestrear que por lo general deben
ser tres. Procede hacer girar la sonda hasta que alcanza su velocidad maxima,
luego la introduce en el paquete de cafia y extrae la muestra y procede a retirar la

sonda.

1.2 VALIDACION DE METODOS DE ANALISIS

La Norma ISO-IEC-17025:2005 establece los requisitos generales para la
competencia en la realizacion de ensayos o de calibraciones incluido el muestreo.
Cubre los ensayos y las calibraciones que se realizan utilizando métodos
normalizados, métodos no normalizados y métodos desarrollados por el propio

laboratorio.

Esta norma internacional es para la que la utilicen los laboratorios cuando
desarrollan los sistemas de gestibn para sus actividades de la calidad,
administrativas y técnicas. El laboratorio debe utilizar los métodos de ensayo o de
calibracion, incluidos los de muestreo, que satisfagan las necesidades del cliente
y que sean apropiados para los ensayos y calibraciones que realice. De
preferencia se deben utilizar los métodos publicados como normas
internacionales, regionales o nacionales publicadas por organizaciones técnicas
reconocidas. (ISO/IEC, 2005)

También, se pueden utilizar los métodos desarrollados o adoptados por el

laboratorio si son apropiados para el uso previsto y si han sido validados.

La validacion de un método analitico es el proceso mediante el cual se establece
por medio de estudios de laboratorio y el aporte de evidencias objetivas que las
caracteristicas representativas del método analitico cumplen con las

especificaciones para su aplicacion prevista. (ISO/IEC, 2005)
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La validacion de ser tan amplia como sea necesario para satisfacer las
necesidades del tipo o campo de aplicacion. El laboratorio debe registrar los
resultados obtenidos, el procedimiento utilizado para la validacién y una

declaracién sobre la aptitud del método para el uso previsto.

Es conveniente utilizar una o varias de las técnicas siguientes para la

determinaciéon del desempefio de un método:

e Calibracién utilizando patrones de referencia o materiales de referencia.

e Comparacion de resultados obtenidos con otros métodos.

e Comparaciones inter laboratorios.

e Evaluacion sistematica de los factores que influyen en el resultado.

e Evaluacion de la incertidumbre de los resultados basado en el
conocimiento cientifico de los principios tedricos del método y en la

experiencia practica.

La gama y la exactitud de los valores que se obtienen empleando métodos
validados (por ejemplo, la incertidumbre de los resultados, el limite de deteccion,
la selectividad del método, la linealidad, el limite de repetibilidad o de
reproducibilidad, la robustez ante influencias externas o la sensibilidad cruzada
frente a las interferencias provenientes de la matriz de la muestra o del objeto de
ensayo) tal como fueron fijadas para el uso previsto, deben responder a las
necesidades de los clientes. (ISO/IEC, 2005)

Estas caracteristicas representativas se expresan en términos de parametros

analiticos tales como:

e Selectividad/Especificidad
e Rango Lineal — linealidad
e Sensibilidad

e Rango de Trabajo

e Limite de Deteccion
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e Limite de Cuantificacion

e Sesgo o Porcentaje de Recuperacion

¢ Robustez

e Incertidumbre

e Repetibilidad — Reproducibilidad interna (R&R)

e Error sistematico de la Curva de Calibracion (Efecto Matriz).

1.2.1 DEFINICIONES

1.2.1.1 Exactitud de una medicion

Es la proximidad entre el resultado de una medicion y el valor verdadero del

mesurando.

1.2.1.2 Precision

Magnitud que relaciona la variacion en los resultados observados cuando uno o
mas factores, tales como tiempo, equipamiento, operador, varian dentro de un

mismo laboratorio.

1.2.1.3 Selectividad/especificidad

Es la habilidad de un método analitico para determinar con exactitud y
especificamente el analito de interés en presencia de otras sustancias en la

muestra bajo condiciones especificas. (Villalobos, 2003).
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1.2.1.4 Repetibilidad

Es el grado de concordancia de los resultados sucesivos obtenidos aplicando el
mismo método sobre una muestra idéntica sometida al ensayo, en las mismas
condiciones (siempre el mismo operador, mismo equipo, mismo laboratorio y en

pequefios intervalos de tiempo). (Villalobos, 2003).

1.2.1.5 Reproducibilidad

Es el grado de concordancia entre los resultados obtenidos con el mismo método,
en diferentes laboratorios, equipos y analistas en un largo periodo de tiempo.
(Villalobos, 2003).

1.2.1.6 Rango lineal

Es el rango de concentracion del analito sobre el cual el método puede ser
aplicado, y en el cual la linealidad define la capacidad de un método para
proporcionar resultados proporcionales a la concentracion del analito. (Villalobos,
2003).

1.2.1.7 Sensibilidad

Es por definicion, “el cambio en la respuesta con respecto al cambio en la
concentracion”. La sensibilidad del método esta dada por la pendiente de la curva

de calibracion, asi, un método analitico es sensible si pequefios cambios en la
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concentracion del analito produce grandes cambios en la medicion analitica.
(Merino, 1997).

1.2.1.8 Rango de trabajo

Es el rango de concentracién del mesurando sobre el cual el procedimiento puede
ser aplicado. El rango de trabajo o de aplicacion puede, a veces, ser mayor que
el rango de linealidad. (Villalobos, 2003).

1.2.1.9 Limite de deteccion

Se define a la cantidad minima detectable, mas no necesariamente cuantificable,
es decir, es la minima cantidad cuya respuesta es claramente diferenciable de la

respuesta del blanco. (Villalobos, 2003).

Se la calcula con la ecuacién [1]:

Limite de deteccion= Concentradon. Estandar(min. detectable) + 3 * Desviacon Estandar [1]

1.2.1.10 Limite de cuantificacion

Es la concentracion de muestra en un analito que puede ser determinada con
precision y exactitud aceptables, bajo condiciones experimentales establecidas.
(Villalobos, 2003).

Se calcula con la ecuacion [2]:
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Limite de cuantificacion = Concentracion Estandar (min. detectable)+10* Desviacion Estandar (2]

1.2.1.11 Robustez

Es la cualidad de un método analitico que mide su capacidad de resistir pequefios
cambios en las condiciones operatorias, sin que su funcionamiento se vea
alterado. Deben considerarse como pequefos cambios en las condiciones
operatorias, aquellos que pueden derivarse de la transferencia de los métodos
entre laboratorios, operadores, equipos, etc. Al evaluar la robustez de un método
se trata de identificar las variables que tienen un efecto mas critico sobre su

exactitud, precision, selectividad, etc. (Guerra, 2008)

1.2.1.12 Incertidumbre

Estimacion que caracteriza el intervalo de valores en el que se situa
generalmente, con una alta probabilidad el valor verdadero de la magnitud

medida.

La incertidumbre de la medida incluye, en general, varios componentes. Algunos
pueden estimarse a partir de la distribucién estadistica de los resultados de una
serie de mediciones y pueden caracterizarse por la desviacion tipica de la
muestra. La estimacion de otros componentes solamente puede basarse en la

experiencia y en otras informaciones. (Merino, 1997)

¢ Incertidumbre tipica, es la desviacion estandar estimada.

e Incertidumbre tipica combinada, es el resultado de la combinacion de la
incertidumbre tipica combinada de los componentes.

e Incertidumbre expandida, se obtiene multiplicando la incertidumbre tipica

combinada por el factor de cobertura.
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Factor, que cuando se multiplica por la incertidumbre tipica combinada,
produce un intervalo que corresponde a la incertidumbre expandida sobre
el resultado de la medicion, en el cual puede esperarse que éste con un
amplio margen (ejemplo 95 %), la distribucién de valores que puede ser

razonablemente atribuida al analito. (Merino, 1997)

Se recomienda que el factor de cobertura sea igual a dos, ya que corresponde a

un nivel de confianza del 95 %. (Merino, 1997)

1.2.1.13 Material de referencia certificado (MRC)

Es un material de referencia acompafado de un certificado, en el cual uno o mas
valores de sus propiedades estan certificados por un procedimiento que establece
su trazabilidad con una realizacion exacta de la unidad, en la que se expresa los
valores de la propiedad y para la cual, cada valor certificado se acompafa de una

incertidumbre para un nivel de confianza establecido. (Merino, 1997)

1.3 METODOS DE CARACTERIZACION DE LA CANA DE
AZUCAR

El problema fundamental en la compra de la cafia es evaluar la cafia para saber

exactamente qué contiene la cafia que se compra.

En el mundo azucarero existen normas de calidad establecidas para el azucar
refinado. Para satisfacer los requerimientos de los consumidores, los refinadores
de azucar han establecido normas para el azucar crudo que compran como

materia prima, cuando menos el valor de la Pol.
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Légicamente, los productores de azucar crudo deben a su vez establecer normas

para la cafa de azucar a fin de cumplir con los requisitos de calidad y cantidad del

azucar crudo. Sin embargo, solamente unos pocos paises han tratado de

resolver este problema basico, mientras que la mayoria sélo le han dado vueltas

al asunto y dan pocos incentivos a los buenos productores de cafa y sobrepaga a

los productores de cafas de baja calidad. (Chen, 1996)

Los sistemas de pago de cafa son por el precio neto o por la compra sobre

analisis.

Precio neto.- Este sistema consiste en que la cafa se paga a un precio
basado en el precio del crudo o el del mercado local. En este sistema no
se consideran la calidad de la cafa con relacion al contenido de sacarosa y

a la pureza del jugo.

La desventaja de este método es que a los productores no les interesa si la
cafa entregada esta limpia o no, lo que conlleva a que el azucar producido
por tonelada de cafa declina afio tras afo, aun cuando la calidad de la

cafia misma no haya disminuido.

Compra sobre analisis.- Este sistema es usado en un gran numero de

paises productores de caia.

La ventaja que se presenta radica en lograr un arreglo equitativo,
satisfactorio tanto para el productor de la cafia como para el fabricante del

azucar.

Todas las fabricas en los paises donde se paga la cafia a un precio basado
en el andlisis tienen un laboratorio en el que se analiza el jugo de la cafa

procedente de los diferentes campos o canteros.

Puesto que el productor de la cafia sabe que sera pagado sobre la base de

la calidad de la misma, asi como por su peso, emplea entonces métodos
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agricolas que produzcan un aumento en la sacarosa asi como también en

el peso de la cafa cosechada.

La pronta entrega de la cafia después del corte es también de importancia
para el cultivador ademas de que la recepcion de caina fresca en la fabrica

reduce grandemente los costos en la produccion del azucar.

El reconocimiento de que las variaciones en el contenido de fibra tienen gran
influencia en la cantidad de azucar que se puede obtener de un lote de cafia ha
dado como resultado que la proporcion de fibra de la cafia sea incluida en muchas

de las férmulas de los contratos de compra de cafa. (Chen, 1996)

Los varios sistemas para la compra de cafia no dejan duda de que el pago sobre
el analisis de la cafa entregada es superior al precio neto o la compra al bulto de

toda la cafia con pago basado en un rendimiento promedio.

Cualquier sistema basado en costumbres econdmicas practicas y factibles
probablemente tiene ventajas locales, pero puede ser discutible si los métodos
mas complicados de calculo resultan en una distribucidn mas justa que la que se

logra con sistemas mas sencillos.

Como requisito principal, cada productor de cana debe reconocer que la entrega
de mejor cana lo beneficia econdmicamente y que el sistema de pago de cafa no
estd concebido solamente para asegurar condiciones mas faciles para la

manufactura y mejores beneficios para el molino. (Chen, 1996)

1.3.1 METODO DEL PRIMER MOLINO

El método del primer molino consiste en caracterizar el jugo extraido del primer

molino mediante los grados brix, pol, pureza y la fibra correspondiente al mismo
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lote de cana, este método presenta el inconveniente de que las condiciones de

trabajo no son controladas por el analista sino por el operador de la maquinaria.

Se utiliza este método para determinar el balance de sacarosa de la fabrica pero

no para el pago de materia prima.

Sin embargo, desde que se mecanizo la cosecha de la cafia, el jugo extraido sélo
representa a la cafia neta y no a la caifa bruta entregada a los molinos. Si se
desconoce la cantidad de materia extraina y por lo tanto no es descontada, la
calidad del jugo analizado puede ser errénea y una fuente de desacuerdo en los

calculos para la determinacion del precio de compra. (Chen, 1996)

1.3.2 METODO DEL DIGESTOR EN FRIO

El analisis de la cafia de azucar por el método del digestor en frio presenta los
resultados de brix, pol y porcentaje de fibra en cafia sin la necesidad del uso de
factores (Figura 5). Consiste en el pesar 500 g de caia desintegrada y adicionar

1000 ml de agua al digestor para su digestién por un tiempo de 10 minutos.

En el jugo extraido se determina °Brix y después de la clarificacién la pol.
Adicionalmente, a una muestra de 100 g de cafa desintegrada se determina el

porcentaje de humedad de la cafa. (Fernandez, 2003)

Mientras tanto, las determinaciones del brix y la lectura polarimétrica del extracto
del digestor requieren mayor cuidado para evitar errores que seran multiplicados

por el factor de dilucién, por lo general tres veces.
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1.3.2.1 Porcentaje de Humedad de cafia

Secar 100 g de cafa desintegrada hasta peso constante en la estufa con
circulacion de aire forzado. La pérdida de peso correspondera al % Humedad de

cana de azucar.

UCq4: % Humedad de cafna

1.3.2.2 Analisis del extracto

En el extracto filtrado del digestor determinar el brix y la lectura polarimétrica para

calcular la pol del extracto.

a) % Brix del extracto

Algunas gotas de extracto filtrado se colocan en el prisma del refractometro para

obtener la lectura de brix.
b: % Brix del extracto del digestor
b) Pol del extracto

La pol en el extracto del digestor (Poljug 4) puede ser calculada por la ecuacion
[3]:

Pol,, ., = L,(0,26065—0,000995*5) [3]

Jjugod

Donde:
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Lq: lectura sacarimétrica del extracto
Esta ecuacion es valida para un brix entre 3,0% y 26,0%.
¢) Densidad del extracto

Para obtener la densidad o gravedad especifica del extracto (MEg) puede

utilizarse la tabla especifica o se calcula por la siguiente ecuacion [4]:
ME, =(0,014236*b> +3,848468* b + 997,159)) [4]

Esta ecuacion es valida para un brix entre 3,0% y 8,0.
d) % Fibra de cafia

La formula general para calcular el contenido de fibra de cafa por el método de
digestor (F4), con diferentes proporciones de agua y de la caia en el digestor, es

el siguiente:

IOO—UCd—[aH]*b

C

%F, =
1-0,01%h

[5]

Donde:

b: Brix refractométrico del extracto del digestor
a: masa de agua utilizada en el digestor

c: masa de cafia utilizada en el digestor

Por lo general, se utilizan 500 g de cafia triturada y 1000 ml de agua en el digestor
por 10 minutos. Reemplazando a = 1000 g de agua y ¢ = 500 g de caia se tiene

la siguiente ecuacion [6]:
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100—UC, —3*b

%F, =
1-0,01%b

[6]

e) Porcentaje de Brix en cafia

Para diferentes proporciones de agua y de cafa en el digestor, se puede obtener

el % brix en la cafia (Bcasa ¢) pOr la siguiente ecuacion [7]:

%B

caiiad ~—
c

—b*(£+l—0,01*%Fdj 7]

Reemplazando a = 1000 g de agua y ¢ = 500 g de cafa en la ecuacion [7] se tiene:

%B, .y =b*(3-0,01*%F,) [8]

caniad
f) Pol en caiia

La formula general de calculo de la pol en cafa por el método de digestor

(Polcarad), con diferentes proporciones de agua y de cafia, es el siguiente:

Pol g = Pol 0y * [% +1-0,01% %Fdj [9]

cafiad —

Reemplazando a = 1000 g de agua y ¢ = 500 g de cafna, la ecuacién [9] se
transforma en:
Pol

Pol, , *(3-0,01*%F,) [10]

cafiad Jjugod

Donde:

Pol jugod: Pol del extracto en el digestor

%Fq4: Porcentaje de Fibra en cafa obtenido por el método del digestor



31

g) Pureza en cafia

Para el calculo de la pureza en cafia P4 se utiliza la siguiente ecuacién [11]:

Pol

CaﬁadJ [11]

Pz, =100*
%B

canad

Tenga en cuenta que ésta pureza (Pzyq) se refiere a los componentes en
porcentaje de cafia, lo que conduce a resultados diferentes de los observados en

el jugo extraido por la prensa (Pz).
1.3.3 METODO DE LA PRENSA HIDRAULICA

Ciertos principios generales deben prevalecer:

e La muestra debe ser suficientemente grande, para que sea representativa.

e La muestra debe tomarse en forma aleatoria, libre de juicios personales.

e La muestra debe representar el porcentaje de materia extrafia, suciedad,
etc., que se molera junto con la cafia 0 que se encuentra en la caia bruta.

e Las muestran deben identificarse mediante un codigo para evitar
preferencias.

e El submuestreo debe hacerse de manera que la muestra reducida

represente verdaderamente a la muestra original.

Con unas pocas pruebas de analisis es facil para los productores de cafa
apreciar y entender los incentivos que obtienen al entregar cana de mejor calidad

y mayor limpieza.
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La cafia de azucar fresca, limpia y de buena calidad rapidamente ha llegado a ser
la meta de los caficultores. La cosecha finaliza con un mejor control de calidad

para la molienda y un pago mas justo para los productores de cafia. (Chen, 1996)

El "método de prensa hidraulica" para el analisis de cafia de azucar en Brasil se
ha utilizado desde 1972 (figura 6). Consiste en el prensado de 500 g de la cana

de azucar desfibrada durante un minuto a una presién de 250 kg/cm?.

En el jugo extraido se determina el brix y después de la clarificacion la pol. El
bagazo residual (contiene el jugo no extraido y fibra), después del pesaje para la
obtencion del peso humedo (PBU), se coloca en la estufa con circulacion forzada
de aire para el secado hasta peso constante (PBS). Usted puede, opcionalmente,
secar una parte del material para determinar el grado de humedad del bagazo.
(Fernandez, 2003)

El desarrollo del muestreo mecanico de cafna de azucar con sonda horizontal y el
analisis directo de las muestras por la metodologia de la prensa hidraulica, ha
cambiado el concepto de evaluacion de la calidad de la materia prima recibida
para industrializacion, en los ingenios azucareros y destilerias de alcohol. Por su
rapidez, operacion sencilla, bajo costo inicial y resultados muy precisos, ha
posibilitado la adopcion de un sistema de pago de cafa por su calidad, para toda

la agroindustria de la cafia de azucar. (Sturion, 1991)

La toma de muestras por perforacion es el mejor dispositivo para tomas muestras
de cana. Razdn por la cual los directivos de IANCEM consideraron a este tipo de
muestreo como el mas idoneo para toma de muestra, ya que se analiza de una

manera mas amplia la materia prima que esta ingresando a sus instalaciones.

Ademas, que si la cafia tiene una pureza muy baja la cafia se puede limpiar o
rechazar antes de descargarla, ayudando a que el proceso de fabrica no se vea

afectado por la calidad de la cafa.
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1.3.3.1 Analisis del jugo extraido por la prensa

En el jugo extraido de la prensa, generalmente se determina el brix
refractométrico y la pol. También se puede realizar el anélisis del contenido de
azucares reductores (%AR), fésforo, cenizas conductométricas, nutrientes en la
cana de azucar (N, P, K, Ca, Mg), pH, dextranas, acidez. Algunas de estas
determinaciones no son analizadas en el extracto del método del digestor, ya que
este ultimo método es mucho mas laborioso y al utilizar diluciones puede

comprometer el resultado de otros analisis.

a) Pol en jugo

El célculo de la pol en el jugo (Pol jug) extraido por la prensa por determinacion

directa en caldo clarificado sin dilucion se realiza por:

_ 260* LPol

J

Pol [12]

Donde:

LPol: lectura sacarimétrica del jugo clarificado (tubo de 200 mm)
ME;: masa especifica del caldo en kg/l, obtenidos en tablas correspondientes al

brix o calculado por la ecuacién cuadratica mencionada anteriormente.

La relacion 260/ME; llamado “factor de pol”, presenta una correlacion lineal con el

brix del jugo, lo que permite que Pol j,4, Sea obtenido por:

Pol .= LPol *(0,26065 —0,000995* B, ) [13]

jugo™

Donde:



35

Bj: brix del jugo extraido por el método de la prensa
Esta ecuacion, valida para materiales con un brix hasta de 26 %.
b) Pureza en jugo

La pureza indica el porcentaje de sacarosa (pol) contenida en sélidos solubles

(°Brix), siendo el indicador mas importante del estado de maduracién de la cafia.

Pol . .,
=—22*100 [14]
B,

J

Zjug()

En el presente trabajo se desarrollara el método de la prensa hidraulica, ya que es

el mas aceptado a nivel mundial asi como el requerido por la Comparia IANCEM.

¢) % Azucares reductores en el jugo

En soluciones alcalinas, la dextrosa, la levulosa y otros azucares reductores
tienen la propiedad de reducir el cobro en estado cuprico a 6xido cuproso. En
condiciones especificas, la cantidad de cobre reducido esta en proporciéon con la

cantidad de azucares reductores presente. (Chen, 1996)

La determinacion de azucares reductores se puede realizar por métodos como el

gravimétrico y el volumétrico.

e Meétodo gravimétrico, los métodos gravimétricos implican cuatro etapas
distintas como: (1) preparaciéon de la solucién, (2) precipitacién del cobre
como Oxido cuproso, (3) filtrado del éxido cuproso y (4) determinacion de la

cantidad de cobre precipitado. (Chen, 1996)

e Método volumétrico, determinan el volumen de la solucién de prueba que

se requiere para precipitar totalmente todo el cobre presente con una cierta
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cantidad de solucion de Fehling. Por otra parte, el método volumétrico se
puede completar en unos pocos minutos y por consiguiente, es preferible
para las pruebas en jugos, azucares y otros materiales de los que se
determinan diariamente los azucares reductores. Es claro que el grado de
exactitud del método volumétrico es relativamente mas alto cuando los
azucares reductores no estan presentes en grandes proporciones y
también cuando no se tiene duda alguna sobre el punto final que es el caso

de las soluciones de colores claros.

d) Calculo del % fibra de caiia

Sistema Tanimoto

El método de la prensa hidraulica en Brasil es conocido como “Método de
Tanimoto”, el cual muestra la secuencia de los calculos para obtener el % de fibra
de cafia con el secado del bagazo. El bagazo pesado y determinado el brix en el
jugo extraido. Una sub-muestra de bagazo debe ser utilizada para el secado en

la estufa.

El calculo del % fibra, se llevara a cabo mediante la formula de Fernandez, 2003;

que utiliza la secuencia de los calculos propuestos por Tanimoto, 1969.

100* PBS — B, * PBU
0,01%m*(100- B, )

[15]

of =

Sustituyendo m por 500 g de cafia, se obtiene la siguiente ecuacion:

100* PBS — B, * PBU
5#(100- B, )

[16]

%F =

Donde:

PBS: peso seco del bagazo después del prensado (Q)
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PBU: peso humedo del bagazo prensado (g)
e) Pol en caiia

La Pol en cafia de azucar (Pol cara), S€ obtiene de acuerdo con la pol del jugo
extraido multiplicado por el jugo absoluto de la cafia de azucar (100 - %F) y el
coeficiente “c”:

Pol,,,, =Pol . *(1-0,01*%F)*(1,0313-0,00575 * %F ) [17]

El factor (1,0313 - 0,00575 * %F), llamado coeficiente “c”, representa la
transformacion de la pol en el jugo extraido (Pol jug) en la pol del jugo absoluto
para las condiciones de trabajo en la prensa. La ecuacién [17] fue determinada
por analisis realizados en el comienzo de la implementacion del sistema de pago

de la cafna de azucar en el Estado de Sao Paulo.
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2 PARTE EXPERIMENTAL

2.1 PRUEBAS DE LOS EQUIPOS

Se procedio a realizar pruebas a los siguientes equipos: desfibradora, prensa

hidraulica, estufa, refractometro y polarimetro.

Para los equipos sefialados se aplicd el siguiente procedimiento:

e Se verifico la correcta instalacion y funcionamiento del equipo con la ayuda
de un técnico del Ingenio Azucarero del Norte Compafia de Economia
Mixta IANCEM.

e Se realizd un ensayo siguiendo las instrucciones del manual del proveedor,
se establecieron parametros y variables del equipo.

e Se procedid a desarrollar el instructivo de trabajo para el operador del

equipo.

2.2 VALIDACION DEL METODO DE PORCENTAJE DE FIBRA
(% F)

La validacién del método se efectudé segun la Norma ISO 17025 siguiendo el
procedimiento de validacion de métodos de ensayo del Sistema de Calidad del
Laboratorio de Control de Calidad del Ingenio Azucarero del Norte y cada uno de

sus instructivos.
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2.2.1 DETERMINACION DE LA INCERTIDUMBRE

e Se definié el mesurando: determinacion del porcentaje de fibra en cana.
e Se identificaron las fuentes de incertidumbre

e Se cuantifico la incertidumbre de la siguiente manera:

Incertidumbre de la balanza

Incertidumbre por repetibilidad: se realizaron diez mediciones con
masas patrén que cubrieron el rango 0,1 g, 10 g, 20 g, 50 g, 100 g y 200 g,
con una balanza marca TECNAL, que habitualmente se utiliza para realizar

los analisis.

Incertidumbre por calibracién: esta incertidumbre es propia del equipo y

consta en la nota del fabricante.

2.2.2 DESCRIPCION DEL PROCEDIMIENTO

a) Toma de muestra

Figura 7. Muestreo de la cafia de azticar con la ayuda de la sonda horizontal
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Se realizaron 3 perforaciones laterales en los paquetes de cana con la ayuda de
un tractor sonda horizontal marca HIDRASEME HSTA. De la muestra obtenida se

procedié a separar la materia extrafa.

b) Desfibrado

Figura 8. Desfibrado de cafa de azticar

La muestra recolectada con la sonda horizontal, se llevé a una desfibradora de
cuchillas y martillos marca JM 5200 de la que se obtuvo un material finamente
desmenuzado. Luego, se homogeniz6 la cana desfibrada en un recipiente grande

mediante agitacion por el lapso de 3 minutos.

¢) Prensado

El prensado, se realizé en una prensa hidraulica marca HIDRASEME PHS 250.
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Figura 9. Prensado de cafia de azucar desfibrada

Se pes6 500 g de cafa desfibrada y homogenizada en una canastilla. Se vacio
en el cilindro de la prensa hidraulica la muestra pesada y se prensé la muestra por

un minuto a 250 kg/cm? (24,5E+06 Pa), se recolectd el jugo extraido.

d) Determinacion del Porcentaje de fibra (%F)

El procedimiento para determinar el porcentaje de fibra (%F), se describe a
continuacion:

Figura 10. Secado de la fibra humeda
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e Se identificd y se pes6 una canastilla.

e Se retird la torta humeda que se form6 en el cilindro de la prensa
hidraulica, cuidando de no perder fibra.

e Se peso la torta humeda en una balanza marca TECNAL y se registré el
peso (PBU) en una hoja electronica.

e Se coloco la canastilla con la torta humeda en una estufa con circulacién
de aire marca TECNAL por 6 horas a 105°C.

e Una vez retirada la canastilla de la estufa se pesoé y se registré el peso.

e Se ingresaron los datos obtenidos anteriormente en una hoja electronica.

e Esto permiti6 determinar el porcentaje de fibra en cafia mediante la
ecuacion [16].

e Se analizara los datos obtenidos de Porcentaje de fibra en cafia de cada
muestra y se determinara a que predio pertenece, la edad de cosecha de la

cafa y variedad.

2.3 VALIDACION DEL METODO DE POL EN JUGO DE CANA

La validaciéon del método se efectué segun la Norma ISO 17025 siguiendo el
procedimiento de validacion de métodos de ensayo del Sistema de Calidad del
Laboratorio de Control de Calidad del Ingenio Azucarero del Norte y cada uno de

sus instructivos.

A continuacion se describe el procedimiento realizado para la validacion de la

lectura refractométrica:

2.3.1 VALIDACION DE LA LECTURA REFRACTOMETRICA
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2.3.1.1 Determinacion de la exactitud de la calibracion del refractometro

e Con las soluciones estandar preparadas, se determiné la exactitud,

calculando la correccion mediante la siguiente ecuacion:

Correcion =V real -V obs [18]

Donde:

Corr: Correccidn de lectura
Vreal: Valor real del patron y/o material de referencia

Vobs: Valor observado

e Se determind también el porcentaje de error de calibracion respecto al
valor del certificado comparandolo con el valor esperado en los objetivos

de validacion del método.

2.3.1.2 Determinacion de la precision de la lectura refractométrica

e Se realizaron los analisis de las soluciones estandar en tres dias diferentes
con tres repeticiones de cada muestra por dia.
e Se calculé la media grupal para cada dia con los datos obtenidos durante

el dia, mediante la ecuacion [19]:

I
Li=Xm=2 [19]
p

Donde:

Li: media grupal por dia = Xm

Lj: lectura observada en el dia
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Se calcul6 la media general con los datos de los tres dias, mediante la

ecuacion [20]:

DN

L i=1 j:

S

Donde:

L : Media general con los datos de los tres dias

Lij: Lecturas observadas durante los tres dias

n: Numero de observaciones totales

[20]

e Se realizd el tratamiento estadistico de las mediciones que consistid en el

desarrollo de la Tabla 1, que se muestra a continuacion.

Tabla 1. Calculos estadisticos para la evaluacion del analisis de varianza

Origen de la

varianza

Grados de
libertad
)

Sumas de diferencias cuadraticas

(SDC)

Diferencias cuadraticas

medias

(DCM=SDC/ U )(varianzas)

k

Entre grupos N SDC
Betmeon L1=k-1 SDC, = ;p(Lz -L)" py | DCM, = — B 124)
Dentro del k p . SDC

arupo v2-n-k | SDC,=>'> (L, —L)pa| DCM, =2 s
(Within) i=l j=1 n—k

k. p
Total O =n-1 SDC, =3 (L;—L;)’31 | DCM, = ~ 126]

Para resolver las ecuaciones enunciadas en la tabla 1, se realizé lo siguiente:

Suma de diferencias cuadraticas (SDC): para la varianza entre grupos se

determiné SDCg mediante la ecuaciéon [21] que consiste en la sumatoria de las

diferencias entre el promedio de cada dia y el promedio total elevadas al

cuadrado y multiplicadas por el numero de analisis por dia.

Para la varianza
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dentro del grupo SDCy, se emple6 la ecuacidén [22]. Es la sumatoria de las
diferencias entre cada medicion y el promedio respectivo dia elevadas al
cuadrado. La suma de diferencias cuadraticas total SDCy, se obtiene con la

ecuacion [23].

Diferencias cuadraticas medias (DCM): es la relaciobn entre la suma de las

diferencias cuadraticas de cada varianza y sus respectivos grados de libertad, los

resultados se obtienen aplicando las ecuaciones [24, 25, 26].

Con los datos de la tabla 1, se calcularon los valores necesarios para determinar
la precision de la lectura refractométrica mediante la desviacion estandar de
repetibilidad s,, desviacion estandar de las lecturas s, y desviacién estandar de

reproducibilidad sg con las ecuaciones [27, 28, 29] respectivamente.

s =.DCM,, [27]

, DCM,—-DCM,,
p

[28]

St

Sy =ns  +5, [29]

Los valores de desviacion estandar de repetibilidad y reproducibilidad fueron
utilizados en la determinacién de la precision de la lectura refractométrica. El

coeficiente de variacion (%CV), se calculé mediante la ecuacién [30].

%CV = Z— *100 [30]

T

Donde:

i repetibilidad o reproducibilidad segun sea el caso

s: desviacion estandar
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Lt: promedio total de todas las determinaciones para el analisis de precision.

2.3.1.3 Determinacion del intervalo de trabajo y funcion respuesta

Por las variedades de cafia y por la experiencia de la Compainia IANCEM en el
manejo de cafia de azucar, el rango de trabajo para el jugo de cafa esta entre 10
— 30 °Brix.

e Se analizé las soluciones estandares de 0, 10, 20 y 30 °Brix, con nueve
repeticiones en intervalos de 5 minutos.

e Se grafico la respuesta del equipo versus la concentracion del analito.
Mediante una hoja electrénica se obtuvo el valor de la interseccion, la

pendiente y el coeficiente de regresion.

2.3.1.4 Determinacion de la exactitud de la lectura refractométrica

e Se realiz6 mediante la lectura del material de referencia OC-067-08 Code
S1056.

e Se determinoé el error entre la medida del material de referencia respecto al
valor real que consta en el certificado del material de referencia.

e Se realizo el informe de validacién del método, se incluy6 los resultados de
la validacion dentro de cada procedimiento especifico de analisis y

e Se emiti6 la declaracién de validaciéon del método.

2.3.1.5 Determinacion de la Sensibilidad

e Se tomd en consideracion el valor de la pendiente dado por el analisis de
linealidad.
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e Con el valor de la pendiente, se calculd en una hoja electronica los
resultados de la lectura refractométrica (°Brix) a diferentes concentraciones

de sacarosa.

2.3.1.6 Determinacion de Incertidumbre

e Se definié el mesurando: Determinacion de pol en jugo.
e Se identificaron las fuentes de incertidumbre mediante la construccion de

un Diagrama de Ishikawa o espina de pescado (figura 11).

Estandares Equipo Material volumétrico

R C

Determinacion ° Brix

R
/\C
Repetibilidad
Balanza

Figura 11. Diagrama de Ishikawa

Donde:

R: Repetibilidad
C: Calibracién

e Se cuantificé la incertidumbre de la siguiente manera:

Incertidumbre del material volumétrico
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Incertidumbre por repetibilidad: se procedié a realizar cinco mediciones
de volumen del material de vidrio tipo A empleado en el analisis (100 ml)

por pesada de agua deionizada a 20 °C.
Incertidumbre por calibracion: se calculd con la incertidumbre entregada
por el fabricante y que consta en cada uno de los certificados del material

de vidrio.

Incertidumbre de la balanza

Incertidumbre por repetibilidad: se realizaron diez mediciones con
masas patrén que cubrieron el rango 0,1 g, 10 g, 20 g, 50 g, 100 g y 200 g,
con una balanza marca TECNAL que habitualmente se utiliza para realizar

los analisis.

Incertidumbre por calibracién: esta incertidumbre es propia del equipo y

consta en la nota del fabricante.

Incertidumbre de los estandares y del equipo

Estas incertidumbres se las cuantifico realizando nueve mediciones de
cada una de las soluciones estandares empleadas en los analisis a
intervalos de cinco minutos. Las soluciones estandares fueron 0, 10, 20 y

30 °Brix soluciones preparadas para cubrir el rango lineal del método.

A continuacion, se detalla el procedimiento para el calculo de la

incertidumbre debida a la preparacion de la solucion estandar de 10 °Brix:

m*P

V

CSacamsa (gl - ) = [31 ]

Donde,
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C: Concentracién de la solucién estandar de sacarosa (gl™)
m: Peso de la sacarosa utilizada la preparacion de la solucion estandar (g)
V: Volumen del matraz aforado (l)

P: Pureza de la sacarosa

De la ecuacién [37], se calcula la derivada parcial respecto a la pureza, la

cual da:

(5

La derivada parcial respecto a la masa, da:

(2

La derivada parcial respecto al volumen, da:

%k
(a_cj _ _(m_sz -C [34]
oV V
Aplicando la ley de la propagacién de la incertidumbre, se tiene:
uC2 = (a—cjul,z + (a—cjumz + (8—CJuvz [35]
oP om oV

que resulta ser:

u’=Au,’ +Bu,’ +Cu,’ [36]

Donde:
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u.. Incertidumbre debida a la preparacion de la solucidon estandar de

c

sacarosa

u,: Incertidumbre debida a la pureza de la sacarosa
u,,: Incertidumbre debida al peso de la sacarosa

u,: Incertidumbre debida al volumen de aforo del matraz

Incertidumbre por repetibilidad

Esta incertidumbre se cuantificé con los valores medidos del material de

referencia.

Una vez que se cuantifico las fuentes de incertidumbres, se ingresé el valor
de cada una de las incertidumbres en la hoja electrénica con el fin de

obtener la incertidumbre combinada, aplicando la ecuacion [37]

’ [37]

2 2
u =.u +u +u
lectura refractométrica \/ repet reprod MR

Donde:
. Incertidumbre de la lectura refractométrica
lectura refractométrica
U, - Incertidumbre de repetibilidad de la lectura refractométrica
U,.q - INCertidumbre de reproducibilidad de la lectura refractometrica

u,, : Incertidumbre debida a la preparacion de soluciones estandares.

Se expresd la incertidumbre expandida de la lectura refractométrica

(Uexpandida), para éste calculo se utilizé la ecuacion [38]

U exp andida = K (u [38]

lectura refractométrica )

Donde:
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Uexpandida: Incertidumbre expandida de la lectura refractométrica

K: Factor de cobertura igual a 2 para un intervalo de confianza del 95 %

e Se calculé la incertidumbre de uso de la lectura refractométrica (Uuso), con

la ecuacion [39]

Uuso = U exp andida + Correciones no realizadas [39]

Donde:

Uuso: Incertidumbre del uso de la lectura refractométrica

Uexpandida: Incertidumbre expandida de la lectura refractométrica

Correciones no realizadas : Correcion = Valor observado —Valor real

2.3.2 VALIDACION DE LA LECTURA POLARIMETRICA

El procedimiento descrito anteriormente es util también para el polarimetro, con la
variacion de que las soluciones estandares que se prepararon fueron de 0, 25, 50,
75y 100 °Z.

2.3.3 DESCRIPCION DEL PROCEDIMIENTO

a) Determinacion de la lectura refractométrica

Para la determinacién de la lectura refractométrica (°Brix), se procedié de la

siguiente manera:
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e Se filtr6 el jugo extraido de la prensa hidraulica.

e Con una pequefia parte del jugo filtrado, se realizé el desplazamiento del
agua destilada contenida en la camara de refractdmetro continuo.

e Se adicion6 una nueva porcion de muestra al refractometro y se registro la

lectura B; (Brix a 20°C) en la hoja electronica.

b) Determinacion de la lectura polarimétrica

A continuacién, se detalla el procedimiento para la determinacion de la lectura

polarimétrica:

e Se filtr6 el jugo extraido de la prensa.

e A 200 ml de jugo filtrado, se afiadié de 1 a 2 g de Octapol.

e Se agit6é vigorosamente sellando la boca del frasco.

o Sefiltré la solucion.

e Se enjuagbd el tubo de observacidon del polarimetro con una pequefa
porcion del jugo clarificado.

e Se adicion6 una nueva porcidn de la muestra clarificada al polarimetro y se
registré la lectura (LPol).

e Seingreso los datos LPol a la hoja electronica luego de cada ensayo.

¢) Determinacion de la pol en jugo

e Con las lecturas polarimétrica (LPol) y refractométrica B;, se determiné la

pol en jugo de cafia mediante la ecuacion [13].
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2.4 VALIDACION DEL METODO DE PUREZA EN JUGO DE
CANA

2.4.1 DETERMINACION DE LA INCERTIDUMBRE COMBINADA Y
EXPANDIDA

Para calcular la incertidumbre combinada de la pureza del jugo de cafa, se utiliza
la ecuacioén [40], cabe indicar que los parametros pol y lectura refractométrica en

jugo de cafia ya fueron validados en el punto 2.3.

2 2

¢ Pureza en jugo caiia \/ulecmra refractométrica + uPa/ en jugo
donde,

: Incertidumbre combinada de la Pureza en jugo de cana

¢ Pureza en jugo caia

Para el calculo de la incertidumbre expandida de la pol en jugo de caia, se utilizd
la ecuacioén [41].

U exp andida = K *u [41]

¢ Pureza en jugo caiia

2.4.2 DETERMINACION DE LA PUREZA EN JUGO DE CANA

Con los resultados obtenidos de pol en jugo de cafa y lectura refractométrica B;
citados en el punto 2.3.3 literal c) y a) respectivamente, se calculd la pureza en

jugo de cafia mediante la ecuacion [14].
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2.5 VALIDACION DEL METODO DE POL EN CANA

2.5.1 DETERMINACION DE LA INCERTIDUMBRE COMBINADA Y
EXPANDIDA

Para calcular la incertidumbre combinada de la pol en cafia, se utilizé la ecuacion
[42], los parametros pol y Brix en jugo de cafia ya fueron validados segun lo

indicado en el punto 2.4.

’ [42]

2
Z/lc Pol en caiia — \/uPul en jugo + Z/I% Fibra

Donde,

: Incertidumbre combinada de la Pol en cana

¢Pol en cana *

u

Para el calculo de la incertidumbre expandida de la pol en caia, se utilizé la
ecuacion [43].

U expandida = K *u [43]

¢ Pol en caia

2.5.2 DETERMINACION DE LA POL REAL EN CANA

Con los resultados obtenidos de pol en jugo de cafa y porcentaje de fibra en cafia
mencionados en el punto 2.2.3 literal ¢) y 2.2.2 literal d) respectivamente, se

determiné la pol en cafa con la ecuacion [17].
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El valor obtenido corresponde a la pol aparente en cana, ya que la ecuacién no

considera la presencia de azucares reductores.

Para determinar la pol real en cana se aplicara la ecuacion [44]:

Pol real

caia

= Pol aparente_, — Porcentaje de Azucares Reductores(%AR) [44]

cana
Para determinar el porcentaje de azucares reductores presentes en el jugo de
cafa, se utilizd el método de Lane-Eynon, procedimiento que se describe a

continuacion:

e Se trasladé con la ayuda de pipetas volumétricas a un erlenmeyer de
250ml, 5ml de la solucion de Fehling B y 5ml de la solucion de Fehling A.

e Se adicion6é 5ml de jugo de cafa al erlenmeyer, colocar un agitador y se
llevé a ebulliciéon.

e Inmediatamente, se adicion6 3 a 4 gotas de solucion de azul de metileno y
se dejo hervir por 2 minutos con agitacion constante.

e Se completd la titulacion, gota a gota hasta completar la eliminacion del
color azul. El tiempo total desde el inicio de la ebullicion hasta el final de la
titulacion no debe ser mayor a 3minutos

e Se anoté el volumen y se calculd el porcentaje de azucares reductores (%
AR).

2.5.3 APLICACION DE LOS METODOS VALIDADOS

Una vez validados los métodos, se aplicaron en campo para determinar las

variables que influyen en la calidad de la cafia:
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2.5.3.1 Porcentaje de azicares reductores

Se determind la variacién de la Pol real en cafia en funcién del Porcentaje de
azucares reductores a partir de canteros programados que ingresan al Ingenio
Azucarero del Norte. Se tom6 9 muestras de cafia correspondientes a la variedad

PR-980, edad entre 22 y 24 meses y menor a 40 horas quema.

2.5.3.2 Variedad de la caiia

Se determind la Pol real en cana para las tres variedades de cafa que ingresan al
Ingenio Azucarero del Norte: Campus Brasil 4069 (CB-4069), Puerto Rico 980
(PR-980) y Costa Rica 8592 (CC-8592). Para cada variedad se tomaron 7

muestras de la misma edad y horas quema menores a 40.

2.5.3.3 Porcentaje de fibra en cafia

Para las muestras tomadas en el punto 2.5.3.2, también se determind el

porcentaje de fibra en cana.

2.5.3.4 Edad de la caina

Se trabajo con la variedad de cafia Puerto Rico 980 (PR-980), se tomaron
muestras de cana cosechada a los 17, 18, 19, 20, 23 y 24 meses de edad y se

determiné la pol real en cafia.
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2.5.3.5 Determinacion de la calidad de la cafia

Se determiné la calidad de la cafia de acuerdo a la tabla 2.

Tabla 2. Pardmetros para determinacion de la Calidad de la Caia

Parametro
Pol jugo % Fibra Pol cafia
Criterio

Excelente >18,00 12,50 — 14,50 >15,00
Buena 17,00 — 18,00 12,50 — 14,50 14,00 — 15,00
Regular 15,50 - 17,00 12,50 — 14,50 13,00 — 14,00
Mala 14,50 — 15,50 <12,50 12,00 — 13,00
No conforme <14,50 <12,50 <12,00

Fuente: IANCEM

Para esto, se selecciond muestras de canteros que ingresaron en dos semanas a
IANCEM vy se determind el porcentaje de cumplimiento para cada uno de los

parametros citados en la tabla 2.
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3.1 VALIDACION DEL METODO DE PORCENTAJE DE FIBRA

EN CANA

3.1.1 INCERTIDUMBRE

La tabla 3, muestra el valor de las incertidumbres de cada una de las fuentes y la

incertidumbre expandida.

Tabla 3. Incertidumbre combinada y expandida de la balanza

Simbolo

Fuente de
incertidumbre

Unidad

Factor de
cobertura
K

Resultado

Ue

Incertidumbre
combinada de
calibracion de la
balanza

0,009

Incertidumbre
expandida de la
balanza

0,018

No se pudo determinar la incertidumbre combinada y expandida del método de

porcentaje de fibra en cafa porque no se cuenta con material de referencia de

fibra y tampoco se puede seleccionar muestras patron, ya que no se puede

conservarlas.

Del certificado de calibracion de la balanza (Anexo 1), la fuente de incertidumbre

que mas aporta es la repetibilidad de la balanza cuyo valor es 0,0055 g

comparada con la incertidumbre por calibracion del equipo (0,009 g).
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3.2 VALIDACION DEL METODO DE POL EN JUGO DE CANA

3.2.1 VALIDACION DE LA LECTURA REFRACTOMETRICA

3.2.1.1 Determinacion de la exactitud de la calibracion del refractometro

Como resultado de las mediciones de las soluciones estandares y de acuerdo a lo
expuesto en el numeral 2.3.1.1, se obtuvieron las lecturas que se exponen en la
tabla 4.

Tabla 4. Resultados de exactitud de las soluciones estandares

Concentracion Criterio de Resultados Promedios de
Parametro de sacarosa Aceptacion Porcentaje de Error
(°Brix) (%) (%)
10 0,26 (Anexo V, Tabla 23)
20 0,06 (Anexo V, Tabla 23)
Legtur’a 4 +0.10
refractométrica
30 0,04 (Anexo V, Tabla 23)
Promedio 0,12

Los valores de los promedios de porcentaje de error que se presentan en la tabla

4, se encuentran detallados en el Anexo V.

El criterio de aceptacion, se define en base al manual de instrucciones
CONSECANA SP. Si comparamos el porcentaje de error promedio (0,12) con el
criterio de aceptacion, se puede observar que se halla sobre el criterio de

aceptaciéon en 0,02 puntos porcentuales.



60

Al comparar el porcentaje de error de cada una de las concentraciones se puede
observar que la solucion de 10 °Brix presenta un porcentaje de error mayor en

0,16 puntos porcentuales.

Lo que demuestra que el refractobmetro es un equipo muy sensible y que es uno
de los puntos criticos que se debe controlar para determinar la pol en cafa y por
ende el pago a los caficultores.

3.2.1.2 Determinacion de la Precision

Se realizaron las lecturas refractométricas de los materiales de referencia 0, 10,
20 y 30 °Brix, y una vez realizado el tratamiento de datos a través del analisis de
ANOVAS (Anexo V, tabla 24) y la aplicacion de las ecuaciones [27, 28, 29], se
obtuvo la desviacion estandar de las lecturas (s.), desviacion de repetibilidad (sy),
desviacidon estandar de reproducibilidad (sg) para cada una de las
concentraciones de sacarosa. Los resultados de estos tratamientos y calculos se
muestran en la tabla 5.

Tabla 5. Desviacion estandar de: repetibilidad (s;), las lecturas (si), reproducibilidad (sgr)

para cada una de las concentraciones

Concentracion
Parametro de sacarosa Sr SL SR
(°Brix)
0 3,33E-03 2,22E-05 3,33E-03
Lectura 10 1,70E-02 1,8E-05 1,75E-02
refractométrica

20 7,46E-03 2,6E-04 1,78E-02

30 1,56E-02 -3,3E-05 1,56E-02




61

Se puede apreciar que la desviacion estandar de las lecturas a 30 °Brix es
negativa, normalmente deberia cumplirse que la diferencia cuadratica media de la
varianza entre grupos (DCMg) debe ser mayor a la diferencia cuadratica media
de la varianza dentro del grupo (DCMy), sin embargo, por efectos aleatorios
podria ocurrir lo contrario, en cuyo caso debe asumirse que la desviacion

estandar de las lecturas (s.) es cero. (Alvarez, 2006)

La evaluacion de la precision por los coeficientes de variacion de repetibilidad
(CV,) y reproducibilidad (CVRg), se determind con la ecuacién [30] para cada uno

de los materiales de referencia; los resultados se muestran en la tabla 6.

Tabla 6. Resultados de evaluacion de repetibilidad y reproducibilidad mediante los

coeficientes de variacidn para el refractometro

Concentracién Repetibilidad Reproducibilidad
Parametro de sacarosa
(OBriX) CVr CVesperado CVR CVesperado
10 0,170 0,175
20 0,037 0,089
Lectura
. + +
refractométrica 0,20 0,20
30 0,052 0,052
Promedio 0,086 0,105

Los valores presentados en la tabla 6, representan la dispersién de los resultados

obtenidos.

De estos datos, se observd dos cosas importantes, la primera que para asegurar
la calidad de la evaluacién de la precisidon, se escogidé la muestra que present6 un
mayor valor de desviacidn estandar de reproducibilidad, de este modo, se
asegura que un analisis que tuviere una menor desviacién estara contenido por
este intervalo. La segunda observacion es que para el calculo de la incertidumbre

combinada del método, se consideré la que presenta mayor valor que
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correspondié a la desviacion estandar de reproducibilidad, puesto que ésta es
siempre mayor o como minimo igual a la desviacién estandar de repetibilidad.
(EURACHEM, 1998)

3.2.1.3 Determinacion del intervalo de trabajo, y funcion respuesta de la

determinacion de la lectura refractométrica

Las muestras analizadas fueron las soluciones estandares de 0, 10, 20 y 30 °Brix
preparadas a partir de sacarosa con una pureza de 99,99 %, de los cuales se

obtuvieron los resultados que se presentan en la tabla 7,

Tabla 7. Resultados de las soluciones estdndares para la evaluacion del intervalo de trabajo

del refractometro

No. Soluciones estandares (°Brix)
Medicion 0 10 20 30
1 0,01 10,05 20,02 30,01
2 0,01 10,05 20,02 30,01
3 0,01 10,05 20,01 30,00
4 0,01 10,03 20,01 30,00
5 0,01 10,03 20,00 30,00
6 0,00 10,03 20,00 29,99
7 0,00 10,03 19,99 29,99
8 0,00 10,01 19,99 29,98
9 0,00 10,01 19,98 29,98
10 0,00 10,01 19,98 29,98
Promedio 0,005 10,03 20,00 29,99

Con las soluciones estandares de 0, 10, 20, 30 °Brix, preparadas a partir de
sacarosa con una pureza de 99,99 %, se obtuvo la curva de calibraciéon para el

refractometro, la tendencia se puede observar en la figura 12.
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Figura 12. Curva de calibracion para soluciones de sacarosa a diferentes concentraciones

El analisis estadistico de la curva de calibracion obtenida muestra que los
resultados se ajustan a un modelo lineal que describe la relacion entre la lectura
refractométrica (°Brix) y concentracion de sacarosa. Donde la ecuacién del

modelo es:

Lectura refractométrica (°Brix) =0,9993 * Concentracion de sacarosa+0,0172 [45]

El coeficiente de correlacién es 1, valor que se obtiene de la regresion lineal. Este

indica cuan desviados estan los datos experimentales.

Como el valor de la pendiente se acerca a 1, éste valor nos indica que existe una
relacién directa entre la concentracion de sacarosa y la lectura refractométrica
(°Brix), es decir, al aumentar la concentracibn de sacarosa también aumenta

proporcionalmente la lectura refractométrica.

El rango de trabajo para el jugo de cafia queda establecido en su limite inferior

por 10 °Brix y en su limite superior por 30 °Brix, rango que fue determinado
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experimentalmente de los ensayos realizados, asi como por experiencia de la
Compania IANCEM.

3.2.1.4 Determinacion de la Sensibilidad

Con el valor de la pendiente de la regresion lineal 0,9993 se evaluaron los valores
de respuestas a diferentes concentraciones variando la magnitud de la misma.
En las tablas 8 y 9 se observa las variaciones en décimas y unidades de

concentracién de sacarosa.

Tabla 8. Variaciones en décimas de concentracion de sacarosa

Concentracion de Lectura

sacarosa refractométrica
(°Brix) (°Brix)
20,10 20,10
20,30 20,30
20,50 20,50
20,70 20,70
20,90 20,90

P di Desviacion % Desviacion Estandar
romedio Estandar Relativa
20,50 0,32 1,54

Tabla 9. Variaciones en unidades de concentracion de sacarosa

Concentracion de Lectura
sacarosa refractométrica
(°Brix) (°Brix)
21 21
23 23
25 25
27 27
29 29
Promedio Desviacion % Desviacion Estandar
! Estandar Relativa
25 3,16 12,64
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Se calculé la desviacion estandar y la desviacion estandar relativa de las

respuestas obtenidas a las variaciones de concentracion.

De acuerdo a Merino, 1997; un método es sensible a la variacion de la
concentracion del analito, si la desviacion estandar relativa de al menos 5 valores

de respuesta es mayor que 10 %.

Se observa en la tabla 8, que a variaciones de décimas de concentracion la
desviacion estandar relativa es igual a 1,54 %, mientras que al variar la
concentracion en unidades de concentracion de sacarosa, los resultados son
estadisticamente diferentes, con una desviacion estandar relativa del 12,64 %, por
tanto, el método es sensible a variaciones de concentracidon en unidades de

concentracion (tabla 9).

3.2.1.5 Determinacion de la Incertidumbre

La tabla 10, muestra el valor de las incertidumbres combinada, incertidumbre
expandida, incertidumbre del uso y porcentaje de incertidumbre del uso para las

soluciones estandares de diferentes concentraciones de sacarosa.

Tabla 10. Incertidumbre de la lectura refractdmetrica

Soluciones Incertidumbre Incertidumbre .

) . . U expandida U uso U uso
estandares combinada expandida (%) ( 1_1) (%)
(°Brix) @ @ ° & ’

0 0,00 0,00 0,00

10 0,507 1,013 1,01 1,039 1,04
20 0,524 1,048 0,52 1,054 0,53
30 0,553 1,105 0,37 1,108 0,37
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Se realiz6 el analisis de todos los valores obtenidos de porcentaje de
incertidumbre de uso para cada una de las soluciones estandar, se escogi6 el
mayor resultado determinado para caracterizar a todo el rango estudiado, siendo
ésta de 1,04 % de ésta manera se asegura la calidad de los resultados que se

emitiran, ya que se lo considera como el valor mas critico.

Se definid, por tanto, el rango de trabajo desde el estandar de 10 °Brix hasta 30
°Brix declarando una incertidumbre de 1,50 % para presentar un resultado que
mantenga un rango de cobertura que asegure verdaderamente éste valor de
incertidumbre que presentara el método en el transcurso del tiempo, ya que se
deberan realizar los controles correspondientes para certificar el funcionamiento

tanto del equipo como del analisis realizado.

3.2.1.6 Determinacion de la exactitud de la lectura refractométrica

Para esta determinacion se analizé el material de referencia certificado OC-067-
08 Code S1056, cuya concentracion de sacarosa fue 49,98 °Brix y el valor
certificado corresponde a 49,9919 + 0,048 (Anexo Il). Por lo tanto, el porcentaje
de error cometido en la lectura resultd ser un valor de 0,02 % que es 0,08 puntos
porcentuales menor al valor establecido en los objetivos de valoracion del método

como limite para el material de referencia.

El valor de los objetivos fue fijado basandose en el limite permisible en una
comparacion inter laboratorios que es el 0,1 %; si comparamos el error obtenido
en esta lectura del material de referencia se puede concluir que se cumple con el

objetivo propuesto.
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3.2.2 VALIDACION DE LA LECTURA POLARIMETRICA

3.2.2.1 Determinacion de la exactitud de la calibracion del polarimetro

Como resultado de las mediciones de los materiales de referencia, de acuerdo a
lo expuesto en el numeral 2.3.1.1, se obtuvieron las lecturas que exponen en la
tabla 11.

Tabla 11. Resultados de exactitud de las soluciones estandares

Concentracion Criterio de Resultados Porcentaje de
Parametro de sacarosa Aceptacion Error
(°Z) (%) (%)
25 0,06 (Anexo VI, Tabla 26)
50 0,03 (Anexo VI, Tabla 26)
Lectura 75 +£0,10 0,02 (Anexo VI, Tabla 26)
polarimétrica
100 0,02 (Anexo VI, Tabla 26)
Promedio 0,03

El criterio de aceptacion, se define en base al manual de instrucciones
CONSECANA SP. Si comparamos el porcentaje de error promedio (0,03 %) con
el criterio de aceptacion, se puede observar que se halla bajo el criterio de

aceptaciéon en 0,07 puntos porcentuales.

Al comparar el porcentaje de error de cada una de las concentraciones se puede
observar que la solucion de 0 °Z presenta un mayor porcentaje de error 0,06 % y

la que presenta un menor porcentaje de error son las de 75y 100 °Z.
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A pesar que el polarimetro no es muy sensible pero también es un punto critico
de control, ya que, de los resultados que resultados que presente el equipo se

determinara la pol en cafia y el pago a los proveedores de cafa de azucar.

3.2.2.2 Determinacion de la Precision

Se realizaron las lecturas sacarimétricas de los materiales de referencia 0, 25, 50,
75y 100 °Z, y una vez realizado el tratamiento de datos a través del analisis de
ANOVAS (Anexo VI, tabla 27) y la aplicacion de las ecuaciones [27, 28, 29], se
obtuvo la desviacion estandar de las lecturas (s.), desviacion de repetibilidad (sy),
desviacidon estandar de reproducibilidad (sg) para cada una de las
concentraciones. Los resultados de estos tratamientos y calculos se muestran en
la tabla 12.

Tabla 12. Desviacion estandar de: repetibilidad (s;), las lecturas (sp), reproducibilidad (sg)

para cada una de las concentraciones

Concentracion
Parametro de sacarosa Sr SL, SR

(°Z)
0 3,3E-03 2,2E-05 3,3E-03
25 1,4E-02 3,3E-05 1,5E-02

Lectura

polarimétrica 50 1,9E-02 -9,3E-05 1,9E-02
75 9,0E-03 3,1E-04 2,0 E-02
100 1,0E-03 -5,2E-05 1,0E-03

En la tabla 12, se puede apreciar que la desviacion estandar de las lecturas a 50 y
100 °Z son negativas, normalmente deberia cumplirse que la diferencia cuadratica
media de la varianza entre grupos (DCMg) debe ser mayor a la diferencia

cuadratica media de la varianza dentro del grupo (DCMy), sin embargo, por
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efectos aleatorios podria ocurrir lo contrario, en cuyo caso debe asumirse que la

desviacién estandar de las lecturas (s.) es cero. (Alvarez, 2006)

La evaluacion de la precisién por los coeficientes de variacion de repetibilidad
(CVy)) y reproducibilidad (CVRg), se determind con la ecuacién [30] para cada uno

de los materiales de referencia; los resultados se muestran en la tabla 13.

Tabla 13. Resultados de evaluacion de repetibilidad y reproducibilidad mediante los

coeficientes de variacidn para el polarimetro

Concentracion Repetibilidad Reproducibilidad
Parametro de sacarosa
(OZ) CVr CVesperado C\]R CVesperadn
25 0,057 0,061
50 0,038 0,038
ectura
+0,2 +0,2
polarimétrica 75 0,013 0.25 1 0,027 0,25
100 0,001 0,001
Promedio 0,03 0,03

De estos datos, se observo dos cosas importantes, la primera que para asegurar
la calidad de la evaluacidn de la precision, se escogid la muestra que presentd un
mayor valor de desviacidn estandar de reproducibilidad, de este modo, se
asegura que un analisis que tuviere una menor desviacién estara contenido por
este intervalo. La segunda observacion es que para el calculo de la incertidumbre
combinada del método, se consideré la que presenta mayor valor que
correspondié a la desviacion estandar de reproducibilidad, puesto que ésta es
siempre mayor o como minimo igual a la desviacién estandar de repetibilidad.
(EURACHEM, 1998)
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3.2.2.3 Determinacion del intervalo de trabajo, y funcion respuesta de la lectura

polarimétrica

Las muestras analizadas fueron las soluciones estandares de 25, 50, 75y 100 °Z
preparadas a partir de sacarosa con una pureza de 99,99 %, de las cuales se

obtuvieron los resultados que se presentan en la tabla 14.

Tabla 14. Resultados de las soluciones estandares para la evaluacion del intervalo de

trabajo del polarimetro

No. Soluciones estandares (°Z)
Medicion 0 25 50 75 100
1 0,01 24,98 50,02 74,96 100,00
2 0,00 25,01 50 74,97 99,99
3 0,00 25,00 49,96 74,97 99,97
4 0,01 25,00 49,98 74,96 99,98
5 0,01 24,98 49,99 74,98 99,99
6 0,01 24,98 49,98 74,99 99,98
7 0,00 24,98 49,98 75,00 100,00
8 0,01 24,98 50,00 75,01 100,00
9 0,00 24,99 49,99 74,99 100,00
10 0,01 25,00 49,99 75,01 100,00
Promedio | 0,005 24,99 49,99 74,98 99,99

Con las soluciones estandares de 0, 25, 50, 75 y 100 °Z preparadas a partir de
sacarosa con una pureza de 99,99 %, se obtuvo la curva de calibracién para el

polarimetro, la tendencia se puede observar en la figura 13.
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Figura 13. Curva de calibracion para soluciones de sacarosa a diferentes concentraciones

El analisis estadistico de la curva de calibracion obtenida, muestra que los
resultados se ajustan a un modelo lineal que describe la relacion entre la lectura

polarimétrica (°Z) y concentracion de sacarosa. Donde la ecuacion del modelo es:
Lectura polarimétrica (°Z)=0,9998 * Concentracién de sacarosa+ 0,004 [46]

El coeficiente de correlaciéon es 1, valor que se obtiene de la regresion lineal. Este

indica cuan desviados estan los datos experimentales.

Como el valor de la pendiente se acerca a 1, éste valor nos indica que existe una
relacion directa entre la concentracion de sacarosa y la lectura polarimétrica (°Z),
es decir, al aumentar la concentracibn de sacarosa también aumenta

proporcionalmente la lectura polarimétrica.

El rango de trabajo queda establecido en su limite inferior por 50 °Z y en su limite
superior por 100 °Z, rango que fue determinado experimentalmente de los

ensayos realizados asi como por experiencia de la Compafia IANCEM.
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3.2.2.4 Determinacion de la Sensibilidad

Con el valor de la pendiente de la regresion lineal 0,9998 se evaluaron los valores
de respuestas a diferentes concentraciones de sacarosa, variando la magnitud de
la misma. En las tablas 15 y 16 se observa las variaciones en décimas y

unidades de concentracion de sacarosa.

Tabla 15. Variaciones en décimas de concentracidon de sacarosa

Concentracion de Lectura

sacarosa polarimétrica
(°Z) (°7)
50,10 50,10
50,30 50,30
50,50 50,50
50,70 50,70
50,90 50,90

Promedio Desviacion % Desviacion Estandar

Estandar Relativa

50,50 0,32 0,63

Tabla 16. Variaciones en unidades de concentracion de sacarosa

Concentracion de Lectura
sacarosa polarimétrica
(°7) (°7)

50 50
55 55
60 60
65 65
70 70

Promedio Desviacion % Desviacion Estandar

Estandar Relativa

55 7,90 13,18
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Se calculé la desviacion estandar y la desviacion estandar relativa de las

respuestas obtenidas a las variaciones de concentracion.

De acuerdo a Merino, 1997; un método es sensible a la variacion de la
concentracion del analito, si la desviacion estandar relativa de al menos 5 valores

de respuesta, es mayor que 10 %.

Se observa en la tabla 15, que a variaciones de décimas de concentracion la
desviacién estandar relativa es igual a 0,63 % mientras que al variar la
concentracion en unidades de concentracion de sacarosa los resultados son
estadisticamente diferentes con una desviacion estandar relativa del 13,18 %, por
tanto, el método es sensible a variaciones de concentracidon en unidades de

concentracion (tabla 16).

3.2.2.5 Determinacion de la Incertidumbre

La tabla 17, muestra el valor de la incertidumbre combinada, incertidumbre

expandida e incertidumbre del uso.

Tabla 17. Incertidumbre de la lectura polarimétrica

Soluciones Incertidumbre Incertidumbre .
. . . U expandida U uso U uso
estandares combinada expandida (%) (gl") (%)
(°Z) (e (g
0 0,00 0,00 0,00
25 0,103 0,205 0,31 0,219 0,34
50 0,106 0,211 0,16 0,223 0,17
75 0,107 0,215 0,11 0,228 0,12
100 0,109 0,218 0,08 0,238 0,09
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Se realiz6 el analisis de todos los valores obtenidos de porcentaje de
incertidumbre de uso para cada una de las soluciones estandares, se escogio el
mayor resultado determinado para caracterizar a todo el rango estudiado, siendo
éste de 0,17 % de ésta manera se asegura la calidad de los resultados que se

emitiran, ya que se lo considera como el valor mas critico.

Por tanto, el rango de trabajo queddé definido desde el estandar de 50 hasta 100
°Z declarando una incertidumbre de 0,50 % para presentar un resultado que
mantenga un rango de cobertura que asegure verdaderamente éste valor de
incertidumbre que presentara el método en el transcurso del tiempo, ya que se
deberan realizar los controles correspondientes para certificar el funcionamiento

tanto del equipo como del analisis realizado.

3.2.2.6 Determinacion de la exactitud de la lectura polarimétrica

Se empleo el material de referencia celda No. 4342, cuya lectura polarimétrica fue
95,01 °Z y el valor certificado corresponde a 94,94 + 0,015 (Anexo lll). Por lo
tanto, el % de error cometido en la lectura resulté ser un valor de 0,07 % que es
0,03 puntos porcentuales menor al valor establecido en los objetivos de validacion

del método como limite para el material de referencia.

También, se emple6é el material de referencia celda No. 4333, cuya lectura
polarimétrica fue 24,98 °Z y el valor certificado corresponde a 25,01 (Anexo V).
Por lo tanto, el porcentaje de error cometido en la lectura resulté ser un valor de
0,1 % que es igual al valor establecido en los objetivos de validacion del método,

como limite para el material de referencia.

El valor de los objetivos fue fijado basandose en el limite permisible en una
comparacion inter laboratorios que es el 0,1 %; si se compara el error obtenido en
esta lectura del material de referencia, se puede concluir que se cumple con el

objetivo propuesto.
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3.2.3 DETERMINACION DE LA INCERTIDUMBRE COMBINADA Y
EXPANDIDA

Con los datos de las incertidumbres obtenidas en la validacién del refractometro y
polarimetro, se calculo la incertidumbre combinada e incertidumbre expandida de

la pol en jugo, resultados que se presentan en la tabla 18.

Tabla 18. Incertidumbre combinada y expandida de la pol en jugo de cafia

, Fuente de . Factor de Incertidumbre
Simbolo . . Unidad cobertura
incertidumbre K en la fuente

Incertidumbre
combinada de la gl" ) 0,55
lectura
refractométrica
Incertidumbre
combinada de la 1
lectura
polarimétrica
Incertidumbre
combinada de la
pol en jugo de
cafia

Ue

Ue

gl - 0,56

Ue

Incertidumbre
expandida de la
pol en jugo de
cafia

Para el calculo de la incertidumbre combinada de la pol en jugo de cafia se tomo
los valores mas altos de la incertidumbre combinada del refractdmetro y del

polarimetro.

En la tabla 18, se observa que la fuente de incertidumbre que mas aporta es la de
la lectura refractométrica comparada con la lectura polarimétrica, esto podria
deberse a que el refractometro es un equipo muy sensible a los cambios de

temperatura y que otra fuente de incertidumbre significativa es la preparacion de



76

soluciones estandares para el refractometro (Anexo VIII, tabla 31) y polarimetro
(Anexo IX, tabla 34).

3.3 VALIDACION DEL METODO DE PUREZA EN JUGO DE
CANA

3.3.1 DETERMINACION DE LA INCERTIDUMBRE COMBINADA Y
EXPANDIDA

Los resultados de la incertidumbre combinada e incertidumbre expandida se

presentan en la tabla 19.

Tabla 19. Incertidumbre combinada y expandida de la pureza en jugo de cafia

Fuente de Factor de
Simbolo . . Unidad cobertura
incertidumbre K

Incertidumbre
en la fuente

Incertidumbre
combingda de la gl'] ) 0.56
pol en jugo de
cafia
Incertidumbre
combinada de la 1
lectura el ) 0,55
refractométrica
Incertidumbre
combinada de la
pureza en jugo
de cafia

Ue

Ue

U gl'1 - 0,79

Incertidumbre
expandida de la
pureza en jugo

de cafa

gl 2 1,58

Para el calculo de la incertidumbre combinada de la pureza en jugo de cana se
tomé los valores mas altos de la incertidumbre combinada de la pol y la lectura

refractométrica en jugo de cafa.
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Se observa que la incertidumbre combinada tanto de la lectura refractométrica
como de la pol en jugo de cafa es casi semejante por lo que sus aportes seran

casi iguales.

3.4 VALIDACION DEL METODO DE POL EN CANA

3.4.1 DETERMINACION DE LA INCERTIDUMBRE COMBINADA Y
EXPANDIDA

A continuacion en la tabla 20, se presentan los resultados obtenidos del calculo
de la incertidumbre combinada e incertidumbre expandida del método de Pol en

cafa.

Tabla 20. Incertidumbre combinada e incertidumbre expandida del método de la pol en
cafia

, Fuente de . Factor de Incertidumbre
Simbolo . . Unidad cobertura
incertidumbre K en la fuente

Incertidumbre
comblna}da de la gl'l i 0.56
pol en jugo de
cafia
Incertidumbre
combinada del a1
porcentaje de gl i 0,02
fibra en cafia
Incertidumbre
U combinada de la gl - 0,56
pol en cafia

Ue

Ue

Incertidumbre
U expandida de la gl 2 1,13
pol en cafia
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Para el calculo de la incertidumbre combinada de la pol en cana, se tomé el valor
de la incertidumbre combinada de la pol en jugo y la incertidumbre combinada del
porcentaje de fibra de cafia de azucar.

En la tabla 20, se observa que la fuente de incertidumbre que mas aporta es pol
en jugo de cafa comparada con la incertidumbre del porcentaje de fibra en cafia;
esto se debe a que para el célculo de la incertidumbre de la pol en jugo de canfa,
se prepararon soluciones estandar para el refractdmetro (Anexo VIII, tabla 29) y

polarimetro (Anexo IX, tabla 33), razébn por la cual tienen un valor de
incertidumbre mas alto.

3.4.2 APLICACION DE LOS METODOS VALIDADOS

3.4.2.1 Porcentaje de azucares reductores

En la figura 14, se presenta la grafica de los resultados obtenidos de Porcentaje
de Azucares reductores y de Pol real en cafia de las muestras analizadas en el
Ingenio Azucarero del Norte (Anexo XlI, tabla 39).

15
14 \

| \\\\\
| AN

v

Pol real en cafia (%)

1 2 3 4
Parcentaje de Azucares Reductores (%)

Figura 14. Porcentaje de azucares reductores en funcion de la Pol real en cafia
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Se observa que a medida que aumenta el porcentaje de azucares reductores la
Pol real en cafia disminuye, esto se debe a que las pérdidas de sacarosa que se
producen por el deterioro de la cafia luego de ser cortada; por esta razén, la cafa
debe ingresar a la fabrica y ser molida en el menor lapso de tiempo, con la

finalidad de que disminuyan las pérdidas por inversion. (Chen, 1996)

3.4.2.2 Variedad de la caiia

En la figura 15, se presenta el grafico de los resultados obtenidos de la influencia
de la variedad de cana y de Pol real en cafia de las muestras analizadas en el

Ingenio Azucarero del Norte (Anexo X, tabla 37).

*
©
oo
©
31
g
()
©
1]
-
°
& 42
11
1 2 3 4 5 3] 7 8
Numero de muestra
== \/ariedad de cafia CB - 4069 ==e==\/griedad de carfa FR - 980 wVariedad de caria CC - 8592

Figura 15. Porcentaje de Pol real en cafia en funcion de la variedad de cafa

Del andlisis de la figura 15, se evidencia que en la Regiéon del Valle del Chota,

lugar donde se encuentra ubicado el Ingenio Azucarero del Norte, la mejor
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variedad de cana es la PR-980, ya que el rango de Pol en cafia varia entre 13 y
15. Se observa que las variedades de cafia CB-4069 y CC-8592 presentan mayor
variacion de pol esto se debe a que la variedad de cafia CB-4069 se quiebra con
facilidad por tener un tallo mucho mas grueso que las otras variedades, lo que
facilita el ingreso de metamesios. (IANCEM, 1995)

La variedad PR-980, presenta menos variaciéon de pol en cafia esto se debe a que
tiene mayor porcentaje de fibra lo que le hace mas resistente a la infestacion de
plagas. (IANCEM, 1995)

3.4.2.3 Porcentaje de fibra en cafia

La figura 16, es la representacion grafica de los resultados obtenidos de variedad
de cana y del porcentaje de fibra en cafia de las muestras analizadas en el
Ingenio Azucarero del Norte (Anexo Xl, tabla 38).

Fibra de caina (%)

Numerode muestra

== \/ariedad de caria CB-4063 =+=V\ariedad de caria PR-980 w==\ariedad de cana CC-8592

Figura 166. Porcentaje de fibra en cafia de azicar en funcidn de variedades de cafia que

ingresan a IANCEM
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Se observa que las variedades de cafia CB-4069 y CC-8592 presenta un bajo

contenido de fibra comparada con la PR-980.

3.4.2.4 Edad de la caiia

En la figura 17, se muestra la representacion grafica de los resultados obtenidos
de edad de cafa de azucar y de Pol en caifa de las muestras analizadas en el

Ingenio Azucarero del Norte (Anexo XllI, tabla 40).

Pol real en cana (%)

17 13 19 20 21 22 23 24

Edad de cana de azticar (meses)

Figura 17. Pol real en cafia de azucar en funcion de la edad

Se observa que la edad 6ptima de cosecha de la cafia de azucar es de 18 meses,
ya que, el porcentaje de Pol real en cafia es el maximo a esa edad y conforme
aumenta la edad disminuye la pol real en cafia. Sin embargo, en la practica real
de cosecha no se da a los 18 meses debido a la sobreproduccion de cafa que

existe en la zona del Valle del Chota, lugar donde se encuentra instalado el
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Ingenio Azucarero del Norte; esto hace que el periodo de cultivo se prolongue y
provoque el aumento del porcentaje de azucares reductores y por consiguiente la
disminucién del contenido de sacarosa, factor que incide en la calidad de la cafa

de azucar.

Los resultados que se presentan en la tabla 21, son el porcentaje de cumplimiento
de los parametros de calidad de la cafia de azucar que ingresa al Ingenio
Azucarero del Norte Compafia de Economia Mixta (IANCEM). Estos resultados

se obtuvieron a partir de los datos de la tabla 41 (Anexo XIV).

Tabla 21. Porcentaje de cumplimiento de calidad de la materia prima que ingresa al

Ingenio Azucarero del Norte

PORCENTAJE DE CUMPLIMIENTO DE LA CANA DE
AZUCAR

Parametro Pol en jugo Fibra en caiia Pol real en cafia
Criterio (%) (%) (%)
Excelente 50,00 21,43
Buena 14,29 78,57 14,29
Regular 35,71 21,43
Mala 0 21,43

21,43

No conforme 0 21,43

En la tabla 21, se aprecia que el 50 % de la cana cumple que el porcentaje de
jugo de cafia es mayor a 18 %; el 78,57 % cumple con el porcentaje de fibra de
cana aceptado; el 21,43 % de la cafia que ingresa a IANCEM no cumple con el
porcentaje de pol real en cafia aceptada para el proceso de elaboracion del

azlcar.

Estos porcentajes de calidad representan entre un 10 y 15 % de los proveedores
analizados, se estima que para finales del 2012, el Ingenio completara los analisis
de pol en cafia por el método de la prensa hidraulica para el resto de sus

proveedores.
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4 CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

4.1 CONCLUSIONES

e La incertidumbre expandida para el porcentaje de fibra en cafia de azucar
es de 0,0182 g.

e La calibracién del refractometro Schmidt + Haensch fue de 99,88 % y para

el polarimetro fue de 99,97 %.

e La precisidon de repetibilidad de la lectura refractométrica, expresada como
coeficientes de variacion fue de: 0,170 % para muestras de 10 °Brix; 0,037

% para muestras de 20 °Brix y de 0,052 % para muestras de 30 °Brix.

e La precisidon de repetibilidad de la lectura polarimétrica, expresada como
coeficientes de variacion fue de: 0,057 % para muestras de 25 °Z; 0,038 %
para muestras de 50 °Z; 0,013 % para muestras de 75 °Z y 0,001 % para

muestras de 100 °Z.

e La precision de reproducibilidad de la lectura refractométrica, expresada
como coeficientes de variacion fue de: 0,175 % para muestras de 10 °Brix;
0,089 % para muestras de 20 °Brix y de 0,052 % para muestras de 30

°Brix.

e La precisidon de reproducibilidad de la lectura polarimétrica, expresada
como coeficientes de variacion fue de: 0,061 % para muestras de 25 °Z;
0,038 % para muestras de 50 °Z; 0,027 % para muestras de 75 °Zy 0,001

% para muestras de 100 °Z.
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La incertidumbre de la determinacion de la lectura refractométrica
expresada como porcentaje de incertidumbre expandida fue de: 1,01 %
para muestras de 10 °Brix; 0,52 % para muestras de 20 °Brix y de 0,37 %

para muestras de 30 °Brix.

La incertidumbre de la determinacion de la lectura polarimétrica expresada
como porcentaje de incertidumbre expandida fue de: 0,31 % para muestras
de 25 °Z; 0,16 % para muestras de 50 °Z; 0,11 % para muestras de 75 °Zy
de 0,08 % para muestras de 100 °Z.

La funcidon respuesta de la determinacion de la lectura refractométrica fue

lineal con ecuacion:
Lectura refractométrica (°Brix)=0,9993* Concentracién de sacarosa+0,0172

y coeficiente de correlacién R? = 1.

La funcion respuesta de la determinacion de la lectura refractométrica fue

lineal con ecuacion:
Lectura polarimétrica (°Z)=0,9998 * Concentracion de sacarosa+ 0,004

y coeficiente de correlacién R? = 1.

La incertidumbre expandida de la determinacidén de pol en jugo de caia de

azlcar fue de 1,13 gI”.

La incertidumbre expandida de la determinacion de la pureza en jugo de

cafia de aztcar fue de 1,58 gl™".

La incertidumbre expandida de la determinacion de la pol en cafia de

azlcar fue de 1,13 gI”.

La edad 6ptima de cultivo de la cafia de azucar es de 18 meses.
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e La mejor variedad de cafia de azucar que ingresa al Ingenio Azucarero del
Norte fue la Puerto Rico (PR) 980 con un rango de Pol en cana entre 13 y
15 %.

e La cana de azucar que ingresa al Ingenio Azucarero del Norte con menor

porcentaje de fibra fue la variedad CB-4069.

e EI 50 % de la cafia cumple que el porcentaje de jugo de cafia es mayor a
18 %; el 78,57 % cumple con el porcentaje de fibra de cafa aceptado; el
21,43 % de la cafa que ingresa a IANCEM no cumple con el porcentaje de

pol real en cafia aceptada para el proceso de elaboracién del azucar.

4.2 RECOMENDACIONES

e EIl primer paso en la validacién de los métodos de ensayo debe ser la
correcta seleccion y obtencién de los materiales de referencia, reactivos

certificados puesto que la adquisicién de estos productos es costosa.

e Es importante tener en cuenta que los materiales de referencia que se
utilizan para calibrar los equipos no deben estar caducados y deben

presentar una alta sensibilidad.

e Se recomienda tener conciencia de la importancia de mantener el sistema
de gestidon de calidad; ya que la inversion que realiza la en capacitacion del
personal es cuantiosa, ademas que ayuda a las Empresas a la mejora

continua de sus procesos.

e Es importante para la validacion de métodos analiticos hacer una revision
exhaustiva de la informacién que posee un laboratorio, puesto que es una
fuente que provee los indicios acerca del comportamiento de los equipos y

de los métodos de analisis.



86

BIBLIOGRAFIA

1.

Alvarez, M. y Cabanillas, M., 1989, “Manual de laboratorio para la industria
azucarera”, Editorial TENICANA, Cali, Colombia, 25, 39 — 45.

Alvarez, S., 2006, “Procedimientos PG/SERT/07 — Validacion de Métodos

Analiticos”, 1ra. edicion, Ecuador.

Chen, J., 1996, “Manual del azucar de cafia”, 1ra. edicion, LIMUSA,
México, pp. 73 — 76, 1061 — 1068.

CINCAE, 2000, “Publicacion técnica No. 6”,

http://www.dupocsa.com/content/cana_azucar.php, (Diciembre, 2009)

CONSECANA-SP, 2006, “Manual de Instrugdes, 5ta. edicion, Editorial
Piracicaba SP, pp. 73 — 91.

EURACHEM vy CITAC, 2000, “Guide CG 4 — Quantifying uncertainty in
analytical measurement”, 2da. edicién, Reino Unido — Suiza.

EURACHEM, 1998, “The fitness for purpose of analytical methods a
laboratory guide to method validation and related topics”, 1ra. edicion,

Reino Unido.

Fernandez, A., 2003, “Calculos na Agroindustria da Cana-de-agucar”, 2da.
edicion, STAB, Brasil, 43 - 69.

GRUPO CORPORATIVO SANTANA, 2010, “El proceso de fabricaciéon del

azucar” http://www.santaana.com.gt/b.htm, (Marzo, 2010)

10.IANCEM, “Instructivos de Trabajo Laboratorio de Control de Calidad”.



87

11.IANCEM, 2008, “Registro magnético de laboratorio de campo de analisis
de cafia de azucar por canteros que ingresan al Ingenio Azucarero del
Norte”.

12.INEN, 2006, “Norma Técnica Ecuatoriana NTE INEN - ISO/IEC
17025:2006 — Requisitos generales para la competencia de laboratorios de

calibracion y ensayo”, 1ra. edicion, Ecuador.

13.INGENIO SAN CARLOS, 2005, “Proceso de elaboraciéon del azucar”,

http://www.sancarlos.com.ec/pdf/proceso _azucar.pdf, (Diciembre, 2009)

14.Manual de instrucciones de la Prensa Hidraulica HIDRASEME PHS 250.

15.Merino, L., 2000, “Estudio de Validacion de Métodos Analiticos”,
Livsmedels, Verket, Administracibn Sueca de la Alimentacion.

Departamento de Investigacion y Desarrollo.

16. Merino, L., 2004, “Una guia practica para laboratorios quimicos), Swedsih

Nacional Food Administration Research & Developmen Departament.

17.0rganismo de Acreditacion Ecuatoriano (OAE), 2005, “Guia para la

expresion de la incertidumbre de medida en las calibraciones”, Ecuador.

18.0rganismo de Acreditacion Ecuatoriano (OAE), 2006, “Criterios generales
para la acreditacion de laboratorios de ensayos y calibracion segun NTE
INEN — ISO/IEC 17025: 2005”, 3ra. edicion, Ecuador.

19.Rein, P., 2006, “Cane Sugar Engineering”, 1ra. edicién, Bartens, Berlin, 43
- 55.

20.SICA-MAG, 2000, “Censo agropecuario del 20007,

http://www.sica.gov.ec/cadenas/azucar/index.html, (Diciembre, 2009)




88

21.South African Sugar Technologists Association, 1985, “Laboratory manual
for South African sugar factories including the official methods”, 3ra.

edicion, Editorial Interpak Natal, Pietermaritzburg, South African, p. 256.

22.Sturion, A.C., 1991, “El uso de la sonda mecanica horizontal y del método
de la prensa hidraulica en la evaluacion de la calidad de la cafia de
azucar”, STAB (Brasil) v.10 no.2, p.21-22,24-25.



ANEXOS

89



Anexo [

Certificado de calibracion de la balanza
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Anexo 11

Certificado de solucion de sacarosa
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Anexo 111
Certificado de celda de cuarzo No. 4342

SCHMIDT+HAENSCH

WaldstraBe 80/81 - 13403 Berlin
® (030)417072-0 - i= (030)41 70 72-99
. (4 sales@schmidt-haensch.de
% ® www.schmidt-haensch.de

o

ZERTIFIKAT
fiir

Quarzkontrollplatte Nr. 4342

Diese Quarzkontrollplatte ist in unserem Labor gemessen und gepriift worden. Die Messergebnisse
wurden mit Hilfe zweier PTB-zertifizierter Quarzplatten erstellt. Die Nachweisbarkeit der Qualitit ist
durch diese beiden Platten garantiert:

Quarzkontrollplatten: IP853 P854
Referenznummer: PTB 4.21-4015483 PTB 4.21-4015483

Zertifiziert am: 12. November 2004 15. November 2004
Der Priifling ist eine Einfachquarzplatte und ist rechts drehend.
Die optische Drehung dieser Platte betriigt fiir Licht der Wellenliinge A = 546,2271 nm

o= 38.645 ° + 0.005°

Gemiiss der seit 1998 von der [ICUMSA (International Commission for Uniform Methods of Sugar
Analysis) anerkannten Beziehung zwischen dem 100°Z-Punkt der Saccharimeterskala und der Drehung
der Normalzuckerlosung und mit Hilfe der Formel fiir die Rotationsdispersion von kristallinem Quarz
wurden folgende Werte berechnet:

fiir die Wellenliinge ein Zuckerwert

A =546,2271 nm = 94.77°Z, £ 0.015°Z

fiir die Wellenlinge ein Zuckerwert ein Drehwert

A = 589,44 nm z= 9495°Z  #00157Z o= 32.88° 0005
fiir die Wellenlinge ein Zuckerwert ein Drehwert

A = 587 nm z= 94.94°Z  £0.0157Z o= 3317° %0005
fiir die Wellenlinge ein Zuckerwert ein Drehwert

A =882,6 nm 1= 12°Z % 0.015°Z o= 14.11°  +0.005°

Die Werte gelten fiir 20°C.

Berlin, 25. April 2007
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Anexo IV
Certificado de celda de cuarzo No. 4333

SCHMIDT+HAENSCH

WaldstraBe 80/81 - 13403 Berlin
®(030)41 7072-0 - ‘= (030) 4170 72-99
B 4 sales @schmidt-haensch.de
i % www.schmidt-haensch.de

ZERTIFIKAT
fiir
Quarzkontrollplatte Nr. 4333
Diese Quarzkontrollplatte ist in unserem Labor gemessen und gepriift worden. Die Messergebnisse

wurden mit Hilfe zweier PTB-zertifizierter Quarzplatten erstellt. Die Nachweisbarkeit der Qualitiit ist
durch diese beiden Platten garantiert:

Quarzkontrollplatten: IP853 P854
Referenznummer: PTB 4.21-4015483 PTB 4.21-4015483

Zertifiziert am: 12. November 2004 15. November 2004
Der Priifling ist eine Einfachquarzplatte und ist rechts drehend.

Die optische Drehung dieser Platte betriigt fiir Licht der Wellenldnge A = 546,2271 nm
o= 10.180 ° + 0,005°

Gemiiss der seit 1998 von der ICUMSA (International Commission for Uniform Methods of Sugar
Analysis) anerkannten Beziehung zwischen dem 100°Z-Punkt der Saccharimeterskala und der Drehung
der Normalzuckerlésung und mit Hilfe der Formel fiir die Rotationsdispersion von kristallinem Quarz
wurden folgende Werte berechnet:

fiir die Wellenlinge ein Zuckerwert

A= 546,2271 nm = 24'9702 + 0.015°7

fiir die Wellenliinge ein Zuckerwert ein Drehwert

A = 589,44 nm z= 2501°Z  +0.015°2Z o= 8.66° +0.005°
fiir die Wellenlinge ein Zuckerwert ein Drehwert

A =587 nm z= 2501°Z  #0.0157 o= 8.74°  +0.005°
fiir die Wellenlinge ein Zuckerwert ein Drehwert

e e 25.06°Z = *0.01572 o= 3.72°  +0.005°

Die Werte gelten fiir 20°C,

Berlin, 22. September 2006




Datos y tratamiento estadistico de las muestras analizadas para
determinar la precision de la lectura refractométrica

Anexo V
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Tabla 22. Lecturas de las soluciones estandares preparadas para determinar la precision de
la lectura refractométrica

Solucién No. Dia
estandar Medicion
1 2 3
1 0,01 0,01 0
0 °Brix 2 0,01 0,01 0
3 0,01 0 0
1 10,05 10,03 10,03
10 °Brix 2 10,03 10,05 10,01
3 10,01 10,02 10
1 20,02 19,98 20
20 °Brix 2 20 19,97 19,99
3 20,01 19,98 20
1 30 29,98 30,02
30 °Brix 2 30,01 30,01 29,98
3 30 29,98 30
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En la tabla 23, se presenta el error y porcentaje de error encontrados en la

medicion de las lecturas de las soluciones estandares.

Tabla 23. Valores del error, porcentaje de error encontrados en las lecturas

refractométricas para cada solucidn estandar

Solucién Lectur,a . Porcentaje
estandar refractom.etrlca Error de Error
(°Brix) del eql.upo (%)
(°Brix)
10,05 0,05 0,50
10,03 0,03 0,30
10,01 0,01 0,10
10,03 0,03 0,30
10 10,05 0,05 0,50
10,02 0,02 0,20
10,03 0,03 0,30
10,01 0,01 0,10
10 0 0,00
Promedio 10,03 0,03 0,26
20,02 0,02 0,10
20 0 0,00
20,01 0,01 0,05
19,98 0,02 0,10
20 19,97 0,03 0,15
19,98 0,02 0,10
20 0 0,00
19,99 0,01 0,05
20 0 0,00
Promedio 19,99 0,01 0,06
30 0 0,00
30,01 0,01 0,03
30 0 0,00
29,98 0,02 0,07
30 30,01 0,01 0,03
29,98 0,02 0,07
30,02 0,02 0,07
29,98 0,02 0,07
30 0 0,00
Promedio 30,00 0,01 0,04
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A los datos presentados en la tabla 22, se realiz6 el tratamiento estadistico
mediante del programa ANOVAS, tal como se describio en el item 2.3.1.2 de este
documento. Obteniéndose para cada solucidén estandar los grados de libertad,
sumas de diferencias cuadraticas y diferencias cuadraticas medias para entre

grupos, dentro de grupo y total, valores que se presentan en la tabla 24.

Tabla 24. Resultados del andlisis de ANOVA de las soluciones estdndares para determinar
la precision de la lectura refractométrica

Suma de Diferencias

Solucién Origen de la Grados de diferencias cuadraticas
estandar Varianza libertad cuadraticas medias
(SDC) (DCM)
Entre grupos 2 6,9E-04 3,4E-04
10°Brix Dentro del Grupo 6 1,7E-03 2,9E-04
Total 8 2,4E-03 3,0E-04
Entre grupos 2 1,7E-03 8,4E-04
20°Brix Dentro del Grupo 6 3,3E-04 5,6E-05
Total 8 2,0E-03 2,5E-04
Entre grupos 2 2,9E-04 1,4E-04
30°Brix Dentro del Grupo 6 1,5E-03 2,4E-04
Total 8 1,76E-03 2,2E-04
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Anexo VI
Datos y tratamiento estadistico de las muestras analizadas para
determinar la precision de la lectura polarimétrica

Tabla 25. Lecturas de las soluciones estandares preparadas para determinar la precision de
la lectura polarimétrica

Solucion No. Dia
estandar | Medicion 1 ) 3
1 0 0,01 0,01
0°Z 2 0,01 0,01 0,01
3 0 0 0
1 24,98 25 24,98
25°Z 2 25,01 24,98 24,99
3 25 24,98 25
1 50,02 49,98 50
50 °Z 2 50 49,99 49,99
3 49,96 49,98 49,98
1 74,96 74,98 75,01
75 °Z 2 74,97 74,99 74,99
3 74,97 75 75,01
1 99,99 99,98 100
100 °Z 2 99,97 99,99 99,96
3 99,97 99,98 99,98
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En la tabla 26, se presenta el error y porcentaje de error encontrados en la

medicion de las lecturas de las soluciones estandares.

Tabla 26. Valores del error, porcentaje de error encontrados en las lecturas polarimétricas

para cada solucion estdndar

Solucién Lectura polamétrica Porcentaje
esténflar del equipo (°Z) Error de Error
(°Brix) (%)
24,98 0,02 0,08
25,01 0,01 0,04
25 0 0,00
25 0 0,00
25 24,98 0,02 0,08
24,98 0,02 0,08
24,98 0,02 0,08
24,99 0,01 0,04
24,96 0,04 0,16
Promedio 24,99 0,02 0,06
50,02 0,02 0,04
50 0 0,00
49,96 0,04 0,08
49,98 0,02 0,04
50 49,99 0,01 0,02
49,98 0,02 0,04
50 0 0,00
49,99 0,01 0,02
49,98 0,02 0,04
Promedio 49,99 0,02 0,03
74,96 0,04 0,05
74,97 0,03 0,04
74,97 0,03 0,04
74,98 0,02 0,03
75 74,99 0,01 0,01
75 0 0,00
75,01 0,01 0,01
74,99 0,01 0,01
75,01 0,01 0,01
Promedio 74,99 0,02 0,02
99,99 0,01 0,01
99,97 0,03 0,03
99,97 0,03 0,03
99,98 0,02 0,02
100 99,99 0,01 0,01
99,98 0,02 0,02
100 0 0,00
99,96 0,04 0,04
99,98 0,02 0,02
Promedio 99,98 0,02 0,02
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A los datos presentados en la tabla 25, se realiz6 el tratamiento estadistico
mediante del programa ANOVAS, tal como se describi6 en el item 2.3.1.2 de este
documento. Obteniéndose para cada solucion estandar los grados de libertad,
sumas de diferencias cuadraticas y diferencias cuadraticas medias para entre

grupos, dentro de grupo y total, resultados que se presentan en la tabla 27.

Tabla 27. Resultados del analisis de ANOVA de las soluciones estandares para determinar
la precision de la lectura polarimétrica

Suma de Diferencias

Solucion Origen de la Grados de diferencias cuadraticas
estandar Varianza libertad cuadraticas medias
(SDC) (DCM)
Entre grupos 2 6,0E-04 3,0E-04
25°Z Dentro del Grupo 6 1,2E-03 2,0E-04
Total 8 1,8E-03 2,3E-04
Entre grupos 2 1,6E-04 7,8E-05
50°Z Dentro del Grupo 6 2,1E-03 3,6E-04
Total 8 2,3E-03 2,9E-04
Entre grupos 2 2,1E-03 1,0E-03
75°Z Dentro del Grupo 6 5,3E-04 8,9E-05
Total 8 2,60E-03 3,3E-04
Entre grupos 2 6,7E-05 3,3E-05
100°Z Dentro del Grupo 6 1,1E-03 1,9E-04
Total 8 1,20E-03 1,5E-04
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Anexo VII
Calculo de la incertidumbre de preparacion de la solucion estandar de
calibracion de sacarosa

Tabla 28. Datos para la preparacion de la solucién de sacarosa de 100 gl (10 °Brix)

Peso del balon 100 ml
Resolucion de la Balanza 0,01 g
Pureza 0,9999 =+ 0,0001
Masa (peso por tara) 10,01 g
Volumen del matraz aforado 100+ 0,1 ml a 20 °C

1. Fuentes de Incertidumbre:

Pureza = valor proporcionado por el fabricante
Masa = peso de la tara certificado de calibracion.
Volumen = declarado por el fabricante Incertidumbre o desviacion estandar.

1.1 Calculo de las Incertidumbres de las diferentes fuentes:

1.1.1 Incertidumbre de la Pureza

L 0.0001
B [33]
u, =5,78E - 05

1.1.2 Incertidumbre de la Masa
u, =0,05¢
1.1.3 Incertidumbre del Volumen
1.1.3.1 Incertidumbre de la Repetibilidad

u, =0,02 ml



1.1.3.2

1.1.3.3

1.1.34

Incertidumbre del certificado de calibracion del balon

0,1
u, =
NG} [34]
u, =0,058 ml

Incertidumbre de la temperatura sobre el balén

"y V*AT *«
! V3
kg ok _
y 100*4*21E — 4 (35]
NE)
u, =0,048 ml
Incertidumbre Combinada del Volumen
Uy = \/uRz +u,” +u,”
U, =~0.02% +0.058% +0.048° [36]

1, = 0,078
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1.1.4 Calculo de la Incertidumbre debida a la preparacion de la soluciéon

estandar de 10 °Brix

1.14.1

1.1.4.2

m*P
V

CSacamsa (gl . ) = [31 ]

Calculo de A

5

L, _1001g
0,1/
A=100,1 (g/™")

Calculo de B

26
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5 _[0.9999
0.1 1
B=999 (I")
1.1.4.3 Calculo de C
%

CNER

ov v

%

- _(10,01 g 0,9999}

(0.1 1

C =-10009 (g17?)

1.14.4 Calculo de la incertidumbre combinada de la preparacion de la
solucion estandar

u’ =A%, +Bu,’ +Cu’ [36]

u, =+(1001 g1 (58E—03) +(0999 17 )(0.05 g) +(~10009 g ) (7,79E 05 1)
u, =0,506 (g/™)

1.1.4.5 Calculo de la desviacion estandar de repetibilidad

s, =4 DCM,, [27]
s, =+/2,9E - 04

s, =0,017

1.1.4.6 Calculo de la desviacion estandar de las lecturas
2 DCM, -DCM,,

s, 28]
p
» 34E—04-29E - 04
s, =
3
s, =1,8E —05

1.1.4.7 Calculo de la desviacion estandar de reproducibilidad

Sy =8 45, [29]

54 =1/0,017 + (L8E - 05)
s, =0,017




1.1.4.8

1.1.4.9

1.1.4.10

1.1.4.11

1.1.4.12
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Calculo de la incertidumbre combinada de la lectura refractometrica

2 2 2
Z’ch.refract = \/urepet + Z’lreprod + Z’lMR [37]

) oper =(0,017) +(0,018)* + (0,506’
uL.refmct = 0’507 (gl_l)

Calculo de la incertidumbre expandida de la lectura refractometrica
U expandida = K (u L',eﬁ,aa) [38]

U exp andida = 2(0,507 (gl - ))
U exp andida = l,Ol(gl_l)

Calculo del porcentaje de incertidumbre expandida de la lectura
refractometrica

U exp andida

% U expandida = ) *100

.y -1
Concentracion de Sacarosa(gl

% U expandida = 1(1)’001

*100

3

% U expandida =1,01

Calculo de la incertidumbre del uso de la lectura refractometrica

Uuso = U exp andida + Correciones no realizadas [39]

Uuso =1,01(g1 ™)+ 0,03(g/ ")
Uuso = 1,04(gl‘1)

Calculo del porcentaje de incertidumbre uso de la lectura
refractometrica

% Uuso Guso %100
0 =

Concentracion de Sacarosa(gl _1)
% Uuso = 13’(?39 *100

% Uuso =1,04
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Anexo VIII
Incertidumbre: de preparacion de soluciones, de reproducibilidad,

repetibilidad e incertidumbre combinada de la lectura refractométrica

Tabla 29. Incertidumbre debida a la preparacion de soluciones estindares

Concentracion de las Incertidumbre debida a
soluciones estandares la preparacion de
(g™ soluciones
100,09 0,51
199,98 0,52
300,27 0,55

Tabla 30. Incertidumbre debida a la repetibilidad

Concentracion de las | Incertidumbre debida a
soluciones estandares la repetibilidad
(e (sr)
100,09 0,017
199,98 0,007
300,27 0,016

Tabla 31. Incertidumbre debida a la reproducibilidad

Concentracion de las Incertidumbre debida a
soluciones estandares la reproducibilidad
(e (sr)
100,09 0,018
199,98 0,018
300,27 0,015
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Tabla 32. Incertidumbre combinada de la lectura refractométrica

Incertidumbre
Concentracion de las | combinada de la lectura
soluciones estandares refractométrica
l—l
(g ) (uc Lectura refractométrica )
100,09 0,507
199,98 0,524

300,27 0,553
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Anexo IX
Incertidumbre: debida a la preparacion de las soluciones estandares, de

reproducibilidad, de repetibilidad e incertidumbre combinada de la

lectura polarimétrica

Tabla 33. Incertidumbre debida a la preparacion de soluciones estandares

Concentracion de las Incertidumbre debida a
soluciones estandares la preparacion de
(g™ soluciones
65,29 0,10
130,41 0,10
195,48 0,11
260,39 0,11

Tabla 34. Incertidumbre debida a la repetibilidad

Concentracion de las Incertidumbre debida a
soluciones estandares la repetibilidad
() (s
65,29 0,014
130,41 0,019
195,48 0,009
260,39 0,001

Tabla 35. Incertidumbre debida a la reproducibilidad

Concentracion de las Incertidumbre debida a
soluciones estandares la reproducibilidad
(e (sr)
65,29 0,015
130,41 0,019
195,48 0,020
260,39 0,001




Tabla 36. Incertidumbre combinada de la lectura polarimétrica

Incertidumbre
Concentracion de las | combinada de la lectura
soluciones estindares polarimétrica
l-l
(g ) (uL’Lectura polarimétrica)
65,29 0,10
130,41 0,11
195,48 0,11
260,39 0,11
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Datos de las muestras analizadas de cafia de azucar clasificadas segin
variedad de caiia y pol real en cafia

Tabla 37. Datos experimentales utilizados en la construccion del grafico variedad de caia

y Pol real en cafia

Numero de muestra | Variedad de cafia Pol re?(l,/f )n cafia
1 CB-4069 11,94
2 CB-4069 16,59
3 CB-4069 14,16
4 CB-4069 14,73
5 CB-4069 14,70
6 CB-4069 14,54
7 CB-4069 13,20
1 PR-980 14,45
2 PR-980 13,72
3 PR-980 13,33
4 PR-980 14,66
5 PR-980 15,01
6 PR-980 14,10
7 PR-980 14,51
1 CC-8592 14,66
2 CC-8592 13,67
3 CC-8592 15,03
4 CC-8592 14,03
5 CC-8592 11,85
6 CC-8592 11,28
7 CC-8592 12,85




Anexo XI
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Datos de las muestras analizadas de cafia de azucar clasificadas segin
variedad de caifia y porcentaje de fibra en cafia

Tabla 38. Datos experimentales utilizados en la construccion del grafico variedad de caia
y porcentaje de fibra en cafia

Numero de muestra

Variedad de cafia

Porcentaje de fibra

(%)
1 CB- 4069 14,00
2 CB- 4069 13,49
3 CB-4069 13,94
4 CB-4069 14,76
5 CB-4069 14,23
6 CB-4069 14,66
7 CB-4069 14,64
1 PR-980 15,41
2 PR-980 14,95
3 PR-980 15,90
4 PR-980 14,81
5 PR-980 15,34
6 PR-980 14,88
7 PR-980 15,03
1 CC-8592 15,23
2 CC-8592 12,38
3 CC-8592 14,32
4 CC-8592 15,67
5 CC-8592 11,51
6 CC-8592 14,56
7 CC-8592 13,52
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Anexo XII
Datos de las muestras analizadas de cafia de azucar clasificadas segin
porcentaje de azucares reductores y pol real en cafia

Tabla 39. Datos experimentales para la construccion del grafico pol real en cafia y
porcentaje de azicares reductores

Porcentaje de Azucares Pol real en caiia
Reductores o
(% ARC) (%)
1,06 14,42
1,39 13,90
1,77 13,63
2,10 12,98
2,18 12,69
2,57 12,57
2,79 12,49
2,98 11,91
3,48 11,01




Anexo XIII
Datos de las muestras analizadas de cafia de azucar clasificadas segin

edad de la cafia y pol real en cafia
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Tabla 40. Datos experimentales para la construccidn del grafico pol real en cafia y edad de

la cafia
Edad de cafia Pol real en

de azucar cafia
(meses) (%)

24 13,30

23 14,40

20 14,74

19 14,87

18 15,05

17 14,42




porcentaje de fibra en caiia, pol en jugo y pol real en caifia

Anexo XIV
Datos de las muestras analizadas de cafia de azucar clasificadas segin
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Tabla 41. Datos experimentales utilizados en la determinacion de la calidad de la cafia que
ingresa al Ingenio Azucarero del Norte

Nuimero de Fibra en caiia Pol en jugo Polc;(;a; en
muestra (%) (%) (%)
1 13,93 17,29 13,21
2 15,30 21,06 15,91
3 13,59 17,35 12,86
4 14,50 20,92 15,52
5 13,72 19,09 13,96
6 13,47 16,86 11,71
7 14,70 15,96 10,36
8 12,54 16,79 11,33
9 13,14 18,07 12,20
10 12,85 21,08 15,02
11 10,88 15,51 9,50
12 16,19 18,84 11,73
13 14,70 20,45 12,85
14 13,15 16,16 8,23




