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Resumen

El presente trabajo tiene como propdsito proponer acciones de mejora orientadas a reducir la variabilidad de
acidos grasos libres (%FFA) en un proceso productivo de jabdn de tocador para una compafiia de consumo
masivo del Valle del Cauca cuyo factor es importante controlar para poder cumplir con los estdndares de calidad
de un jabdn y poder competir en el mercado global en términos de suavidad, textura y pH. Para esto se realizé
un andlisis de los factores que podrian afectar la variabilidad del %FFA realizando un modelo de balances de
materia de los flujos de entrada y salida tedricos en las etapas de reaccion de saponificacién, neutralizacion e
intercambio i6nico del proceso y comparandolo con los datos reales de 62 lotes de produccion obtenidos en la
compafiia; ademas, de evaluar el equipo de adicion del acido citrico que ingresa en la etapa de secado. Los
resultados evidencian que el flujo de &cido citrico es el factor que induce en mayor proporcion a la variabilidad
de los &cidos grasos libres producidos por lo que es pertinente realizar como propuesta de mejora un sistema de
control en cascada para la adicion del acido garantizando un sistema de medicion en linea, en un corto periodo
de tiempo para minimizar el error sistematico del operario tanto para la toma del %de FFA en el laboratorio
como en el método de adicion de &cido citrico.

1. Introduccion

En el proceso productivo de jabones de tocador en barra en una compafiia de consumo masivo del Valle del
Cauca suceden una serie de reacciones quimicas. Estas abarcan desde la transformacion de grasas y aceites en
el proceso de saponificacion, hasta la neutralizacion de alcalis residuales y reacciones de intercambio i6nico de
sales de acidos grasos. Estas Gltimas son muy importantes para garantizar al consumidor un nivel de pH
adecuado para su uso, evitar agrietamientos y proporcionar la sensacién de suavidad en el jabon en barra.

El consumo de productos de aseo personal, cosméticos y perfumeria en Colombia en el primer trimestre del
2019 fue de 3.71%, mientras que, para el primer trimestre del 2020 debido a la pandemia del Covid-19, el
consumo de este tipo de productos aumento, debido al confinamiento obligatorio y al lavado de manos
permanente para prevenir el virus, generando que la adquisicién del jabdn de tocador se incrementara en un
35% con respecto al afio pasado [1] . Por esta coyuntura, este mercado se considera con un alto potencial de
crecimiento debido a que los jabones de tocador han pasado a ser un articulo de primera necesidad.

En ese sentido, la compariia para poder cumplir con los estandares de calidad de un jabon capaz de competir
en el mercado global en términos de suavidad, textura y pH, necesita tener 1.5% de &cidos grasos libres en su
producto final, pero actualmente no se ha logrado cumplir con un buen control del proceso presentando
variaciones en los limites de control del sistema y en los indices de capacidad del jabén neto producido con un
Cpk/Ppk >1.33, lo que indica que el proceso es capaz de producir resultados que cumplan con las



especificaciones propuestas, pero no es un proceso controlado por lo que requiere un analisis para mejorar la
capacidad del mismo y cumplir con los estandares de calidad. [2]

En contexto, la compafiia elabora jabon de tocador con base en dos reacciones simultaneas, la primera que
se produce entre grasas/aceites (origen animal o vegetal) y una dilucién alcalina (cominmente hidroxido de
sodio o hidroxido de potasio) obteniendo como resultado el jabon y glicerina como subproducto y la segunda
que ocurre entre los &cidos grasos y una dilucién alcalina para producir jabon y agua (Figura 1) [3].
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Figura 1 Reacciones multiples de saponificacion [23]

El jabon neto sale del proceso de saponificacion con alrededor de 0.10 - 0.20% de alcalinidad y para reducir
su contenido se realiza la reaccion de neutralizacion (Ecuacion 1) en una etapa preliminar antes del ingreso al
proceso de secado, el cual se agrega acido citrico a la solucion alcalina restante.

Acido Citrico + 3 Hidréxido de Sodio = Citrato de Sodio + Agua
Ecuacién 1 Reaccion de Neutralizacién

Por otro lado, se utiliza el acido citrico para producir acidos grasos libres resultante de una reaccion de
intercambio idnico el cual el acido cede el ion H + y remueve el ion Na + de las moléculas de jabdn. (Ecuacion
2). Segun la tesis de Werner Schubert [4] explica que la determinacion del porcentaje de &cidos grasos libres
en la elaboracién de jabones es muy importante ya que permite a la industria manufacturera controlar la cantidad
de alcali libre, prevenir la rancidez y aportar suavidad y espumosidad al producto.

Acido Citrico +3 Jabén = Citrato de Sodio + 3 Acido Graso Libre

Ecuacion 2 Reaccion produccion Acidos Grasos Libres

Por consiguiente, el % de acidos grasos libres es un indicador clave en el proceso de jaboneria, y es usado
como criterio de liberacién, ya que, si el porcentaje no se encuentra dentro de los pardmetros definidos, el
producto no podra salir a la venta y debera ser desechado o reprocesado. Esta condicién ha hecho que los planes
de accidn en torno a la estabilidad de los acidos grasos libres sean de suma importancia para las metas de la
planta productiva de cuidado personal.

Los eventos de &cidos grasos libres por fuera de especificacion en la compafiia tienen una ocurrencia
promedio de 6 por afio, y las acciones planteadas hasta el momento se han mostrado insuficientes para evitar



que sucedan de nuevo. Entre estas se han realizado medidas administrativas y operacionales para evitar errores
y confusiones del personal, y procesos intermedios para su verificacion. A la fecha, este problema no ha sido
abordado revisando de manera integral los balances de materia de los procesos de saponificacion e intercambio
i6nico y la idoneidad de los equipos involucrados para plantear acciones prospectivas.

Adicionalmente, no ha habido documentos de investigacion del mejoramiento en la capacidad de proceso
en esta etapa especifica y mucho menos en escala industrial, aunque ha habido estudios que han implementado
la metodologia DMAIC de Seis Sigma, que ha evidenciado una mejora en el proceso utilizando la estadistica
como herramienta de andlisis puntual del problema a solucionar [5]. Un ejemplo de mejora fue en el proceso
de maquinado de ruedas de aleacion de aluminio A356 cuyos principales preocupaciones eran las ruedas de
aleacion sucias, el deterioro del acabado de la superficie, la no conformidad con la geometria y su especificacion
dimensional, que al seguir el enfoque DMAIC, logré que los indices de Cp, Cpk y Cpm mostraran sefiales de
mejora pasando de valores iniciales de 0.66, -0.24 y 0.27 a valores finales de 4.19, 3.24 y 1.41 respectivamente

[6].

Por lo tanto, el proyecto de grado utilizara herramientas de ingenieria de procesos y conceptos de analisis de
la metodologia DMAIC con el objetivo de proponer acciones de mejora orientadas a reducir la variabilidad de
acidos grasos libres en el proceso productivo de jabdn de tocador, por lo que esta investigacién no solo proveera
informacion para la compafiia, sino que traerd mejoras a un problema especifico no estudiado anteriormente en
las plantas de jab6n en barra.

2. Materiales y métodos
2.1. Recoleccion datos de salida del proceso de saponificacién

Durante el proceso continuo de saponificacion se midi6 el flujo del jab6n neto a la salida del reactor
utilizando un medidor de flujo y el % alcalinidad, humedad y cloruros tomados de manera fisica por la planta
realizados en el laboratorio. La cantidad de datos tomados fueron 62 lotes equivalente a 5 dias de produccion.

2.1.1. Toma de muestra del Jabon Neto

La muestra del jabon neto en estado acuoso se obtuvo abriendo un grifo conectado a la tuberia de salida del
reactor. Cuando se iba a tomar la muestra se abria la llave por lo que se llenaba hasta la mitad en una bolsa
plastica con cierre hermético (14 x 20 cm). Se llevé la muestra al laboratorio y se extendid la bolsa en una mesa
plana para que el jabon se enfriara y endureciera. Cuando la muestra se sintiera completamente sélida y pasara
de un color transparente a un blanco puro se podia realizar los siguientes analisis:

2.1.2. % Alcalinidad

Para determinar el % de alcali libre del jabdn neto se utiliz6 el método de titulacion oficial internacional de
AOCS Da 4a - 48 [7] que consisti6 primero en cortar lajas de jabon con una espatula dentro de un erlenmeyer
de 250 ml y pesar 10 g en la balanza analitica (Sartorius Entris 124-1S). Por otro lado, en un envase de 250 ml
de alcohol etilico al 96% se le iban agregando gotas de una solucion indicadora de fenolftaleina e hidroxido de
sodio (NaOH) al 0.1 N. A medida que se agregaba el indicador se iba agitando el alcohol hasta obtener un color
rosado palido (se agregaron aprox. 5 gotas de indicador).

Cuando la solucién obtuvo el color deseado, se midieron 100 ml con una pipeta volumétrica y se introdujeron
al erlenmeyer con la muestra de jabon. El erlenmeyer se puso en una plancha agitadora a 300 rpm y una
temperatura de 185°C hasta que las tiras de jabon estuvieran completamente disueltas en la solucion y cogiera
un color fucsia. Luego, al haber retirado la muestra de la plancha, se procedi6 a realizar la titulacién con una
solucion de acido clorhidrico a 0.1 N conectada a una bureta de titulacion digital (Titrette Series), donde se fue
agregando gota por gota del acido a la muestra de jabdn hasta que la solucion se pusiera completamente
transparente. Para calcular el % de alcalinidad como NaOH se calculé teniendo el volumen del &cido utilizado



(Vuer) en la titulacion, la concentracion del acido (Cyey) y la masa de la muestra de jabon neto (myy ) como se
muestra en la siguiente ecuacion:

Vv Dx C N) x K
% NaOH = ~HC! (m)m lzg)( ) % Ky o)
N

El valor K; es una constante de correlacién de concentraciéon y masa. El valor se puede calcular utilizando
en la metodologia AOCS [7] ya que cambia segun la mezcla de grasas y aceites que utilizan actualmente.

2.1.3. % Cloruros

Para determinar el valor del % de cloruros en el jabon neto se utilizé el método de precipitacion de Mohr [8]
aunque con unas adiciones al método al tratarse de una sal de &cido graso. Lo primero que se hizo fue pesar en
la balanza analitica 5 g de jabon neto en tiras en un erlenmeyer de 250 ml. Se agregaron alrededor de 100 ml
de agua destilada (el agua tiene que cubrir todo el jabon) y se procedié a calentar en una plancha de agitacion a
400 rpm y a una temperatura de 185°C hasta que las tiras de jabon estuvieran completamente disueltas.

Después se procedio a retirar el erlenmeyer de la plancha y se agregaron 2.0 ml de &cido sulfirico de 0.5 M
utilizando la bureta digital. Nuevamente se volvié a dejar en la plancha sin temperatura, pero con la misma
agitacion hasta que se empezara a ver una separacion de dos fases (solido-acuoso) con el objetivo de separar la
parte grasa de la solucion. Se dejo en agitacion alrededor de 3 minutos o hasta que ya no se formara mas el
precipitado y se retir0 para realizar una filtracion. La filtracion consistio en colocar un embudo de vidrio con
papel filtro encima de otro erlenmeyer de 250 ml para después agregar la solucion y separar la fase solida de la
acuosa.

Al terminar el procedimiento anterior, se retiro el embudo de la solucidn acuosa y se le fue agregando gotas
del indicador naranja de metilo hasta que obtuviera un color rojo pélido (se agregaron aproximadamente 9
gotas). Cuando obtuvo el color indicado se agregaron 0.5 g de carbonato de calcio (CaCO3) pesados previamente
y 2 ml de cromato de potasio al 5 % (K,Cr0,4) con una pipeta volumétrica. La solucion obtuvo un color naranja
brillante por lo que se empezd a realizar la titulacion con nitrato de plata (AgNO3) al 0.1 N, adicionando por
gotas con la bureta digital hasta que la solucién obtuviera un color rojo ladrillo. Para calcular el % de cloruros
como NaCl se calculd teniendo el volumen de nitrato en la titulacion, la concentracion del nitrato (Cygno,) Y la
masa de la muestra de jabon neto (mjyy) como se muestra en la siguiente ecuacion:

VagNo,(ml) X Cagno, (N) * Ky

% NaCl = e (@)
IN

(2)

El valor K es una constante de correlacion de concentraciéon y masa. El valor se puede calcular utilizando
en la metodologia AOCS [7] ya que cambia segun la mezcla de grasas y aceites que utilizan actualmente.

2.1.4. % Humedad

El % de humedad se calculé de manera digital utilizando un analizador de humedad HR73 de Mettler Toledo
donde sencillamente se introdujo en el porta muestras del equipo 1 g de jabon neto previamente pesado en la
balanza analitica. Automéaticamente, el equipo ingres6 la muestra y realiza el proceso de secado durante 3
minutos donde una vez transcurrido el periodo de desecacion el médulo de la muestra sale automéaticamente y
visualiza el % de humedad en la pantalla del equipo.

2.2. Recoleccion de datos del proceso de secado
Después de que se produce el jabdn neto, ocurren las reacciones de neutralizacion e intercambio iénico en

la etapa de secado, por lo que cada hora se realizé la medida del flujo de adicion de acido citrico utilizando un
medidor de flujo. También, se midi6 el % de &cidos grasos libres (%FFA) y % de humedad en forma de viruta



(pellets) a la salida de los mismos 62 lotes donde se obtuvo la informacion del numeral 2.1. Los analisis que se
realizaron fueron los siguientes:

2.2.1. % FFA

Para determinar el % de FFA de la viruta del jabon se utilizé el mismo método de titulacion oficial
internacional de AOCS Da 4a - 48 [7] pero con diferentes agentes titulantes. Consistié primero en pesar dentro
de un erlenmeyer de 250 ml 10 g de viruta en la balanza analitica (Sartorius Entris 124-1S). Por otro lado, en
un envase de 250 ml de alcohol etilico al 96% se le iban agregando gotas de una solucion indicadora de
fenolftaleina. A medida que se agregaba el indicador se iba agitando el alcohol hasta obtener un color rosado
palido (se agregaron aprox. 5 gotas de indicador).

Cuando la solucién obtuvo el color deseado, se midieron 100 ml con una pipeta volumétrica y se introdujeron
al erlenmeyer con la muestra de jabén. El erlenmeyer se puso en una plancha agitadora a 300 rpm y una
temperatura de 165°C hasta que las virutas de jabon estuvieran completamente disueltas en la solucion y cogiera
un color fucsia. Luego, al haber retirado la muestra de la plancha, se procedi a realizar la titulacion con una
solucién de hidroxido de sodio (NaOH) a 0.1 N conectada a una bureta de titulacién digital (Titrette Series),
donde se fue agregando gota por gota la base a la muestra de jabén hasta que la solucidn se pusiera color fucsia
intenso. Para calcular el % FFA se calculé teniendo el volumen de la base utilizada (Vn,on) €n la titulacion, la
concentracion de la base (Cy,on), la masa de la muestra de la viruta (my; ) y una constante de relacion de grasa
(K) como se muestra en la siguiente ecuacion:

V ml)Xx C N) x K
o, FFA = NaOH ( ) NaOH ( ) 3 (3)
Myy (®
El valor K3 es una constante de correlacidon de concentracidon y masa. El valor se puede calcular utilizando

en la metodologia AOCS [7] ya que cambia segun la mezcla de grasas y aceites que utilizan actualmente.

2.2.2. % Humedad

Para garantizar mayor precision en esta medida, el % de humedad se calculd por el método volumétrico de
Karl Fischer de dos componentes, utilizando el analizador de humedad HI903 [9]. El equipo utilizé solventes
de Titrant 5, cloroformo seco y reactivo titulante Karl Fischer a 5 mg/ml (solucién anhidra de diéxido de azufre
y iodo). El procedimiento se realiz6 agregando 1 g de viruta en el porta muestras previamente pesada en la
balanza analitica, se digito el peso en el teclado numérico y al presionar “Enter” se inicié el analisis con una
duracién de 400 segundos y finalmente apareciendo el resultado en la pantalla.

2.3. Calculos

2.3.1. Desempefio actual % FFA producido

El desempefio actual del %FFA del jabdn neto producido se realizd al tomar datos siguiendo el numeral 2.2.1
durante 15 dias equivalente a 201 lotes de produccion el cual se realizaron las graficas de control del proceso
en Excel y la campana de distribucién normal del proceso utilizando el software estadistico Minitab Version 18
calculando los indices de capacidad de proceso Cpk, Ppk y Cpk/Ppk siguiendo el calculo estadistico descrito
en [10].

2.3.2. Balances de Materia

Los balances de materia de los flujos tedricos se calcularon en Microsoft Excel en dos etapas diferentes del
sistema de produccion del jabon de tocador: etapa del reactor donde ocurre el proceso de neutralizacion y
saponificacion y la etapa de secado donde ocurre la neutralizacion secundaria e intercambio iénico. Se
realizaron los balances asumiendo lo siguiente:



i. Elflujo de jabon neto producido fue de 1000 kg/h en la etapa del reactor y fue la misma cantidad que
entro a la etapa de secado.

ii. Se utiliz6 como mezcla grasa la base que con mayor frecuencia se prepara en planta (45% sebo, 40%
aceite de palma y 15% aceite de palmiste)

iii. En la entrada y salida de las dos etapas los % maésicos de cada solucion o mezcla son los valores
objetivos exactos que la compafiia espera obtener en el sistema.

Después de realizar el modelo de balances se procedié a cambiar los valores asumidos de alcalinidad,
humedad, cloruros, %FFA y flujo de jabén neto por los valores reales de cada lote de produccion obtenido en
el numeral 2.1 y asi comparar los flujos de &cido citrico ingresados en sistema. Finalmente, se realiz6 una
regresion lineal del modelo de balances en el software estadistico Minitab V8 para analizar el efecto de las
variables en el proceso de saponificacidn, neutralizacion e intercambio idnico en la produccion de &cidos grasos
libres.

2.3.3. Evaluacion de las caracteristicas de la bomba de adicion de Acido Citrico

Se evalud las caracteristicas de la bomba segun la hoja de especificacion descritas en [11] donde se realizaron
los siguientes célculos y se verificd si el equipo era el adecuado para transportar ese fluido:

2.3.3.1. Flujo Volumétrico (V)

o[B8

C)

th =Flujo Acido Citrico (kg/h)
p = Densidad Acido Citrico (kg/m®)

El flujo del &cido citrico se calculd con el promedio de los resultados reales medidos.
2.3.3.2. Altura Neta Positiva de Aspiracion (NPSH)

Pin - Po(Pa)

o () <s(2)
P,,= Presion de Succién de la bomba (Pa)
P, = Presion de saturacion del &cido citrico (Pa)

p = Densidad Acido Citrico (kg/m?)

La presién de succion se obtuvo con un manémetro presente a la entrada de la bomba y la presidn de saturacién
en la hoja de seguridad [12]

2.3.3.3. Velocidad real de la bomba V (rpm)

V =Xg Vnax
Xy = Capacidad Real de Bombeo (%)
Vinax = Velocidad Méxima en rpm que puede realizar la bomba [11]

La capacidad real de bombeo se obtuvo del valor ingresado por el operario a través de un mecanismo de
control PID.



2.3.3.4. Viscosidad del Acido Citrico

La viscosidad dindmica en centipoises (cP) del &cido citrico se tomd de la literatura con una concentracion
de la solucidn del 50% que es la utilizada actualmente en planta [13].

3. Resultados y analisis
3.1. Desempefio actual del % FFA producido

Como se ha dicho anteriormente, el presente trabajo quiere realizar una propuesta de mejora para reducir la
variabilidad de acidos grasos libres en un proceso productivo de jabdn de tocador, por lo que se quiso analizar
la capacidad del proceso actual. En la Gréafica 1 se observa que la distribucién en la curva esta desplazada hacia
la derecha, es decir que hay mayor nimero de datos que exceden el valor objetivo, aunque se considera un
proceso conforme al encontrar la mayoria de los datos dentro de los limites de especificacion establecidos por
la empresa. Por otro lado, al observar el indice de capacidad Cpk de 1.99 al ser mayor al valor referencia de
1.33 indica que la capacidad del proceso por subgrupos es la adecuada, pero la capacidad de proceso general
no lo es, al tener un valor de Ppk de 1.32 lo que indica que la capacidad general podria mejorarse si se redujeran
o eliminaran las fuentes adicionales de variacion sistémica del proceso. [14]

Por consiguiente, al comparar los valores de Cpk y Ppk al tener una variacion de 0.67 entre ellos (evidenciado
en la diferencia de las curvas general y de subgrupo) y presentar indice de Cpk/Ppk de 1.51 valor mayor a 1.33
indicando que el proceso es capaz de producir resultados que cumplan con las especificaciones propuestas, pero
no es un proceso controlado y estable. Asimismo, en la Grafica 2 se observa la alta variabilidad del %FFA por
cada lote producido en el tiempo y presencia abrupta de datos por fuera de los limites de control el cual expone
la posibilidad de que hay variables en el proceso que estan afectando el control y la estabilidad de todo el
sistema de produccién de los acidos grasos libres.
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Gréfica 1 Informe Capacidad del proceso del %FFA



productivos del jabdn. La Tabla 1 muestra los resultados de los datos recolectado en campo:

0.6
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Grafica 2 Control del Proceso del %FFA producido

3.2. Analisis del efecto del % FFA

Se procedi6 a evaluar los factores que influyen en el % de acidos grasos libres producidos en el proceso

No. Lote

© 00 N o o B~ W DN

I I =
g~ W N L O

Sistema Reactor (Saponificacion y Neutralizacion)

%
Alcalinidad

0,10%
0,11%
0,12%
0,12%
0,12%
0,13%
0,12%
0,12%
0,11%
0,11%
0,12%
0,13%
0,16%
0,14%
0,13%

%
Cloruros

0,54%
0,54%
0,53%
0,53%
0,54%
0,53%
0,53%
0,53%
0,54%
0,54%
0,53%
0,53%
0,53%
0,54%
0,54%

Flujo de
Jabén
Neto (kg/h)

6193
6162
6191
6209
6206
6188
6201
6211
6195
6196
6203
6182
6194
6209
6197

% H20
(Jabon Neto)

28,9%
29,3%
28,7%
29,0%
29,0%
29,8%
29,5%
29,3%
30,0%
30,0%
29,0%
29,4%
30,5%
29,3%
29,4%

Sistema Secado (Neutralizacion e
Intercambio 16nico)

% H20
(Jabon en
Viruta)

16,4%
16,6%
17,0%
16,4%
16,0%
16,6%
17,0%
16,1%
15,9%
15,9%
15,7%
16,2%
16,1%
15,9%
16,1%

%FFA

1,53%
1,53%
1,57%
1,66%
1,50%
1,61%
1,64%
1,65%
1,60%
1,67%
1,61%
1,58%
1,86%
1,68%
1,63%

Flujo del
Acido
Citrico
(kg/h)
57,3
58,8
60,0
62,3
61,1
62,5
62,1
62,0
61,0
61,9
61,4
62,9
68,6
63,4
61,9



16
17
18
19
20
21
22
23
24
25
26
27
28
29
30
31
32
33
34
35
36
37
38
39
40
41
42
43
44
45
46
47
48
49
50
51
52
53
54
55
56

0,10%
0,11%
0,12%
0,14%
0,13%
0,12%
0,10%
0,10%
0,11%
0,12%
0,12%
0,12%
0,13%
0,10%
0,11%
0,12%
0,14%
0,12%
0,12%
0,12%
0,17%
0,14%
0,14%
0,13%
0,12%
0,13%
0,11%
0,12%
0,12%
0,12%
0,11%
0,12%
0,13%
0,13%
0,12%
0,10%
0,11%
0,12%
0,13%
0,13%
0,15%

0,51%
0,54%
0,50%
0,46%
0,53%
0,53%
0,54%
0,55%
0,53%
0,53%
0,54%
0,54%
0,53%
0,56%
0,50%
0,55%
0,54%
0,54%
0,54%
0,53%
0,61%
0,56%
0,53%
0,53%
0,55%
0,54%
0,53%
0,54%
0,53%
0,52%
0,56%
0,55%
0,54%
0,55%
0,53%
0,55%
0,54%
0,53%
0,53%
0,54%
0,57%

6188
6209
6206
6204
6207
6178
6203
6199
6011
5987
6004
6019
5997
6001
6002
6001
5996
6001
6001
6011
5992
6015
5989
6198
6243
6197
6216
6202
6196
6216
6199
5999
6044
6000
6000
6012
5979
5981
5994
5998
6002

29,1%
28,8%
28,6%
28,2%
28,9%
29,4%
29,4%
29,3%
29,5%
29,4%
29,0%
29,5%
29,2%
28,8%
28,0%
29,4%
28,9%
29,5%
29,3%
29,0%
29,7%
28,9%
29,7%
29,2%
29,4%
29,1%
29,3%
28,4%
28,8%
29,0%
29,2%
29,2%
29,0%
28,8%
20,3%
29,3%
29,1%
29,0%
29,0%
29,1%
29,1%

16,5%
16,7%
16,0%
16,3%
16,2%
16,5%
16,3%
15,6%
15,7%
16,6%
16,7%
16,5%
16,4%
16,6%
16,7%
16,3%
15,8%
15,8%
15,4%
15,7%
16,4%
16,7%
16,3%
15,5%
15,6%
16,3%
16,0%
16,0%
16,5%
16,5%
15,9%
15,3%
16,3%
16,4%
16,4%
16,7%
16,7%
15,9%
16,4%
16,7%
16,9%

1,56%
1,48%
1,60%
1,50%
1,77%
1,46%
1,62%
1,36%
1,42%
1,49%
1,79%
1,61%
1,73%
1,57%
1,65%
1,60%
1,54%
1,39%
1,63%
1,58%
1,60%
1,61%
1,54%
1,64%
1,47%
1,57%
1,55%
1,47%
1,50%
1,49%
1,53%
1,63%
1,57%
1,57%
1,44%
1,65%
1,57%
1,72%
1,73%
1,45%
1,42%

58,1
58,6
64,3
62,2
64,9
58,9
60,4
62,2
64,9
62,6
65,9
63,5
65,6
63,8
60,2
61,8
60,2
61,9
60,2
60,7
62,0
60,1
63,3
62,7
59,6
65,6
60,2
60,9
60,4
60,1
60,3
60,2
60,3
60,2
61,9
60,4
59,4
63,3
63,2
59,2
61,8



57 0,11% 0,54% 6014 29,2% 16,9% 1,62% 64,2

58 0,11% 0,54% 6010 29,4% 16,2% 1,66% 61,4
59 0,12% 0,52% 5992 29,4% 16,7% 1,58% 64,5
60 0,11% 0,54% 5997 29,5% 15,7% 1,55% 65,4
61 0,12% 0,54% 5994 28,9% 16,5% 1,56% 65,6
62 0,13% 0,53% 5981 29,1% 16,5% 1,81% 66,1
Desviacion 0.014% 2.57
Estandar

Tabla 1 Datos reales del proceso de elaboracion de jabdn de tocador

En la Tabla 1 se puede observar que el flujo de jabdn neto a la salida del reactor es muy parecido ya que el
flujo es continuo y la variacién es minima. Este flujo de jabon también se puede ver de manera directa ya que
tanto él % de alcalinidad, %cloruros y % humedad del jab6n neto presentan muy poca variabilidad en los lotes
producidos, indicando que el proceso de saponificacion es controlado.

Ademaés, después de realizar el modelo de balances de materia demostrado en la Tabla 3 de anexos se pudo
observar que al haber dos reacciones en el proceso de secado que son el intercambio idnico y la neutralizacidn,
para que la conservacion de masa se pudiera cumplir primero tenia que ocurrir la reaccién de neutralizacion, es
decir que el remanente de alcali libre (% alcalinidad) tiene que reaccionar primero con el flujo de cido citrico
para después reaccionar con el jabon. Esta teoria tiene mucho sentido ya que el hidréxido de sodio es
completamente iénico (polar) y contiene iones de sodio y iones de hidroxido. El ion hidréxido hace que el
hidroxido de sodio sea una base fuerte que reaccione con los acidos para formar agua y la sal correspondiente;
aunque el jabén al tener estructura quimica bastante estable por sus cadenas largas alifaticas y presentar poca
polaridad cause poca atraccion y no reaccione con rapidez con la molécula del acido citrico [15].

Por lo tanto, esto justifica que él % de alcalinidad y la cantidad de &cido citrico son factores determinantes
en la produccion de acidos grasos libres en el proceso. Sin embargo, al calcular la desviacién estandar
observadas en la Tabla 1 que seria la medida de dispersion de ambas variables con respecto a su media, se puede
expresar que el % de alcalinidad al tener una desviacion estandar tan baja con un valor de 0.014% mientras que
el flujo de citrico ingresado con un valor de 2.57 kg/h, quiere decir que la cantidad de NaOH que no reacciono
a la salida del reactor no seria la variable a controlar sino el mismo flujo de adicién del &cido citrico.
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Analysis of Variance

Source DF Adj55 AdjMS F-Value P-Value

Begression 2 03202 0260100 14301 0.000
Flujo Acido Citrico 1 04904 0490387 269.62 0.000
%0 Alcalinidad 1 01725 0172456 94 82 0.000

Error 61 01109 0.001819

Total 63  0.6312

Model Summary

3 F-sq FE-sqlad)) R-sgqpred)
00426469 B8242%  B1.83% 81.18%

Coefficients

Term Coef 8E Coef T-Value P-Value VIF
Constant 01284 0.0206 1.42 0.161

Flujo Acido Citrico  0.03332  0.00203 16.42 0000 232
9% Alcalinidad -5.839 0,600 074 0000 232

Regression Equation
9%FFA = 0.1284 + 0.03332 Flujo Acido Citrico - 3.830 % Alcalinidad

Figura 2 Analisis de regresion del %FFA vs. %Alcalinidad y Flujo de
Acido Citrico

De igual manera, al realizar
un analisis de regresion del % de
FFA en funcion del %
alcalinidad y el flujo de &cido
calculado en el modelo de
balances (Figura 2) al obtener un
coeficiente de determinacion de
82.42% el modelo logra explicar
la alta variabilidad de los datos
de respuesta en torno a su media.
Por otro lado, el modelo al tener
un p valor menor a 0.05 indica
que hay significancia estadistica,
es decir que existe relacion
directa entre la variabilidad del
% de alcalinidad y flujo de &cido
citrico con la variable respuesta
del %FFA. Sin embargo, se
puede determinar que el flujo de
4cido citrico tiene mayor
significancia en el modelo al
tener un valor F mayor al % de
alcalinidad. Asi mismo,
realizando un analisis de
regresiéon de estas dos variables
por aparte demostrados en la
Figura 3y Figura 4 indica que el
flujo de &cido citrico tiene mayor
efecto en el %FFA producido al

tener un coeficiente de determinacion del modelo en un 55.1% y un valor p menor a 0.05, mientras que el % de
alcalinidad solo presenta un coeficiente de determinacion de 4.7% y valor p de 0.08, es decir que tiene poca

variabilidad significativa en los datos de respuesta del %FFA. [16]
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%FFA = 1.387 + 1.593 % Alcalinidad

%FFA = 0.3861 + 0.01840 Flujo Acido Citrico

19 . ;_sq ooseis i.s:; o
R-Sqlacj) 32% R-Sqladj) 54.4%
18 . " 18
17 - ' 17
« x
.g 16 euE- 16
15 15
14 14
13 13
0.09 010 on 012 013 014 0.15 016 017 018 55 60 65 70 75 80
% Alcalinidad Flujo Acido Citrico (kg/h)
Analysis of Variance Analysis of Variance
Souree DF  AdiSS AdjMS F-Valie P-Value Source DF AdjSS AdjMS F-Value P-Value
Fegression 1 0029852 0.029852 3.08 0.084 Regression 1 03478 0.347763 T6.08 0.000
% Alcalinidad 1 0029832 0.029832 308 0.084 Flujo Acido Citrice 1 03478 0347763 7608  0.000
Ern 62 0601311 0.009699 )
o Error 62 02834 0.004571
Lack-ofFit 39 0397360 0010125  7.69  0.058
Pure E 30003952 0.001317 Tetal & el
e BT ! & A !
- Model Summary
Total 63 0631163
Model Summary 5 R-sqg R-sq(adj) R-sgipred)
§ Rsq Rsqad)) R-sglpred) 0.0676080 35.10%  5437% 32.07%
0.0984813 4.73%  3.19% 0.00% Regression Equation
Regression Equation %FFA = 0.386 < 0.01840 Flujo Acido Citrico

%FFA = 1387+ 1.393 % Alcalinidad

Figura 3 Andlisis de regresion del % Alcalinidad
vs. %FFA

Figura 4 Analisis de regresion del %FFA vs. Flujo
Acido Citrico

Como se ha dicho anteriormente, el flujo de &cido citrico seria la variable a controlar en el sistema ya que
la Gréfica 3 donde presenta el flujo real del acido citrico tomado en campo con el flujo calculado en el modelo
de balances hay una diferencia promedio de los datos de 4.17 kg/h entre ambos por lo que vale la pena evaluar
el equipo de adicion del &cido citrico (bomba instalada actualmente) y asi regular el sistema de adicién del &cido

citrico para garantizar un 1.5% de acidos grasos libres.
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——Flujo Acido Citrico Real (kg/h)

79.0
77.0
75.0
73.0
71.0
69.0
67.0
65.0
63.0
61.0
59.0
57.0
55.0

Flujo Acido Citrico (kg/h)

3.3. Evaluacion equipo de adicion de Acido Citrico

1

3

Flujo Acido Citrico Tedrico (kg/h)

N

57 0 11131517192123252729313335373941434547 4951 5355575061
No. Lote

Gréfica 3 Flujo de adicion acido citrico real y teorico

El equipo de adicion de Acido citrico que esta montado actualmente en el sistema es un tipo de bomba
hidraulica de desplazamiento positivo de marca Liquiflo serie H3. La bomba consta de dos engranajes, un eje
conductor y eje conducido donde el eje conductor es el que es accionado por el eje del motor y al ser de
desplazamiento positivo quiere decir que una cantidad constante de liquido fluye por cada revolucion [17]. Al
evaluar las caracteristicas de la bomba descritas en la hoja de especificaciones (Figura 5) [11] con las

pump | Mode Fow | NPSHR® | Drylii® Spocd W | viscouyo | ™
series Units: GPM f ft RPM Psi cP Gal./Rev.
HIF 0.5 3 05 000276
H3F 1.4 2 15 000828
H5R 24 2 2 001379
H5F 34 2 4 1001930
H-Series H7N 5.4 5.2 6 1750 2050 100,000 003070
H7R 86 5.2 6 004910
HTF 107 5.2 7 1006140
HOR 150 3 14 008610
HOF 215 3 14 \ ' ' 01228
31F 05 3 05 R \ X 1000276
33F 1.4 2 15 000828
35R 24 2 2 001379
35F 34 2 4 1001930
3-Series 37R 86 5.2 6 1750 100 100,000 1004910
37F 107 5.2 7 1006140
39R 150 4 6 008610
39F 21.5 3 14 ! 01228
311F 215 3 14 v 80 A 01228

Figura 5 Especificaciones de la bomba H3F (Sistema Ingles)

caracteristicas que debe manejar la bomba segun las propiedades del &cido citrico (Tabla 2) se puede decir que
la bomba H3F instalada actualmente cumple con los requerimientos minimos que debe tener una bomba que
maneja este tipo de fluido ya que todos los parametros de la Tabla 2 estan por debajo de los valores maximos
en la hoja de especificacion por lo que el equipo como tal no es aquel que influye en la variacién de los acidos
grasos libres producidos.
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Flujo Volumétrico (GPM) NPSH (ft) Velocidad (rpm) Viscosidad (cP)

0.15-0-19 1.965 490 6.5

Tabla 2 Caracteristica de una bomba de adicion de acido citrico

Por otro lado, si evaluamos el manejo operacional de la adicidn, se encontrd que el operario de turno
encargado de tomar los datos de %FFA cada hora y que controla la adicion de acido citrico en la bomba afirmo
lo siguiente “nosotros al realizar el analisis de %FFA y al ver que presenta valor superior a 1.5% sabemos por
experiencia que al mover 0.5% a la variacién de velocidad de la bomba varia un 0.3% de FFA”. Esto quiere
decir que bajo ese concepto ellos mueven el % de velocidad del motor de la bomba (controlador PID de lazo
abierto) mas no trabajan con el flujo méasico de adicién de acido, por lo que no es lo mas preciso ya que si la
bomba llegara a perder eficiencia el variador de velocidad cambiaria y puede perder los pardmetros iniciales,
[18] incrementando el margen de error y directamente influir en el % de &cidos grasos libres producidos [19].
Asimismo, los operarios al variar la velocidad de la bomba cada hora cuando se hace el analisis de %FFA no
nos garantiza un control continuo del proceso. De igual manera, el ingeniero de mantenimiento de la planta
afirmo que “hace mas de 1 afio no se le ha hecho mantenimiento a la bomba” [20] por lo que ese factor al no
desmontarla y hacerle la respectiva lubricacidon y mantenimiento ha podido afectar la eficiencia de las bombay
explique la variacién del flujo real con el teérico (Grafica 3).

3.4. Propuesta de Mejora

Tras identificar los puntos criticos que afectan la variabilidad del % de acidos grasos libres producidos en
el sistema de secado, se decidié como propuesta de mejora realizar un sistema de control de adicién de &cido
citrico. El sistema de control se realizara garantizando un sistema de medicién en linea, en un corto periodo de
tiempo donde minimizara el error sistematico del operario tanto para la toma del %de FFA en el laboratorio
como en el método de adicidn de acido citrico. La medicion en linea se efectuara tanto en la salida del proceso
del reactor midiendo el % de alcalinidad y humedad, como en la salida de la secadora para medir el % de FFA,
ambos utilizando un equipo de espectroscopia infrarroja cercana (NIR) (Figura 6).

El NIR consiste en un haz
de luz amplio que atraviesa la

. muestra para tener el rango
espectral de la muestra, que
L] relaciona las propiedades fisicas

y quimicas Unicas de cada
compuesto. Este método de
andlisis es rapido, directo (sin
pretratamiento), reproducible y,
ademas, el costo por analisis es
relativamente bajo en
comparacion con las técnicas
clésicas. Por lo que, debido a la
alta precision de la medicidn,
esta técnica permite  una
importante reduccidn del control analitico manual que actualmente se esta realizando en la planta de produccion
de jabon [21]. Garantizando la implementacién del equipo se puede crear un sistema de control en cascada
como se muestra en la Figura 7 que consiste en dos lazos de control:

Yo,

Figura 6 Medicidén continua de tecnologia NIR a la salida del proceso [21].
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—— Jabén H. Jabon H. Viruta Jabon
Saponificacion w»{  Tanques » Secadora -
SCN
=
(=]
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b b Flujo Acido |9
PV Citrico

Figura 7 Sistema de control en cascada del %FFA producido

1. El primario que seria el externo el cual hace referencia a los balances de materia realizados en el
sistema del reactor y secado y es alimentado por los parametros reales del proceso (Process Value-PV)
como el %FFA, alcalinidad, cloruros y humedad medidos en el equipo NIR vy el flujo del jabén
obtenido con el medidor de flujo instalado en planta.

2. El secundario donde el flujo del acido citrico es controlado por un PID (controlador proporcional,
integral y derivativo) teniendo en cuenta como valor objetivo el 1.5% de acidos grasos libres
establecido por el lazo principal, para calcular un punto de ajuste (Set Point - SP) del flujo de &cido
citrico, el cual contribuird en eliminar el error del PV.

Igualmente, como recomendacion para garantizar alta precision en el flujo de &cido citrico a adicionar en el
proceso, es necesario que labomba de adicién tenga mantenimientos periédicos minimo cada tres meses cuando
se trata de transportar de manera prolongada sustancias abrasivas como lo es el acido citrico ya que puede influir
en el desgaste fisico del material de la bomba afectando directamente la eficiencia y velocidad de
funcionamiento. [22]

4, Conclusiones

El presente proyecto responde a la pregunta de investigacion y da cumplimiento con los objetivos planteados,
se concluye que la accion de mejora para reducir la variabilidad del porcentaje de acidos grasos libres en un
proceso productivo de jabdn de tocador es implementar un sistema de lazo de control en cascada para controlar
el flujo de &cido citrico a ingresar en la etapa de secado, para esto es necesario implementar un sistema de
medicion en linea que requiere inversion de un equipo NIR.

Se determino que los factores que afectan el % de &cidos grasos libres en el proceso de produccion de jabon
de tocador son el % alcali libres y el flujo mésico de &cido citrico, pero tras analizar estadisticamente el
comportamiento de estas dos variables la de mayor efecto sobre el % de FFA y pertinentemente controlar en el
sistema es el flujo de adicion de acido citrico.

Se encontro que las variaciones entre los flujos reales y tedricos del flujo de &cido citrico, es operacional
manipulando de manera manual el equipo de adicion ya que la bomba cumplié con las condiciones minimas
para transportar de manera efectiva el acido citrico, pero es pertinente que por sus propiedades abrasivas el
equipo sea sometido a un mantenimiento periddico de tres meses como minimo.
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Este estudio muestra el gran potencial que puede llegar a tener la implementacién de un sistema de mejora
en la capacidad de produccién de los &cidos grasos libres, que no solo beneficiaria a la empresa en cuestion sino
a las demas empresas manufactureras de jabon de tocador que puedan llegar a presentar la misma condicion y
cuyo objetivo sea cumplir con los estandares de calidad.

5. Tabla de Anexos

Tabla 3 Documentos adicionales incluidos con el proyecto de grado

Desarrollo Tipo de
Nombre (propio/tercer Ach)hivo Enlace google drive (https://goo.gl/)
0S)
Balances de . https://drive.google.com/drive/folders/12m6rVnPdDS
Materia Propio -pdf y Xlsx BdxcznZycVDIgXZSwChl 5?usp=sharing
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