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RESUMEN

La microencapsulaciéon es un proceso importante en la industria de los alimentos, para
proteger al material encapsulado de la degradacion y los factores ambientales como son la
luz, humedad, oxigeno, etc. Los materiales de pared pueden retener y proteger el material
encapsulado durante su produccion y amacenamiento prolongado de las microcapsulas, por
es0 es importante realizar una sel eccion adecuada de dichos materiales.

Varios investigadores han estudiado cualitativamente las curvas de secado isotérmico, para
determinar que materiales tienen una ata retencién del material encapsulado. En este
trabajo se pretende hacer una selecciéon cuantitativa, calculando la difusividad efectiva
durante el secado isotérmico de dichos materiales. No existe un método estandar para la
determinacién experimental de la difusividad efectiva en solidos, o alimentos liquidos. A
partir de las curvas de secado isotérmico se puede calcular la difusividad efectiva utilizando
el método del régimen regular.

En este trabgjo se desarroll6 una metodologia experimental para obtener las curvas de
secado a condiciones isotérmicas de una gota de solucién acuosa de biopolimeros. También
se desarroll6 la metodologia para medir € encogimiento de la gota durante e secado para
obtener las ecuaciones en funcion del contenido de humedad para medir el volumen, el area
de transferencia de masa y la densidad de la gota obteniéndose un ajuste no lineal parala
maltodextrina con dextrosa equivalente de 10 (MD-10), la goma de mezquite (GM) vy la
goma ardbiga (GA). La albumina de huevo (AH) no mostré un encogimiento ya que las
variaciones del volumen fueron menores del 5% durante todo €l secado, por 1o que se
considero constante a igual que e area de transferencia de masa, por lo tanto la densidad
de lagotade AH durante el secado es solo funcion de la masa de la gota.

Para calcular €l coeficiente de difusividad efectivo (Def) de la humedad se utilizo e método
del régimen regular desarrollado por Schoeber. Se utilizaron los datos de secado isotérmico
obtenidos experimentalmente, asi como el encogimiento de la muestra. Se encontré que €l
coeficiente de la difusividad efectivo depende de la humedad asi como también de la
temperatura.

Se encontré que la GM es el material que garantiza una mejor retencion y proteccion del
material a encapsular debido principalmente a que es un buen emulsificante y que al inicio
y durante el secado forma una red finay densa disminuyendo asi la difusion del agua hacia
el exterior. Tiene un comportamiento semegjante a de MD-10 sea demostrado que este
material es mal emulsificante pero buen material protector de la fase encapsulada.

Para la GA la curva de Deff versus contenido de humedad tiene un comportamiento
caracteristico, al parecer mantiene una tasa de difusion controlada, por lo que este material
puede ser capaz de mantener unatasa de liberacion controlada mejor que laMD-10y GM.

La AH es un ma materia de pared debido a que su coeficiente de difusion efectivo es
grande comparado con laMD-10, GM y GA; durante el secado mantiene una velocidad de
secado grande con respecto a contenido de humedad y este comportamiento es
caracteristico de los materiales que no forman unared finay densa durante el secado.
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CAPITULO 1 INTRODUCCION.

En los ultimos afios la microencapsulacion ha recibido gran atencidon por su importancia
tecnologica en el campo de la medicina, farmacéutica, alimenticia, cosmética y
petroquimica secundaria. La microencapsulacion es una tecnologia relativamente nueva que
se usa para proteger, estabilizar y liberar lentamente el ingrediente encapsulado (fase
activa); la microcapsula tiene la capacidad de preservar una sustancia en un estado
finamente dividido y liberarse en cualquier ocasion demandada.

La microencapsulacion esta definida como la tecnologia de los solidos empacados, liquidos
0 gases en miniatura, capsulas selladas que pueden liberar su contenido a tasas controladas
bajo condiciones especificas. Generalmente las microcapsulas tienen la habilidad de
proporcionar ciertas propiedades funcionales, modificando y mejorando la forma fisica y
las propiedades de una sustancia. (Shahidi y Han, 1993).

En el caso de la industria de los alimentos esta técnica se emplea por una variedad de
razones, (Anandaraman y Reineccius, 1986; Shahidi y Han, 1993; Sheu y Rosenberg,
1993), a saber:

1. Proteccion contra factores ambientales (luz, oxigeno, agua) del material encapsulado.

2. Para disminuir la evaporacion o la tasa de transferencia del material encapsulado al
ambiente externo.

3. Mejorar la estabilidad del material durante su procesamiento o uso.

4. Para promover facilmente el manejo del material encapsulado para:

e Prevenir grumos.

e Manejar un liquido como un sélido.

e Promover facilmente la mezcla del material encapsulado.

Encapsular olores, sabores, colorantes, etc.

6. Obtener polvos que fluyan libremente que no se apelmacen y sean facilmente

manejables.

e

Varias propiedades de la microcépsula pueden cambiar notablemente las aplicaciones del
ingrediente encapsulado, incluyendo su composicion, mecanismo de liberacion, tamafo de
particula, forma fisica final, y costo. Antes de considerar las propiedades deseadas en los
productos encapsulados, los propdsitos de la encapsulacion deben ser claros. En el disefo
del proceso de encapsulacion se deben tener claro que propiedades funcionales se desean
obtener, como por ejemplo la aplicacion del material encapsulado, el tipo de material de
pared es muy importante para la formacion de la microcapsula y sus propiedades finales,
optimizar la concentracion del material activo en la microcapsula y la forma de liberacion
controlada del material encapsulado, asi como el costo final de la microcapsula.



1.1 METODOS PARA LA ELABORACION DE MICROCAPSULAS

Varios métodos han sido propuestos para la produccion de microcapsulas. En general, estos
métodos pueden ser divididos en tres grupos, (Shahidi y Han, 1993), conocidos como:

Procesos fisicos: Secado por aspersion, aspersion de capa, extrusion, cocristalizacion, etc.
Procesos quimicos: polimerizacion interfacial, inclusion molecular.

Procesos fisicoquimicos: Coacervacion simple o compleja (separacion de la fase acuosa),
evaporacion de solvente en la emulsion (separacion de la fase organica), solidificacion de la
emulsion, entrampamiento de liposoma.

La seleccion del proceso de encapsulacion para una aplicacion especifica estd basada en
parametros tales como: tamafio promedio de particula requerido, propiedades
fisicas/quimicas tanto del nucleo (material encapsulado) como de la capa (material de
pared), aplicaciones del material microencapsulado, mecanismo de liberacion deseado,
escala de manufactura industrial y costo aceptable del proceso.

Las microcépsulas tienen un tamafo entre 0.2 y 5000 um. Capsulas mas pequefias que 0.2
um son muchas veces definidas como nanocépsulas. Un niimero de términos diferentes son
usados para describir los contenidos interiores de las microcapsulas como nucleo, material
encapsulado, ingrediente, substrato, agente activo, etc. El material encapsulante también es
referido como material transportador, de celda, de cubierta, de pared; este material puede
ser seleccionado de una amplia variedad de polimeros naturales o sintéticos, dependiendo
del agente activo que quiere ser encapsulado y las caracteristicas deseadas en las
microcapsulas finales (propiedades funcionales), (Ré, 1998).

El método méas comuinmente usado para la microencapsulacion en la industria de los
alimentos es el secado por aspersion ya que este proceso es flexible y econémico, usa
equipos facilmente disponibles, y produce particulas de buena calidad. Ademas, es uno de
los primeros métodos usados para la microencapsulacion, fue usado a principios de 1930
para encapsular los primeros saborizantes con goma acacia como material de pared, (Judie,
1988).

1.2 MICROENCAPSULACION POR EL METODO DE SECADO POR ASPERSION
El proceso de formacion de la microcapsula involucra las siguientes etapas.

1. Preparacion de la emulsion.
2. Secado de la emulsion en un secador por aspersion.

1.2.1 PREPARACION DE LA EMULSION.

Esta etapa es muy importante ya que las caracteristicas y propiedades funcionales de las
microcapsulas dependen de la preparacion de la emulsion, por lo cual se debe realizar una



adecuada seleccion del material de pared. Estos pueden seleccionarse de una amplia
variedad de polimeros sintéticos o naturales, dependiendo del material de la capa que se
desee, al final del proceso de la elaboracién de las microcapsulas. La composicion de la
capa es el principal determinante de las propiedades funcionales de la microcapsula para
mejorar el funcionamiento de un ingrediente activo en particular. Un material de pared
ideal debe tener las siguientes propiedades, (Shahidi y Han, 1993) :

1. Buenas propiedades reoldgicas a altas concentraciones y facil manipulacion durante el
proceso de encapsulacion.

2. Capacidad para dispersar o emulsificar el material activo y estabilizar la emulsion
producida.

3. Que no sea reactivo con el material encapsulado durante el proceso de encapsulacion y
en el proceso de almacenaje prolongado.

4. Capacidad para cerrar y conservar el material activo dentro de su estructura durante el
proceso de encapsulamiento o almacenaje.

5. Completa liberacion del solvente u otros materiales que sean usados durante el proceso
de encapsulacion, en el secado, u otras condiciones de desolvatacion.

6. Capacidad para proveer la maxima proteccion al material activo contra las condiciones
ambientales (por ejemplo, calor, luz, humedad).

7. Solubilidad en solventes aceptados por la industria de los alimentos, por ejemplo, el
agua, etanol, etc.

8. Nula reactividad quimica con el material activo.

9. Capacidad para conseguir las propiedades de solubilidad de la cépsula deseada y
propiedades de liberacion del material activo.

10. Que sea mas econdmico que la sustancia activa.

Los materiales de pared deben poseer la habilidad de formar emulsiones estables
(relacionado a su fuerte actividad superficial), con un tamafio de particula homogéneo,
ademads las emulsiones deben tener un alto contenido de sélidos para que al ser secado por
aspersion sea un proceso rentable.

1.2.2 SECADO DE LA EMULSION EN UN SECADOR POR ASPERSION.

La técnica del secado por aspersion ha sido ampliamente usada para el secado de alimentos
sensibles al calor, fArmacos, y otras sustancias, debido a la rapida evaporacion del solvente
de las microgotas. Aunque la mayoria de las veces es considerado un proceso de
deshidratacion, el secado por aspersion también puede ser utilizado como un método de
encapsulacion cuando este entrampa material “activo” dentro de una matriz protectora, la
cual es esencialmente inerte al material que esta siendo encapsulado. Comparado con otras
técnicas convencionales de microencapsulacion, esta técnica ofrece la atractiva ventaja de
producir microcépsulas en un simple proceso continuo, (Shahidi y Han, 1993).

En el proceso de secado de la emulsion, existe la formacion de una red fina y densa (costra)
durante el secado en la superficie del material. Las pérdidas del material encapsulado
volatil 6 no volatil, estain gobernadas por la difusion de la fase liquida en el material. Una
vez que se forma la costra seca, las pérdidas pueden ocurrir si el material encapsulado
puede pasar a través de ella por un mecanismo de difusion, (Ré, 1998).



La microencapsulacion en el secado por aspersion es buena en la medida que alcance una
alta retencion del material encapsulado (buena eficiencia de encapsulacion) durante el
procesamiento y se conserve durante el almacenamiento, (R¢, 1998).

1.2.3 MATERIALES DE PARED

Los materiales de pared que cominmente son utilizados para la microencapsulacion son los
almidones, almidones modificados, las gomas y proteinas, entre otros, algunos de los cuales
se describen a continuacion, (Shahidi y Han, 1993).

Maltodextrinas.

Las maltodextrinas son polisacaridos nutritivos no dulces que consisten de a-(1—4) ligada
a D-glucosa. Para ser llamadas maltodextrinas, ellas deben tener una dextrosa equivalente
(DE) con un valor <20. Si la DE es >20, ellas se llaman solidos de jarabe de maiz. Debido
a que las maltodextrinas y los s6lidos de jarabe de maiz estan relacionadas en términos de
sus propiedades y aplicabilidad en la encapsulacion del ingrediente alimenticio, se discuten
en conjunto. Las maltodextrinas y los so6lidos de jarabe de maiz no tienen un efecto
estabilizante como emulsion sobre los componentes insolubles en agua. También, las
maltodextrinas y los sélidos de jarabe de maiz no son buenos para retener compuestos
volatiles durante el proceso de secado por aspersion. Las maltodextrinas y los sélidos de
jarabe de maiz varian en la proteccion otorgada a los ingredientes encapsulados contra la
oxidacién. Se ha considerado que los sistemas de altos DE son menos permeables al
oxigeno y por lo tanto ofrecen mejor proteccion a los ingredientes encapsulados. También
debe tenerse en cuenta que la presencia de glucosa en el sistema de encapsulacion tiene un
efecto considerable sobre las propiedades antioxidativas. Se tomara a la Maltodextrina DE
10 (MD-10), como material de estudio.

Almidén modificado.

El almidén presenta una situacion interesante en el sabor. Debido a la capacidad de la
amilosa a formar estructuras hélicas, el almidon puede entrampar moléculas de sabor,
ademas produce complejos muy estables. El almidén sin embargo, es hidrofilico y no
ofrece propiedades emulsificantes. Para que un constituyente funcione como emulsificador,
debe contener grupos lipofilicos e hidrofilicos. Los almidones modificados usados en la
encapsulacion han sido quimicamente modificados para incorporar grupos lipofilicos
dentro de sus moléculas.

Gomas.

Una clase de materiales que siguen siendo explotados por sus capacidades encapsulantes
son los hidrocoloides conocidos comunmente como gomas. Estos compuestos son
polimeros de cadena larga que se disuelven o dispersan en agua para dar un espesor o
efecto viscoso. Las gomas son usualmente utilizadas como ingredientes texturales. Ellas
también son usadas para efectos secundarios, incluyendo encapsulacion, estabilizacion de
emulsiones, suspension de particulas, control de cristalizacion. La mayoria de las gomas
vienen de plantas como las algas, semillas, arboles exudantes. La goma acacia o goma
arabiga es un polimero que consiste principalmente de 4cido D-glucorinico, L-ramnosa, D-
galactosa, y L-arabinosa, con cerca de 5% en proteina. Esta fraccion de proteina es



responsable de las propiedades emulsificantes de la goma. Una propiedad interesante y
unica de la goma arabiga es su baja viscosidad en soluciones acuosas. La mayoria de las
otras gomas producen soluciones con alta viscosidad a concentraciones tan bajas como el
1%. Esto deberia de ser imposible para atomizar efectivamente estas emulsiones muy
viscosas, ademas estas gomas no son utiles, especialmente como encapsulantes. La goma
arabiga y la goma de Mezquite se tomaran como materiales de estudio, debido a que ambas
se caracterizan por formar emulsiones estables y microcapsulas de buena calidad, (Vernon-
Carter y col, 1996).

Proteinas.

Como un importante nutriente en los alimentos, las proteinas poseen excelentes
propiedades funcionales y emulsificantes. Estas propiedades les permiten ser un buen
material encapsulante para la encapsulacion de ingredientes alimenticios. La proteina mas
comunmente usada para encapsular ingredientes alimenticios es la gelatina, aunque otras
proteinas también son usadas para este proposito. La albimina de huevo se tomard como
material de estudio ya que se caracteriza por formar emulsiones estables.

1.2.4 ANTECEDENTES DE LOS MATERIALES DE PARED.

En la industria se han utilizado una gran diversidad de almidones modificados,
maltodextrinas con diferentes equivalentes de dextrosa (DE) y goma ardbiga,
(Anandaraman y Reineccius, 1986). También se han utilizado diferentes carbohidratos y
goma acacia para la encapsulacion de sabores, (Reineccius, 1991). La realizacion del
estudio para utilizar mezclas de materiales de pared entre la goma ardbiga y la
maltodextrina en diferentes proporciones, mostrd que la maltodextrina tiene muy baja
capacidad de retencion y esta capacidad de retencidon crece abruptamente al adicionar una
minima cantidad de goma ardbiga, (Bhandari y col, 1992). Las maltodextrinas carecen de
propiedades lipofilicas por lo que constituyen pésimos agentes emulsificantes y tienen una
baja capacidad de retencion de aceites, aunque brindan una buena proteccion al aceite que
logran encapsular, (Kenion, 1995). También se han realizado mezclas entre las proteinas
con las maltodextrinas ( DE 5 a 15), encontrandose que una combinacién de proteinas y
maltodextrina con un alto grado DE forman sistemas de pared efectivos, para la
microencapsulacion de volatiles, (Sheu y Rosenberg, 1995). También se realizé un estudio
de mezclas de biopolimeros utilizados para la microencapsulaciéon de alimento para
camarones, entre la goma arabiga, goma de mezquite y maltodextrina, (Pedroza-Islas y col,
1999).

1.2.5 SELECCION DE LOS MATERIALES DE PARED.
1.2.5.1 METODO TRADICIONAL.

El método tradicional para la elaboracion de las microcapsulas y la evaluacion del mejor
material de pared y las condiciones del procedimiento de encapsulacion, consiste en
realizar un nimero grande de combinaciones de operacion y de materiales de pared. Si se
usa un secador por aspersion de pequefia escala, este procedimiento de estimacion a prueba
y error, involucra el consumo de grandes cantidades de materia prima, energia y tiempo.



1.2.5.2 METODO ALTERNATIVO.

Un método alternativo que es mas barato y que no consume mucho tiempo, esta basado en
el andlisis de las curvas de secado isotérmico de los materiales de pared; fue propuesto
inicialmente por Bangs y Reineccius, 1990, quienes determinaron las curvas isotérmicas de
algunos materiales de pared secandolas en charolas en una estufa de conveccion forzada.
En el mismo afio Imagi y col, 1990, obtuvieron las curvas de secado isotérmico para una
sola gota de emulsion de diferentes materiales de pared. Posteriormente Imagi y col, 1992,
realizaron un estudio sobre la difusion de oxigeno para las microcépsulas formadas a partir
del secado de una sola gota. Finalmente Matsuno y Adachi, 1993, realizaron un estudio mas
completo para el secado isotérmico de una sola gota y obtuvieron 4 curvas tipicas del
secado isotérmico que siguen los materiales de pared, obteniendo asi una forma cualitativa
para determinar cual material de pared lograra una mejor retencion del material
encapsulado durante el secado y durante el almacenamiento prolongado de dichas
microcapsulas.

El secado es un proceso complejo que involucra la remocion de agua, la cual juega un papel
importante quimica, fisica y estructuralmente. Inicialmente, la velocidad de secado es
controlada por resistencias externas, donde gobierna el proceso convectivo (proceso de
secado constante), durante el proceso de secado se incrementan las resistencias internas y
estas pueden llegar a ser limitantes siendo asi la etapa controlante del proceso (periodo de
secado decreciente). La velocidad de secado podria ser controlada por la capacidad del
transporte (difusién) del agua del centro hacia la superficie del material; existen diferentes
mecanismos para este proceso como es el flujo capilar del liquido, vaporizacion-
condensacion, difusion del vapor de agua, difusion del agua liquida; es muy dificil o casi
imposible medir cada uno de estos mecanismos de transporte por lo que una opcidn es
agrupar todos estos fendmenos en la medicion de una difusividad efectiva. Las curvas
obtenidas por Matsuno y Adachi, 1993; muestran cualitativamente cual material tiene una
mayor o menor difusividad efectiva ya que en el proceso de secado, las resistencias internas
son la etapa controlante y una forma de medir estas resistencias es medir la difusion
efectiva del agua.

No existe un método estandar para la determinacion experimental de la difusividad efectiva
en solidos, o alimentos liquidos. A partir de las curvas de secado isotérmico se puede
calcular la difusividad efectiva utilizando el método simple, el método del régimen regular
y el método numérico; las ventajas y desventajas de cada uno de estos métodos se
describirdn mas adelante.

En este trabajo se pretende estimar la difusividad efectiva de diferentes materiales de pared
para tener una forma cuantitativa de evaluar las curvas obtenidas por Matsuno y Adachi,
1993 y asi poder establecer un criterio para seleccionar a los mejores materiales de pared
que aseguren una buena retencion del material encapsulado durante el proceso de
formacién de la microcapsula, es decir, durante el secado de la emulsion y durante periodos
prolongados de almacenamiento.



CAPITULO 2 ANTECEDENTES DEL SECADO Y DEL CALCULO DE LA
DIFUSIVIDAD EFECTIVA.

2.1  TEORIA DEL SECADO.

El secado como operacion unitaria requiere de la transferencia simultdnea de calor y masa,
en la interfase. En una operacion tipica de secado con aire, un solido humedo es colocado
en un ambiente con aire caliente circulando, causando la evaporacion del agua del cuerpo.
Varios mecanismos de transferencia presentes en el secado son mostrados en el modelo
fisico de la Figura 2.1. Los efectos de la transferencia de calor y masa son representados
separadamente para facilitar la comprension, pero ellos ocurren simultdneamente, (Stanley
y Aguilera, 1999).
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Figura 2.1 Transferencia de calor y masa durante el secado de alimentos y los principales
mecanismos de transporte.

El calor es transportado de los alrededores de la superficie del material por radiacion,
conveccion o conduccion. En el caso comun, de aire caliente, la conveccion es el
mecanismo predominante. El calor que llega a la superficie es transportado a la zona de
evaporacion generalmente por conduccion y radiacion, pero es influenciado enormemente
por las caracteristicas de la microestructura como la porosidad. El calor que llega a la
interfase provoca la vaporizacion del agua, y el vapor producido es transportado del interior



del so6lido hacia la superficie. Los mecanismos de transporte del agua liquida y vapor de
agua son importantes en el secado, para determinar la difusion del agua.

El modelo fisico ciertamente muestra que la transferencia de calor y masa entre la
superficie del solido y la zona de evaporacion es altamente dependiente de la
microestructura del producto. La velocidad de transferencia puede ser expresada
matematicamente como:

Velocidad = coeficiente de transferencia x la fuerza motriz

La fuerza motriz de la transferencia de calor es una diferencia de temperaturas entre el aire
y el solido mientras que para la transferencia de masa puede ser expresada como una
diferencia de humedades o de presiones parciales. Las fuerzas motrices para la
transferencia de calor y masa son variables termodindmicas, todos los efectos de la
microestructura son agrupados en el coeficiente de velocidad de transferencia. En algun
instante durante el secado uno de los mecanismos de transferencia, se vuelve mas pequeno
y requiere una fuerza motriz mucho mas grande ya sea de temperatura o concentracion; esta
es la velocidad limitante o el paso controlante.

Inicialmente, la velocidad de secado es controlada por resistencias externas, pero en el
proceso de secado usualmente incrementan las resistencias internas y llegan a ser el paso
controlante. La velocidad de secado es controlada por la capacidad del transporte del agua
del centro hacia la frontera.

2.1.1 PERIODOS DE SECADO.

Todos los materiales que se someten a un proceso de secado tienen un comportamiento
similar, aunque el comportamiento real es caracteristico y Unico en cada material debido a
la naturaleza fisica, quimica y estructural de este.

Para el secado de alimentos liquidos o solidos se tiene el mismo comportamiento,
inicialmente un material himedo con cierto tamafio (por ejemplo una gota de leche) puede
tener un alto contenido de humedad (Xo). Con la evaporacion del agua libre en la
superficie, ocurre un encogimiento apreciable, hasta que una estructura solida es formada
con un contenido de humedad promedio (X), el contenido de humedad aun esta
uniformemente distribuida en el interior de la gota, pero ahora el agua puede ser
transportada del interior hacia la superficie (interfase) por mecanismos de difusion

La relacion del agua promedio contenida en el sélido contra el tiempo es conocida como la
curva de secado; es dividida en el periodo de velocidad de secado constante (primer
periodo) y el periodo de velocidad de secado decreciente (segundo periodo) con el
contenido de humedad critica Xc separando los dos periodos como lo muestra la figura 2.2.

Si el material esta inicialmente himedo puede suponerse que en su superficie contiene una
delgada pelicula de agua y la evaporacion toma lugar en la superficie a la temperatura de
bulbo htimedo.
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Figura 2.2 Curva caracteristica de secado

Una base cuantitativa de las curvas de secado se describe en la figura 2.3. Durante el
periodo inicial, la velocidad de evaporacion o la velocidad de secado permanece constante
bajo un contenido de humedad promedio hasta que alcanza el valor de la humedad critica
Xc, como se muestra a continuacion.
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Figura 2.3 Curva caracteristica de los periodos de secado.

En el periodo de secado constante el principal mecanismo de transporte de masa es el flujo
capilar del agua liquida. Aunque también puede existir la difusion del liquido. El
mecanismo interno del flujo del agua no afecta la velocidad de secado. Cuando el agua de
la superficie del material llega a ser insaturado (4reas parcialmente secas) uno o mas
periodos de velocidad decreciente puede presentarse y la temperatura crece continuamente
del punto de bulbo hiimedo. Un primer periodo de velocidad decreciente comienza cuando
la pelicula de agua superficial ya no es continua. Este periodo es llamado algunas veces el
estado funicular y la superficie ocupada por el agua liquida disminuye, la velocidad de
evaporacion también disminuye y la difusion del vapor hacia la zona de la superficie es el



mecanismo predominante. En un segundo periodo de velocidad decreciente, la evaporacion
superficial disminuye en el solido, la velocidad de secado disminuye abruptamente y es
controlado por la velocidad interna del movimiento de la humedad. La humedad podria
mantenerse en capilares finos, y migrar a la fase vapor principalmente por evaporacion-
condensacion. En el tercer periodo de velocidad decreciente comienza cuando el agua
existe en pequenas porciones en el interior del material. El proceso lentamente se aproxima
al equilibrio cuando la vaporizacion del agua es igual a la condensacion y cuando la
diferencia de la presion parcial entre el interior del material y el aire es pequefia.

La velocidad de secado y los perfiles de humedad tienen una interaccion entre la
microestructura y las condiciones de secado. Una compactacion extrema en la
microestructura da como resultado una baja velocidad de secado controlado por la difusion
interna e impone varias restricciones al proceso:

e Ausencia indeseable de un gradiente de humedad abrupto del movimiento del
liquido que puede conducir a esfuerzos estructurales y rompimientos internos.

e Minimizacién de las reacciones enzimdticas y microbianas altamente favorecidas
por condiciones de humedad intermedias y altas.

Las partes cercanas a la superficie se secan mds rapidamente y tienen una mayor tendencia
hacia el encogimiento que las capas interiores, resultando en el desarrollo de esfuerzos
cortantes, que pueden ocasionar un desquebrajamiento o rompimiento de la superficie del
material. Por lo antes mencionado es importante tomar en cuenta el encogimiento durante el
secado.

El encogimiento de materiales de alimentos durante el secado con aire tiene efectos
adversos en la calidad de los productos. En algunas frutas y vegetales el encogimiento es
extenso y afecta la velocidad de secado y las propiedades funcionales y fisicas del
producto; el comportamiento del encogimiento de diferentes materiales de alimentos
(resultado de diferentes formas de las particulas y micro estructuras de cada material)
fueron observados y clasificados por Luyben y col,1980; como lo muestra la figura 2.4,
donde el comportamiento tipico durante el secado depende de la naturaleza del material
obteniéndose los siguientes tipos de encogimiento.
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Figura 2.4 Representacion esquematica de varios tipos de comportamiento del
Encogimiento
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El Tipo I, sin encogimiento (grasa animal), Tipo II, encogimiento perfectamente
homogéneo (solucion de glucosa), Tipo III, encogimiento perfectamente homogéneo,
primero externo y después interno (leche descremada y extracto de café¢), Tipo IV,
encogimiento homogéneo, primero perfecto y después con arrugamiento, pero manteniendo
un area superficial constante (manzana), y el tipo V que es una combinacion del tipo 111 y
IV (papa). Los tipos IIl y V desarrollan una estructura interna con huecos debido al proceso
de encogimiento interno.

Es importante considerar que los gradientes de humedad en el material inducen esfuerzos
micro estructurales que inducen o dirigen al encogimiento. La velocidad de remociéon de
agua influye en la magnitud del encogimiento de alimentos de tejidos finos, durante el
secado con aire caliente. Si el secado es lento, los esfuerzos internos son minimizados y el
material encoge casi uniformemente en una coraza soélida. Sin embargo, si el secado es
rapido la superficie se seca mucho mas rapido que el centro, provocando una tension
permanente que preserva las dimensiones originales del material, pero causa numerosos
rompimientos y huecos en el interior, como se muestra en la figura 2.5.
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Figura 2.5. Cambios microestructurales del secado con aire caliente de materiales de tejidos finos
como los vegetales

Varios autores asocian el encogimiento con la temperatura de transicion vitrea de la matriz
de los componentes solubles (azucares), aunque otros le dan mas importancia a la estructura
celular de los materiales. Una revision de la temperatura de transicion vitrea y gomosa
explican los cambios estructurales durante el secado con aire y parece ser la base del
estudio del secado por liofilizacion de soluciones de azucares y polisacdridos donde se ha
encontrado un encogimiento minimo a menos que la temperatura de la matriz seca exceda
la temperatura de colapso (Tc), (Bellows y King, 1973).
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Todo lo anterior esta relacionado con el secado en general, para el caso de la formacion de
las microcapsulas un método de secado ampliamente utilizado es el secado por aspersion,
(Judie, 1988; Ré, 1998). Toda la teoria vista anteriormente es aplicable a este tipo de
secado.

2.2 SECADO POR ASPERSION.

El método mas comunmente usado para la microencapsulacion y en especial en la industria
de los alimentos es el secado por aspersion ya que este proceso es flexible y econémico, usa
equipos facilmente disponibles, y produce particulas de buena calidad.

En general, las microcapsulas producidas por el secado por aspersion son del tipo matriz. El
material encapsulado existe como microparticulas o microgotas distribuidas dentro de la
matriz del sélido seco (material de pared), aunque la distribucion de tamafio de la capsula
durante la microencapsulacion es una funcién de muchos parametros de proceso, los
resultados tipicos del secado por aspersion para la formacién de microcapsulas son menores
a 100 um en tamaiio, (R¢, 1998).

La preparacion de la dispersion o emulsion para ser procesada es el primer paso
involucrado dentro del proceso de encapsulacion por medio del secado por aspersion. El
proceso comienza con la preparacion de una solucion de la matriz sélida para la cual el
material activo es encapsulado. La matriz seleccionada de acuerdo a la aplicacion final de
las microcéapsulas es disuelta en un solvente, donde el nucleo activo es insoluble (s6lido) o
inmiscible (liquido).

El material activo es afiadido a la solucion de pared. Una mezcla vigorosa da una dispersion
(para solidos) o una emulsion (para microgotas liquidas). Al ultimo, la emulsion creada
debe tener gotas muy pequefias y uniformes para mejorar la estabilidad y prevenir la
coalescencia de las microgotas durante el proceso de secado. El hecho, es que la mayoria de
los materiales activos estan en estado liquido y son insolubles en soluciones acuosas,
ademads pueden ser encapsulados a partir de sus emulsiones, las cuales son usualmente del
tipo aceite en agua.

La mezcla material activo/material de pared (emulsion o dispersion) es alimentada al
secador por aspersion, donde ésta es sometida a las tipicas y bien conocidas etapas
sucesivas del proceso de secado:

La mezcla material activo/material de pared es asperjada en forma de microgotas por un
atomizador; el flujo de aire caliente a cocorriente o contracorriente hace contacto con las
particulas atomizadas y evapora el agua. Puesto que el secado por aspersion es un proceso
muy rapido, la composicion fisica de la gota es fija y refleja en su estructura las particulas
de polvo resultantes. Las particulas secas, consistentes de matrices secas en las que el
material encapsulado se mantiene en una microdispersion, caen a través del medio gaseoso
hasta el fondo del secador y son recolectadas.

12



En el proceso de secado de las microgotas, existe la formacion de una red densa en la
superficie del material durante el secado. Las pérdidas del material encapsulado, estan
gobernadas por la difusiéon de la fase liquida durante el secado y una vez que la
microcapsula se ha formado, pueden ocurrir pérdidas si el material encapsulado puede
pasar a través de la matriz, por un mecanismo de difusién. Por lo tanto cada material de
pared utilizado para la microencapsulacion tiene una mayor o menor capacidad de retencion
del material encapsulado.

2.3 ANTECEDENTES DEL SECADO DE LOS MATERIALES DE PARED.

Varios investigadores; Bangs y Reineccius, 1990; Imagi y col, 1990; Matsuno y Adachi,
1993; han tratado de medir la capacidad de retencion de los materiales de pared estudiando
las curvas de secado isotérmico, pero solo lo han hecho de una forma cualitativa. La
tendencia de los materiales de pared a formar una red fina y densa durante el secado es
dificil de evaluar, es caracterizado por la dependencia de la tasa de secado isotérmico sobre
el contenido de humedad. La tasa de secado isotérmico es gobernada por la tasa de difusion
del agua en el material de pared. Ademas, esto puede reflejar las caracteristicas de la matriz
del material de pared. Las curvas caracteristicas de secado, son agrupadas dentro de 4 tipos
como se muestran esquematicamente en la Figura 2.6 y descritas abajo. Matsuno y Adachi,
1993.

YVelocidad de secado

v

Contenido de humedad
Figura 2.6 Curvas caracteristicas del secado isotérmico de varios materiales de pared
Curva tipo 1. La tasa de secado disminuye rapidamente como el contenido de agua, la
curva es concava y las pendientes ascendentes. Esto indica que una red densa se forma al

inicio del secado. La maltodextrina, pullulan, goma ardbiga y gelatina, todas ellas forman
una red densa debido a su estructura bidimensional y dan como resultado tales curvas.
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Curva tipo 2. La disminucién en la tasa de secado es pequefia cuando el contenido de
humedad es alto, pero la tasa disminuye cuando el contenido de humedad es menor, la
curva es convexa y las pendientes ascendentes. Esto indica que una fase densa no forma
una etapa primaria en el secado. Sustancias de alto peso molecular y con una estructura
tridimensional deberian formar facilmente una red tridimensional, el caseinato de sodio y la
albimina forman tales curvas.

Curva tipo 3. La curva es convexa a contenidos de humedad altos y concavos a contenidos
de humedad bajos, la tasa de secado cae rapidamente a un contenido de humedad
intermedio. Se obtiene la curva cuando se utilizan sacaridos con bajo peso molecular y que
no cristalizan facilmente. Una solucion de glucosa también da una curva como esta y
permanece humeda atn después de prolongar el secado. La matriz probablemente no sea
densa.

Curva tipo 4. El secado de la solucion disminuye como se muestra en la curva, y es tipica
por la formacion de cristales en la solucion. El manitol, el cual es cristalizado facilmente
por deshidratacion, da tales curvas.

Varios materiales de pared, incluyendo polisacaridos, proteinas y surfactantes de alto y bajo
peso molecular, han sido utilizados como materiales de pared. Este método solo determina
cualitativamente la capacidad de retencion del material encapsulado, por lo que la seleccion
del material de pared adecuado debe ir acompanado por los criterios establecidos en el
capitul6 1.

Las investigaciones realizadas para el secado isotérmico de una emulsion (agua, material de
pared y material a encapsular) y de una solucion de materiales de pared (agua, material de
pared), revelaron que las curvas de secado isotérmico son muy similares o iguales, (Imagi y
col, 1990), ya que durante el secado isotérmico la etapa controlante es la difusion del agua.

2.4  CALCULO DE LA DIFUSIVIDAD EFECTIVA.

La segunda ley de Fick descrita por la ecuacion (2.1), es usada para describir la curva de
secado y la transferencia de masa durante el secado, existen diferentes formas de resolver
esta ecuacion analiticamente o numéricamente solo se necesita saber si la difusividad es
constante o es funcidén de la humedad si es asi esta ecuacion no tiene solucion analitica y
debe solucionarse numéricamente o apoyarse de otros métodos como el régimen regular
que toma en cuenta esta funcionalidad, ademas de considerar el encogimiento.

aa)t( = V(D VX) 2.1)
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2.4.1 METODOS PARA EL CALCULO DE LA DIFUSIVIDAD EFECTIVA,
UTILIZANDO LAS CURVAS DE SECADO ISOTERMICO.

No existe un método estdndar para la determinacion experimental de la difusividad del agua
en solidos, o alimentos liquidos. Los métodos usados son resumidos por Zogzas y col,
1994.

Cinéticas de sorcion

Me¢étodos de permeacion.

Curvas de distancia-concentracion.

Técnicas de secado.

Para el caso de las técnicas de secado, las muestras son colocadas en un secador y la
difusividad de la humedad es calculada de los datos de secado. Todos los métodos de
secado son basados en la ecuacion de difusion de Fick, y existen diferentes metodologias de
solucion al respecto.

2.42 METODO SIMPLE.

La ecuacion de Fick es resuelta analiticamente para ciertas geometrias simples
considerando que el coeficiente de transferencia de masa superficial, es suficientemente
alto, ademas, que el contenido de humedad del material en la superficie esta en equilibrio
con las condiciones del aire. Las condiciones del aire pueden ser constantes, y la
difusividad de la humedad también se puede considerar constante (independiente del
contenido de humedad del material) para cada temperatura. La solucion analitica para una
placa, un cilindro y una esfera tiene la forma de las series de Fourier, y la convergencia de
la serie cuando no hay resistencias externas, es dependiente del tiempo de secado, para un
conjunto pequefio de datos del proceso la serie converge lentamente pero para grandes
periodos de tiempo esta convergencia llega a ser mas rapida de tal manera que todos los
términos llegan a ser despreciables excepto el primero.

La aplicacion de este método, se resume en la figura. 2.7. La solucion analitica para una
esfera esta dada por la ecuacion 2.2. En el Apéndice 1 se muestra el desarrollo seguido para
obtener la ecuacion de la segunda ley de Fick para coordenadas esféricas.

Ln X" “1\}{

Tiempo

Figura 2.7 Método simplificado, obtencion de la difusividad efectiva a partir de la pendiente.
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Para la estimacion de la difusividad de la humedad se grafica la relaciéon de la humedad
adimensional (X-Xe/Xo0-Xe) obtenidos de los datos experimentales, contra el tiempo en un
diagrama semilogaritmico. Esta grafica debe ser una linea recta sobre el primer periodo de

velocidad de decaimiento, pero ésta podria desviarse a etapas de secado posteriores. La
2

pendiente de esta linea recta es considerada igual a la cantidad( il J, de donde la

difusividad efectiva (Des) es determinada considerando tiempos suficientemente largos,
como se muestra en la ecuacion (2.3)

*XXe 6 &1 7°Dt
Ko e 53 e 02

Xo-Xe 7z°43n

Tomando solamente el primer término y linealizando la ecuacion.

2
LnX = Ln[i) + [— 7 Def jt (2.3)

T R?

Ejemplos del uso de este método pueden ser encontrados en la literatura para una gran
cantidad de materiales alimenticios, (Zogzas y col, 1994).

El método no puede ser usado en los casos en que la difusividad dependa fuertemente del
contenido de humedad y tampoco considera el encogimiento. La difusividad como funcion
del contenido de humedad puede ser aproximada por métodos numéricos. A esta solucion
también se pueden incorporar los efectos del encogimiento. Este método es muy
dependiente de la longitud caracteristica de la muestra.

2.43 METODO DEL REGIMEN REGULAR.

Schoeber desarrollé el método del régimen regular para determinar el coeficiente de
difusividad efectivo como funcion de la humedad. A partir de las curvas de secado
isotérmico, donde la velocidad de secado esta gobernada por la transferencia de masa
dentro del material, (Tong y Lund, 1990).

El proceso de secado puede dividirse en dos periodos, en el primer periodo la distribucion
inicial de la humedad juega un papel importante por lo que una distribucion inicial irregular
afecta a la distribucion de la humedad, al inicio del secado, este periodo es llamado el
periodo de penetracion y consta de una velocidad de secado constante que va desde una
humedad inicial hasta una humedad critica. El segundo periodo es el régimen regular, y se
caracteriza por que la humedad en el material no depende de la distribucion inicial y consta
de una velocidad de secado decreciente que va de la humedad critica hasta una humedad de
equilibrio del material seco con el aire que lo rodea, (Tong y Lund, 1990).

Para la aplicacion de este método, se debe encontrar el intervalo de humedades en el que se
tiene el periodo del régimen regular durante el proceso de secado isotérmico, si este periodo
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existe, todas las curvas del mismo material y geometria a una temperatura, con diferentes
humedades iniciales, convergeran hacia una sola curva llamada curva patréon. A partir de
ese contenido de humedad se lleva a cabo el régimen regular. (Schoeber y Thijssen, 1977;

Luyben y col, 1980; Tong and Lund, 1990; Yoshida y col, 1991; Inazu and Kawasaki,
2000).

Una vez localizado el intervalo de humedades en las que se lleva a cabo el periodo del

régimen regular se debe calcular el parametro flux (F) ecuacion (2.4), el cual estd definido
como: (Luyben y col, 1980).

' R
F — JWpSS SS

2.4
D, p% 24

donde:

F es el pardametro flux (adimensional).
j,, es el flux de agua (gH,O/cm® min).

P ©sladensidad de la muestra seca (g ss/cm’muestra).
R, eselradio de la muestra seca (cm).

D, esuna constante dimensional con valor numérico de 1 (ver Apéndice 1)

El flux de agua se calcula a partir de los datos obtenidos experimentalmente de la
curva de secado isotérmico, como lo muestra la ecuacion (2.5)

1 WSS dix
=@ =

donde:

J, eselflux de agua (gHgo/crnzmin).
W, es el peso del solido seco(g).

S(X) esel area de transferencia de masa (constante o como funcion de la
humedad) (cm?).
X es el contenido promedio de humedad de la muestra (gp20/gss).
t  esel tiempo de secado (min).

X
-[ it ) son obtenidos a partir de los datos experimentales(gp,0/gss.min).

X
En el Apéndice 2 se muestran las ecuaciones para calcular X y —(dj, a partir de los

dt

datos obtenidos por medio del TGA durante el secado isotérmico de una gota de
biopolimeros.
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Calcular el coeficiente de difusividad reducido como lo muestra la ecuacion (2.6), donde se
promedia la difusividad reducida a través del contenido de humedad del material en el
régimen regular.

1
X=X

e

X
D, - [ D, dx (2.6)
X

e

donde:
D, es la difusividad reducida promedio (adimensional).

X, es la humedad en el equilibrio (gn20/gss).

D, esladifusividad reducida (adimensional).

La difusividad reducida se obtiene al adimencionalizar la ecuacion (2.1), (ver Apéndice 1);
la difusividad reducida esta definida por la ecuacién (2.7)

_ Deffp?

D
D, ps

r

(2.7)

donde:
Deff es la difusividad efectiva del agua (cm?/s)

Ps es la densidad de la gota como funcion del contenido
de humedad (g/cm”)

Durante el los calculos numéricos se deben realizar los cambios de unidades que sean
necesarios para garantizar la homogeneidad dimensional.

También es necesario calcular el nimero de Sherwood Shy, el cual esta definido por la
ecuacion (2.8).
2F

Shd -
(X-X,)D,

(2.8)

al sustituir la ecuacion (2.6) en la ecuacion (2.8) y despejando D,, se obtiene la ecuacion

2.9).
d ( 2F
P = i (Shd J 22

con esta ecuacion se puede calcular la difusividad efectiva si se conoce el numero de
Sherwood, Sh .

Schoeber analizo la influencia de la dependencia del coeficiente de difusividad con la
humedad por medio de la solucion numérica de la segunda ley de Fick para diferentes
geometrias, considerando una concentracion superficial constante (no hay resistencias
externas). Algunas relaciones de la difusividad como funcién de la humedad se muestran en
la tabla 2.1, (Schoeber y Thijssen, 1977).
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D, Difusividad reducida
1 Difusion constante
X* Ley de potencias
1+aX Funcion lineal
exp(aX) Funcién exponencial

Tabla 2.1. Relaciones matematicas para la funcionalidad del coeficiente de difusion reducido
dependiente de la humedad

Si se conoce la relacion matematica de la funcion del coeficiente de difusividad y los datos
experimentales del secado isotérmico, se puede calcular el Sh; con la ecuacion (2.8).

dinF
dIn(X - X,)
difusividad se observa una sola tendencia caracteristica para la geometria cartesiana, como
se muestra en la figura 2.8.

Al graficar Sh, vs ( J para las diferentes relaciones del coeficiente de

I:I 1 1 [ 1 1 1
i 0 1 2 3 4 5 5
d (InF) / d (In (X-Xe))
Figura 2.8 Relacion entre el nimero de Sh C“L durante el régimen
s “ ¥ dm(x - X,) ¢

regular para varias relaciones del coeficiente de difusividad, para una geometria
cartesiana. Schoeber y Thijssen, 1977.

En la figura 2.9, se muestran las curvas tipicas para las geometrias cartesiana, cilindrica y
esférica, para determinar el SNy gnencogimiento; para considerar el encogimiento fue
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desarrollada una correccion para el calculo del nimero de Sherwood, (Luyben y col,
1980).

13

Esfera

Cilindro

Placa

o 2.5 5.0 7.5
diInF/din {X-Xe)

Figura 2.9 Grafica para calcular el Shd para una geometria cartesiana con o sin encogimiento y

cilindrica y esférica, sin encogimiento.

Para materiales que durante el secado sufren encogimiento se debe hacer una correccion al
numero de Sherwood, como lo muestran las ecuaciones (2.10) — (2.12)

sh - sh + ASh, (2.10)

d,con—encog d,sin—encog

donde:

Sh se calcula a partir de la grafica de la figura 2.9.

d,sin—encog

Para una geometria cilindrica,

1
NRY
ASh, =10.87] |1+ 2P | " —1 @2.11)
1000
Para una geometria esférica,
%
ASh, =14.39 (1+X”55j -1 (2.12)
1000
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donde:
X es el contenido promedio de humedad de la muestra (gp20/gss).

R eselradio de la muestra seca (cm).

A partir de la figura 2.9, se puede desarrollar una ecuacion empirica utilizando una
regresion no lineal; para el caso de coordenadas cilindricas, se tiene la siguiente expresion.
(Tong y Lund, 1990):

dinF
£ dIn(X - X,) @13)
Sy i ancog = EXD(1.74+0.43(In 77)— 0.076(In 7} —0.0034(In 2 ) (2.14)

Lo mismo se podria hacer para el caso de la curva caracteristica para las coordenadas
cartesianas y esféricas. Asi se conoce el nimero de Sherwood a partir de los datos
experimentales y de la figura 2.9, durante el secado.

El encogimiento perfectamente homogéneo es la suposicion méas comun, donde el efecto
del encogimiento es considerado dentro de la metodologia para calcular la Deff ; esta

consideracién no siempre es correcta. Algunos investigadores calcularon el area de
transferencia de masa para el caso en el que hay encogimiento, encontrando asi una funcion
matematica que describe el area como funcioén de la humedad (durante el secado), S(X),

(Inazu y Kawasaki, 2000).

El método del régimen regular es mucho mas complicado que el método simple y necesita
interpolaciones y diferenciaciones sucesivas de los datos experimentales de secado. El error
relativo es menor al 5%. El método puede ser aplicado para contenidos de humedad
relativamente bajos ( 1.5 kgmoo/kgss o menos); ejemplos del uso de este método para
alimentos fueron reportados por Schoeber y Thijssen, 1977; Luyben y col, 1980; Tong y
Lund, 1990; Yoshida y col, 1991; Inazu and Kawasaki, 2000.

Para tener mas precision en el célculo de la difusividad efectiva utilizando este método es
necesario hacer uso de la computadora y en especial del software que nos permita un
adecuado manejo de los datos y graficos. En este trabajo se utilizé el Excel y el Origin.

En la figura 2.10, se muestra el diagrama de flujo que resume la aplicacion del método del
régimen regular.

Los siguientes parametros son encontrados experimentalmente:
dX

Wss , j,psapss A(X)’ X ,(_Wj

El nimero de Sherwood es encontrado a partir de la figura 2.9, para el caso en el que no

hay encogimiento, cuando si existe encogimiento se calcula el nimero de Sherwood con las

ecuaciones (2.10) a (2.12), dependiendo de la geometria que se este usando.
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METODOLOGIA DE CALCULO DE LA D, (X)

Wss Pss
CALCULODEL | CALCULODEL |, CALCULODE )((}5;“: CAR
Flux de agua (j,) Parametro flux (F) [smiim ] [ShJ
T T excel T excel excel
[dx) S(X) R
dt —
excel origin
\ 4
CALCULO DE CALCULO DE
Sh, ¥ Sh, OBTENCION DE LA EXPRESION
Sin encogimiento Con encogimiento {Sth} ENFUNCION DE X
A excel
GRAFICAR . origin
origin
InX vs InF v
CALCII)JLO DE | | DERIVAR LA FUNCION CON
off excel RESPECTO A X; PARA OBTENER:
d | 2F
D=—|""
ala]

Figura 2.10. Diagrama de flujo que resume la metodologia del régimen regular para el calculo
de la difusividad efectiva como funcion del contenido de humedad; considerando
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el encogimiento durante el secado.

2.44 METODO NUMERICO.

El método de analisis de regresion puede considerarse como una generalizacion de los
otros dos tipos de métodos. Puede estimar simultineamente algunas propiedades de
transporte adicional, (Marinos y Maroulis, 1995).

La solucion numérica puede predecir curvas con sorprendente exactitud y velocidad, pero
no podrian predecir nunca el modelo apropiado. Este es adivinado, y justificado
estadisticamente por los investigadores. Una aproximacion numérica podria necesitar de un
profundo conocimiento del fendmeno del secado, para analizar los resultados obtenidos.

El procedimiento de este método puede resumirse a continuacion.

e Se crea un conjunto de ecuaciones diferenciales que gobiernan el fendmeno.

e Se fija la geometria y las condiciones de frontera.

e La difusividad puede ser introducida al modelo como un modelo paramétrico, del
contenido de humedad local, de la temperatura, u otros propiedades deseadas (por
ejemplo la porosidad).

e Después se realiza la primera aproximacion de los valores de los parametros
introducidos y el conjunto de ecuaciones son evaluados numéricamente. Los valores
son comparados con los experimentales por un analisis de regresion no lineal. Si el
criterio de la minima suma de los cuadrados no es satisfecho, se propone un nuevo
valor para los parametros del modelo y se repite el procedimiento.

e El proceso es iterativo y continuo hasta la convergencia final que satisface el
criterio estadistico aceptable. Finalmente un andlisis estadistico de los calculos y los
datos experimentales es realizado.

En el método de la evaluacion numérica se utiliza el método de las diferencias finitas
con el esquema explicito o implicito de Crank-Nikolson, el elemento finito, o volumenes de
control. Varios estudios han sido realizados utilizando los métodos numéricos, Zogzas y
col, 1994 hacen una revision del uso de este método.

2.5 FACTORES QUE AFECTAN LA DIFUSIVIDAD DEL AGUA.
CONTENIDO DE HUMEDAD Y ENCOGIMIENTO.

Como ya se menciono anteriormente para algunos materiales la difusividad efectiva
depende fuertemente con el contenido de humedad y del encogimiento, y el método del
régimen regular considera en todo momento esta dependencia y puede determinar si la
difusividad depende de la humedad como lo muestran los resultados de varios
investigadores como Schoeber y Thijssen, 1977; Luyben y col, 1980; Tong y Lund, 1990;
ellos obtienen las curvas de la dependencia de la difusividad como funcién de la humedad,
sin embargo, Inazu y Iwasaki, 2000, utilizaron el método del régimen regular y encontraron
que la difusividad fue constante, que no depende del contenido de humedad.
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TEMPERATURA.

La dependencia de la difusividad con la temperatura generalmente es descrita por la

ecuacion de Arrhenius como lo muestra la ecuacion 2.15:

Donde

Deff = Doexp _Ea
RT

. : cm’?
Deff es la difusividad efectiva | ——
S

. cm’
Do es el factor pre-exponencial (j
S

. R G
Ea es la energia de activacion | ——
mol

R es la constante de los gases (8.3144 l,mJoJ

T es la temperatura absoluta (K)

(2.15)

Generalmente la difusividad aumenta cuando aumenta la temperatura, aunque no siempre
sucede asi; cierta categoria de materiales no siguen esta regla, algunos materiales que son
poco hidrofilicos muestran un comportamiento opuesto, mientras que en algunos materiales

hidrofobicos la difusividad no esta influenciada por el contenido de humedad.
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2.6 JUSTIFICACION.

Debido a que no existe un método cuantitativo, rdpido y eficaz para medir la capacidad de
retencion de los materiales de pared, durante la formacion de las microcapsulas y durante
su almacenamiento; es necesario desarrollar una metodologia experimental que permita
obtener datos correctos del secado isotérmico de una gota de solucion de los materiales de
pared y a partir de ellos calcular la difusividad efectiva como funcion de la humedad y del
encogimiento. Para obtener asi un método cuantitativo para seleccionar a los mejores
materiales de pared que aseguren una buena retencion del material encapsulado durante el
proceso de formacioén de la microcapsula, es decir, durante el secado de la emulsion y
durante periodos prolongados de almacenamiento.

2.7 OBJETIVO GENERAL.

e (alcular la difusividad efectiva como funcidén de la humedad, para establecer un
criterio de seleccion de los materiales de pared que garanticen una buena retencion
del material encapsulado; utilizando el método del régimen regular complementado
con el encogimiento real del material, obtenido en un analizador de iméagenes.

2.8 OBJETIVOS PARTICULARES.

e Desarrollar una metodologia experimental para obtener las curvas de secado
isotérmico de una gota de diferentes soluciones de materiales de pared utilizando el
equipo de analisis termo-gravimétrico (TGA)

e Obtener las curvas caracteristicas de los materiales de pared similares a las
obtenidas por Matsuno y Adachi, 1993.

e Desarrollar una metodologia para medir el encogimiento de una sola gota de
solucion de materiales de pared, utilizando un equipo de anélisis de imagen.

e Obtener la funcionalidad con respecto a la humedad del volumen, densidad y area
de transferencia de masa; del material de pared durante el secado.

e Utilizar el método del régimen regular para calcular la difusividad efectiva como
funcion del contenido de humedad a diferentes temperaturas y el encogimiento real
que sufre la muestra durante el secado.

e Calcular la energia de activacion durante el proceso de secado para los diferentes
materiales de pared.
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CAPITULO 3 METODOLOGIA EXPERIMENTAL.
3.1 MATERIALES.

Los materiales utilizados en el presente estudio son: Maltodextrina con un equivalente de
dextrosa 10 (MD-10), proporcionada por Complementos alimenticios S.A. de C.V. Tel:
55.76.81.99. Albiimina de Huevo (AH) “Campeén” proporcionada por Alimentos
deshidratados S.A. de C.V. Tel: 56.94.32.33. Goma Arabiga (GA) proveniente de Sudan,
Africa en forma de lagrima y Goma de Mezquite (GM) proveniente del estado de San Luis
Potosi Morelos. México, en forma de lagrima, las gomas fueron purificadas en el
laboratorio con la técnica mostrada en el articulo de Vernon-Carter y col, 1996.

3.2 EQUIPO EXPERIMENTAL.
3.2.1 DENS{METRO DIGITAL (DMA 35, Paar).

Este aparato mide la densidad relativa de una sustancia o solucion, de una manera sencilla y
rapida con solo inyectar 2 ml de muestra e inmediatamente se obtiene la lectura de la
densidad relativa de la muestra problema.

3.2.2 EL SISTEMA DE ANALISIS DE IMAGEN.

Este sistema consiste de un microscopio (Olimpus BX45) y una cdmara digital conectados
a una computadora (DELL, Pentium III a 256MB Ram) con el software (Image-Pro Plus,
version 4.1) para analizar las imagenes, como se muestra en la figura 3.1. En este equipo es
posible medir el encogimiento de una gota de solucion de materiales de pared, durante el
secado, ya que éste no se puede medir directamente, por tener una geometria irregular.

Camara I Digital

| I—
Microscopio cPU

l Imagen

Muestra

Analisis de

Imagen

Figura 3.1 Equipo de Anélisis de Imagen.
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3.2.3 ANALIZADOR TERMO-GRAVIMETRICO.

Para obtener datos experimentales de secado isotérmico se utilizdo un equipo de analisis
termo-gravimétrico (TGA 2950, TA-Instrument), como el que se muestra en la figura 3.2

Interruptor de  Interruptor
calentamiento general

Display
Micro balanza ~___| 2 ;
Plataforma de \ \ /
la muestra \\ E
?Ug 200000 0O 0
Termopar \_\
B 7

Controles

Intercambiador / /
de calor
Horno
Gabinete

Figura 3.2 Analizador termo-gravimétrico.

Este equipo permitio alcanzar condiciones experimentales muy controladas y su software
de funcionamiento proporciond mediciones muy precisas de masa y temperatura en funcién
del tiempo. También permite trabajar con muestras muy pequefias (5 a 50 mg), como es el
caso del secado de una sola gota; ademas la camara de secado trabaja con condiciones
isotérmicas, como se mostrara mas adelante.

Funcionamiento y ventajas:

Se pueden cargar muestras entre 5-50mg. (una gota de solucion de 10 micro litros pesa
entre 9.5 a 13 mg, dependiendo de la naturaleza del material de pared). El secado puede ser
isotérmico debido a que se lleva a cabo en un horno cerrado que cuenta con un control de
temperatura bastante sensible; a través de la computadora se puede programar la rampa de
calentamiento del horno.

Puede trabajar con una atmoésfera de aire (con humedad relativa) o nitrégeno (sin
humedad), que acttia como acarreador del vapor de agua durante el secado, para evitar que
se quede dentro del horno. Cuenta con una micro balanza y un termopar conectados a una
computadora, que permite guardar los datos obtenidos durante el secado, al mismo tiempo
calcula la derivada de la curva que es la variacion del peso con respecto al tiempo.
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3.3 METODOLOGIA EXPERIMENTAL.
3.3.1 PREPARACION DE LAS SOLUCIONES.

Se determino experimentalmente el contenido de humedad de los materiales (se encuentran
en forma de polvo), para preparar adecuadamente la solucién a la concentracion deseada,
tomando en cuenta la humedad inicial.

Se prepararon 100 g de solucion al 40% y al 35 % de cada material a temperatura ambiente
y una previa disolucion sin agitacion, posteriormente se agito la solucion hasta obtener
disuelto todo el material.

3.3.2 DENSIDAD DE LA SOLUCION DE LOS MATERIALES DE PARED.

La densidad de la solucion se determind por medio de un picnémetro que es un método
clasico y un densimetro digital (DMA 35), este ultimo da un valor de densidad relativo con
respecto a la densidad del agua y el manual del equipo cuenta con una tabla de valores de la
densidad del agua en funcion de la temperatura y con esto se determina la densidad de la
solucion de los materiales de pared.

3.3.3 EVALUACION DEL ENCOGIMIENTO DURANTE EL SECADO.

Para determinar el encogimiento de una gota de cada material como funcion del contenido
de humedad es necesario utilizar el equipo de andlisis de imagenes mostrado en la figura
3.3 y para esto se desarrollo la siguiente técnica experimental.

Figura 3.3 Sistema de analisis de Imagen
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Una gota o cualquier cuerpo que tenga un volumen ocupa un lugar en el espacio
tridimensional, y una fotografia es la representacion de un espacio bidimensional en un
plano X-Y; por lo tanto, si colocamos la gota en un sistema tridimensional representado por
los ejes X,Y y Z (3-D), ésta tiene una geometria semiesférica, para determinar el volumen
de esta gota por medio del analisis de las fotografias, se utilizo el accesorio que se muestra
en la Figura 3.4a y Figura 3.4b; consta de un cubre objetos movible el cual tiene en el
centro un cuadro de material plastico, transparente (donde se deposita la gota y tiene
dibujado un sistema de coordenadas X-Y) que se puede quitar y poner facilmente del cubre
objetos con el fin de manipular la gota durante el secado; el porta objetos fue disefiado de
tal manera que se pueda colocar el cubre objetos para tomar las fotografias en los tres
planos, considerando que las tres fotografias estén a la misma distancia del objetivo (4X) y
la gota, ademas que el plano de la foto este en posicion perpendicular a la camara. El
procedimiento es el siguiente:

1. Colocar una gota de la solucion con un contenido inicial de humedad, en el centro
del cubre objetos y sobre el plastico que tiene dibujado el sistema X-Y.

2. Colocar el cubre objetos sobre el porta objetos y tomar la fotografia en direccion al
plano X-Y (la camara esta en posicion perpendicular al plano X-Y), girar 90° el
cubre objetos en direccion hacia la persona que esta tomando las fotos e insertar el
cubre objetos en el porta objetos, tomar la foto en el plano X-Z (la camara esta en
posicion perpendicular al plano X-Z), girar 90° el cubre objetos en direccion de las
manecillas del reloj, tomar la foto en el plano Y-Z (la cdmara esta en posicion
perpendicular al plano Y-Z).

3. Tomar una fotografia a una escala de medicion (reglilla graduada) para calibrar el
sistema de analisis de imagen

4. Utilizar el software Imagi-Pro Plus ( previamente calibrado con la foto de la regla
graduada), para obtener el area (S;) para cada plano considerando el area de una
semi-elipse ( area medida = area elipse/2) para los planos X-Z (area, S;) y Y-Z (
area, S3); para el plano X-Y (area, S) el area medida es igual al area de una elipse;
con estas areas se calcula el volumen de un elipsoide.
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Sisterna de
coordenadas de
referencia

& =

Figura 3.4a Equipo Expefimental péfa determinar el volumen de una gota,_Vista superior;
a partir de 3 fotografias que representan el espacio tridimensional.

Porta-objetos

Figura 3.4b Equipo Experimental para determinar el volumen de una gota, vista de perfil
a partir de 3 fotografias que representan el espacio tridimensional.

Para obtener el volumen como funcién de la humedad, se utiliza el procedimiento anterior
para tomar las fotografias a una humedad inicial obteniendo el calculo del volumen inicial,
después se procede con el paso 5.

Paso 5. Desprender el plastico que contiene la gota del cubre objetos y coldcalo en
el TGA previamente calentado a la temperatura deseada, cuando el contenido de humedad
haya disminuido entre 5-10% se saca la gota y se coloca en el cubre objetos posteriormente
se repiten los pasos 1 a 4, para asi obtener el volumen de la gota durante el secado como
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funcién del contenido de humedad. Es muy importante tomar los pesos inicial y final antes
y después de tomar las fotos y de meter la muestra al TGA para poder determinar una
humedad promedio para cada volumen, ya que como la gota es muy pequefia comienza a
secarse a la temperatura ambiente y no se puede tener control sobre este fenomeno.

Con los datos obtenidos del volumen durante el secado se puede realizar una grafica del
volumen contra el contenido de humedad (V vs X) y por medio de un ajuste ya sea lineal o
polinomial, obtener una funcién matematica que describa el encogimiento de la muestra
como funcion del contenido de humedad. También se puede determinar el area de
transferencia de masa en funcién del contenido de humedad al suponer una geometria
conocida (semiesfera) con la que a partir del volumen conocido se pueda calcular el area
superficial. La densidad de la muestra como funcion del contenido de humedad se puede
calcular ya que se conoce el volumen a cualquier contenido de humedad (método de

analisis de imagen) y el peso a cualquier contenido de humedad (datos experimentales del
TGA).

Todos estos parametros obtenidos a partir del equipo de analisis de imagen se utilizaran en
la metodologia del régimen regular para calcular la difusividad efectiva de los materiales de
pared como funcion del contenido de humedad y del encogimiento, para cada temperatura.

Para la aplicacion correcta del método del régimen regular es necesario medir de forma
adecuada los siguientes parametros:

3.3.4 VOLUMEN.

La evolucion del volumen de una solucidon de material de pared durante el secado de una
sola gota se determinod por el procedimiento descrito anteriormente; se obtuvo el area de
cada fotografia, S; (plano X-Y), S; (plano X-Z) y S; (plano Y-Z) Experimentalmente se
observo que la gota adquiria una forma elipsoidal; ademas que S,=S;

Asi se obtiene un volumen para cada contenido de humedad el cual se normaliza para
obtener una expresion general que pueda aplicarse para diferentes volumenes iniciales; para
cada material la prueba se repitié 3 veces para que al graficar X vs V , obtener una curva
promedio y sobre esta curva realizar un ajuste polinomial para obtener una expresion
matematica del volumen normalizado como funcién de la humedad.

3.3.5 AREA DE TRANSFERENCIA.

Existen algunos materiales que durante el secado sufren un encogimiento y por lo tanto el
area de transferencia varia con respecto al contenido de humedad.

El método del régimen regular fue desarrollado para las geometrias basicas como son: una
placa (coordenadas cartesianas), cilindro (coordenadas cilindricas) y esfera (coordenadas
esféricas). Este método no es aplicable a otras geometrias y por lo tanto, se considera que la
forma elipsoidal de la gota del material de pared, cuyo volumen es conocido (seccion
anterior) equivale al volumen de una esfera, como lo muestra la siguiente ecuacion.
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Velipsoide = Vesfera (3 1)

de la ecuacion del volumen de una esfera se calcula el radio.

R = 3Vesfera (%] 32
(Vo) 62

Con este radio se puede calcular el area superficial de la esfera, pero el area de
transferencia de masa solo se da en la mitad de la esfera (semi-esfera).

47R?
2
El volumen de la gota durante el secado disminuye y por lo tanto el area de transferencia
también disminuye en funcion del contenido de humedad, asi al graficar X vs A, se obtiene
una curva a la cual se le realiza un ajuste polinomial para obtener el drea normalizada,
como funcion de la humedad.

S:

(3.3)

3.3.6 DENSIDAD DE LA GOTA DURANTE EL SECADO.

La densidad de una solucion de material de pared se determina al seguir la evolucion del
volumen y la masa durante el secado de una gota de dicho material, obteniéndose asi la
densidad a un cierto contenido de humedad, como lo muestra la ecuacion 3.4.

masa
p=— (3:4)
volumen

Al graficar X vs p se obtiene una curva promedio y se realiza un ajuste polinomial, para
obtener asi una ecuacion que describa la densidad de la gota durante el secado como
funcion del contenido de humedad.

3.3.7 OBTENCION DE LOS DATOS EXPERIMENTALES DEL SECADO
ISOTERMICO.

Determinacion de las condiciones Optimas de calentamiento del TGA para un secado
isotérmico. Para llegar a la temperatura deseada en el menor tiempo posible y con la menor
pérdida de peso, ademas de controlar lo mejor posible la inercia térmica; es necesario
programar el calentamiento del horno con diferentes rampas de calentamiento hasta
encontrar las rampas Optimas. Esto se realiza para cada temperatura de trabajo que son de
50, 60, 70 y 80°C, se utiliza este rango de temperatura ya que en trabajos anteriores se ha
encontrado que a temperaturas mayores el secado es muy rapido y no se obtiene mucha
informacion del fenémeno difusivo ya que este es muy rapido y se dificulta su
cuantificacion, Bangs y Reineccius, 1990; Imagi y col, 1990; Imagi y col, 1992; Matsuno y
Adachi, 1993.

Se prepararon 100 g de solucion al 40% en peso de cada material a temperatura ambiente y
una previa disolucién del material sin agitacion, para evitar la formacion de espuma. En
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trabajos hechos anteriormente, se utiliza una concentracion entre 35-40% en peso porque es
la concentracion en la que trabajan los secadores por aspersion (Bangs y Reineccius, 1990;
Imagi y col, 1990; Imagi y col, 1992; Matsuno y Adachi, 1993).

Para el método experimental primero se programa el calentamiento del horno a la
temperatura de operacion deseada y se especifica en que directorio se van a guardar los
datos experimentales, se tara la micro balanza con la charola del equipo, después se coloca
una gota de aproximadamente 10 pl, en la charola, finalmente se carga al TGA y se corre el
programa.

3.4 DISENO EXPERIMENTAL.

En el TGA se puede utilizar una atmdsfera secante con aire con cierta humedad y nitrogeno
que no contiene humedad; se puede secar isotérmicamente a diferentes temperaturas y
diferentes materiales de pared. Por lo tanto se propone el siguiente disefio experimental,
que es simplemente una combinacidn total entre las diferentes temperaturas, materiales y
atmosfera secante, como se muestra en la Tabla 3.1

PARAMETRO |NIVEL
50
Temperatura (°C) 60
70
80
MD-10
GA
Material GM
AH
Atmosfera Aire
Nitrogeno

Tabla 3.1 Disefio experimental para el secado isotérmico de los materiales de pared.

Con este disefio experimental se pretende obtener las curvas de secado a diferentes
temperaturas para calcular la difusividad efectiva de una gota de solucién de material de
pared como funcion de la temperatura y del contenido de humedad. También se pretende
determinar como influye el tipo de atmosfera que se tiene durante el secado.

Para determinar el rango de humedades en el que se obtiene el régimen regular se debe
realizar el secado isotérmico de la solucion del material de pared a diferentes humedades
iniciales, en este caso se empleard una concentracion del 35 y 40%.

CAPITULO 4 RESULTADOS Y DISCUSION.
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4.1 EVALUACION DE LA DENSIDAD DE LA SOLUCION DE LOS MATERIALES
DE PARED.

Los resultados obtenidos por medio del picndmetro y el densimetro digital, se muestran en
la tabla 4.1

Material Densidad (g/cm’) Densidad (g/cm’)
Picndmetro, ps.inicial | Densimetro digital, ps.inicial
Maltodextrina-10 1.1842398 1.1849849
Goma arabiga 1.1746955 1.1780203
Goma de mezquite 1.1892692 1.1839900
Albumina de huevo 1.048505 1.0496321

Tabla 4.1 Densidad inicial de los materiales de pared medidos por un picnémetro y un densimetro digital.

Como se puede observar la determinacién de la densidad por ambos métodos mantienen
una similitud razonable, mostrando que la MD-10 y la GM tienen casi la misma densidad
mientras que en la GA es ligeramente menor y la AH tiene una densidad notablemente
menor que la MD-10, GM y GA.

4.2 ENCOGIMIENTO.
Durante el secado isotérmico de una gota de materiales de pared, ésta sufrid cierto

encogimiento durante el secado, como lo muestra la figura 4.1 para una gota de GM antes
del secado y la figura 4.2 muestra la misma gota después del secado.
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b) Plano X-Z

¢) Plano Y-Z

Figura 4.1 Fotografias de los tres planos del espacio 3-D. Para una gota de GM antes del secado,
a) Plano X-Y, b) Plano X-Z, ¢) Plano Y-Z

Con el equipo del sistema de andlisis de imagenes se determind el volumen utilizando el
procedimiento descrito en el capitulo 3 y este fue de 8.8 micro-litros (para las fotografias
mostradas), es importante notar que antes del secado, la gota de material es uniforme y que
las fotos muestran una forma elipsoidal.

Al final del secado se observo que el volumen de la gota disminuy6 significativamente ya
que el volumen final obtenido a partir del andlisis de imagenes fue de 5.92 micro-litros y
las fotografias son las mostradas en la figura 4.2. Estas fotografias muestran claramente el
encogimiento sufrido después del secado y las areas de los planos X-Z y Y-Z, se deforman
notablemente, pero se considera que el area calculada por el software es igual al area de una
elipse sin deformaciones.
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a) Plano X-Y

b) Plano X-Z

¢) Plano Y-Z

Figura 4.2 Fotografias de los tres planos del espacio 3-D. Para una gota de GM, después del secado,
a) Plano X-Y, b) Plano X-Z, ¢) Plano Y-Z
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4.3 VOLUMEN DE LA GOTA DURANTE EL SECADO.

Debido a que no siempre se colocd la misma cantidad de muestra para el secado es
importante determinar un polinomio que nos describa el encogimiento del volumen

) - V .
normalizado, V =—. Los resultados obtenidos se muestran en la tabla 4.2.
0

En el Apéndice 2 se desarrolld6 un ejemplo completo de coémo se obtuvieron estas
ecuaciones para el volumen, el area de transferencia y la densidad de la gota, durante el
secado.

MATERIAL ECUACION r SD
DE PARED
MD-10 0.97140586 | 0.02943349

V= \Y =0.58440471+0.21253962X +0.05720824X°

o

GA _ 0.99610005 | 0.00737575
V= ;/ = 0.68669023+ 0.44685417X — 0.16078375X>
(0]
M _ 0.99746186|0.00711372
G V= \\// 065650536+ 0.006324757X +0.14111364x2 | 777 7137
(6]
AH m -

gota

Ps

Volumen constante; V =

Tabla 4.2 Volumen normalizado como funcion de la humedad.

La MD-10, GA y GM mostraron que el volumen se reducia conforme lo hacia el contenido
de humedad, obteniéndose asi un encogimiento similar para los tres materiales. La
albumina de huevo no mostr6 ese comportamiento ya que los datos obtenidos por el
analisis de imagen mostraron pequeias variaciones del volumen ( menor al 5%), por lo que
el volumen se considero constante.

4.4 AREA DE TRANSFERENCIA DE LA GOTA DURANTE EL SECADO.

Para el calculo del area de transferencia se sigui6 el procedimiento descrito en el capitulo 3,
los resultados obtenidos se muestran en la tabla 4.3. Al igual que en el caso del volumen se
considera que el area de transferencia de la AH no varian durante el secado.
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MATERIAL ECUACION r SD
DE PARED
MD-10 | 0.96881708(0.02194103
A= Z‘ =0.69965173+0.16965491X + 0.0302633X>
(6]
A _ . 004
G A= :‘ =0.78960989+0.3329937X —0.13610842X> 0.9966078 1 0.00468303
(6]
M _ . 1 005172
G A= :‘ =0.75437517+0.05770754X + 0.0917575X> 0.9973616 | 0.0051727
(6]
AH ) 2
Area constante, S = 4R

Tabla 4.3 Area de transferencia como funcion del contenido de humedad.
4.5 DENSIDAD DE LA GOTA DURANTE EL SECADO.

La densidad de la gota se determino con los datos proporcionados por el andlisis de imagen
y el peso de la muestra, el procedimiento se describe en el capitulo 3. Se demostrd
experimentalmente que para la albimina de huevo el volumen permanece constante y por
lo tanto la densidad de este material es solo funcidon de la masa de la gota; los resultados
obtenidos se muestran en la tabla 4.4. Para el calculo del volumen inicial de la AH se
encontrd al despejar este valor de la ecuacion para la densidad al conocer la densidad inicial
de la muestra del valor mostrado en la tabla 4.1.

MATERIAL ECUACION r SD
DE PARED

MD-10 | p=0.83318035+0.42532792X -0.12949119X* | 0.96881708 | 0.02194103

GA p=0.75821944+0.16151304X +0.13679719X> | 0.9966078 | 0.00468303

GM p=0.77857993+0.65370945X - 0.2636047X> |0.9973616 | 0.0051727

AH masa --- -

constante

Tabla 4.4 Densidad como funcidn de la humedad.

Como la AH conserva un volumen constante durante el secado, la densidad es solo funcidn
de la masa de la muestra.
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4.6 CURVAS DE SECADO ISOTERMICO.

El primer objetivo de este trabajo fue obtener las mejores condiciones de calentamiento del
horno de tal manera que se obtuvieran las menores pérdidas de humedad de la muestra y
llegar rapidamente a las condiciones del secado isotérmico, para esto se probd con varias
rampas de calentamiento como se observa a manera de ejemplo en la figura 4.3, para la
temperatura de 60°C.

Las condiciones de operacion para cada rampa de calentamiento son las siguientes:

Corridal: Equilibrio a T=25°C por 2 minutos, rampa de 20°C/min hasta llegar a 40°C
rampa de 5°C/min hasta llegar a 60°C, isoterma por 20 minutos.

Corrida2: Rampa de 30°C/min hasta llegar a 60°C, isoterma por 20 minutos.

Corrida3: Rampa de 40°C/min hasta llegar a 40°C, rampa de 20°C/min hasta llegar a 60°C
isoterma por 20 minutos.

Corrida4: Rampa de 40°C/min hasta llegar a 50°C, rampa de 5°C/min hasta llegar a 60°C
isoterma por 20 minutos.

Corrida5: Rampa de 50°C/min hasta llegar a 50°C, rampa de 3°C/min hasta llegar a 60°C
isoterma por 20 minutos.

Corrida6: Rampa de 45°C/min hasta llegar a 50°C, rampa de 4°C/min hasta llegar a 60°C
isoterma por 20 minutos.

105 - CONDICIONES DE SECADO A 60 °C

10.0 R% .
FEERI STy
| aas = S
3%

9.5
9.0 5
8.5

8.0 1

—u— Coridal
754 —e— Corida2

Peso del Sélido Humedo (gr)

7.0 —v— Corida4

—<— Corida6

6.5

6.0

5.5 A——————F+++—
15 20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70

Temperatura (°C)

Figura 4.3 Rampas de calentamiento para la temperatura de 60°C
del horno del TGA.

La corrida 4 es la que llega a la temperatura isotérmica en el menor tiempo posible, la
menor pérdida de masa y menor inercia térmica; consta de las siguientes condiciones de
operacion, para una corrida completa:
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Condiciones de secado a T=60°C
Rampa a 40 °C/min. hasta llegar a 50°C
Rampaa 5 °C/min. hasta llegar a 60°C

Isoterma a 60°C por 90 min

Lo mismo se realiz6 para las temperaturas de 50, 70 y 80°C; los resultados se muestran en

la tabla 4.8.
Condiciones de secado a|Condiciones de secado a|Condiciones de secado a
T=50°C T=70°C T=80°C

Rampa a 35 °C/min hasta
llegar a 40°C

Rampa a 47 °C/min hasta
llegar a 60°C

Rampa a 54 °C/min hasta
llegar a 70°C

Rampa a 5 °C/min  hasta

llegar a 50°C

Rampa a 5 °C/min  hasta

llegar a 70°C

Rampa a 5 °C/min  hasta

llegar a 80°C

Isoterma a 50°C por 90 min

Isoterma a 70°C por 90 min

Isoterma a 80°C por 90 min

Tabla 4.8 Rampas para el calentamiento del horno del TGA, para las temperaturas
de secado isotérmico.

En la figura 4.4 se muestra una curva tipica de secado isotérmico, obtenida con el TGA a
partir de la metodologia antes descrita.

18 T T T T T T T T T T T 65
164% A
1 _ - 60
1.4 4 H
™ 55
1.2 !
- E 90 ¢
@8 1.0 a - E|
o [ -45 3
084 % —8— X (0,,,0/9.) r 5
= 06 1 —e— Temperatura (°C) -40 =
1 L35
0.4- -
] L 30
0.2 -
] -25
0.0 — T T T T T T T T T T T T T T T T T
0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100
Tiempo (min)

Figura 4.4 Curvas de secado a condiciones isotérmicas de la GM a 60 °C

Se puede observar que la mayor parte del secado se lleva a cabo a temperatura constante, y
a velocidad de secado decreciente, esto se puede observar claramente en la figura 4.5.

Las curvas de secado isotérmico, para los materiales de pared, se realizaron en base al
disefio experimental descrito en la tabla 3.1 y los resultados obtenidos se describe a

continuacion:
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Se utilizé6 un TGA modelo 2950 TA Instruments (figura 3.2) con un flujo de aire de 60
ml/min.; para determinar las curvas de secado para cada material se coloco una gota de ~10
micro-litros de la solucién al 40 % (w) de cada material de pared, en la charola de platino,
utilizando una micro pipeta Labsystems, posteriormente se cargd la muestra al TGA
programado para llevar a cabo el secado isotérmico por 90 minutos.

4.6.1. EFECTO DE LA TEMPERATURA EN LAS CURVAS DE SECADO

El efecto de la temperatura se muestra en la figura 4.5, con una atmoésfera secante de

. r
nitrogeno.
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Figura 4.5 Curvas de secado a diferentes temperaturas, con una atmosfera de nitrogeno.
a) Goma de mezquite, b) Goma arabiga, c) Albumina de huevo.

Como se puede observar al incrementar la temperatura aumenta la velocidad de secado y
este efecto es mas apreciable en la AH, es importante mencionar que este tipo de curvas
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para la MD-10, GM y GA siguen las mismas tendencias, lo que hace suponer que el
coeficiente de difusividad es muy semejante entre ellos. Es evidente que el proceso de
secado esta controlado por el periodo de secado decreciente, como se describe en el

capitulo 2.

4.6.2 EFECTO DEL SECADO A DIFERENTES ATMOSFERAS.
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E
n la figura 4.6, se muestra el efecto que tiene el secado con diferentes atmosferas a la
misma temperatura y material de pared.
a) Curvas de secado de la GA a 60°C b)Curvas de secado de la AH a
60°C
Figura 4.6 Curvas de secado a diferentes atmdsferas y misma temperatura
a) Goma de arabiga, b) Albumina de huevo.

Como se puede observar al secar con una atmoésfera de aire la velocidad de secado
disminuye ligeramente debido a que la fuerza motriz del secado es menor (el aire contiene
aproximadamente un 10 % HR ), y la fuerza motriz cuando se lleva a cabo el secado con
una atmosfera de nitrégeno es mayor debido al gradiente de humedad (gas inerte), es
interesante observar como las curvas siguen la misma tendencia y cuando se alcanza cierta
humedad ya no importa con que atmoésfera se lleva a cabo el secado; La misma tendencia se

encontrd para los demas materiales de pared.
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4.6.3 EFECTO DE DIFERENTES MATERIALES A LAS MISMAS CONDICIONES DE
TEMPERATURA Y ATMOSFERA DE N,.
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Figura 4.7 Efecto sobre el secado isotérmico de diferentes materiales de pared; a) a 60°C y b) 80°C.

En la figura 4.7 se muestra el efecto mas importante sobre las curvas de secado, para
diferentes materiales de pared, obteniéndose asi las curvas tipicas propuestas por Matsuno y
Adachi, 1993.

La curva caracteristica de la MD-10 indica que la tasa de secado disminuye rapidamente
cuando el contenido de agua disminuye, esto es un factor que indica la formacién de una
capa densa en la superficie de la solucion durante el secado; la goma ardbiga y goma de
mezquite tienen el mismo comportamiento debido a que la curva de secado sigue la misma
tendencia que la maltodextrina; la curva caracteristica de la A-H indica que la disminucién
de la tasa de secado es pequefia cuando el contenido de humedad es alto esto muestra que la
capa al inicio del secado es probablemente menos densa; algunos investigadores como
Imagi y col, 1990; Imagi y col, 1992; Matsuno y Adachi, 1993. han comprobado que la
formacion de la capa densa al inicio del secado es un factor muy importante para la
efectividad de la retencion del material encapsulado durante la formacion de la

microcapsula.

Las curvas obtenidas para las temperaturas de 50,60,70 y 80 °C, secadas con una atmosfera
de nitrégeno se muestran en el Apéndice 4; debido a que son los datos experimentales mas
importantes que utilizaran para el calculo de la difusividad efectiva.

Los resultados experimentales obtenidos, hasta el momento son los requeridos para utilizar
el método del régimen regular, solamente falta determinar el nimero de Sherwood para
una geometria esférica sin encogimiento. Para esto es necesario seguir el procedimiento de
Tong y Lund, 1990; que se describe a continuacion.
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4.7 CALCULO DEL NUMERO DE SHERWOOD PARA UNA GEOMETRIA
ESFERICA, SIN ENCOGIMIENTO, Sh

d,sin—encog

Por lo antes mencionado se considera que las gotas de la solucidon de los materiales de
pared durante el secado tienen una geometria semiesférica; a partir de la figura 2.9, se
obtuvieron los valores puntuales de dF/dIn(X-Xe) y de Shd,sn-encog poOSteriormente se
graficaron estos valores para realizar una regresion no lineal y asi obtener una ecuacién
empirica similar a la obtenida por Tong y Lund, 1990; como lo muestra la figura 4.8.

14-: Sh =exp(P1+P2*(Ln(x))+P3*(Ln(x))"2+P4*(Ln(x))"3)

d,sin-encog

m  Datos experimentales

2 9 . ajuste
5 8-
£ k Data: Datal_B
c‘c' 7 1 Model: Sherwood-esfera
n 6 . Chi"2 = 0.09979
5 _- R"2 = 0.99351
4 _- P1 1.84232 +0.03085
J P2 0.7738 +0.05333
3 - P3 -0.37519 +0.061
4 P4 0.07888 +0.02225
2 -
1 T T T T T T T

x=dInF/dIn(X-Xe)

Figura 4.8 Obtencién de la ecuacion empirica para el calculo de Sh ; para una geometria esférica

d,sin—encog

La expresion matematica que se obtuvo al aplicar una regresion no lineal de la figura 4.8, es
la siguiente en donde:
dinF

“dn(X - X,) @

V4

SNy s ancog = EXp1.8423240.7738(In ) - 0.37519(In 7 +0.07888(n ) (4.2)

Para este estudio se considera que X.=0 ; ver el Apéndice 1.
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4.8 DETERMINACION DE LA REGION DEL REGIMEN REGULAR.

Durante el periodo de secado isotérmico decreciente de una gota de solucion de
biopolimeros, el perfil de humedades es independiente de la velocidad de secado inicial si
el coeficiente de difusion disminuye con la disminucion del contenido de humedad hasta
que el perfil de humedades es independiente de la humedad inicial, y el proceso de secado
se llevara a cabo en la zona del régimen regular; esto se muestra en la figura 4.9 la cual se
describe a continuacion:

Se debe calcular el parametro flux F, por medio de las ecuaciones 2.4 y 2.5, a partir de los
datos obtenidos durante el secado isotérmico en el TGA, las curvas de secado son las
mostradas en el Apéndice 5 y se obtiene las siguientes graficas.

Periodo de
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Figura 4.9 Determinacion de la zona de humedades donde se lleva a cabo el régimen regular para la
solucion de GA con diferentes humedades iniciales, secado isotérmico a 50°C.

Es importante mencionar que la zona del régimen regular se encuentra en un rango de
humedades menor o igual a 0.9 ( X > 0 y X<=0.9); la GA, GM y MD-10 mostraron un
comportamiento similar teniendo el mismo rango de humedades.

Para el caso de la AH el resultado fue diferente como se muestra en la figura 4.10 y esto se

debe principalmente a la naturaleza del material, como se puede observar en las curvas de
secado mostradas en el Apéndice 5, este material se seca en muy poco tiempo comparado
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con los demas. La zona del régimen regular se encuentra en un rango menor o igual a 0.5
(X>0y X<=0.5).

Como se observa en las figuras 4.9 y 4.10 las curvas contienen dos periodos el primero es
llamado el periodo de induccidon en esta zona la velocidad de secado depende de la
distribucion inicial de la humedad y el segundo periodo se conoce como el régimen regular
y donde la velocidad de secado es independiente de la velocidad inicial de secado y por lo
tanto de la distribucion inicial de la humedad, esto es evidente debido a que utilizaron dos
muestras con diferente contenido inicial de humedad e iguales condiciones de secado y
ambas convergen en una curva patrén que esta representada por la zona del régimen
regular.
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Figura 4.10 Determinacion de la zona de humedades donde se lleva a cabo el régimen regular para la
solucion de AH con diferentes humedades iniciales, secado isotérmico a 60°C.

En el punto donde se dividen los dos periodos se conoce como el contenido de humedad
critico Xcr; abajo del X, la actividad de agua y la difusion caen rapidamente con la
disminucién del contenido de humedad y comienza el periodo de secado decreciente en
donde la resistencia a la transferencia de masa interna del cuerpo comienza a crecer
rapidamente hasta llegar a tener el control completo de la transferencia de masa. Esto da
lugar a que el contenido de humedad en la interfase llegue a una humedad en equilibrio con
la humedad del seno de la fase gas. Como se utilizd nitrogeno durante el secado se
considera que la humedad en equilibrio es igual a cero debido a que el nimero de Biot de
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masa es muy grande (Apéndicel) y la humedad superficial es constante e igual a al
humedad de equilibrio.

Con estos resultados ya se cuenta con todos los pardmetros y ecuaciones para aplicar el
método del régimen regular, como se describe a continuacion.

4.9 CALCULO DE LA DIFUSIVIDAD EFECTIVA

4.9.1 DIFUSIVIDAD EFECTIVA PARA LA GM.

En el capitulo 2 se describio ampliamente el método del régimen regular para el calculo de
la difusividad efectiva como funcidén del contenido de humedad. Los datos de secado
isotérmico obtenidos por medio del TGA para cada material y cada temperatura son:

Tiempo (t), Humedad (X) y la derivada de la humedad con respecto al tiempo (dX/dt).

Se debe calcular el volumen, V, como funcion de la humedad a partir de la ecuacion
correspondiente de la tabla 4.2. El volumen inicial, Vo, se obtiene a partir de la densidad
inicial de la solucién mostrada en la tabla 4.1 para cada material.

El 4rea de transferencia se calcula de la misma manera, a partir de la ecuacion
correspondiente de la tabla 4.3, en donde Ao se obtiene al calcular el area superficial de una
esfera para un volumen inicial, Vo.

La densidad como funcién de la humedad se calcula a partir de la ecuacion correspondiente
de la tabla 4.4.

El primer paso es calcular el flux de agua, jw, por medio de la ec.2.5 y el pardmetro de flux ,
F, por medio de la ec.2.4 y Con estos valores se calcula: LnX y LnF, con el fin de graficar
LnX vs LnF y ajustar la curva obtenida a una funcion polinomial como se muestra en la
figura 4.11, para el caso de la goma de mezquite secada isotérmicamente a 50°C.

8 Y =-8.70692+0.37147 X-1.03294 X*
®  Datos experimentales .
94 a50C
Ajuste
-104
w Y = AgIB1X + B2*X"2
5 2114 Pargdieter Value Error
- -8.70692 0.04003
1 037147 0.07264
124 B2  -1.03294 0.03003
12
R-Square(COD) SD N P
-134
0.99558 0.08995 169 <0.0001
T T T T T
-2.5 -2.0 -1.5 -1.0 -0.5 0.0

Ln X

Figura 4.11 Ajuste polinomial de LnF como funcién de LnX, para GM secado a 50°C.
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A partir de la figura 4.11 se obtiene la derivada analitica del polinomio de grado 2, como se
muestra en la ecuacion 4.3.

_dInF

= 0.37147-1.03294%2*(In X )’ (4.3)
dIn X

Con estos valores de y se calcula el numero de Sherwood sin encogimiento, Shy g ey @

partir de la ecuacion 4.2.

El Sherwood con encogimiento Shy ., ..., S€ calcula a partir de la ec.2.10 y la ec. 2.12

2F :
Con estos valores se calcula: | ————— | para graficarlo con el contenido de humedad

d,con—encog

como lo muestra la figura 4.12.

Y =-7.12751E-7-6.1758E-6 X+8.23626E-5 X
0.00008

4 Y=A+BL*X +B2*X"2
Parameter Value Error

0.00006 4 ™ e 15288087

B1 -6.1758E-6 1.04247E-6
182 8.23626E-5  1.38223E-6

5 0.00004

c encog)

R-Square(COD) SD N P

| 0.99748 3.61826E-7 167  <0.0001

0.00002 J-‘..._.-
| ./ B Datos experimentales
0.000004 — a50C

Ajuste

(2F/Shd

T T T T T T T T T T T T T T T T T T
00 01 02 03 04 05 06 07 08 09
X (gH,O/gss)

2F
Figura 4.12 Ajuste polinomial de | ——— | vs X, para el calculo de la difusividad reducida para la GM

Sh

d,con—encog

a 50°C.

A partir del ajuste polinomial se calcula la difusividad reducida a partir de la ec.2.9,
obteniéndose la ec.4.4:

D, =4[ 2F | 61758E —6+8.23626E —5%2* X (4.4)
dX | sh,
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Finalmente se calcula la Difusividad efectiva a partir de la ec. 2.7 para obtener la ec.4.5.

Deff = 3; (4.5).
o

El mismo procedimiento se realiza para todas las temperaturas y todos los materiales en la
figura 4.13 se muestra la grafica de la difusividad como funcién de la humedad para la GM
a 50, 60, 70 y 80°C.

1E-5

Q

“E 1E-6-

8 ]

=

()

[a)]
e 60°C| 1

70°C | |
—v—80°C
1E-7

LA S S S S S e S S D R S B S . —
00 01 02 03 04 05 06 07 08 09 10
X (gHZO/gss)

Figura 4.13 Difusividad efectiva como funcion del contenido de humedad para la GM.

Como se observa en este tipo de grafica la difusividad efectiva depende del contenido de
humedad durante el secado isotérmico de una gota de material de pared y a mayor
temperatura mayor es la difusividad; por lo tanto es método del régimen regular es un
método efectivo para este calculo, con este procedimiento se podra tener una forma
cuantitativa para determinar cual material de pared garantizara una retencion del material
encapsulado durante la formacion de la microcapsula y durante su almacenamiento.

En los Apéndices 6 al 9 se muestran los ajustes polinomiales necesarios para calcular la D;
a las temperaturas de 50, 60, 70 y 80°C, para la MD-10, GM, GA y AH, respectivamente.
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4.9.2 DIFUSIVIDAD EFECTIVA PARA LA MD-10.

Realizando el mismo procedimiento para la MD-10 se obtienen los resultados mostrados en
la figura 4.14.

Deff (cm’/s)
=
m
()]
\
<
<4
[ ]
[ ]
[ ]
[ ]
[ ]
[ ]
R o
i3

—=&—50°C
—@— 60°C

70°C
—wv—80°C

1E-7

— 7T ' 1 * 1 ' T T 1T T 1T T T " T T 17
00 01 02 03 04 05 06 07 08 09 10
X (gHZO/gss)

Figura 4.14 Difusividad efectiva como funcion del contenido de humedad para la MD-10.

Es importante remarcar que con un secado de 90 minutos las muestras de MD-10 no se
secaron completamente ya que para llevar la muestra a contenidos de humedad bajos se
necesitaban de largos tiempos de secado (mas de 10 horas), como se muestra en la figura
4.14 a mayor temperatura se llega a un contenido menor de humedad.

4.9.3 DIFUSIVIDAD EFECTIVA PARA LA GA'y AH.

Como se puede observar los resultados obtenidos muestran que las curvas siguen la misma
tendencia de la GM y esto se observo para todos los materiales; en las figuras 4.15y 4.16 se
muestran los resultados obtenidos para la GA y AH respectivamente.

Como se puede observar la forma de las curvas de la figura 4.15 es diferente a la forma de
las figuras 4.13.y 4.14, y se puede concluir que el comportamiento de la GM es muy similar
al comportamiento de la MD-10, ademas la GA tiene una difusividad més uniforme
comparada con la GM y MD-10, mostrando un comportamiento casi lineal con respecto al
contenido de humedad.
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Figura 4.15 Difusividad efectiva como funcion del contenido de humedad para la GA.
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Figura 4.16 Difusividad efectiva como funcion del contenido de humedad para la AH.

Los resultados obtenidos para la AH muestran valores muy parecidos de la difusividad
efectiva a las diferentes temperaturas de secado, como este material muestra un
comportamiento entre el tipo 2 y 3 es evidente que durante el secado no se forma una red
fina y densa en la interfase de la gota o que esta red no sea tan fina y densa como la MD-10,
GM y GA, permitiendo que el coeficiente de difusividad no vari¢ demasiado a diferentes
temperaturas de secado, ademds el coeficiente de difusividad efectivo es mayor que el
obtenido para la MD-10, GA y GM por mas de 1 orden de magnitud.
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Al observar las figuras 4.13 y 4.15 se aprecia un aumento en la difusividad durante el
secado a 80 C debido principalmente que para estos materiales es una temperatura alta y el
fenomeno difusivo es rapido lo cual puede provocar que su evaluacion no sea la adecuada,
como se muestra en el Apéndice 7 y 8, para lograr tener buenas correlaciones fue necesario
descartar varios puntos experimentales (restringir el intervalo de humedades) ya que forma
de las curvas cambiaban abruptamente. Por lo tanto se propone para trabajos futuros
realizar el estudio a temperaturas menores a 80 C, cuando se trabaje con la GM y GA.

En las figuras 4.13 y 4.15 las curvas que describen el secado a 50°C se cruza con la curva a
60°C para la GM y la curva de 60°C con la curva de 70°C para la GA. Este comportamiento
se podria deber a que durante el secado de la solucién de estos materiales sufren un
reacomodamiento en la estructura del polimero lo que puede involucrar a la temperatura de
transicion vitrea debido a que puede ocurrir que parte de la estructura del biopolimero se
acomode en una forma microcristalina a cierta temperatura. Por lo tanto se propone realizar
un estudio a futuro por medio de métodos térmicos y reoldgicos para determinar si
realmente ocurre este tipo de fendmeno con estos materiales.

494 COMPARACION DE LA Dg PARA LA MD-10, GM, GA Y AH A UNA
TEMPERATURA DE SECADO DE 60 °C.

En la figura 4.17 se muestra el comportamiento de la Degr como funcion del contenido de
humedad para los cuatro materiales. Como se observa el valor de la D¢ para la AH es
mayor que para los demas materiales, el comportamiento de la GM es similar al de la MD-
10, por lo que se concluye que este material a demas de ser buen emulsificante garantiza
una buen retencion del material encapsulado durante la formacion de la microcépsula,
debido a que la forma de la curva del coeficiente de difusividad es parecido al de la MD-10.
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Figura 4.17 Difusividad efectiva como funcion del contenido de humedad para la
AH, GA, GM y MD-10, para el secado isotérmico a 60°C.
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Este mismo comportamiento se muestra para las temperaturas de 50, 70 y 80°C, como se
muestra en el Apéndice 10.

Para finalizar este estudio en la figura 4.17 y las figuras del Apéndice 10, se observa que la
forma de la curva de la GA es casi lineal con respecto al contenido de humedad por lo que
se concluye que durante el secado este material mantiene una difusiéon mas controlada con
respecto a los otros materiales, y se podria aprovechar esta caracteristica para ser utilizada
en la formaciéon de microcapsulas que requieran una liberacioén controlada.

4.10 CALCULO DE LA ENERGIA DE ACTIVACION.

Como se demostrd en los resultados anteriores la D.i depende de la temperatura y del
contenido de humedad, generalmente la dependencia de la temperatura puede ser descrita
por la ecuacion de Arrhenius descrita por la ecuacion 2.15 en la seccion 2.5.

Deff = Do exp(— Ff?j (2.15)

El factor pre-exponencial Do es independiente de la temperatura, Ea es la energia de
activacion, R es la constante de los gases y T (K )es la temperatura absoluta.

Para utilizar la ecuacion 2.5.1 es necesario calcular una difusividad promedio a partir de
las graficas de X vs Dt , obtenidas en las figuras 4.13 a 4.16; para cada material y cada
temperatura (Tond y Lund, 1990). Para calcular el D¢y promedio se utiliza la siguiente
ecuacion.

X final
N J.xinicial Deﬁ (X )dx
Deff =

[ ax

Xmiclal

(4.6)

La integral, j; ™ Dy (X )dX , es el drea bajo la curva para cada material y temperatura.

inicial
. X inal . ;e
La integral '[ Xf "dX , es el intervalo de humedades (zona de régimen regular) donde se
inicial
lleva a cabo el secado a velocidad decreciente y el proceso difusivo controla la
transferencia de masa.

Para calcular D_eﬁ, se calcula el area bajo la curva a partir de las figuras 4.13 a 4.16; como

ejemplo, se calcula el area para la GM, con una temperatura de secado a 50C como se
muestra en la figura 4.19 y se obtuvo el siguiente resultado:

2
[ Dy (X )X =-9.2614E —7(ﬂ I j
Xinicial S O
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[ dx = (0.13564—0.92051)[%20 J
Xinicial

cm?
s

0.0000020
0.0000018 o
- /./
0.0000016 _/./'
J m
0.0000014- [~ = D_(X) | e
4 | )
2 0.0000012 - "
E 4
< 0.0000010 -
5 |
0 0.0000008
1 Integration of Datal_B fromi =1 --> 200
0.0000006 X =0.92051 --> 0.13564
E Area
0.0000004 -
| -9.2614E-7
0.0000002 . I I . I
0.0 0.2 0.4 0.6 0.8

D, =1.179991591E—6(
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X (g HZO/g ss)

1.0

Figura 4.18 Calculo del area bajo la curva de la Difusividad efectiva como funcion del contenido de
humedad para una temperatura de secado de 50°C.

Con este procedimiento se calculo la

Dy para la GM, GA, MD-10 y AH a las

temperaturas de 50, 60, 70 y 80 °C, los resultados se muestran en la tabla 4.9.

T(eimpera;ciura D,; para GM D,; paraGA | D, para MD-10| D, para AH
e(soeé;l © (cm?/s) (cm?/s) (cm?/s) (cm?/s)

50 1.1799916e-6 1.3902482¢-6 7.1974887e-7 1.9857851e-5

60 1.3319886¢-6 1.6070350e-6 1.0279565¢-6 2.2942527e-5

70 1.7882722¢-6 1.9602381e-6 1.2379086¢-6 2.3735670e-5

80 2.9140728e-6 2.9397310e-6 1.6469476¢-6 2.5020088e-5

Tabla 4.9 Difusividad efectiva promedio.
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Para encontrar la energia de activacion se debe linealizar la ecuacion 2.15 para obtener la
ecuacion de una linea recta como lo muestra la ecuacion 4.7

In Deff =1n Do —%(le 4.7)
y =b+mx
donde
y=InDeff ; b=InDo; m=—§; x:(l)
R T

A partir de los datos de la tabla 4.9 se calculan x, y; para cada material para obtener una
grafica como la mostrada en la figura 4.19 para el caso de la GM. Se realiza una regresion
lineal y del valor de la pendiente se calcula la energia de activacion.

Es importante mencionar que a la temperatura de 80°C el valor de la difusividad promedio
aumenta mucho comparado con las otras temperaturas debido a que el secado es mas rapido
perdiéndose asi sensibilidad en los datos para el correcto calculo de la D¢ como funcion
del contenido de humedad (Bangs y Reineccius, 1990; Imagi y col, 1990; Imagi y col,
1992; Matsuno y Adachi, 1993) y por lo tanto se decididé eliminar este punto para la
evaluacion de la energia de activacion esta suposicion se hizo para la GM y GA; para la
MD-10 no fue necesario ya que como se menciono anteriormente se necesitan mas de 10
horas para el secado completo de la gota de MD-10 .

-12.9
1 Y =-6.58207-2292.64818 X
-13.04
131 _ —=&— Datos experimentales
o —— Ajuste lineal
-13.2 4
—~ |
o 1
3 -13.34
5 ly=a+B1*x
‘55: -13.4 4 Parameter Value Error
) -13.54A -6.58207 1.78653
= |B1 229264818 594.37773 u
-13.6 4
1 R-Square(COD) SD N P ]
-13.7 4
{0.93702 0.07588 3 0.16149
-13.8

T T T T T T T T T T T T
0.00280 0.00285 0.00290 0.00295 0.00300 0.00305 0.00310
W (KH

Figura 4.19 Calculo de la energia de activacion para la GM

El valor de la energia de activacion es:
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kJ

Ea=—(~2292.64818)(8.31441) =19.062——

mol

Los calculos para la GA son mostrados en la figura 4.20.

-13.0

-13.14

-13.2 1

-13.3 1
Y=A+Bl*X

Y =-7.615-1899.68907 X

| Parameter Value Error

—=&— Datos experimentales
—— Ajuste lineal

In (D promedio)

13495, 130968007

A -7.615 0.61592
204.91578

135 4 R-Square(COD)

SD

N P

0.9885 0.02616

3

0.06841

T T T T T T T T T T T T
0.00280 0.00285 0.00290 0.00295 0.00300 0.00305 0.00310

(W) (KM

Figura 4.20 Calculo de la energia de activacion para la GA

El valor de la energia de activacion es:

kJ

Ea= —(—1899.68907)(8.3 1441) = 15.794794—I

mo

Los calculos para la MD-10 son mostrados en la figura 4.21.
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Y =-4.68893-3046.71239 X

-13.4 1
. —=&— Datos experimentales
—— Ajuste lineal
~ -13.6 1
2
=]
3 .
5
‘5&'13'8_ Y=A+B1*X
o’ | Parameter Value Error
£ A -4.68893 0.67557

-14.0 B1 -3046.71239  227.9688

-14.2 4

R-Square(COD) SD N P

0.98893

0.04472 4 0.00555

T T T T T T T T T T T T
0.00280 0.00285 0.00290 0.00295 0.00300 0.00305 0.00310

Figura 4.21 Calcu

(LT (K

lo de la energia de activacion para la MD-10

El valor de la energia de activacion es:

kJ

Ea=—(~3046.71239)(8.31441) = 25.331616——

mol

Los calculos para la AH son mostrados en la figura 4.22.

—#&— Datos experimentales
—— Ajuste lineal

Y =-8.21532-835.00224 X
-10.60
-10.65
)
® -10.70
£
] ]
S Y=A+B1*X
Qj -10.75 4 Parameter Value Error
£ A -8.21532 0.53978
1 B1 -835.00224 182.14657
-10.80
R-Square(COD) SD N P
0.9131 0.03573 4 0.04444
-10.85 T T T T T

0.00280 0.00

@m (K

T T T T T
285 0.00290 0.00295 0.00300 0.00305 0.00310

Figura 4.22 Calculo de la energia de activacion para la AH.

El valor de la energia de activacion es:
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Ea= —(—835.00224)(8.31441) = 6.942551k—J
mol

Los resultados muestran que la MD-10 tiene la Ea mas grande y en orden descendiente esta
la GM, GA y AH. Por lo que se concluye que se requiere de mayor energia para el secado
con la MD-10 lo que refuerza la hipdtesis de la formacion de una red fina y densa al inicio
y durante el secado, el inconveniente de este material es que no es un buen emulsificante
aunque protege muy bien al material encapsulado contra la oxidacion debido a que la
difusion de oxigeno es muy pequeia (Imagi y col, 1990; Kenion, 1995.). La GM es buen
emulsificante (Beristain y Vernon-Carter, 1994) y por los resultados obtenidos de este
estudio, es el material que nos va a garantizar una buena retencion y proteccion del material
encapsulado durante la formacion y almacenamiento de las microcapsulas.
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5. CONCLUSIONES.

El uso del TGA garantiza las condiciones isotérmicas durante el proceso de secado.

La Maltodextrina con dextrosa equivalente de 10, la goma de mezquite y la goma
arabiga mostraron un comportamiento del tipol.

Los biopolimeros que muestran las curvas del tipo 1 sufren encogimiento durante el
secado isotérmico y se obtuvo una correlacion del encogimiento en funciéon de la
humedad la cual es no lineal.

Las correlaciones para determinar el volumen, area de transferencia y densidad de
una gota de soluciones de MD-10, GM y GA durante el secado en funciéon de la
humedad fueron polinomios de segundo orden (no lineal).

La AH mostré6 un comportamiento entre el tipo 2 y tipo 3 y se encontrd que este
material no sufrié encogimiento durante el secado.

Por los datos obtenidos para la AH por el sistema de anélisis de imagen se considero
que el volumen y el area de transferencia de masa se mantuvieron constantes y la
densidad es solo funcidn de la masa de la muestra durante el secado.

La difusividad efectiva de los materiales de pared durante el secado es funcion del
contenido de humedad.

Se encontr6 que a temperaturas de 80°C y por consecuencia a temperaturas mayores
de secado se tiene problemas con el analisis de los datos al utilizar el método del
régimen regular ya que la pendiente de las curvas cambia bruscamente, dificultando
el calculo; por lo tanto, se propone secar a temperaturas menores de 80°C.

El coeficiente de la difusividad efectiva se puede tomar como un criterio para la
seleccion adecuada de los mejores materiales de pared.

En este trabajo no se evalua la capacidad emulsificante de los materiales de pared
solo se evaltia de forma indirecta la capacidad de retencion del material encapsulado
durante la formacion de la microcépsula (secado de la emulsion).

la MD-10 tiene la Ea mas grande y en orden descendiente esta la GM, GA y AH.
Por lo que se concluye que se requiere de mayor energia para el secado con la MD-
10 lo que refuerza la hipotesis de la formacion de una red fina y densa al inicio y
durante el secado.
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Para este estudio se concluye que la GM es el mejor material de pared ya que es un
buen emulsificante (no mejor que la GA) y un buen material para la retencion y
proteccion del material encapsulado durante la formacién de las microcépsulas
(mejor que la GA) debido a que la forma de la curva de Desr es muy similar al de la
MD-10 (mal emulsificante).

La forma de la curva del contenido de humedad versus la difusividad efectiva
podria proporcionar informacion acerca de la liberacion controlada del material
encapsulado. La curva que muestra una difusividad efectiva lineal y con pendiente
pequefia sobre el contenido de humedad podria tener una velocidad de liberacion
mas uniforme y controlada del material encapsulado; en este trabajo se considera
que la GA serd mejor que la GM, MD-10 y AH aunque falta demostrarlo
experimentalmente.
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APENDICE 1 BALANCE DE ENVOLTURA PARA UNA GOTA DE BIOPOLIMEROS
DURANTE EL SECADO.

Analisis del balance diferencial de masa para una gota de solucion de biopolimero,
mostrada en la figura A.1.

4 —>

L
»

-
A

»
>

r+Ar
Figura A.1 Balance de coraza sobre una gota que tiene una geometria esférica.

(gramos/tiempo) de agua que entra (gramos/tiempo)de agua quesale) Acumulacion de agua
en 4z r’Ar

por difusiéon en r por difusiéon en r + Ar

[4”(r2nHzo )r _4”(r2nH20 )HN]: 8C;TZO (47"'2Ar) (ec. A.1.1)

Dividiendo la ecuaciéon Al.1 entre ( 4nr*Ar ) y sacando el limite cuando Ar tiende a cero, se
obtiene:

olr’n oC
—i( “20): "0 (ec. A.1.2)

r: or ot
donde :

.« 3
Cmao es la concentracion de agua ( gmo/cm’).

Por definicién se tiene que N, , = flux masico difusivo + flux masico convectivo ; este

trabajo se enfoca al estudio del régimen regular durante el secado por lo tanto solo existe el
flux difusivo el cual esta dado por la ley de Fick:
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o

N,o=-D ec. A.1.3
H,0 eff or ( )
Sustituyendo la ecuacion A.1.3 en A.1.2 se obtiene:
oC oC
1L Of jap  Pomo | oo (ec. A.1.4)
r-or or ot

Para el secado de soluciones acuosas donde el encogimiento es funcion de la cantidad de
agua evaporada, el proceso puede ser descrito en coordenadas de so6lidos disueltos (Kerkhof
y col., 1972).

Donde la coordenada de so6lidos disueltos esta dada por la ecuacion:
d& =Cgdr (ec. A.1.5)

donde Css es la concentracion de solidos disueltos (gramos de solidos secos) (gs/cm’)

Haciendo el cambio de variable dado por la ec. A.1.5 y multiplicando la ecuacién A.1.4 por
( 1/ Cgs) se obtiene:

0 CHZO _ii 2 5 i CHZO
at( %Ssj_ 52 o0& (ég D.;Css 55( %SS)J (ec. A.1.6)

Realizando el analisis adimensional de la ec. A.1.6 se obtiene:
Cy 2o/ (940 )| (Contenido de humedad ) X
CSS - Oss B en base seca B

Sustituyendo esto en la ec. A.1.6 se obtiene:

G(X) _ 126[§2Deffcszs a(X)J (ec. A.1.7)
ot &7 o0& o0&
Uss

y como & = se realiza el analisis adimensional de la ec. A.1.7 para obtener una
c

m2

concordancia en las dimensiones tal que:

(gHzojz(gHzoj
ssS OssS
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Adimensionalizando la ecuacion ec. A.1.7, con las siguientes variables adimensionales:

S

¢ = —2—[=]adimensional
_DuCs

D, = 5
DoCs o

[=]adimensional

donde: D,C:, es un valor arbitrario que involucra el coeficiente de difusion el cual es

introducido para demostrar la similaridad entre dos curvas de secado, si el
coeficiente de difusividad difiere uno del otro por un factor constante sobre el
intervalo de interés entonces la constante dimensional tiene el valor de 1,
(Schoeber y Thijssen, 1977):

2
Docsz,o = 1[:] Jss

cm’s
Se obtiene:
a(X):in ¢2DrM (cc. A.1.8)
ot ¢* 0¢ o¢
donde:

tDOCSZ,O
= 52

[=]adimensional

T
Realizando un anélisis dimensional de la ecuacion ec. A.1.8 se obtiene:
[gHZO ] _ (gHZOj
gSS gSS
Redefiniendo la variable de la ec. A.1.8, tal que r = ¢, se obtiene:

a(X)zlza(ﬁDr G(X)j (ec. A.1.9)
or r-or or

A esta ecuacion se le conoce como la segunda ley de Fick; y las condiciones de frontera son
la siguientes:

=0 0<r<lI X=Xo (ec.A.1.9.a)
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>0 r=0 8;( =0 (ec.A.1.9.b)

r=1 —‘?j =Bim(X - X)) (ec.A.1.9.0)

donde: X_ esla humedaden elsenode la fase gas

Bim = k,R _ (coeficiente de transferencia de masa)(radio)

; (coeficiente de difusividad reducido)

Cuando el niimero de biot de transferencia de masa es muy grande o infinito entonces la
condicion de frontera (ec.A.1.9.c) es la siguiente:
r=1 X=X=0

y en ente casos de estudio se tiene que X.= 0 ya que el gas que se utilizo para el secado fue
nitréogeno.

Si se conoce la dependencia del coeficiente de difusion con respecto al contenido de
humedad entonces la ecuacion A.1.9 se puede resolver por un método numérico.
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APENDICE 2. OBTENCION DE HUMEDAD (X) Y SU EVOLUCION TEMPORAL
dx ,
(E) A PARTIR DE LOS DATOS DEL TGA DURANTE EL SECADO ISOTERMICO.

Los datos proporcionados por el TGA son los siguientes: Wiy inicial
d(%w)

Tiempo (min) %W it

Temp. (°C)

ax .. o .
Con estos datos debemos obtener X y —— utilizando las siguientes ecuaciones

X = G20 :Wm _Wss

gSS W

SS

(A2.1)
W, es la masa de la muestra humeda

W, es la masa del solido seco.

— (Wm—inicial )(%W)
" 100%

(A2.2)

Wss = (Wm—inicial)(0'40) (A23)
sustituyendo la ec. (A2.2) y (A2.3) en laec.(A2.1)

W inicia (POW) (W, e )(0.40)

X = 100% (A2.4)
(Wm—inicial )(040)

Suponiendo que

d%W  A%W %W, — %W,
dt At t, -t
ec.(A2.4)

por cada %W, le corresponde una X; por medio de la
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DWoiicaWo vy ) [ PWor W

m—inicial " "2 m—inicial " "1
100 1 100 >
Wss Wss
ax _
dt t, -t

reduciendo términos se obtiene:

dix _ A(%W )Wmfinicial

dt AtW,,(100)
tal que:

di)(_ d%W Wm—inciail
dt dt | W, 100

(A2.5)

69



APENDICE 3: ANALISIS COMPLETO PARA LA DETERMINACION DEL
VOLUMEN, AREA DE TRANSFERENCIA Y DENSIDAD COMO FUNCION DEL
CONTENIDO DE HUMEDAD.

Este analisis solo se muestra para la goma arabiga ya que la maltodextrina y la goma de
mezquite se analizaron de la misma manera y los resultados son los mostrados en las tablas
42a44

De los datos obtenidos a partir de la metodologia descrita en el capitulo 3, se obtienen los
resultados mostrados en las Tablas A3.1 a A3.3.

Donde el volumen del elipsoide es el volumen obtenido por el anélisis de las fotografias
que describen la gota en 3-D y en este caso se toma como una semi-elipse; el volumen de la
esfera es el doble del volumen del elipsoide (para tener una esfera completa), con este
volumen se calcula el area que envuelve al volumen de la esfera Acera Y €l area de
transferencia de masa es la mitad de ésta area (area de una semi-esfera). La densidad de la

gota se calcula como la masa de la gota entre el volumen de la gota (Vol.Eiipsoide)-

Humedad
(8120/8ss)

Vol.giipsoide
(cm’)

Volumen
Normalizado|

V01~Esfera
(cm’)

Radio(cm)

Areagen;.

esfera
(em?)

Area
normaliza
da

Masaga

(9]

Densidad,,
(gg_ota /em 3)

1.12397

4.25498E-03

1

8.5099E-03

0.126652268

0.1007872

1.0000000

0.0048836

1.147741877

0.55128

4.13901E-03

0.972744878

8.2780E-03

0.125491012

0.0989475

0.9817463

0.0035668

0.861761505

0.29737

3.5E-03

0.822565558

7.0000E-03

0.11866878

0.0884815

0.8779039

0.0029830

0.852293506

0.17933

3.4174E-03

0.803153011

6.8348E-03

0.117727811

0.0870839

0.8640367

0.0027116

0.793474371

0.13268

3.29791E-03

0.775070623

6.5958E-03

0.116339376

0.0850419

0.8437766

0.0026043

0.789699395

0.07404

3.21214E-03

0.754913067

6.4242E-03

0.115321943

0.0835610

0.8290829

0.0024695

0.768810601

0.04804

3.18E-03

0.747359565

6.36E-03

0.114936024

0.0830026

0.8235432

0.0024097

0.757781697

0.04167

3.18E-03

0.747359565

6.36E-03

0.114936024

0.0830026

0.8235432

0.0023950

0.75317589

Tabla A3.1 Datos experimentales y determinacion del volumen, area de transferencia y densidad de la gota
para la GA, corrida 1.

Humedad
(gH20/ gss)

Vol.Eiipsoide
(cm’)

Volumen
Normalizado

VOI-Esfera
(em’)

Radio(cm)

Area
(cm?)

Area
normaliza
da

Masay,

(2

Densidad,
(8gota /cm 3)

1.29237

4.25498E-03

1

8.50996E-03

0.126652268

0.100787

1.0000000

0.0049500

1.163348024

0.71256

4.13901E-03

0.972744878

8.27802E-03

0.125491012

0.098947

0.9817463

0.0036979

0.89344674

0.45103

3.5E-03

0.822565558

7.000000e-3

0.11866878

0.088481

0.8779039

0.0031332

0.895211134

0.29205

3.4174E-03

0.803153011

6.83480E-03

0.117727811

0.087083

0.8640367

0.0027899

0.816392196

0.19154

3.29791E-03

0.775070623

6.59582E-03

0.116339376

0.085041

0.8437766

0.0025728

0.780160196

0.14795

3.21214E-03

0.754913067

6.42428E-03

0.115321943

0.083561

0.8290829

0.0024787

0.771688089

0.08897

3.00351E-03

0.705881109

6.00702E-03

0.112769111

0.079902

0.7927830

0.0023514

0.782887084

0.0441

2.95007E-03

0.693321708

5.90014E-03

0.112096289

0.078951

0.7833512

0.0022545

0.764224993

Tabla A3.2 Datos experimentales y determinacion del volumen, area de transferencia y densidad de la gota

para la GA, corrida 2.
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Humedad
(8120/8ss)

Vol.Eiipsoide
(cm’)

Volumen
Normalizado

VOI-Esfera
(cm’)

Radio(cm)

Area
(cm?)

Area
normaliza
da

Masay,

(9]

Densidad,
(8gota /cm 3)

1.29237

4.46359E-03

1

8.92718E-03

0.128689139

0.1040551

1.0000000

0.0051792

1.160334972

0.74692

4.01032E-03

0.898451695

8.02064E-03

0.124176707

0.0968858

0.9311003

0.0039468

0.98417925

0.46612

3.84129E-03

0.860583073

7.68258E-03

0.122406974

0.0941439

0.9047498

0.0033124

0.862323909

0.31718

3.61293E-03

0.80942246

7.22586E-03

0.119931605

0.0903747

0.8685273

0.0029759

0.823686657

0.2177

3.44559E-03

0.771932458

6.89118E-03

0.118050635

0.0875621

0.8414975

0.0027511

0.798457689

0.1559

3.38078E-03

0.757412755

6.76156E-03

0.117305786

0.0864606

0.8309120

0.0026115

0.772462967

0.10256

3.3E-03

0.739315215

6.6E-03

0.116363947

0.0850778

0.8176229

0.0024910

0.754851919

Tabla A3.3 Datos experimentales y determinacion del volumen, area de transferencia y densidad de la gota
para la GA, corrida 3.

Con estos datos del volumen normalizado para cada corrida se obtiene una curva promedio;
como lo muestra la figura A3.1.

1.00
0.95 4
0.904

0.854

(cm¥em?)

0.80

Vol. normalizado

0.754

0.70 4

0.65

Omow

urva promedio

0.

T T T T
4 0.6
X (gH,O/gss)

T T
0.8

T T T
1.0

12

14

Figura A3.1 Obtencion de una curva promedio para el calculo del volumen normalizado.

A partir de la curva promedio se realiza un ajuste polinomial, como lo muestra la figura

A3.2

1.00

Y =0,68669023+0,44685417 X-0,16078375 X

0.95 4

0.90 4

= Datos experimentales

promedio
Ajuste

0.85

(cm¥em?®)

0.80

Vol. normalizado

0.75

0.70 4

e

[06/03/02 16:26 "/VfX-GA/Graph2" (2452339)]

Polynomial Regression for AVERAGE1VFX_MEAN3CUV:
Y =A+BI*X + B2*X"2

Parameter

Value Error

A
B1

B2 -0,16078:

0,68669023
0,44685417

0,0048851
0,03017793

375  0,02571488

R-Square(COD)SD

N P

0,99610005

0,00737575

8

<0.0001

0.0

T T
0.2 0.4

T
0.6 0.8

X (gH,O/gss)

T T
1.0 12

Figura A3.2 Ajuste a un polinomio de grado 2 para el volumen normalizado como funcién del contenido de
humedad de una gota de material de pared durante el secado isotérmico.
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Con los datos del area de transferencia normalizada para cada corrida se obtiene una curva
promedio; como lo muestra la figura A3.3

Area normalizada

(cm?em?)

1.00 [ ]

0.95 4

0.90 4

0.80

0.75

4
©
@
1

Curva promedio

[ ] Area(normalizada) (corridal)
® Area(normalizada) (corrida2)
Area(normalizada) (corrida3)

06 08
X (gH,0/gss)

T
0.4 1.0 1.2

14

Figura A3.3 Obtencion de una curva promedio para el calculo del area de transferencia normalizada.

A partir de la curva promedio se realiza un ajuste polinomial, como lo muestra la figura

A3 4.

Area normalizada

)

«

(cm’cm

1.00

0.95

0.90

0.85

0.80

Y =0,78960989+0,3329937 X-0,13610842 X

m  Datos experimentales
promedio _—
Ajuste -

[06/03/02 16:34 “/AfX/Graphl” (2452339)]

Y =A+BL*X + B2*X"2

Parameter Value  Error

Polynomial Regression for AVERAGE1AFX_MEAN3CUV:

A 0,78960989
B1 0,3329937
B2 -0,13610842

0,00310166
0,01916066
0,01632697

R-Square(COD)SD N P

0,9966078 0,00468303 8

<0.0001

T T T
0.0 0.2 04

T
0.6 0.8 1.0 12

X (gH,O/gss)

Figura A3.4 Ajuste a un polinomio de grado 2 para el area de transferencia normalizada como funcion del
contenido de humedad de una gota de material de pared durante el secado isotérmico.

Con los datos de la densidad de la gota durante el secado para cada corrida se obtiene una
curva promedio; como lo muestra la figura A3.5.
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1.2+
(]
L}
114
]
=}
Do 104
S
S ¢
2 o
o~ 0.9 ° ° : 3, :
[a] m  Densidad (ggma/cm ) corridal
e Densidad (ggma/cma) corrida2
0.8+ Densidad (ggma/cma) corrida3
Curva promedio
0.7 T T T T T T T 1
0.0 0.2 0.4 0.6 0.8 1.0 12 14
X (gH,Olgss)

Figura A3.5 Obtencion de una curva promedio para el calculo de la densidad de la gota durante el secado
isotérmico

A partir de la curva promedio se realiza un ajuste polinomial, como lo muestra la figura
A3.6.

1154 Y =0,75821944+0,16151304 X+0,13679719 X
110
1.05
1004 ®  Datos experimentales
’ promedio [06/0302 16:16 "/GraphL" (2452339)]
° Ajuste Polgnomial Regression for AVERAGEL_MEAN3CUV:
S .~ 0954 J =A+BLX + B2X"2
% E Parameter Value Error
S TE 090
2 o A 075821944 000458205
8 Bl 016151304  0,02830587
0854 B2 013679719  0,02411968
080 _& R-Square(COD)SD N P
o=t
0754 — 099757829 00069182 8 <0.0001
T T T T T T T
0.0 0.2 0.4 0.6 0.8 1.0 12
X (gH,0O/gss)

Figura A3.6 Ajuste a un polinomio de grado 2 para la densidad de la gota como funcién del contenido de
humedad de una gota de material de pared durante el secado isotérmico.
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APENDICE 4. CURVAS DE SECADO OBTENIDAS EXPERIMENTALMENTE.

Las curvas obtenidas para la MD-10 son obtenidas a continuacion:

1.6
Curvas de secado isotérmico

1.4 parala MD-10

X (gH,O/gss)

Tiempo (min)

0.26 Curvas de secado isotérmico Y—v
0.24 parala MD-10

i

5

1
\4
N
S

—=&— 50C
—e— 60C / [

| 70C / ./ LN
0.104 | —»—80C / . )

-dX/dt (g,,0,/9..min)
o
N
1

T T T T
00 02 04 06 0.8 1.0 1.2 1.4 1.6
X (gHZO/gss)



Las curvas obtenidas para la GM son obtenidas a continuacion:

X (gH,O/gss)

1.4 4 Curvas de secado isotérmico
parala GM
1.2 1
1.0 1
0.
0.
0.4 4
0.2 4
0.0 —71 ' 1 1 11 1T T r T1T°
0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100
Tiempo (min)
0.40
Curvas de secado isotérmico
0.35 parala GM v
. A
0.30 /
= ] v °
IS 0.25 /
g s
¥ 0.20- / /
o ] h ° /l/.
— 0.5 / S
E / /. g
X | /V ad /./
2 0.104 v o "
X J |
] v’vi o'.:"..
0.05 )-.l
O-OO_‘X'I — T T T T T T 1 T
. . 0.8 1.0 1.2 1.4 1.6
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Las curvas obtenidas para la GA son obtenidas a continuacion:

1.6
Curvas de secado isotérmico
148 parala GA

X (gH,O/gss)

(=
D
1 "

o
(V)
1 1

o
o

T T T T T T

. — -
10 20 30 40 50 60 70 80 90 100
Tiempo (min)

o

0.40
Curvas de secado isotérmico

0.35 - parala GA /

© ©

N w

(6] o
1 1

SSs

-dX/dt (g,,,,/9..min)
© ©
= [N)
(6] o
| |

0.10 4

0.05

0.00




Las curvas obtenidas para la AH son obtenidas a continuacion:

Curvas de secado isotérmico
parala AH

X (gH,0/gss)

Tiempo (min)

217
o_o_m
70 80 90 100

0.6

Curvas de secado isotérmico/v
parala AH

v

0.5-

< 041 e 60°C
g, 70°C .
2 5 lloy_80C -

§ 03 o
S / . e
T 0.2- v o "
é / 4 " "

! v /./. -

0.1 i
./...’...,.-.

olbd

APENDICE 5 CURVAS DE SECADO DE SOLUCIONES DE GA Y AH AL 40 Y 35%.
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Curvas de secado a 50°C para la GA a diferentes
humedades iniciales.

—&— X0=1.4995
—&— X0=1.8587

0o+ 77
0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100

Tiempo (min)

2.0 Curvas de secado a 60°C para la AH a diferentes
humedades iniciales.

—&— X0=1.4995
—0— X0=1.8587

X (gH,O/gss)

00 T T T T T 1 - 1 1 1T 1 ™ 1T T 1
0O 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100
Tiempo (min)

APENDICE 6. CORRELACIONES PARA LA MD-10 PARA EL CALCULO DE LA Dggr
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ANALISIS PARA UNA TEMPERATURA DE 50°C

Para el calculo del Sh dinF

se necesita obtener y =, como se muestra a

din(X)’

d,sin—encog

continuacion:

-8.5- Y =-8.71571668+1.80540059 X-0.23702225 X’
-9.04
®  Datos experimentales
-9.54 a 50C
1|— Ajuste
-10.04
L
- 1 Y= 1X + B2*X"2
- -10.54 P, eter Value Error
- A -8.71571668  0.00658428
11.0 Bl  1.80540059  0.01704127
YT B2 -0.23702225  0.00993182
-11.5+ R-Square(COD) SD N P
12.0 Al 0;9995962'2 0.01'630938 168 ' <0.000]

T T T T T T T T
-16 -14 -12 -10 -08 -06 -04 -0.2 0.0
Ln X

InF =-8.71571668 +1.80540059 *In X —0.23702225*In X >

dinF
diln X

=1.80540059-0.23702225*2*In X

Para encontrar el valor de la D¢ se debe tener la relacion para el célculo de la D, como se
muestra a continuacion:
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0.00005

2

|Y =4.0361695E-6-2.26975418E-5 X+6.1722612E-5 X

0.00004 4 Y =A+B1*X + B2*x"2
Parameter Value Error

1a 4.0361695E-6 2.67145482E-7 .
. Bl  -2.26975418E-5 1.01593991E-6 "
» 0.00003 B2 6.1722612E-5 8.08263034E-7 4
o L}
S (]
& ] -
g R-Square(COD) sD N P
% 0.00002 A
T 09974199  6.39771305E-7179  <0.0001
o
0.00001 m  Datos experimentales
a 50C
Ajuste
0.00000 +——————— ——

— :
02 03 04 05 06 07 08 09 10
X (gH,O/gss)

Shd

c—encog

(N:J =4.0361695E —6—2.26975418E —5* X +6.1722612E —5* X *?

al 2F
Shdc—encog
T =-2.226975418E -5+ 6.1722612E - 5*2* X

ANALISIS PARA UNA TEMPERATURA DE 60°C

Para el calculo del Sh dinF

d,sin—encog

continuacion:

se necesita obtener y = ———~, como se muestra a
dIn(X)
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-8 Y =-8.8290801+0.74990585 X-0.67076353 X’
9] ™ Datos experimentales C—
a 60C
41— Ajuste
-104
L
5 F BL*X + B2*X"2
ameter Value Error
-11 4
A -8.8290801  0.01294454
Bl  0.74990585  0.02408643
B2  -0.67076353 0.01007039
-12
R-Square(COD) SD N P
-13 . . I 0' QQQ?A?IRR Q 03311 ’?R 174 IO 0001
-2.0 -1.5 -1.0 -0.5 0.0
Ln X

InF =—8.8290801 +0.74990585 *In X —0.67076353 *In X *

dinF
dIn X

=0.74990585—-0.67076353*2*In X

Para encontrar el valor de la D¢ se debe tener la relacion para el célculo de la D, como se

muestra a continuacion:

0.00010 -
0.00008 -
"% 0.00006

0.00004

(2F/shd

0.00002

0.00000 ~

Y =6.34649162E-7-1.00935445E-5 X+7.29468668E-5 X

Y = A+ B1*X + B2*X"2
Parameter Value Error

1A 6.34649162E-7 1.8510334E-7

B1 -1.00935445E-5 1.09123327E-6
B2 7.29468668E-5 1.21646889E-6 [ ]
R-Square(COD) SD N P

] 0.99659015  5.88030611E-7174  <0.0001

] / m  Datos experimentales
— a 60C

—— Ajuste

— T T T T T
01 02 03 04 05 06 07 08 09
X (gH,O/gss)
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(ShdZFJ = 6.3464916E — 7 —1.00935445E —5* X +7.29468668E —5* X *

c—encog

al —2F
Shdc—encog
T = —1.00935445E — 5+ 7.29468668E —5*2* X

ANALISIS PARA UNA TEMPERATURA DE 70°C

dinF
dln(X)’

como se€ muestra a

Para el célculo del Sh se necesita obtener y =

d,sin—encog

continuacion:

-7
Y =-8.43838575+0.87786573 X-0.65870291 X
-8
®  Datos experimentales
-9+ a70C
Ajuste
w -104
c Y=A+
- Par Error
-11 -8.43838575  0.00639887
Bl  0.87786573  0.01058121
B2  -0.65870291 0.00401677
-12 4
R-Square(COD) SD N P
0.9998808  0.01447206 176  <0.0001
-13 T T T T T T T T T
-25 -2.0 -15 -1.0 -0.5 0.0

Ln X

InF =-8.43838575+0.87786573*In X —0.65870291*In X *

dinF
dIn X

=0.87786573—-0.65870291*2*In X

Para encontrar el valor de la Desr se debe tener la relacion para el calculo de la D, como se
muestra a continuacion:
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0.00010

0.00008 -

~

0.00006 -

c-encog

0.00004

(2F/shd

0.00002

0.00000 -

1a -1.45692953E-6

1 0.99925385  2.95286447E-7 176

Y =-1.4569295E-6+3.1179324E-6 X+7.4496213E-5 X’

Y = A+ B1*X + B2*X"2
Parameter Value Error

8.43321952E-8
B1 3.11793243E-6 5.59107838E-7
B2 7.44962133E-5 6.57515026E-7

R-Square(COD) SD N P

<0.0001

m  Datos experimentales
- a70C
Ajuste

Shd

c—encog

T T T T T T
0.1 0.2 0.3 0.4 0.5 0.6 0.7 0.8
X (gH,Olgss)

(ﬂ:] =1.456929E — 6 +3.1179324E — 6* X +7.4496213E —5* X *

_2F
Shdc—encog
— 2 =31179324E - 6+ 7.4496213E - 5*2* X

dX

ANALISIS PARA UNA TEMPERATURA DE 80°C

Para el calculo del Sh

continuacion:

d,sin—encog

dinF
din(X)’

se necesita obtener y =———~, como se muestra a
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Y =-7.65658343+1.70368614 X-0.24029288 X’

-8
m  Datos experimentales
a80oC
-9-H|—— Ajuste
w -104 Y=A+
c Parai Error
pr

-7.65658343  0.02450305
-11 1 1.70368614  0.0361339
B2  -0.24029288 0.0124182

-12 4

R-Square(COD) SD N P
0.99823285  0.05514433 178 <0.0001
-13 T T T T T T T T T T T
-2.5 -2.0 -1.5 -1.0 -0.5 0.0
Ln X

InF =-7.65658343 +1.70368614 *In X —0.24029288 *In X >

dInF

=1.70368614—0.24029288* 2 *In X
dIn X

Para encontrar el valor de la D¢gr se debe tener la relacion para el célculo de la D, como se
muestra a continuacion:

= 2
0.00010 4 Y =-2.715317E-6+1.6913815E-5 X+8.6527582E-5 X

1 Y =A+BL*X + B2*X"2
Parameter Value Error
0.00008

A -2.7153177E-6 2.19689379E-7
181 1.69138154E-5 1.58381516E-6

B2 8.65275824E-5 1.91771854E-6 u
"% 0.00006

c-encog:

n
1 R-Square(COD) SD N P u

L)
0.00004

0.99572262  9.15569718E-7178  <0.0001 =

(2F/shd

0.00002

®  Datos experimentales

0.00000- a 80C
— Ajuste

; ——
00 01 02 03 04 05 06 07 08
X (gH,O/gss)
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2k
Shd

|
[Shd

c—encog

c—encog

2F

dX

J= ~2.715317E -6 +1.6913815E —5* X +8.6527582E —5* X *

J =1.6913815E —5+8.6527582E -5*2* X .
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APENDICE 7. CORRELACIONES PARA LA GM PARA EL CALCULO DE LA Dgge.

ANALISIS PARA UNA TEMPERATURA DE 50°C

. dinF
Para el calculo del Shy g ..., S€ necesita obtener y = , COMo se muestra a
’ dIn(X)
continuacion:
Y =-8.70692+0.37147 X-1.03294 X\+(2)
-8 Y =-8.70692+0.37147 X-1.03294 X*
®  Datos experimentales "
-9 a50C
Ajuste
-104
w Y=A 1*X + B2*X"2
5 114 Pargeileter Value Error
- -8.70692 0.04003
1 0.37147 0.07264
-12 4 B2 -1.03294 0.03003
R-Square(COD) sD N P
-13 4
0.99558 0.08995 169  <0.0001
-2.5 ' -2I.0 ' -1I.5 ' -ll.O ' -OI.5 ' OTO
Ln X

InF =-8.70692+0.37147 *In X —1.03294*2*In X*

dinF
dIn X

=0.37147-1.03294*2*In X

Para encontrar el valor de la D¢ se debe tener la relacion para el célculo de la D, como se
muestra a continuacion:
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Y =-7.12751E-7-6.1758E-6 X+8.23626E-5 X
0.00008
4 Y =A+B1*X + B2*X"2
Parameter Value Error
0.00006 A -7.12751E-7  1.52886E-7
— Bl -6.1758E-6 1.04247E-6
g 1 B2 8.23626E-5 1.38223E-6
<° 0.00004 4
= R-Square(COD) SD N P
%) |
E 0.99748 3.61826E-7 167 <0.0001
~ 0.00002 -
. _/ ®  Datos experimentales
0.00000 A — a 50C
Ajuste

T T T T T T T T T T T T T T T T T T
00 01 02 03 04 05 06 07 08 09
X (gH,0O/gss)

(%J =-7.12751E-7-6.1758E —6* X +8.23626E —5* X*
c—encog

_2F
Shdc—encog
— 2 =—6.1758E-6+8.23626E —-5*2* X

dX
ANALISIS PARA UNA TEMPERATURA DE 60°C

Para el calculo del Shy g .., se necesita obtener ;(=dli
’ dIn(X)

continuacion:

, COomo se€ muestra a
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Y =-8.26657+0.87673 X-0.79461 X’
-8
=
®  Datos experimentales
94 a 60C
—— Ajuste
-104
[ Y g+ BI*X + B2*¥X"2
c ameter Value Error
|
11 4 A -8.26657 0.03868
B1  0.87673 0.07141
B2  -0.79461 0.03015
-124 . R-Square(COD) sD N p
0.99667 0.07357 124 <0.0001
-13 T T T T T T T T T
-2.0 -1.5 -1.0 -0.5 0.0
Ln X

InF =-8.26657 +0.87673 *In X —0.79461*In X *

dinF
dln X

=0.87673-0.79461*2*In X

Para encontrar el valor de la Desr se debe tener la relacion para el calculo de la D, como se

muestra a continuacion:

0.00010 3
Y =2.31529E-7-1.22735E-5 X+1.02226E-4 X
Y = A+ BL*X + B2*X"2
0.00008 ~ Parameter Value Error
1A 2.31529E-7  1.4329E-7
Bl  -122735E-5 9.68178E-7
__ 0.00006482 1022064 1.158E-6
g
b R-Square(COD) SD N P
2 0.00004
0 0.99802 4.98758E-7 178  <0.0001
t(l\l 4
0.00002
®  Datos experimentales
0.00000 —— a60C
—— Ajuste
T T T T T T T T
0.0 0.2 0.4 0.6 0.8

X (gH,O/gss)

1.0
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[Shdzl:] =2.31529E —1.22735E - 5* X +1.02226E —4* X*

c—encog

al 2F
Shdc—encog
d—X =-1.22735E -5+1.02226E —4*2* X

ANALISIS PARA UNA TEMPERATURA DE 70°C

dinF

Para el calculo del Sh se necesita obtener y =

d,sin—encog

continuacion:

din(X)’

-7
Y =-7.76975957+1.23112834 X-0.54462458 X*
n
-8 m  Datos experimentales
a70C
Ajuste
-9
w
c -104 +B1*X + B2*X"2
— arameter Value Error
A -7.76975957  0.06294886
114 Bl 123112834  0.11775659
B2  -0.54462458 0.04992034
124 R-Square(COD) SD N P
0.99170144  0.11258559 92  <0.0001
T T T T T T T T T
-2.0 -1.5 -1.0 -0.5 0.0

Ln X

InF =-7.76975957 +1.23112834 *In X —0.54462458 *In X *

dinF
diln X

=1.23112834-0.54462458*2*In X

como se€ muestra a

Para encontrar el valor de la D¢ se debe tener la relacion para el célculo de la D, como se

muestra a continuacion:
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0.00010
Y =1.0820969E-7-9.65358996E-6 X+1.30971089E-4

0.00008 - Y = A+ B1*X + B2*X"2
' Parameter Value Error

1A 1.0820969E-7 1.5612869E-7
Bl -9.65358996E-6 1.23942682E-6
—_ 0.00006 + B2 1.30971089E-4 1.65259673E-6

encog

E” 0.00004 - R-Square(COD) SD N P
L\UIZ 0.9971276 6.88450139E-7 179 < 1
g ]
0.00002
m Datos experimentales
0.00000 4— a70C
— Ajuste

L L L T T T T T
00 01 02 03 04 05 06 07 08 09
X (gH,Olgss)

Shd

c—encog

[2F) =1.0820969E — 7 —9.65358996E — 6.* X +1.30971089E — 4 * X *

al 2F
Shdc—encog
T =—-9.65358996E —6+1.30971089E —4*2* X

ANALISIS PARA UNA TEMPERATURA DE 80°C

dinF
dln(X)’

Para el célculo del Sh se necesita obtener y =

d,sin—encog

continuacion:

como se€ muestra a
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-7 Y =-7.3159+1.29955 X-0.17088 X’
-8 m  Datos experimentales
a 80C
91— Ajuste
-10
LL A + B1*X + B2*X"2
c 1 arameter Value Error
= a1
A -7.31590.04371
1 B1 1.29955 0.05205
B2 -0.17088 0.01415
124
134 R-Square(COD) SD N P
E 0.9969 0.08158 100 <0.0001
-14 T T T T T T T T T T T

—T—
-35 30 -25 -20 -15 -10 -05 0.0
Ln X

InF =-7.3159 +1.29955*In X —0.17088 *In X *

dInF
dln X

=1.29955-0.17088*2*In X

Para encontrar el valor de la D¢ se debe tener la relacion para el célculo de la D, como se
muestra a continuacion:

Y =-1.88862E-6+3.7496E-5 X+1.63679E-4 X°
0.00010
1Y =A+B1*X + B2*X"2
Parameter Value Error
0.00008
A -1.88862E-6  1.27025E-7
1B1  3.7496E-5 1.82134E-6
. B2  163679E-4  3.44051E-6
§ 0.00006
Eg {R-Square(COD) SD N P
) 0.00004 -0.99624 8.08986E-7 177
8
0.00002
m Datos experimentales
a 80oC
0.000004 Ajuste

T T T T T T T T T T T T T
0.0 0.1 0.2 0.3 0.4 0.5 0.6
X (gH,O/gss)
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_F || 88862 —6+3.7496E —5* X +1.63679E —4* X
Shdc—encog
al 2F
Shdc—encog
X =3.7496E - 5+1.63679E — 4*2* X
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APENDICE 8. CORRELACIONES PARA LA GA PARA EL CALCULO DE LA Dggr.

ANALISIS PARA UNA TEMPERATURA DE 50°C

dinF
din(X)’

Para el calculo del Sh se necesita obtener y =

d,sin—encog

continuacion:

-8.0

8.5 Y =-8.16551+1.65814 X-0.06163 X

-9.04

| ®m  Datos experimentales
954 a 50C
| |[— Ajuste
-10.0
" |
c -10.5+ Y = A+ BI*X + B2*X"2
- 1 Parameter Value Error
-11.04
] A -8.22516 0.0514
Bl  1.65814 0.08488
-11.51 B2  -0.06163 0.03161
-12.0
] R-Square(COD) SD N P
-12.5 1 0.98378 0137 175  <0.0001
T T T T T T T T T T
-2.5 -2.0 -1.5 -1.0 -0.5 0.0
Ln X

InF =-8.16551+1.65814*In X —0.06163*2*In X *

dInF
din X

=1.65814-0.06163*2*In X

como se€ muestra a

Para encontrar el valor de la D¢ se debe tener la relacion para el célculo de la D, como se

muestra a continuacion:

93



0.00005 Y =-1.70778E-6+1.89917E-5 X+4.78166E-5 X°
0.00004
m  Datos experimentales
~¥ 0.00003 a 0c
g ||~ Ajuste
3
EO
Y = A 15X + B2*X"2
g 0.00002 + Pargfheter Value Error
o -1.70778E-6  9.29386E-8
Bl  1.89917E-5  5.96025E-7
0.00001 B2  478166E-5  7.03104E-7
0.00000 4 R-Square(COD) SD N P
0.99893 3.57916E-7 175  <0.0001]
T T T T T T T T T
0.0 0.2 0.4 0.6 0.8 1.0

X (gH,O/gss)

[ShszJ = —1.70778E — 6 +1.89917E — 5% X +4.78166E —5* X 2

c—encog

a2F
Shdc—encog
B v =1.89917E -5+4.78166E —5*2* X

ANALISIS PARA UNA TEMPERATURA DE 60°C

dinF
dln(X)’

Para el célculo del Sh se necesita obtener y = como

d,sin—encog

continuacion:

s€ muestra a
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LnF

-8

Y =-8.03701+1.35566 X-0.2031 X’

Datos experimentales

-9
a 60C
H— Ajuste
-104
-11 4 Y = A+ BI*X + B2*X"2
Parameter Value Error
A -8.03701 0.05559
-12 4 Bl  1.35566 0.07946
B2  -0.20310.02581
-13 R-Square(COD) sD N P
0.98762 0.14285 178 <0.0001
-14 T T T T T T T T T T T
-2.5 -2.0 -1.5 -1.0 -0.5 0.0
Ln X

InF =-8.03701+1.35566*In X —0.2031*In X ?

dinF
dIn X

=1.35566—-0.2031*2*]n X

Para encontrar el valor de la D.sr se debe tener la relacion para el calculo de la D, como se

muestra a continuacion:

uencog)

(2F/shd

0.00007
Y =-2.13494E-6+2.40476E-5 X+6.37667E-5 X
0.00006
0.00005 m  Datos experimentales
a 60C
0.00004 H|—— Ajuste
0.00003 von
Par, Value Error
0.00002 -2.13494E-6  7.66185E-8
Bl  2.40476E-5  5.80733E-7
B2  6.37667E-5  7.18263E-7
0.00001
R-Square(COD) SD N P
0.000004
- 0.99921 3.74297E-7 178  <0.0001
T T T T T T T T T
0.0 0.2 0.4 0.6 0.8 1.0

X (gH,O/gss)
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[ShdZF] =—2.13494E — 6+ 2.40476E —5* X +6.37667E —5* X *

c—encog

al 2F
Shdc—encog
——— 2 =240476E -5+ 6.37667E - 5*2* X

dX
ANALISIS PARA UNA TEMPERATURA DE 70°C

. dinF
Para el calculo del Shy g .., S€ necesita obtener y = din(X)’ como se muestra a
’ n

continuacion:

Y =-7.11692+2.71499 X+0.30487 X’ L]
-8
® Datos experimentales
-9 a70C
Ajuste
-10 4
L
5 +BI*X + B2*X"2
rameter Value Error
-11 4
A -7.11692 0.0558
Bl 271499 0.07023
B2  0.30487 0.02071
-12 4
R-Square(COD) SD N P
0.9859 0.13743 180  <0.0001
-13 — — — T

T T T T T
-3.0 -2.5 -2.0 -1.5 -1.0 -0.5 0.0
Ln X

InF =-7.11692 +2.71499 *In X +0.30487 *In X *

dinF
dln X

=2.71499+0.30487*2*In X

Para encontrar el valor de la D¢ se debe tener la relacion para el célculo de la D, como se
muestra a continuacion:
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0.00008 _
1 Y =-6.71354E-7+1.69168E-5 X+8.11841E-5 X
0.00007
0.00006
m  Datos experimentales
0.00005 a70C
.- 41— Ajuste
§ 0.00004 -
2 1 Y=A+BI
¢ 0.00008 Paramet Value Error
o
o 1 -6.71354E-7  1.59413E-7
0.00002 1.69168E-5  1.28262E-6
J 8.11841E-5 1.66221E-6
0.00001
J R-Square(COD) SD N P
0.000004 —— 0.99589 8.35186E-7 180  <0.000]
O:O ' O:Z 0:4 0:6 ' 0.I8 ' 1.0
X (gH,0O/gss)
2F « .y 2
———— |=-6.7135E-7+1.69168E —5* X +8.11841E -5* X
Shd c—encog
2F
Shd c—encog %7 %
=1.69168E —5+8.11841E -5*2* X
dX
ANALISIS PARA UNA TEMPERATURA DE 80°C
, : dinF
Para el calculo del Shy g, .., S€ necesita obtener y = m , como
' n

continuacion:

s€ muestra a
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Y =-6.99365+2.29809 X+0.19151 X’

-8
91| m Datos experimentales
10 1 a 80C
T —— Ajuste
11 4 [
1 + B2*X"2
Value Error
124 g
| -6.99365 0.1479
BL  2.29809 0.11162
-13 4 B2  0.19151 0.01963
- - n
14 .l R-Square(COD) SD N P
2154 " 0.93727 0.36506 181 <0.0001
T T T T T T T
-5 -4 -3 -2 -1 0

Ln X

InF =-6.99365+2.29809 *In X +0.19151*In X *

dinF
dIn X

=2.29809+0.19151*2*In X

Para encontrar el valor de la D.sr se debe tener la relacion para el calculo de la D, como se

muestra a continuacion:

0.00010

0.00008

"% 0.00006

C-encol

(2F/shd

0.00002

0.00000 +

0.00004

Y =-8.7581E-7+4.48069E-5 X+1.04876E-4 X

®  Datos experimentales
a 80C
— Ajuste

Error

-8.7581E-7 2.66671E-7
4.48069E-5 3.5393E-6
1.04876E-4 5.7382E-6

R-Square(COD) SD N

0.974 2.26582E-6 180 <0.0001

r r r
0.0 0.2 0.4 0.6 0.8

X (gH,O/gss)
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2k =—8.7581E — 7+ 4.48069E —5* X +1.04876E —4* X *
Shdc—encog
q 2F
Shdc—encog
dx =4.48069E —5+1.04876E —4*2* X

99



APENDICE 9. CORRELACIONES PARA LA AH PARA EL CALCULO DE LA Deggr.

ANALISIS PARA UNA TEMPERATURA DE 50°C

Para el calculo del Sh

continuacion:

LnF

) b dinF
dsinencog SC NECEsita obtener y = ,
dIn(X)
94 Y =-10.82488-2.58448 X-1.23738 X’
_10_' iy ;r.ir.ii-'('\
-11 4
Y = A+ B1*X + B2*X"2
1 Parameter Value Error
-12 4
A -10.82488 0.2117
7 B1 -2.58448 0.21767
134 B2  -1.23738 0.05097
-14 R-Square(COD) SD N P
1 0.97921 0.25797 147 <0.0007
-154 ®  Datos experimentales
A a 50C
-16 4 — Ajuste
T T T T T T T T T T
-3.5 -3.0 -2.5 -2.0 -1.5 -1.0 -0.5
Ln X

como se€ muestra a

InF =-11.86128185-3.4061169 *In X —1.43204531*In X *

dinF
dIn X

=-3.4061169-1.43204531*2*In X

Para encontrar el valor de la Desr se debe tener la relacion para el calculo de la D, como se

muestra a continuacion:

100



0.00006

Y =1.07497E-6-4.95192E-5 X+5.97534E-4 X’
0.00005 -
Y = A+ B1*X + B2*X"2
] Parameter Value Error
0.00004
A 1.07497E-6 9.47183E-8
—~ 1 B1 -4.95192E-5 2.17677E-6
é 0.00003 4 B2 5.97534E-4 8.4582E-6
'Cé ] [ ]
% R-Square(COD) SD N P
E 0.000024 ; og45, 29302E-7 176  <0.0001
~ (]
0.00001 >
m  Datos experimentales
0.000004 — a 50C
— Ajuste
T i T T T T

; —
0.00 0.05 0.10 0.15 0.20 0.25 0.30
X (gH,O/gss)

_2F =1.07497E —6—-4.95192E —5* X +5.97534E —4* X
Shdc—encog
_2F
Shdc—encog
B v =—-495192E —5+5.97534E —4*2* X

ANALISIS PARA UNA TEMPERATURA DE 60°C

Para el calculo del Sh dinF

d,sin—encog

continuacion:

se necesita obtener y =, como se muestra a
dIn(X)
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LnF

m  Datos experimentales
a 60C "
—— Ajuste e
-10
-12 4 )
Y =-11.00742-2.91749 X-1.33047 X
= A+ B1*X + B2*X"2
Parameter Value Error
-14 -
A -11.00742  0.1689
Bl  -2.91749 0.17623
B2  -1.33047 0.04174
-16 .
R-Square(COD) SD N P
0.98789 0.19744 130 <0.0001
-18 T T T T T T T T T T
-3.5 -3.0 -2.5 -2.0 -1.5 -1.0 -0.5
Ln X

InF =-11.00742 -2.91749 *In X —1.33047 *In X *

dinF
dln X

=-291749-1.33047*2*In X

Para encontrar el valor de la Des se debe tener la relacion para el calculo de la D, como se
muestra a continuacion:

0.000025
Y =1.54137E-6-6.44827E-5 X+7.02544E-4 X
0.000020 4 v = A + B1*X + B2*X"2
Parameter Value Error
] A 1.54137E-6 5.87737E-8
— | B1 -6.44827E-5  1.49883E-6
§ 0.000015 B2 7.02544E-4 7.19611E-6
_c:';
< R-Square(COD) SD N P
9 0.000010 - s
LL 0.99657 1.43817E-7 177 <0,0001
N )
0.000005 - -
B Datos experimentales
a 60C
— Ajuste
0.000000 | . . .

; ; r .
0.00 0.05 0.10 0.15 0.20
X (gH,O/gss)

0.25
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Shd

c—encog

[2FJ =1.54137E —6—6.44827E —5* X +7.02544E —4* X*

al 2F
Shd c—encog
d—X =—6.44827E —5+7.02544*2* X

ANALISIS PARA UNA TEMPERATURA DE 70°C

: dinF
se necesita obtener y = , como se muestra a
dIn(X)

Para el calculo del Sh

d,sin—encog

continuacion:

-8
Y =-11.35347-3.98941 X-1.84617 X’
1 l/if’._.»lm!;
-104
B Datos experimentales
-12 a 70C
—— Ajuste
L
c -14 Y = A + B1*X + B2*X"2
- Parameter Value Error
A -11.35347 0.31488
Bl  -3.98941 0.33569
-16 B2  -1.84617 0.08348
R-Square(COD) SD N P
-18 4
0.97328 0.29265 137 <0.0001
T T T T T T T T T T
-3.0 -2.5 -2.0 -1.5 -1.0 -0.5
Ln X

InF =-11.35347-3.98941*In X —1.84617 *In X *

dinF
dln X

=-3.98941-1.84617*2*In X

Para encontrar el valor de la Des se debe tener la relacion para el calculo de la D, como se
muestra a continuacion:
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0.000040 4 Y =3.34474E-6-1.00053E-4 X+7.56756E-4 X°
0.000035
1Y =A+BI*X + B2*X"2
0 000030 ] Parameter Value Error
1A 3.34474E-6 2.43067E-7
0.000025 {4 B1 -1.00053E-4  4.74236E-6
’-\8’ B2 7.56756E-4 1.73003E-5 .
§ 0.000020
E 4 R-Square(COD) SD N P
o 0.000015
E 0.98059 5.44331E-7
< 0.000010-
0.000005
1 m Datos experimentales
0.0000004 a 70C
A — Ajuste
-0.000005 T r I I T T T ;
0.05 0.10 0.15 0.20 0.25 0.30

X (gH,O/gss)

_2F =3.34474E —6—1.00053E —4* X +7.56756E —4* X?
Shdc—encog
_2F
Shdc—encog
o~ =—1.00053E -4+ 7.56756E —4*2* X

ANALISIS PARA UNA TEMPERATURA DE 80°C

dinF

dIn(X)

Para el calculo del Sh se necesita obtener y =

d,sin—encog

continuacion:

, COomo se€ muestra a
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-104
-11

-12 4

c

-14 4
-15 4

-16

g -134

7Y =-11.3292-3.87527 X-1.8132 X’
] anw®

|1
g & S"ganm

——— Ajuste

Datos experimentales
a 80C

= A+ BI*X + B2*X"2

Parameter Value Error
A -11.3292 0.30186
B1 -3.87527 0.32355
B2 -1.81320.08083
R-Square(COD) SD N P
T / " 0.97552 0.27832 131 <0.0001
T T T T T T T T T
-3.0 -2.5 -2.0 -1.5 -1.0 -0.5
Ln X

InF =-11.3292-3.87527*In X —1.8132*In X *

dinF
dln X

=-3.87527-1.8132*2*In X

Para encontrar el valor de la Des se debe tener la relacion para el calculo de la D, como se

muestra a continuacion:

0.000012

0.000010

0.000008

e ncog)

0.000006

C

0.000004

(2F/shd

0.000002

0.000000

0.94673

] Y =3.94144E-6-1.11466E-4 X+8.03556E-4 X

Y = A+ B1*X + B2*X"2

Parameter Value Error

A 3.94144E-6  3.17519E-7
Bl -1.11466E-4  7.16781E-6

{B2 8.03556E-4  3.68373E-5

R-Square(COD) SD N P

2.67199E-7 119

2

Datos experimentales
a80C

— Ajuste

—T ' T - 1 1 T - T 1 r T
0.04 0.06 0.08 0.10 0.12 0.14 0.16 0.18 0.20

X (gH,O/gss)
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Shd

c—encog

[2FJ =3.94144E —6—1.11466E —4* X +8.03556E —4* X*

Shd c—encog

d{ 2F j
Sy = ~LII466E —4 + B.035S6E ~4%2% X .
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APENDICE 10. D PARA TODOS LOS MATERIALES A 50, 60, 70 Y 80°C.

Deff de los materiales de pared a 50°C

1E-5 4

Deff (cm’/s)

[EEN

i

»
]

v
v

VYV VY VY- V-V VYV

090 QeS0T 9
mEE

—=— MD-10 |
—e GA
GM
—v— AH

1E-7

— T T 1 T T T T T T 1T 1T 17 T
00 01 02 03 04 05 06 07 08 09 1.0

X (gHZO/ gss)

Deff de los materiales de pared a 60°C

1E-4 3
/vmvvvvv'vafv/v'v'v—vlv,viv
v
vY
1E-5 3 -
Q
e
= 00000000 0-0-0 0,010
E 6 IIIIIIII mm-m-N
1E-6 4
—&— MD-10
—0—GA
GM
; —v— AH
1E'7 w

T T T T T T T T T T T T T T T T
00 01 02 03 04 05 06 07 08 09

X (gHZO/gss)

1.0
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Deff de los materiales de pared a 70°C

1E-4
v ]
e
=)
=
)
o
1E-6 4§
0.0
Deff de los materiales de pared a 80°C
1E-4
',',v~v~'lvlv
—&— MD-10
D —0— GA
NE GM ,__
) —¥—AH 1
5
o o—»N— ",,,,afi;./.
I/I/.'./././.
'|'|'|'|'|'|'|'|'|'-
00 01 02 03 04 05 06 07 08 09 10

X (gHZO/gss)
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AT\

Casa abierta al tiempo

ACTA DE EXAMEN DE GRADO

UNIVERSIDAD AUTONOMA METROPOLITANA

IDONEA COMUNICACION DE RESULTADOS

ESTUDIO DEL PROCESO
DIFUSIVO DURANTE EL
SECADO ISOTERMICO
PARA LA SELECCION
ADECUADA DE LOS
MATERIALES DE PARED
PARA LA MICROENCAPSU-
LACION

En Meéxico, D.F. se presentaron a las 11:00 horas del dia 21 del
mes de AGOSTO del afio 2002 en la

Unidad IZTAPALAPA de la Universidad Auténoma Metropolitana,
los suscritos miembros del Jurado.

DR. MARIO GONZALO VIZCARRA MENDOZA;
DR. FRANCISCO ALBERTO RUIZ TREVINO;
DR. SERGIO HUERTA OCHOA Y

M. EN C. CARLOS MARTINEZ VERA

bajo la Presidencia del primero y con cardcter de Secretario el
ultimo se reunieron a la presentacion de la Idénea Comunicacién
de Resultados para la obtencién del Grado de Maestro

DIRECCION DE SI

LAVERSIDAD AUICA:

§

CIENCIAS ( INGENIERIA QUIMICA )

A MEROROL
MAS ESCOLARES
UAN GABRIEL BAEZ GONZALEZ

entd una comunicacién de resultados, cuya denominacidén

JUAN GABRIEL BAEZ GONZALEZ
FIRMA DEL INTERESADO

REVISO

LIC: LLORENS FABREGAT

DIRECCION DE SISTEMAS ESCOLARES

margen y de acuerdo con el articulo 78 fracciones I, II,
Iy V del Reglamento de Estudios Superiores de esta Universidad,
los miembros del Jurado resolvieron:

74 pro EaV/O

Acto continuo, el Presidente del Jurado comunicé al interesado el

resultado de la evaluacién y, en caso aprobatorio, le fue tomada la
protesta.

VISTO BUENO PRESIDENTE
CZ/VL A
VOCAL VOCAL SECRETARIO

DR. FRANCISCO ALBERTO RUIZ TREVINO

v

DR. SERGIO HUERTA OCHOA M. EN C. CARLOS MARTINEZ VERA
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