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Este trabajo se ocupa de la identificación de un intervalo de confianza, a partir de los datos de la
operación de un proceso y de un software, que permita predecir los valores de pH obtenidos en una
secuencia de reactores continuos con agitación conectados en series, en el que transcurren
sistemas reaccionantes líquido-sólido no catalíticos, utilizado para la neutralización de licores
ácidos en la Empresa "Comandante Pedro Sotto Alba", de Moa.
Partiendo del modelo y del paso controlante del proceso de neutralización, identificado y
confirmado en /7/ y publicados en /5 y 6/ respectivamente, y de un juego de datos de 18130 corridas
de la planta, se determinaron las posibles corridas réplicas del proceso de neutralización. Luego,
determinada la desviación estándar de los valores de pH reportados por la planta (pH4D),
correspondientes a las réplicas obtenidas, se identificó un intervalo de confianza para esa
variable, se realizaron pruebas de validación a éste intervalo y finalmente se realizó la compara-
ción de los resultados obtenidos con el intervalo de confianza obtenido en /7/ con el obtenido en
este trabajo.
Palabras clave: neutralización, sistemas reaccionantes, paso controlante.

This work consist of the identification of an interval of trust, starting from the data of the operation
of a process that it allows to predict the pH values obtained in a sequence of continuous reactors
with agitation connected in series, in the one that non catalytic liquid-solid reaction systems, used
for the neutralization of sour liquors in the Company `` Comandante Pedro Sotto Alba´´, of Moa.
Leaving of the pattern and of the controlling step of the neutralization process, identified and
confirmed in /7/ and published in /5 and 6/ respectively, and of a game of data of 18130  of the plant,
the possible races replicas of the neutralization process were determined. Then, certain the
standard deviation of the pH values reported by the plant (pH4D), corresponding to the obtained
replicas, an interval of trust was identified for that variable, they were carried out validation tests
to this interval and finally he/she was carried out the comparison of the results obtained with the
interval of trust obtained in the investigation previous with the one obtained in this work.
Key words: neutralization, reaction systems, controlling step.
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Introducción

Este  trabajo se ocupa de la  identificación de
un intervalo de confianza obtenido a partir de
datos de la operación industrial de un proceso y de
un software obtenido en investigaciones prece-
dentes, que sea capaz de predecir el comporta-
miento de un sistema reaccionante líquido-sólido
no catalítico, en una secuencia de cuatro reacto-
res continuos con agitación conectados en serie,
donde la concentración del reactante en la fase
líquida cambia de etapa en etapa y el tiempo de
residencia medio de la primera etapa es distinto al

de las etapas restantes. Una  situación de este tipo
se presenta en el proceso de neutralización del
complejo  tecnológico de la Empresa “Comandan-
te Pedro Sotto Alba” de Moa, productora de
sulfuros de níquel más cobalto. La función de esta
planta radica en neutralizar el licor de Ni+Co que
presenta una elevada concentración de ácido
sulfúrico, con una pulpa de coral que contiene
aproximadamente un 90 % de CaCO3.

La realización de este trabajo reviste gran
importancia ya que los problemas actuales de la
planta de neutralización de la Empresa “Coman-
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dante Pedro Sotto Alba” de Moa, dentro de los
cuales se puede señalar: elevado consumo de coral
y elevadas pérdidas de millones de dólares,  pueden
ser resueltos mediante el desarrollo de un modelo
matemático que describa el comportamiento de
cuatro reactores continuos con agitación conecta-
dos en serie. Sin embargo, este modelo  para su
validación requiere de la identificación de un interva-
lo de confianza que caracterice la magnitud  de las
diferencias observables, sin que se pueda alegar que
un resultado difiere del reportado en la planta,
puesto que al modelo del sistema no se le puede
exigir una precisión mayor que al sistema mismo.

Aunque el modelo se orienta a las peculiarida-
des del sistema existente en la planta de neutraliza-
ción de la Empresa “Comandante Pedro Sotto Alba”
de Moa, por la generalidad de su concepción, su
empleo puede extenderse a otros sistemas de géne-
ro similar, siempre que se utilicen los parámetros que
correspondan a la situación de interés.

Materiales y métodos

- Localizar un período de trabajo de la planta de
neutralización donde la misma haya seguido un
comportamiento estable.

- Realizar acopio de información amplio, e identifi-
car  los datos requeridos así como su dominio.

- Identificar las posibles corridas réplicas del
proceso de neutralización.

- Identificar el intervalo de confianza propio de la
planta.

- Validar el intervalo de confianza.

Fundamento teórico

En el artículo /5/ se presentó el  desarrollo de
un modelo matemático para el primer reactor de
la batería, considerando partículas de tamaño fijo
y como posibles pasos controlantes: la reacción
química, la difusión en la costra y la difusión
externa. El análisis permitió identificar que el
paso controlante del proceso de neutralización es
la difusión externa.

Posteriormente, en el artículo /6/  sobre la base
de esta identificación, se presentó el  desarrollo de

un modelo matemático para los cuatro reactores
de la batería, y se identificó tentativamente un
intervalo de confianza que permitió confirmar que
el proceso de neutralización  responde a un siste-
ma reaccionante fluido–sólido no catalítico, mo-
delo de núcleo sin reaccionar, partículas de tama-
ño fijo, y difusión en la película externa como paso
controlante.

Una de las vías  para establecer un intervalo de
confianza es a partir de réplicas experimentales
en un proceso; es por ello, que este  es el objetivo
central de este trabajo para luego compararlo  con
los resultados obtenidos en /7/.

 La práctica ha demostrado que la mayor parte
de las mediciones y los experimentos varían de
una repetición a otra, es decir, que aunque los
valores de los parámetros sean idénticos los resul-
tados reportados ya sea a escala de laboratorio,
de escala piloto u otra, no serán coincidentes en
todas sus cifras debido a los diferentes factores
que inciden en el proceso como tal.

La obtención de replicas en el proceso de
neutralización a escala de laboratorio se hace
imposible debido a la gran cantidad de variables
que influyen en él, y lo costoso que resultan
realizar estas mediciones a nivel industrial.

Para determinar el grado de dispersión que
introducen los diferentes factores en el proceso
de medición o experimental se utilizan dos índices
numéricos:
- La varianza muestral.
- La desviación estándar.

La varianza muestral se define como:

(1)( )
n

xx
S i∑ −

−=2

donde:
s2 : Varianza muestral.
xt : Valor de una observación puntual.

: Valor promedio o medio de todas las observa
  ciones puntuales.

n:   Total de observaciones.
La raíz cuadrada positiva de la varianza recibe

el nombre de desviación estándar y se representa
por la letra s.
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Si la dispersión de los resultados se distribuye
de manera normal, es decir, de forma campanada
alrededor del valor medio de las observaciones o
mediciones; se cumplirá lo siguiente.
- Aproximadamente el 68 % de las observacio-

nes o mediciones se encontraran en el intervalo
definido por: 

- Aproximadamente el 95 % de las observacio-
nes o mediciones se encontraran en el intervalo
definido por: 

- Aproximadamente el 99,7 % de las observacio-
nes o mediciones se encontraran en el intervalo
definido por: 
La necesidad de obtener réplicas para identificar

el intervalo de confianza propio de la planta de
neutralización y las limitaciones que existen para su
determinación, obligan a la búsqueda de un procedi-
miento que permita identificarlas a partir de los datos
acumulados de la operación de esta planta. A con-
tinuación se presenta una propuesta de procedi-
miento posible a utilizar para identificar réplicas de
un proceso industrial.

Procedimiento para identificar réplicas en
un proceso a escala industrial

1. Localizar un período de operación lo más ex-
tenso posible para el cual la operación del
mismo pueda considerarse como estable.

2. Seleccionar la mayor cantidad de datos acu-
mulados (concernientes a los resultados y va-
lores de las variables de trabajo) correspon-
dientes al período localizado en el primer punto.

3. Identificar el dominio de variación correspon-
dientes a cada una de las variables de trabajo;
reteniendo como límites para los extremos de
este dominio, valores que ocurran no menos
del 1 % del total de las veces.

4. Realizar un análisis de sensibilidad, mediante
el modelo matemático ajustado, de los resulta-
dos de interés del proceso con relación a las
diferentes variables de operación y establecer
un orden de prioridad que defina para cada
clase de resultado cuales son las variables que
ejercen la mayor influencia. Las variables

respecto a los cuales, un resultado presenta los
mayores coeficientes de sensibilidad son las
que exigen una diferencia menor entre dos
valores para considerar que las mismas cons-
tituyen réplicas.

Sabiendo que dada una función Y = f  (X1, X2....
Xn), el valor numérico del coeficiente de sensibi-
lidad expresa el cambio en el valor de la función
provocado por el cambio en una unidad de la
variable X1,  resulta claro, que atendiendo a los
requerimientos de la precisión buscada en las
predicciones de los valores de Y, es posible de
manera iterativa buscar el intervalo inicial de
variable guía, que conduzca al intervalo requeri-
do en la variable controlante, garantizando al
mismo tiempo, el número de réplicas resultantes
que satisfaga los propósitos que se buscan en
toda esta operación.

5. Una vez identificado el dominio de trabajo,
para todos los datos de operación, se identifi-
caría la variable que haya mostrado el coefi-
ciente de sensibilidad más pequeño, la cual
pasaría a ser la variable guía para el primer
proceso de eliminación. Este proceso de elimi-
nación consistirá en seleccionar de modo arbi-
trario, un subintervalo dentro del dominio bási-
co de la variable, dentro del cual, pueda
considerarse que los diferentes valores de la
misma no ejerzan efectos significativos sobre
el resultado de interés, siendo posible conside-
rar que para fines prácticos, los valores conte-
nidos en el subintervalo de esta variable, cons-
tituyen réplicas de la misma. Llegado a este
punto, el proceso de eliminación continúa rete-
niendo como fichero de trabajo, todas las corri-
das que tengan los valores de la primera varia-
ble guía, contenidos en el subintervalo anterior.

La variable guía para el segundo proceso de
eliminación, será la que presente el coeficiente
de sensibilidad más pequeño entre las que aún
no han sido procesadas; y el proceso de elimi-
nación con ella, sigue la misma secuencia de
pasos establecidos en el primer proceso de
eliminación, pero utilizando como fichero de
trabajo el resultante de la eliminación inmedia-
ta superior. Este proceso de eliminación con-
tinúa hasta llegar finalmente a la variable cuyo
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coeficiente de sensibilidad fue el más alto. En
este punto el fichero de trabajo resultante,
muestra el número de corridas que pueden
considerarse como réplicas de todo el proceso;
y en consecuencia, valorando la magnitud de
este número, es posible corregir la amplitud
utilizada desde un inicio para los subintervalos
de cada una de las variables en el proceso
seguido para la eliminación realizada en las
operaciones anteriores.

Como se sabe el número de réplicas es un
factor determinante de la magnitud y fiabilidad
del valor estimado para la desviación estándar
de las réplicas correspondiente a la operación
del proceso que se estudie.

Resultados

Para la identificación del intervalo de confian-
za es necesario primeramente identificar cuales
pudieran ser corridas réplicas dentro del conjunto
de corridas del proceso industrial; es por ello, que

a continuación se presentan los resultados alcan-
zados en cada paso del procedimiento establecido
para esa identificación.

Localización de un período de trabajo de la
planta de neutralización donde la misma haya
seguido un comportamiento normal

En la planta de neutralización se controla el
proceso mediante sistemas automatizados, utili-
zando para ello un software llamado Citet, a
través del cual se obtienen lecturas de las princi-
pales variables de operación, por intervalos de
tiempo de diez minutos. Cada juego de datos
constituye una corrida experimental a nivel indus-
trial. Para el desarrollo de este trabajo  fue
necesario recopilar un conjunto de datos para a un
período amplio de trabajo estable de la planta
correspondiente al año 2003.

La tabla1 presenta una  pequeña muestra de
los datos de operación de la planta de neutraliza-
ción obtenidos por el software antes mencionado.
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Tabla 1
Muestra de datos para un período estable de la planta

Las variables que se muestran en la tabla 1 se definen a continuación:
QAf: Flujo volumétrico total de licor ácido, gal/min.
QCf: Flujo volumétrico total de pulpa de coral, gal/min.
QYs: Flujo volumétrico total de pulpa de yeso que sale de los sedimentadores, gal/min.
QYL: Flujo Volumétrico total de Pulpa de Yeso a lavadero, gal/min.
CAe:  Concentración de H2SO4 en el Licor Ácido fresco, g/l.
PSCTK: Porcentaje de sólido en la pulpa de coral del tanque A, %.
PSCTK: Porcentaje de sólido en la pulpa de coral del tanque B, %.
PCSC : Porcentaje de CaCO3 en los sólidos de la pulpa de coral, %.
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PSY TK: Porcentaje de sólido en la pulpa de yeso del tanque A, %.
PSY TK: Porcentaje de sólido en la pulpa de yeso del tanque B, %.
PCSY: Porcentaje de CaCO3 en los sólidos de la  pulpa de yeso, %.
pH4D: pH de la corriente que sale del cuarto reactor, reportados por la planta.

 Tabla 2
Muestra de datos para la identificación de las corridas réplicas de la planta

Acopio de información, e identificación del
dominio de los datos requeridos

Los datos de la tabla 1 necesitan ser expre-
sados según las variables que se muestran en la
tabla 2 y en el sistema internacional; es por ello

que a continuación, se muestra una pequeña
muestra de las 18130 corridas seleccionadas
las cuales se van a utilizar para identificar las
posibles corridas réplicas del proceso y el in-
tervalo de confianza de la planta para su pos-
terior validación.

donde:
QA: Flujo volumétrico total de licor ácido en m3/min.
QC: Flujo volumétrico total de pulpa de coral en

   m3/min.
QY: Flujo volumétrico total de pulpa de yeso

   recirculada en m3/min.

Ca0: Concentración de H2SO4 en el licor ácido
    fresco en mol/m3.

PSC: Porcentaje de sólidos en la pulpa de coral en
PCSC: Porcentaje de CaCO3 en los sólidos de la

       pulpa de coral en %.
PSY: Porcentaje de sólidos en la pulpa de yeso en %.
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PCSY: Porcentaje de CaCO3 en los sólidos de la
       pulpa de yeso en %.

pH4D: pH de la corriente que sale del cuarto
       reactor, reportado por la planta.

Determinación del domino de las variables
de operación

Seleccionadas las 18130 corridas a utilizar en
este trabajo, se procedió a identificar el valor
máximo, promedio y mínimo de cada uno de las
variables de operación, dejando de esta forma

identificado el dominio en el que se mueven cada
una de las variables del proceso de neutralización.
Este resultado se muestra en la tabla 3.

A partir del dominio identificado se determinó
donde están concentradas la mayor cantidad de
corridas para cada una de las variables, es decir,
cuantas corridas oscilan entre el valor mínimo y el
promedio ó el valor promedio y el máximo como se
muestra en la tabla 4; información que se sirve de
base para la selección del subintervalo a escoger
para cada variable del proceso.

Tabla 3
Dominio de las variables de operación

Tabla 4
Ubicación de las corridas

Realizar el análisis de sensibilidad a las
variables de operación del proceso

Para realizar el análisis de sensibilidad, se
retoma el análisis que se realizó en /  /, análisis que
descansó en la determinación de los coeficientes
de sensibilidad de cada una de ellas; por lo que a

continuación, se relacionan las variables en orden
decreciente según el coeficiente determinado.
Ca0: Concentración de H2SO4 en el Licor Ácido

    fresco en mol/m3.
QC: Flujo volumétrico total de pulpa de coral en m3/min.
QA: Flujo volumétrico total de licor ácido en

    m3/min.



TECNOLOGÍA QUÍMICA Vol. XXXI, No. 3, septiembre-diciembre del 201164

PCSC: Porcentaje de CaCO3 en los sólidos de la
       Pulpa de Coral en %.

PSC: Porcentaje de sólidos en la pulpa de coral en %.
PCSY: Porcentaje de CaCO3 en los sólidos de la

        pulpa de yeso en %.
PSY: Porcentaje de sólidos en la pulpa de yeso en %.
QY: Flujo volumétrico total de pulpa de yeso

    recirculada en m3/min.

Identificación de la variable guía y proceso
de eliminación de corridas hasta obtener las
corridas réplicas de un proceso industrial

El análisis de sensibilidad mostrado anteriormen-
te indica que la variable guía inicial es el flujo
volumétrico total de pulpa de yeso recirculada (Qy)
por ser la variable menos sensible en la respuesta del
pH, luego el Porcentaje de sólidos en la pulpa de yeso
(PSY) y así sucesivamente hasta llegar a la Concen-
tración de H2SO4 en el Licor Ácido fresco (Ca0)
que es la variable cuyo cambio provoca mayores
cambios en la respuesta del pH.

Partiendo de las 18130 corridas, tomando como
variable guía al flujo de yeso que se recircula a los
reactores (QY) y teniendo en cuenta que la mayor
concentración de corridas con respecto a esta
variable, se encuentra en la zona B del dominio
básico de la misma, se fija entonces, un subintervalo

entre (6-7) m3/min, dentro de ese dominio, todas las
corridas se organizan según este subintervalo con
ayuda del programa Excel, el cual permite elimi-
nar aquellas corridas que no se encuentren dentro
de este subintervalo, quedando como resultado un
total de 2 624 corridas.

Posteriormente, partiendo de las 2 624 corri-
das y teniendo en cuenta que la mayor concentra-
ción de corridas con respecto a esta variable, se
encuentra en la zona B del dominio básico de la
misma, se fija el subintervalo del por ciento de
sólidos en el yeso entre, se realiza el procedimien-
to descripto anteriormente lo que permite que
queden como resultado corridas.

Este procedimiento se repite hasta llegar a la
última variable. En la tabla 5 se muestran los
valores del subintervalo escogido para cada va-
riable y el número de corridas resultantes del proce-
so de eliminación según el intervalo utilizado.

Como se observa en la tabla 5 el último proceso
de eliminación permite obtener 24 corridas réplicas;
sin embargo, existen 6 corridas cuyo valores de pH
están por encima del rango establecido por las
normas (2,4-2,6); por lo que se procede a eliminar-
las, quedando como resultado,18 corridas, que cons-
tituyen las posibles corridas réplicas del proceso de
neutralización y que se muestran en la tabla 6.

Tabla 5
Valores de cada subintervalo y cantidad

de corridas resultantes del proceso de eliminación
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Tabla 6
Posibles corridas réplicas del Proceso de la planta de neutralización

Identificación del intervalo de confianza

Una vez que se determinan las corridas répli-
cas del proceso de neutralización, es conveniente
determinar el grado de dispersión de dichas corri-
das a través de los índices que se utilizan para ello.

Varianza o desviación estándar. Estos resultados
se reflejan en la tabla 7.

Es válido aclarar que para los casos del PCSC
y PCSY no aparecen en la tabla debido a que sus
valores no varían.
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Tabla 7
Varianza y desviación estándar de las corridas réplicas de la planta

donde:
s2: Varianza de los valores de las variables repor-

tadas por la planta.
s: Desviación estándar de los valores de de las

variables reportadas por la planta.
Teniendo en cuenta los elementos teóricos mos-

trados en el fundamento teórico y considerando un
95 % de confiabilidad, el intervalo de confianza para
el pH a la salida de la batería de reactores
observados en la planta se puede expresar de la
siguiente manera:

De esta manera, queda definido el intervalo de
confianza de la planta de neutralización, mostrado
en la siguiente ecuación.

El   se obtuvo como resultado del programa
computacional obtenido en /7/; el cual facilita
además la obtención de la concentración de acido
sulfúrico y el flujo molar de carbonato de calcio a
la salida del cuarto reactor entre otros resultados,
a partir de las variables definidas anteriormente.

Validación del intervalo de confianza

Una vez obtenido el intervalo de confianza del pH
se seleccionan dos grupos de corridas; el primero,
constituido por 25 corridas que se encuentran dentro
de las 2624 corridas obtenidas en el primer paso de
eliminación de las 18130 corridas iniciales, y el
segundo grupo, constituido por otras 25 corridas que
se encuentran dentro de las 18130 corridas iniciales;
en ambos casos, las corridas no deben coincidir con
ninguna de las 18 corridas réplicas, ni coincidir las
seleccionadas en el grupo 2 con las del grupo 1.
Posteriormente se debe determinar el valor del pH4
para cada corrida de ambos grupos, a través del
programa computacional anteriormente menciona-
do y así validar ese intervalo de confianza identifica-
do. Estos resultados se observan a traves de las
figuras 1 y 2 respectivamente.

(2)

(3)

(4)

SpHDpH 244 ±=

donde:
pH4: pH predicho por el modelo a la salida del

    cuarto reactor.
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Fig. 2 Prueba de validación con el intervalo de confianza obtenido (segundo grupo).

Fig. 1 Prueba de validación con el intervalo de confianza obtenido (primer grupo).

Los resultados de la aplicación de este proce-
dimiento se observan en las figuras 1 y 2, las
cuales muestran la expresión para determinar los
límites del pH reportados por la planta; esto quiere
decir que para un valor de pH predicho por el
modelo, pH4 = 2,55, el valor de pH  medido en la
planta oscila entre 2,522 6 y 2,577 4.

Las pruebas de validación con el intervalo de
confianza obtenido, indica con toda claridad que

aproximadamente el 95 % de los datos del pH a la
salida del cuarto reactor  reportados por la planta,
se encuentran dentro de los límites establecidos
para el intervalo de confianza identificado.

El intervalo de confianza obtenido en /7/ se
muestra a través de la figura 3; el cual permite
comparar los resultados que se obtienen al aplicar
este intervalo con el identificado en el presente
trabajo.
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Fig. 3 Prueba de validación con el intervalo de confianza aplicado al pH a la salida del cuarto
reactor, obtenido en /7/.

A continuación se muestra un ejemplo del
valor que se obtendrá en el pH a la salida del
cuarto reactor, reportado por la planta al utilizar
los dos intervalos de confianza.

Para un valor de pH predicho por el modelo de
2.55.

- Por el intervalo de confianza obtenido en
ésta investigación, el pH que se obtiene en la
planta se encuentra entre 2,522 6 y 2 577 4.
- Por el intervalo de confianza obtenido en /7/ el

pH que se obtiene en la planta se encuentra
entre 2,483 2 y 2,616 8.
La comparación de los resultados permite con-

cluir que ambos intervalos reproducen el compor-
tamiento de la batería de reactores; sin embargo,
el intervalo de confianza obtenido en esta inves-
tigación, refleja la realidad de la batería de reac-
tores con mayor precisión que el intervalo de
confianza obtenido en /7/, pues el valor de la
dispersión en el primer caso es menor.

Conclusiones

1. Se estableció un procedimiento que permitió
identificar réplicas en el proceso de neutraliza-
ción de la empresa “Comandante Pedro Sotto
Alba”, procedimiento aplicable a cualquier pro-

ceso industrial.

2. El intervalo de confianza identificado permite
reproducir el comportamiento de los reactores
de la planta de neutralización para un 95 % de
confianza.

3. El intervalo de confianza obtenido permite
predecir el comportamiento de la planta de
neutralización con mayor precisión que el in-
tervalo de confianza obtenido en la investiga-
ción precedente.
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