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RESUMEN

RESUMEN

La aglomeracion de particulas finas en lechos iflaibs, es una técnica que permite obtener
productos granulados al poner en contacto a undbiqatomizado (agente aglomerante) con

solidos finos fluidizados, que al chocar entreesaghieren.

El éxito en la obtencion de los granulos dependdidersas variables operacionales asociadas
con el proceso de aglomeracion en lechos fluidizatides como: tiempo de adicion del medio
aglomerante, temperatura del medio fluidizante mhera&l| ciclo de granulacion, masa de solidos
finos y concentracion del agente ligante. Debidestn, en este trabajo se analiz6 el efecto de
estas variables sobre el aumento del tamafio deulgrapara lo cual, se llevo a cabo un
programa experimental, que se dividi6 en dos bleqim el primer bloque experimental se
utilizé como medio aglomerante agua destilada gwsduaron las variaciones de la temperatura
del medio fluidizante, el tiempo de adicion del meaglomerante y la masa de soélidos finos en
el lecho. En el segundo bloque experimental, seimdi la masa de solidos finos como variable
de estudio y se sustituye por la variable conceidinede lecitina en agua, dejando igual las otras
variables. Se evalla el efecto de las variacioressths variables sobre el aumento de tamafo del
diametro del granulo de acuerdo a una planificata@orial 2. Estos blogues experimentales
permitieron establecer los respectivos modelosnpoliales que consideran los efectos e

interacciones de las diferentes variables del estud

Finalmente, se hace un estudio comparativo del ftanae particula a partir de dos modelos
establecidos en la literatura, con el fin de erdemdejor el posible mecanismo que gobierna el

crecimiento de los granulos.

Asimismo, se hace un andlisis de los balances derimay energia en estos equipos para
identificar los parametros que mas influyen en emportamiento para asi planear futuras

investigaciones con estos sistemas.
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NOMENCLATURA

LISTA DE SIMBOLOS

Salvo que se indique otra cosa las dimensionex@®esan en funcion de masa [g], longitud

[cm.], tiempo [s] y temperatura [°C].
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1. INTRODUCCION

1. INTRODUCCION

1.1 Aglomeracion

Durante el almacenamiento, transporte o procesamiéys polvos son susceptibles de sufrir
alteraciones significativas relacionadas con swribigion de tamafio de particula: desgaste
(reduccion de tamano) y aglomeracion (aumento m@fia). Durante su manejo, los polvos que
fluyen libremente (80 a 100m) y los cohesivos (20 a 30m), pueden sufrir segregacion. Esto
es, debido al tamafio de particula, densidad, forrakasticidad, se favorece que las particulas
mas finas emigren al fondo mientras que las pdaicgrandes permanecen en las capas

superiores al estar confinadas en un recipientanfits, 1999].

La aglomeracion es un proceso por medio del cualeata el tamafio del sélido mediante la
adhesion de particulas pequefias que son reunicdo die una de mayor tamafo llamado
agregado. El propédsito del aumento del tamafio décpk por aglomeracién es mejorar las
propiedades de los polvos, como la densidad empadaddez, ausencia de polvos finos,
mezclado homogéneo, tableteo, estabilidad durahtalnegacenamiento y apariencia optica.
También se puede mejorar su humectacion, sumedgithjl dispersabilidad y para materiales
solubles se confiere una mayor solubilidad de foslyctos finales obtenidos. Por estas razones
los aglomerados son ampliamente utilizados en tndsscomo la alimenticia (bebidas solubles),
la farmacéutica (medicamentos soélidos) y la quin{aetergentes), por citar algunos casos
representativos. En general, la adhesiéon de plsicin formacion de puentes (fuerzas de van
der Waals o electrostaticas) forman aglomeradasivamente débiles. En cambio, los que

forman puentes, son mas fuertes [Sastry y Fuerstdé®d3].
1.1.1 Métodos de Aglomeracién

El primer paso en cualquier proceso de aglomeragghacer que las particulas primarias se
pongan en contacto entre ellas ejerciendo algandipfuerza externa. El siguiente paso es hacer
que las fuerzas de adhesion sean fuertes parawestar las fuerzas de ruptura. En alimentos en
polvo esto se logra humedeciendo (solubilizaciorciphy formacion de puentes liquidos) y

posteriormente secando (puentes liquidos a pusaliess).




1. INTRODUCCION

En productos instantaneos, los polvos normalméarern un tamafio de 2@®n o menos, lo cual

facilita su solubilidad. La duracion e intensidadlas fuerzas que actian entre particulas durante

la formacion y estabilizacion de los aglomeradofflye de manera importante en la porosidad y
estabilidad de los mismos [Francis, 1999].

El producto final debe tener las siguientes proguied:
» Aglomerado suficientemente poroso lo que favoraaitcion rapida de liquidos por
accion capilar.
» Tamafio de particula en un intervalo comprendideedh? y 2 mm.

» Aglomerados suficientemente resistentes parati@cdu manejo y transportacion.
1.1.2 Mecanismos de crecimiento de aglomerados.

Las fuerzas que contribuyen a la formacion de fglernaerados a partir de polvos son de dos

clases: naturales o fisicas y aplicadas o mecafdeassry y Fuerstenau, 1973].

Las fuerzas fisicas responsables de la formacidosdaglomerados pueden deberse a diferentes
fuentes entre las que destacan las siguientes:

e Atraccidon entre particulas solidas debida a lagzhsg de van der Waals, fuerzas
magnéticas o cargas electrostaticas.

» Efectos de encadenamiento entre particulas, lodagnde de su geometria.

» Fuerzas de adhesion y cohesion entre los enlaces.

» Fuerzas interfaciales y capilares debidas a laepoés de una fase liquida.

Las fuerzas intermoleculares y electrostaticas yseaiculas muy finas sin la presencia de
puentes materiales. Este tipo de formacion de eslas al que se debe la tendencia de las
particulas menores que una micra de diametro,raaioespontaneamente aglomerados durante
un proceso de agitaciéon. No obstante cuando se tlaparticulas de mayor tamafio, estas
fuerzas de corto alcance son insuficientes par&raroestar su peso y no produce la adhesion.
Las fuerzas aplicadas o mecanicas son aquellasridgs para unir particulas humedas y lograr
que las fuerzas naturales actien. Estas fuerZasdseen en movimiento de las particulas como

en el caso de aparatos rotatorios, tambores, agisdamasadores, extrusores, fluidizadores, etc

8




1. INTRODUCCION

Los mecanismos de formacion del enlace de los agkoios se dividen en dos grupos

principales: los puentes sélidos, y los enlacedigiddos mdviles e inmdviles. Los puentes
sélidos se forman entre particulas por medio dénkerizacion de minerales, la cristalizacion de
sustancias disueltas durante el secado, como secetie granulacion de los fertilizantes y el
endurecimiento de los agentes de enlace tales sgmmas y las resinas. El enlace de liquidos
moviles genera la cohesion por medio de fuerzasrfadiales y la succién capilar. En un
conjunto de particulas que se mantienen juntasngalio de un liquido mévil, se distinguen tres
estados que a continuacion se discytastry y Fuerstenau, 1973]: el estado donde se
encuentran presentes pequefias cantidades de liqualee mantienen unidas como anillos
discretos en forma de lentes en los puntos de contke las particulas, se conoce como estado
pendular (Figura 1.1a). Conforme el contenido de liqguidmanta la coalescencia de los anillos
también aumenta y se forma una red continua deltigentremezclado con aire, que produce lo
gue se denomina como estddaicular (Figura 1.1b). Cuando todos los espacios de pefo d
aglomerado estan totalmente llenos de liquido,asaltanzado el estadapilar (Figura 1.1c)
[Perry y Chilton, 1986].

O Alres
M Liguiclo

B Sélido

Pendular Funicular
ﬁfﬁ* .-if'.a

b)

a)

Capilar

c)

Figura 1.1 Esquema de los principales tipos de enlace sdliiodo. a)Enlace Pendular,

b)Enlace Funicular y ¢) Enlace Capilar




1. INTRODUCCION

La resistencia de los aglomerados depende de égafu fisicas que mantienen unidas a las

particulas y la magnitud de éstas depende del mndafiparticula, la carga superficial, la
estructura cristalina, la proximidad de las paltisula cantidad de aditivos, y de otras
propiedades fisicoquimicas del sistema como lolaamaturaleza quimica de la particula, los
coeficientes de frotamiento interno de la particuteasa volumétrica y fuerza de cohesion
[Canela, et. al., 1995]. De numerosos estudiogfpgd-uerstenau, 1973] se ha demostrado que
la mayor contribucion de las fuerzas fisicas ensgmeia de un liquido que humedece
completamente la superficie de las particulas agjiés la atraccion capilar entre las particulas
debida a la tension interfacial aire — liquido. aSsfuerzas de capilaridad dependen de la
distribucion relativa de las fases liquida y aime & aglomerado poroso [Rumpf, 1962].
Dependiendo del tipo de fuerzas que generan ekerdatre particulas pueden presentarse

diversos tipos de aglomeracion los cuales se desten la siguiente seccion [Francis, 1999].

1.1.2.1 Procesos de aglomeracién para obtencion givos instantaneizados.

Estos procesos de aglomeracion se dividen en dgiipancis, 1999]:

* Aglomeracion hiumeda
» Aglomeracion en procesos de secado

« Métodos combinados

Aglomeracién himeda. El proceso mas importante paducir polvos instantaneizados es por
medio de la aglomeracién humeda que usa fuerzammespde puentes liquidos para alcanzar
suficiente adhesion inter particula durante la raglacion. Este método empieza con polvos
secos, los cuédles son humedecidos, ya sea porrgawé@n de vapor, liquido atomizado o
ambos. Después el material es secado y asi losgsusdlidos entre particulas primarias proveen

la fuerza necesaria para mantener juntas las plagien el aglomerado.
Estos procesos de aglomeracion humeda tienen eéinclanihumidificacion de los polvos secos,

el crecimiento de las particulas hiUmedas, secagltnamiento si se requiere. La velocidad de

secado y temperatura influyen considerablementdaeinerza del aglomerado seco, ya que

10




1. INTRODUCCION
durante el secado se forman diferentes estruatusdalinas y los puentes soélidos inter particulas

formados por la cristalizacion de sustancias diasel

Aglomeracién en procesos de secado. Para los pabsts segundo grupo considera procesos
especiales de secado como lo es el secado posi@speombinado con lecho fluidizado y el
secado por enfriamiento. El secado por aspersigmesie los procesos ampliamente usados en
la tecnologia de polvos alimenticios [Francis, 199% suspension o solucion es distribuida
finamente usando una boquilla o un disco atomizader secado y enfriado en un lecho
fluidizado en el cual el producto es retirado emfa de aglomerados. El lecho fluidizado cumple
con el propoésito de remover los finos, los cuates recolectados en un ciclon y reciclados a la
zona de secado por aspersion. La aglomeraciéneoeunrfa vecindad de la boquilla o disco de

atomizacioén, donde las particulas finas secas chomalas microgotas de solucion.

Métodos combinados: En estos se utilizan secaganeaspersion especiales con secadores de
banda integrados y secadores por aspersion cbosldtuidizados integrados y reciclado de
finos. Un ejemplo de este método es el conocidooctiiltermat” en donde el producto es
secado parcialmente en la seccidon de secado persasp de la maquina hasta alcanzar
humedades entre 16 y 25% aproximadamente, condbéste es depositado por accion de la
gravedad sobre la banda perforada y después speaal@lcanzar una humedad del 5 al 10%
aproximadamente. Ya que el producto seco intermegemta con una humedad suficiente, se
forman los aglomerados sobre la banda. Con edtelmée obtienen productos sueltos, pero con

la suficiente resistencia y con buenas propiedddesstantaneizado.

En diversos estudios se han empleado modelos sirppla predecir el crecimiento de granulos
en experimentos de granulacién por lotes, en lesdpstacan los modelos de crecimiento por
aglomeracion y por capas [Smith y Nienow, 1983].pEMmero de estos toma en cuenta la
relacion entre la cantidad de agente ligante deablo fluidizado y el diametro promedio del
producto aglomerado, mientras que el segundo aspraeel agente ligante esta distribuido
uniformemente alrededor de un ndcleo de particsfi@riea y supone que una capa se deposita
concéntricamente alrededor del nucleo de partidatalas siguientes secciones se describen

ambos modelos de crecimiento.

11




1. INTRODUCCION

1.1.2.2 Modelo de crecimiento por aglomeracion

El modelo de crecimiento por aglomeracién suporeelgsi granulos aglomerados estan formados
a partir de particulas finas esféricas de diameédso/ radio r. En una masa de particulas bien

empacadas, la fraccion de volumen vacie, ggle se calcula por la ecuacion 1.1:
s:(l—pfy/j (1.1)
Po

La fraccion de volumen sélido es €)L-La relacion de volumen vacio a volumen de solide@s

definido por la ecuacion 1.2

Kk = (1.2)

El producto granulado se supone esférico, de drandgty de radio uniforme gr donde g es una
fraccion arbitraria de distancia radial del gran@bvolumen de envolturag/y area superficial

externa § de un granulo estan definidos por las ecuacitriyg 1.4 respectivamente.

Vg: M (13)
3
S, = 4n(gn)’ (1.4)

La relacion del volumen total de agente ligantecumen total de particula en el lecho es
denotado por. Si todos los granulos son iguales esta canticdm der igual a la razén de
volumen de agente aglomerante a volumen de partparh cada granulo individual. El volumen
de particula por granulo es §1V4 y el volumen de agente ligante por granulef¥s menos la
correccion del volumen del agente ligante en ledigie del granulEeSgsr. Esta correccion es
debida a que en la superficie real del granulonegtéasentes concavidades que dejan espacios
vacios entre particulas las cuales no estan tatédnienas de agente ligante, lo que deja ver que
el granulo no es enteramente esférico. Mientrad gada fraccion ocupada por el agente ligante

en los espacios vacios intra-granulo (ver Figu2l)1 por lo quey viene dado por la ecuacion 1.5

_stg—sSgsr (1.5)
= (1-¢)V, '

12




1. INTRODUCCION

Sustituyendo la ecuacion 1.2 en la ecuacion 1dbene una ecuacion que esta en funcion del

radio del granulo (gr) y esta representada pocla&on 1.6

y= k(f -5 % j (1.6)

Empleando las ecuaciones 1.3 y 1.4 convertimosuaa@on 1.6 en forma de ecuacion de una

recta cuya pendiente y ordenada estan represemadksecuacion 1.7

y= k(f —st (1.7)
g

Si g (fraccion de distancia radial arbitraria deélrgulo) la redefinimos como n, y n es la relacion

de diametro de granulo a diametro de particulaahfeer figura 1.2b) tenemos:

3sd
y =k(f - Z ) (1.8)

g

Finalmente, si a la relacion didmetro de partimitaal /diametro de granulo se le define cofho

obtenemos:

y =k(f -3sB) (1.9)

En la Figura 1.2 se muestra una representaciémdeklo de crecimiento por aglomeracion,
donde se visualizan los parametros involucradoslanodelo que predice el crecimiento del

granulo.

13




1. INTRODUCCION

Vg Volumen

=
5 g tSuperficie

p ST

l

1L =

dyg

an_l

Agente licante

Figura 1.2 Crecimiento idealizado del granulo. a) Diametrbadgomerado gy diametro de

particula g,y b) volumen intersticial lleno de material agloarge.

— mbtpg

oMb

Al graficary ( ] vs.[3 (=1/n), y a través de un ajuste por minimos cumrae obtiene

la ecuacion de una linea recta cuyos valores derldiente (m = -3ks) y ordenada al origen (b =

kf) permiten obtener los valores de los parametrp$ respectivamente.

El modelo predice una tasa de crecimiento del dodgual a:

d(d, ) d(ndpo)zss(dpornb%]

(1.10)

dt  dt f| M.p,

1.1.2.3Modelo de crecimiento por capas

Este modelo asume que las particulas son esférisagormes teniendo un diametro inicigh,d
las particulas crecen por un recubrimiento unifodelemedio aglomerante sobre la superficie de
éstas [Smith y Nienow, 1983]. Después de mrDtel recubrimiento tiene un espesprcomo se

muestra en la Figura 1.3, entonces el diametro @dandel solido en el lecho sera igual a:

14




1. INTRODUCCION
d =d,+2a (1.11)

Figura 1.3 Representacion de crecimiento de granulo por capa.

El espesor volumétrico de material aglomerante idiive cada particula,yyes igual a:

v, = [, + 2 -] = " (602,a+12d 0% + &?) (1.12)

n
6

Si el numero total de particulas iniciales en el lechdiftado es:

n= Mo (1.13)
psT[dpo

El volumen total de material aglomerante recubrigndas las particulas del lecho sera igual a:

v, =| Mo |M(642 44120 a? +8a%)= T (1.14)
psT[dpo 6 pb

Rearreglando esta expresion, el espesor de maagt@herante depositado en las particulas en
términos de la masa total, densidad y didmetro pdionde las particulas iniciales en el lecho, la

densidad y la masa total del material aglomeraypieda:

3
mb ps dpo

1.15
2p, M, (1.19)

4a’® +6a’d , +3d> a=

La rapidez de crecimiento del didmetro total ddbmgrado esta dada por la ecuacion 1.14

cuando a<<g.

15




1. INTRODUCCION

dt dt dt 2 3
MO(F)b](B +%a + 1233 J
p, )\ d d, d,

po

dld,) dld,+2) _da_ m, Dl(dpopsme (1.16)

B Mopb

1.1.3 Caracterizacion de los sélidos

Las particulas sélidas individuales se caracteripan su tamafio, forma y densidad. Las
particulas de soélidos homogéneos tienen la mismmsidied que el material original. Las
particulas que se obtienen por el rompimiento desdlido compuesto, tienen diversas
densidades, generalmente diferentes de la dendedadaterial original. El tamafio y la forma se
pueden especificar facilmente para particulas eegs) tales como esferas o cubos, pero para
particulas irregulares como granos de arena o &nde mica, los términos “tamafo” y “forma”
no resultan tan claros y es preciso definirlosteabamente mediante el uso de diametro de

esfera equivalente.

Las masas de particulas solidas, especialment@@isencuentran secas y no se pegan entre
si, poseen muchas de las propiedades de un fla&tas ejercen presion sobre las paredes de un
contenedor, y fluyen a través de un orificio o dasen por una tolva. Sin embargo, se
diferencian de los liquidos y gases en varios d@spgega que las particulas se entrecruzan y se
adhieren por el efecto de la presién y no puedstizdese unas sobre otras hasta que la fuerza
aplicada no alcanza un cierto valor. Contrariamente que ocurre con la mayor parte de los
fluidos, los sélidos granulares y las masas solidaisten permanentemente la distorsion cuando
se someten a una fuerza de deformacion moderadadGua fuerza es suficientemente grande
se produce la ruptura y una capa de particulassiza sobre otra, pero entre las capas situadas a

ambos lados de la fisura hay una considerabladrniddicCabe, 1991].
En lo general, las masas de sdlidos tienen lagesitas caracteristicas:
a) La presion no es la misma en todas las direccidbegyeneral, una presion aplicada en

una direccidn genera alguna presion en otras dinees, pero siempre es mas pequefia que la

presion aplicada.
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b) Un esfuerzo cortante aplicado en la superficie ke masa de particulas se transmite a

través de toda la masa estatica de particulasnasemd se produzcan rupturas.

c) La densidad de la masa puede variar, dependieridyratto de empaquetamiento de los
granos.

d) La densidad de un fluido es una funcién exclusdademperatura y la presion, como lo
es cada una de las particulas individuales de lisos@ero, en cambio, no ocurre 1o mismo
con la densidad global o aparente. La densidadabkd minima cuando la masa de sdlidos

esta suelta o floja y alcanza un maximo cuandcasanse somete a vibracion.

Dependiendo de sus propiedades de flujo, los skuoforma de particulas se dividen en dos
clases [McCabe, 1991], cohesivos y no-cohesivos. rhateriales no cohesivos como granos,
arena o briznas de plastico, fluyen facilmente dekpdsitos o silos. Los sélidos cohesivos, tales

como arcilla himeda, se caracterizan por su difidubara fluir a través de orificios.

De lo anterior, se pueden definir los siguientggeet®s que ayudan a caracterizar, a los solidos,

en general:

» Distribucién de tamafio de particula: Por tamices particulas mayores de 30 a9,
en medio seco y de menor tamafio en medio hUumeahsjiéa se han utilizado equipos
basados en la difraccion de rayo laser y el arddizde imagen.

* Resistencia de los productos granulares

» Densidad de bulto

* Flotabilidad

* Cohesion

Las condiciones ambientales como temperatura y tdach@ueden favorecer la formacion de

tortas al exponer una mezcla de polvos a ellas.

1.1.4 Equipos de aglomeracion

Entre los equipos mas ampliamente utilizados pégetuear la operacion de aglomeracion de

solidos finos, se pueden citar los siguientes [€isari999]:
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e Aglomerador de lecho fluidizado por lotes y continstas unidades utilizan tanto
alimentacion de productos humedos como un sisteenaetlumedificacion que permita
mantener la humedad en el producto aglomeradovalansuficiente. Una unidad tipica tiene
tres zonas fluidizadas, las cuales son la zonaxtteda o zona de humectacion, una zona de

secado y una zona de enfriamiento (Figura 1.44ly)1.

» Aglomerador con mezclador mecanickstos utilizan mezcladores mecéanicos para
proveer la adicion del liquido, la interaccién gebducto y el mezclado para facilitar el

proceso de aglomeracion (Figura 1.c).

» Mezclador SCHUGIEN este equipo se emplean tiempos de residerteEn@damente
cortos (aproximadamente 1s) y tiene una flexibilidansiderable en los tipos y cantidades de
carga. El sistema emplea una cubierta flexible daara que los productos incrustados en la

paredes del aglomerador son minimizados, si ndreidos (Figura 1.d).

» Aglomerador de chorroEste tipo de aglomerador ha sido usado amplisnent la
industria alimentaria por varios afios, para pradaglomerados con propiedades favorables
de instantaneizado de polvos finos. En este agkhoerel movimiento libre de las particulas
himedas permite la colisiéon de unas con otrasfparaar los aglomerados. El material solido
alimentado al aglomerador consiste de particuldviguales y enlaces de preaglomerados
secos principalmente mediante fuerzas de van dearlsWVha efectividad de este método
depende de una variedad de pardmetros del prooesoftyyen en: la frecuencia de colision
interparticula, en la velocidad relativa de lastipatas, en las fuerzas de contacto entre las

particulas himedas y en la resistencia de los agos (Figura 1.e).

En la Figura 1.4 se presentan esquemas de losmlésr equipos de aglomeracion descritos

anteriormente
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(a) (e}

A, aglomerados L
G, gas

L, liquido
P, polvos
5, vapor

Figura 1.4 Equipos empleados para los procesos de aglomerdeipalvos alimenticios.
a) aglomerador de lecho fluidizado por lotes, dpmgrador de lecho fluidizado continuo, c)

aglomerador con mezclador mecanico, d) mezcladéll8&l y e) aglomerador de chorro.

1.1.4.1 Aglomerador de lecho fluidizado

Existen muchos procesos llevados a cabo en lealthzthdo en los cuales se puede presentar el
crecimiento de particulas [Davidson, 1985]. Pomgj®, el granulador de lecho fluidizado, que
consiste en un lecho fluidizado gaseoso al cuakt@miza una fase liquida que provoca que las
particulas tiendan a unirse. En éste se sumirgsfieiente calor para evaporar el liquido y la fase
sélida resultante queda depositada sobre las plagidel lecho. Si el liquido es suministrado en
exceso o es mal distribuido, entonces grandesnegidel lecho pueden defluidizar y los sélidos
pegarse formando grumos humedos. Este fendmenonseec comaapagado humedadPor el
contrario, si los aglomerados crecen en forma éx@e®ntonces la velocidad minima de
fluidizacion excede la velocidad de operacion dehb, ocurriendo también la defluidizacion, a
lo que se le conoce con el nombreagg@gado seccEstos sistemas representan algunas ventajas,
como las que se sefalan a continuacion: el gramutilecho fluidizado generalmente tiene una
alta eficiencia volumétrica y si se compara pomgj®, con un secador por aspersion o un
cristalizador, los equipos son mucho menores. Suagn permite realizar dos 0 mas procesos

a la vez en el mismo equipo. Asi por ejemplo, smemm combinaciones como: secado y
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aglomeracion; mezclado y granulacion; descompasigi@glomeracion; pirélisis o incineracion

con granulacion, etc.

En un granulador por lotes, la secuencia de opmrasi que se puede realizar en el mismo
equipo, puede ser secado seguido del mezclado deuewmo polvo afadido y luego la

aglomeracion de la mezcla.

En estos sistemas se pueden alcanzar altas tasemndferencia de calor entre las paredes u
objetos sumergidos. Generalmente la temperaturandgsrme, pudiendo alcanzarse un buen
control y estabilidad del proceso. Los soélidos poidos no son huecos y tienden a tener

geometria esférica, lo que permite su facil manejo.

La principal desventaja de los granuladores deoldciidizado se debe a la presencia del liquido,
el cuél es potencialmente desastroso para cualgisgma fluidizado gaseoso ya que puede
existir la posibilidad depagado humeddi el lecho fluidizado no opera satisfactoriareemts
dificil mantener el balance de poblacion de paldiw producir un producto granulado de
tamafo uniforme en forma continua. Las particulds fimas son elutriadas del lecho y por lo
tanto las particulas mas grandes pueden seguierdecy eventualmente se llegaagagado
seco La operacion continua del lecho fluidizado praglua producto con amplia distribucion de
tiempos de residencia, debido al mezclado perfgetios solidos, lo que plantea la necesidad de
aproximarse al flujo pistdn, si se quiere alcanzaproducto mas homogéneo. Ademas, como la
temperatura del gas que sale del lecho es la mipmeala temperatura de las particulas

fluidizadas, esto podria limitar la eficiencia teximamica del proceso.

En la Figura 1.5 se exponen algunas de las deesiqne se tendrian que tomar al operar un
aglomerador de lecho fluidizado, como es si laa@titacion del material aglomerante se hace por
encima del lecho o desde dentro del mismo, sifaogn de los soélidos se hace por la base o
por la superficie del lecho, si los sélidos recapes con el cicldn, se recirculan al lecho o bien,

se clasifican y se sacan como producto, etc. [Ra@&5].
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Aire limpio y vapor de agua

Solidos separados o polvos:
* Regresar al lecho
Alimentacién liquida: » Clasificarlos producto
* Recircular parcial

Remocion de sdlidos:
» Superficie
bas:

* Sobre el lecho
« Dentro del lecho

Aire fluidizacion
Figura 1.5 Alternativas de operacion del aglomerador de |dthdizado
El éxito en la formacion de granulos depende deenagas variables operacionales asociadas al
granulador de lecho fluidizado [Davies y Gloor, 1Iptomo son:
* Velocidad de adicion del material aglomerante
» Grado de atomizacion del liquido
» Temperatura del medio fluidizado durante el ci@dadlomeracion

» Posicion de la esprea respecto a los sélidos fladttis

El analisis de estos factores ha permitido hacersiguientes observaciones [Davies y Gloor,
1971]:
» Tamafio del granulo aumenta al aumentar la veloaédtujo del liquido aglomerante, lo

cual se explica por el aumento en la capacidaddetpacion humectacion del liquido.

La friabilidad del granulo decrece con el aumermdedvelocidad de adicion del liquido.

La densidad empacada del granulo depende del taohafjmarticula, distribucion del

tamano de particula, forma de la particula y fuecdesivas.

La densidad aparente no es afectada por la vetbdieladicion del liquido aglomerante.

A mayor temperatura de alimentacién del aire derdat granulacion, se producen

granulos menores y mas friables.
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Un aumento en la presion del aire en la espreaupeogotas atomizadas mas finas y eso hace

gue se obtengan granulos con tamafio menor y ngilefa

La posicion de la esprea respecto al sélido flaidiztiene efectos significativos sobre el tamafio

promedio de los granulos y la friabilidad de losmmos.

1.1.4.2 Espréa neumatica de dos fluidos

El mecanismo de atomizacion en este tipo de begodhsiste en que la alta velocidad del gas
genera grandes fuerzas de friccion sobre la sepedel liquido, causando su desintegracion en

micro gotas.

El proceso de desintegracion del liquido en praaahe un flujo gaseoso, es bastante complejo,
aunque puede considerarse gque se desarrolla das#ss La primera considera la transformacion
del liquido en filamentos y gotas largas y la segures la que completa la atomizacion,
rompiendo estas formas del liquido, en gotas deom&marno y micro gotas. Todo el proceso
esta influenciado por la magnitud de las propiegati liquido: tension superficial, densidad y

viscosidad, y las del gas, como su velocidad widex.

1.2 Fluidizacion

La fluidizacion es una tecnologia por medio de Ualaina carga de sdlidos confinada en un
recipiente normalmente tubular, es suspendida arcamiente de fluido, que puede ser liquido o

gas.

A velocidades muy bajas, el fluido pasa a travésodehuecos libres dejados por los soélidos
estaticos. A medida que aumenta el flujo, la cdearesion a través del lecho aumenta en forma
lineal, hasta llegar a un punto tal que las pdegcampiezan a moverse debido a que la fuerza de
friccion entre el fluido y las particulas, igualdas fuerzas de gravedad y a las que se establece
entre las particulas empacadas entre si y conrgermedor. En este punto se localizan las

condiciones minimas de fluidizacion.
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A partir de este punto al seguir aumentando elofldp caida de presidbn se mantiene

relativamente constante y las particulas se mueanvigorosamente. Si el fluido es un liquido,
la distancia promedio entre particulas aumenta ccord aumenta el flujo (fluidizacion
particulada), en cambio, si de trata de un gafiyildizacion se caracterizara por la aparicion de
burbujas en el seno del lecho fluidizado (fluididac agregativa). Finalmente, el seguir
aumentando el flujo, hara que se alcancen las ciongis de transporte neumatico, que es cuando
los solidos empiezan a salir del recipiente, amdss por el fluido. Adn cuando lo mas
recomendable es determinar experimentalmente lacidald minima de fluidizacidn, existen
correlaciones empiricas que permiten su calculioc@mo también en el caso de la velocidad

terminal, las cuales se describen a continuaciamijl/ Levespield, 1990].

Velocidad minima de fluidizacién

En el caso de particulas finas, se puede aplicaglaente correlacion:

dp, ) pe—py O €2
u :(¢s po) ps pg g|: Emf i| Rep <20 (117)

™o 150 1-¢,,

Velocidad terminal de particula

La velocidad terminal de particula se calcula a partiagisiguientes correlaciones:

H(Ps _ﬁg)a

A 2

Pg

(AR

u, =u* (1.18)

Donde u* se determina mediante la ecuacion 1.5 yonsidera que las particulas son esféricas

y por lo tanto la esfericidad se toma como la whiga= 1) [Kunii y Levespield, 1990].

-1
.| 18 0.591
‘ [(dpo*)z o, )] (19

Donde dp* se calcula con la siguiente expresion.
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(1.20)

El comportamiento de sélidos fluidizados por gasesle gran relevancia practica, estos sélidos
pueden clasificarse en base a las caracteristctgidizacion.

1.3 Clasificacion de los grupos de soélidos

Geldart[Geldart, 1973] clasifico el comportamiento de wman variedad de solido en grupos,
cuando éstos se fluidizan. Los principales grupasifccados de acuerdo a su tamafio y densidad

de particula, son los siguientes:

Grupo A: Aereables, o materiales que tienen un tamafo décylar medio y/o tienen una
densidad de particula baja (menos que 1.4 Yj/ciistos sélidos fluidizan facilmente, con una

fluidizacion suave a bajas velocidades de gas.

Grupo B: El grupo B contiene algunos materiales de tamafimedio comprendidos entre 40
Um < dsy < 500 pm y densidades de 1.4 gftm ps< 4 glcnt respectivamente. Estos sélidos

fluidizan bien con burbujeo vigoroso y crecimiegtande de burbuja.

Grupo C: En este grupo se encuentran los polvos que somaquier forma cohesionables o
polvos muy finos. La fluidizacién “normal” de estpslvos es extremadamente dificil por las

fuerzas inter particula que son mayores que aguielerzas resultantes de la accion del gas.

Grupo D: La justificacion para esta categoria de sélidodicados a particulas muy densas, no
es tan facil como en los otros tres grupos, ya liyaye poca informacion publicada. Lechos
profundos de estos sdlidos son dificiles de fl@dizu comportamiento es erratico produciendo

una gran explosion de burbuja o severos acanaléwsien
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En la Figura 1.6 se presenta el diagrama de Hfickcion de particulas de Geldart [Kunii y

Levespield, 1990].
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Figura 1.6 Clasificacion de los grupos de solidos
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JUSTIFICACION

JUSTIFICACION

La tecnologia de los lechos fluidizados ha sidolemmgnte utilizada desde la segunda mitad del
siglo pasado y en lo que va de éste. Entre las asuehntajas que presentan estos sistemas se
encuentran, las altas tasas de disipacion de adlaito grado de mezclado de los sélidos y la
ausencia de partes moviles en estos equipos, faoratjunas. En cambio, entre las desventajas,
podemos citar el fendbmeno de desgaste por fricd®ros solidos fluidizados, las relativas

grandes cantidades de consumo de energia, etc.

Por otro lado, es bien sabido que industrias camguimica, farmaceéutica, alimentaria y de los
detergentes, por citar algunas, cominmente mampgjwoes en sus procesos. El manejo de los
mismos, representa grandes retos, debido a unisieno de problemas que pueden presentarse,
como la tendencia a compactarse durante su almagama en contenedores, riesgos de

explosion en ambientes cerrados, problemas deikgady formacion de pastillas (tableteo), etc.

En este contexto, independientemente de los reactprimicos, entre las aplicaciones que mas
demandan la tecnologia de los lechos fluidizadogemos sefalar el secado de sélidos y el
tratamiento de solidos finos via la aglomeracion éd¢os, a fin de facilitar su manejo y

almacenamiento. En el caso de la aglomeracion mbioan la fluidizacion con la aspersion de

liquidos. Alternativamente, la aspersion de ligeidambién puede visualizarse como una
operacion utilizada para recubrir los sélidos costancias que no serviran necesariamente solo
para aglomerarlas, sino que también puede servia pacapsular sustancias de interés

(fragancias, sabores, etc.), o bien, para otrodgtratamientos, como la obtencion de tabletas.

En este proyecto de investigacion se propone estetlifendmeno de aglomeracion de sdlidos
finos en un sistema de lecho fluidizado operadermitentemente, atomizando un liquido que

sirve como agente aglomerante y surfactante.

El estudio se orientara a evaluar la influencia agunos parametros operacionales
representativos de estos sistemas y se hara uhseda preliminar de algunos modelos de
crecimiento planteados en la literatura. Asimiss®hara un analisis de los balances de materia y

energia con el fin de planear futuras investigaesaron estos sistemas.
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2. OBJETIVOS

Objetivo General

Evaluar el efecto de las variaciones de paramaipgsacionales como temperatura del aire
alimentado, masa de solidos en el lecho, tiempoadieion del agente aglomerante y la
concentracion de un agente surfactante, sobreeeinuiento de los granulos, lo que permitira

comprender mejor el fenomeno de aglomeracion.

Objetivos Particulares

¢ Establecer los limites operacionales de las vasadhalizadas.

¢ Establecer una metodologia de analisis que peewitluar el crecimiento de los granulos.

¢+ Entender el fenbmeno de crecimiento de los graraloartir de la evaluacion de algunos
modelos de crecimiento propuestos en la literatura.

¢ Identificar los pardmetros que influyen en el feneimiento del aglomerador a partir de

los balances de materia y energia de estos sistemas
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3. METODOLOGIA EXPERIMENTAL

3.1 Equipo experimental

El equipo experimental utilizado se muestra enigufa 3.1; en éste, el aire seco, con una
humedad aproximadamente 0.08 kg de agua/kg desame, es suministrado mediante un
compresor de servicio de laboratorio (1), el afrdvace pasar por un filtro, con el fin de eliminar
las impurezas que pudiera arrastrar consigo (2splés de filtrado, el aire pasa por un
controlador de presion (3) y por un rotametro ldg@ fbajo con una capacidad de hasta 4615
cm’/s calibrado a 1 atm y 25°C, el cual suministr@guta el aire que se alimenta a la boquilla
de atomizacion (6). Finalmente mediante un rotéameé flujo bajo con una capacidad de 40
cm’/s calibrado a 1 atm y 25°C, se alimenta y reguRuj necesario en el lecho (5), via un
banco de 10 resistencias de 250 watts cada unal(@)al esta conectado a un controlador de
temperatura (12), y éste a su vez recibe la sefiashdermopar (11) que se encuentra localizado
debajo del distribuidor de flujo con el fin de peev de la energia suficiente, y asi satisfacer el
requerimiento térmico del proceso. También se eu@wn un termopar que sSe encuentra
localizado inmediatamente arriba del distribuidd)( el cual esta conectado a un registrador de
temperatura (14) que registrarad en todo momenfragreso térmico del sistema. El sistema
cuenta con un manometro en “U” (10) y una bombasiddtica (8) que alimenta el medio

aglomerante a la boquilla de aspersion.
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1: Compresor % Boquillade atomizacion
5 m 2: Filtro 10: Manometro de U
3: Comtrolador de Presion 11: Termopar |
1 D— 4,5: Rotametros de flujo bajo 12: Controlador de Temperatura
6: Rotametro de flujo bajo 13: Termopar Il
T: Banco de Resistencias 14 Begistrador de Temperatura
8:Bomba Peristaltica 15 Aglomerador

16: Distribuidor de flujo de aire

Figura 3.1 Diagrama del sistema experimental

El cuerpo principal del sistema experimental, camg un contactor conico de acero inoxidable
(15) el cual fue aislado térmicamente para minimiaa pérdidas de calor. En la parte inferior
del contactor se encuentra localizado un distriaudt flujo de aire metalico tipo sandwich (16)

con perforaciones de 1mm de didmetro en un artaglgular y con un espaciado de orificios de
1cm, como se muestra en la Figura 3.3. La geomgiriwa del aglomerador hace la funcién de
disminuir la velocidad superficial del gas conforeste atraviesa el equipo, disminuyendo asi el
arrastre de solidos. Las dimensiones del cuerpwipal del sistema se muestran en la Figura
3.2.
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24 cm

13 cm

20 em

A0 em \ 15 em /

——p Distribuidor
—10 ctn—

Figura 3.2 Dimensiones del contactor conico.

El distribuidor de placa perforada es ampliametitzado en la industria debido a su bajo costo
y a su facil construccién. Este tipo de distribuidopide que los finos caigan a través de los
orificios cuando deja de fluir el gas, lo cual ebido a que esta formado de dos placas, en medio
de las cuales se encuentra localizada una mallaErOla Figura 3.3 se presenta el disefio de la

placa perforada (arreglo triangular) con sus rds@ecdimensiones.

Vista Superior

Vista Lateral

| | Ie=4mm
____________________ et Ilalla 100 mesh
| | [e=dmm

Figura 3.3 Distribuidor de placa perforada tipo sandwich

3.1.1 Sistema de aspersion

El sistema de atomizacion consiste en dos tuboséobricos donde el medio aglomerante

liguido se alimenta al tubo interior mientras quaiee se alimenta al tubo exterior, el flujo de

alimentacion de aire y del medio aglomerante caemeren la espréa de mezclado interno del
tipo 1/8J Spraying Systems donde se forman lasogitas que posteriormente se ponen en

contacto con los soélidos fluidizados. ElI material abnstruccion de la espréa es cobre con un
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diametro interno de 1.38 cm y un didmetro extemd.d1 cm; en la parte inferior de la espréa se

encuentra un orificio cuyo diametro es de 1.8 mmgende por la accion del aire a presion, el
medio aglomerante es dispersado. En la Figurae3gtesentan las dimensiones de la pistola de

atomizacién y de la espréa.

Pizinla de simaizacisx
G =285 era
A

T

iogrm

— 345 m —

Dledio
Lglomemnte

I—l.'?lm
. 38eru
r

l2em Esprea Indusirial
L

1.8 mm

Figura 3.4 Dimensiones de la pistola de atomizacion y de paces

Durante las pruebas preliminares de alimentacidta doquilla de aspersion del medio
aglomerante y el aire a presion (en todo momentmsece el flujo de agua y aire alimentado a
la boquilla de aspersion, la curva de calibraciparece en el apéndice B, Figura B.2), se not6
que el flujo era intermitente, es decir, se formagotas muy grandes del medio aglomerante que
cayeron y mojaron en exceso los solidos fluidizagogvocando con esto la defluidizacion del
sistema, por lo que fue necesario disefiar unaduessoportara a la boquilla de aspersién y a su
vez permitiera que durante la estabilizacion dellges alimentados a la boquilla de aspersion,
ésta pudiera girar de modo que la pistola se croteera del contactor conico (Figura 3.5 a),
evitando con esto, que las gotas que pudieran feerdurante la estabilizacion de los flujos
cayeran sobre los sélidos fluidizados provocandoeatio que el sistema se defluidizara. Una vez
estabilizados los flujos y asegurandose que sed@na nube de microgotas del medio
aglomerante, la boquilla gira 90° y se coloca egegitro del contactor conico (Figura 3.5 b),
donde se ponen en contacto los solidos fluidizagdwslas microgotas del medio aglomerante.
En la Figura 3.5 se muestra el esquema antes tedai boquilla de aspersion esta sujeta por
medio de una abrazadera de nylon y ésta a su vézseportada en una base cilindrica de
aluminio (el disefio de la base permite tambiéroal a diferentes alturas la boquilla de
aspersion).
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3™ Abrazadera de nylon
= = T3
GIRO A%0°C

—+ Base de alunmio

—— Tunpie

a) b)
Figura 3.5 Tripie empleado para soportar la boquilla de asper

3.2 Materiales

En el programa experimental se empleo como mageiaa soélidos de polvo de tamarindo
obtenidos en un secador por aspersion comercglprapiedades del sélido se muestran en la
Tabla 3.1 y éstas son las reportadas por el falidd&xtractos y Aromaticos Botanicos, S.A. de
C.Vl.

Tabla 3.1 Propiedades fisicas y fisicoquimicas del polvo tdmarindo reportados por el
fabricante.

Propiedad Valor
Diametro promedio de particulparf) 78.4
Densidad aparente (g/ém 1.14
Humedad % (base seca) 2-45
Acidez % (Como Acido Citrico) 75-14.0
pH solucién al 10% 25-4.0
Azlcares Reductores 33.0-55.0
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3. METODOGIA EXPERIMENTAL

El agente ligante utilizado en este estudio fueaadebido a que es una sustancia ampliamente

utilizada en la instaneizacién de alimentos. Tamisi hicieron pruebas agregando al liquido un
agente surfactante como la lecitina, la cual es emgleada para ayudar a solubilizar los sélidos;
como es el caso de los procesos de instantanaizdeigolvos, lo cual es muy comun en la
industria alimentaria y farmacéutica. La lecitin@ wn surfactante multifuncional flexible y
versatil compuesto de un gran nimero de componeptedominantemente polifosfolipidos
(relacionado a los triglicéridos). Ademas de loednot, la lecitina se emplea también como
emulsionante, dispersante, humectante, antioxidantenargarinas, chocolates y caramelos, asi
como en la produccién de pinturas, lubricantes filaras textiles y tintas de imprenta, ademas de
aplicaciones en la industria de cosméticos y jabong en la industria del petréleo, las

propiedades de la lecitina se muestran en la Tabla

Tabla 3.2 Propiedades fisicas de la lecitina.

Densidad Propiedades Fisicas

viscoso de color pardo claro
1.028 (g/cm) olor caracteristico

parcialmente soluble en agua

3.3 Equipo empleado en el programa experimental

El equipo auxiliar usado en el desarrollo experit@ese muestra en la Tabla 3.3.

Tabla 3.3 Equipo auxiliar empleado

Equipo Caracteristicas

Balanza de Humedad Marca OHAUS, Modelo MB200

Registrador de Temperatura Marca Kipp&Zonen, Mod&tt301252

Bomba Peristaltica Marca MasterFlex L/S de veladidariable
(600rpm), Modelo 7553-71

Rotametros Marca Cole-Parmer

Tamices Marca Mont-Inox

Cronometro Marca Camero Il

Vibrador Tipo Rotap, Modelo Rx-29

Controlador de Temperatura Marca Termosystems
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3. METODOGIA EXPERIMENTAL

La calibracion de los rotametros se realizO a laadiciones de presion y temperatura

ambientales y se llevo a cabo desmontando el equipcipal del contactor cénico y con el
empleo de un anemoémetro, el cual fue colocado dalseccion transversal del distribuidor, se
procedié a tomar la lectura de las velocidadesaitel a las diferentes escalas del rotametro, y
puesto que el area de la seccion transversalrexcida, mediante el producto de ésta con la
velocidad del aire (en el anemdmetro) se obtuvdlugb volumétrico a las condiciones de
temperatura y presion ambiental. La curva de cdibn se presenta en el Apéndice B, Figura
B.1.

La bomba peristéltica se calibré a las mismas cimaies que el rotdmetro, en este caso se midid
el tiempo necesario para llenar con agua un vas®(Owel, este procedimiento se repite a
diferentes revoluciones, lo que genera diferengestog volumétricos. En el Apéndice B se
presentan las curvas de calibracion para el flgoagua que se alimenta a la boquilla de
aspersion (Figura B.3) y para el flujo de agua oanflujo externo de aire (Figura B.4). El
registrador de temperatura se calibr6 a la temperade ebullicion y fusion del agua, a

condiciones ambientales, con el fin de establecestala de referencia para los experimentos.

3.4 Descripcion de una corrida experimental tipica.

La corrida inicia con la estabilizacion térmica dguipo vacio y al flujo de aire necesario que
corresponde al flujo minimo de fluidizacién (1618%s). Una vez estabilizado el equipo a la
temperatura de trabajo, los sélidos son cargadtess gimara de fluidizacidbn esperando que
nuevamente se estabilice térmicamente el sist@aspués de esto, se inicia el proceso de
atomizacion del medio aglomerante, registrandoiezhgo de aspersion, y monitoreando la
evolucién térmica de la camara de fluidizacion edot momento mediante un registrador de
temperatura. Finalizado el tiempo de aspersionisi&iel proceso de secado con una duracién de
5 min con el fin de obtener el producto granuladio ena humedad semejante a la de los solidos
iniciales. A continuacién se recolecta el produaftomerado de la camara de fluidizacion para
posteriormente pesar el producto obtenido y pracatiproceso de tamizado y asi obtener las
fracciones de los aglomerados retenidos en cada yafimalmente determinar la distribucion del

tamafo de particula.
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3. METODOGIA EXPERIMENTAL

3.5 Analisis de tamafio de particula

El tamafio promedio de los granulos se determindaneglun analisis de tamices. Se emplearon
9 mallas estandar cuyos tamafios de apertura senfaesen la Tabla 3.4, que se colocaron en
forma descendente con respecto a la abertura malla. Aproximadamente 100 g de granulos
fueron colocados en el tamiz superior y fueron g@os por 5 minutos a una velocidad de 800

vibraciones por minuto usando un vibrador de tasiice

Tabla 3.4 Tamafos de abertura de las mallas empleadagpencelso de tamizado.

No. de MALLA ABERTURA, (mm)
80 0.1778
100 0.1498
150 0.1041
180 0.0813
200 0.0736
250 0.0584
300 0.0533
325 0.0431
400 (Fondos) 0.0432

El diametro promedio de los granulos se determimdnpdiando el tamafio de abertura de la
malla a través del cual el granulo pasa y la aleeda la malla en la cual el granulo es retenido.
La masa retenida en cada malla se convirtié aifraanasa y esta fraccion se dividié entre el
promedio aritmético de la abertura de malla. Auaatoria de la distribucion de pesos se le
aplico su reciproco y de esta manera se obtuvéasiedro promedio. El calculd del diametro
promedio se realiz6 a través de la ecuacion 3.1Jaetabla 3.5 se muestra un calculo

representativo del tamafio de particula.

do = (x /dy )" = Didmetro promedio B
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3. METODOGIA EXPERIMENTAL

Tabla 3.5 Célculo representativo para obtener el diametronpho de los polvos finos de
tamarindo

Wi Xi=Wi/168.5 ABERTURA dp xi/dp
MALLA Peso de muestra e Promedio aritmétic 1
retenlda( ;)n eltamiz  (Wi/2XWi) (m) (um) pm
80 0 0 177.8 0 0
100 13.9 0.0824 149.86 163.83 0.000503
150 36.7 0.2178 104.14 127 0.001715
180 27 0.1602 81.28 92.71 0.001728
200 26.9 0.1596 73.66 77.47 0.002060
250 36.9 0.2189 58.42 66.04 0.003315
300 13.3 0.0789 53.34 55.88 0.001412
325 0.30 1.78E-3 43.18 48.26 3.69E-05
400 13.5 0.0801 38.10 40.64 0.001971
>Wi=168.5 dp = 78.4um

3.6 Determinacion experimental de la velocidad minimaelfluidizacion de las particulas

de tamarindo

Se cargo en la camara de fluidizacion una mas®deay 2le sélidos finos de pulpa de tamarindo
con un diametro promedio de 78mM los cuales fueron soportados por el distribuitipo
sandwich, posteriormente se alimenta aire porreldadel sistema tomando la lectura de la caida
de presion en el distribuidor mediante un manéntgimU, esta operacion se repitidé hasta cubrir
toda la escala del rotametro y asi obtener lasasaid presion correspondientes a cada flujo de
aire. Debido a que la cdmara de fluidizacion egetenetria conica el area transversal al flujo se
considera constante por lo cual se utilizé un diéongromedio entre el diametro superior (20cm)
y el diametro inferior (10cm) de la camara de flzédion, y a partir de la grafica de caida de

presion contra flujo de aire se determina la veladiminima de fluidizacion.

3.7 Determinacion de la densidad de los aglomerados

La densidad de los granulos se determina pesandgramo de producto obtenido el cual se
transfiere a un picnémetro (previamente pesad@sdel donde se emplea alcohol etilico para

llenarlo y determinar el peso total de la fasedsdliEl alcohol etilico se utilizo como medio

desplazante debido a que el producto obtenidaseduble en éste.
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3. METODOGIA EXPERIMENTAL

3.8 Disefio experimental

3.8.1 Planificacion Factorial 2"

La planificacion factorial 2 es un método experimental poderoso que permitejame un
namero limitado de experimentos previamente defgidobservar sobre un parametro de
respuesta caracteristico, tanto los efectos commiaracciones de los diferentes factores, en un
dominio bien definido de condiciones experimentaigseste método experimental, el exponente
n representa el nimero de variables involucradeals  indica que cada variable debe tener dos

valores o niveles [Montgomery, 1991].

En este estudio se decidio evaluar el efecto eact®ones de variables como la temperatura de
alimentacién del aire al fluidizador, la carga datenial a aglomerar y el tiempo de adicion de

agente ligante al sistema, sobre las variacionet tamafio de los sélidos aglomerados.

En otro bloque experimental, se sustituyé comoaldei la carga de soélidos en el lecho
fluidizado, por la concentracion de lecitina en agpara evaluar si ademas de ser un agente

surfactante, influia en el tamafo de los aglomesado

3.8.2 Niveles de los parametros del disefio experimental.

De la literatura [Davies y Gloor, 1971] se ha podidrroborar que las temperaturas a las cuales
se estudia el fenomeno de aglomeracion no son teugdas (40 a 50°C). Por lo anterior, en este
trabajo se ha decidido que para alcanzar nivalegemperatura del orden de los 30 £@pse
establecieron como limite minimo y maximo de terapga de alimentacion del aire, 80 y 400
respectivamente. Temperaturas que ademas, noraflacteturaleza del sélido a aglomerar. En
cuanto al tiempo de adicion del agente ligante,aqueste caso es agua destilada, se encontré que
era importante evitar el fenbmeno de apagado hunpmolo que se establecieron 3 y 5 min.
como limites inferior y superior. De pruebas pralianes se pudo observar que a tiempos de
adicion menores a tres minutos, el sistema notabikzaba, lo cual se corroboro al observar que
estaba muy marcado el fenomeno de arrastre de. firass observaciones visuales del lecho
mostraron una nube de solidos finos importantd equpo. En cambio, cuando el tiempo fue de
5 minutos se empez6 a formar una capa de incrosexien la pared del aglomerador,

empobreciéndose la calidad de la fluidizacion.
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3. METODOGIA EXPERIMENTAL

A tiempos mayores se observo la defluidizacion ldan&n cuanto a la masa de solidos cargada

al aglomerador, se observé que a valores entrey2B@0g, como el limite superior e inferior
respectivamente, las condiciones de fluidizaciGerdn muy aceptables y el termopar que se
encuentra dentro del lecho, todo el tiempo perm@adeatro del mismo, mientras que el arrastre
de sdlidos no representa una merma de solidos sistema que le quite representatividad al
fendmeno que se esta estudiando. Finalmente candaltia literatura [Hogekamp y Schubert,
2003] se encontro que una concentracion de leag#ic@amendada para la aglomeracion es de 3 a

5% en peso.
3.8.3 Bloques experimentales

En este trabajo se desarrollaron dos bloques ewpetales, en el primer bloque experimental se
seleccionaron como variables de operacion la testyer de entrada del aire a la cama de
fluidizacion, el tiempo de adicidon del medio agloarde y la masa de soélidos cargados a la
camara de fluidizacion. Mientras que en el seguiidque la variable masa de sdlidos se cambio
por la variable porcentaje en peso de Lecitinai actiia como un agente surfactante. Se aplico
un disefio factoria®® [Montgomery, 1991; Bacon, 1988] a ambos bloque=l@rimer blogue se
emple6 como medio aglomerante agua (con una presdoperacion del aire alimentado a la
camara de fluidizacién de 3Kgf/émun flujo de alimentacién del medio aglomeranteddet71
cm’/s y un flujo de aire constante alimentado al sistele 1612.5 cifs) y en el segundo bloque
se empleé como medio aglomerante una solucion dea aas lecitina (trabajando con las
mismas condiciones de presion del aire, flujosndetlio aglomerante y de aire alimentado al
sistema que en el bloque experimental | ademasnaenasa constante de solidos en el lecho de
2009), los niveles de cada uno de los paramettagiados se presentan en las Tablas 3.6 y 3.7
respectivamente incluyendo el punto central delidmexperimental; en las Figuras 3.6 y 3.7 se
muestran las representaciones geométricas del don@rperimental para cada bloque

respectivamente.
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3. METODOGIA EXPERIMENTAL

Tabla 3.6 Niveles de los parametros estudiados empleando coedio aglomerante incluye el
punto central del dominio experimental, donde —prasenta las condiciones minimas
(T=80°C,t=3min y M=200g), +1 son las condicioneximas (T=100°C, t=5min y M=300g) y O
el punto central (T=90°C,t=4min y M=250gQ).

_ Tiempo de atomizacion Masa de sélidos finos
Temperatura (°C)/ Niveles _ ) _
(min)/Niveles (g)/Niveles
80/-1 3/-1 200/-1
90/0 4/0 250/0
100/ +1 5/+1 300/ +1

o
S
&

Temperatura X,

>
80 °C
Imine

Tiempo Atomizacion X,

Figura 3.6 Representacion geométrica para el bloque experahkent
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Tabla 3.7 Niveles de los parametros estudiados empleando coeddo aglomerante agua mas
lecitina incluye el punto central del dominio expeental, donde —1 representa las condiciones
minimas (T=80°C,t=3min y L=2%), +1 son las condi@e maximas (T=100°C, t=5min y
L=5%) y O el punto central (T=90°C,t=4min y L=3.5%)

_ Tiempo de atomizacion N _
Temperatura (°C)/ Niveles ) _ % de lecitina / Niveles
(min)/Niveles
80/-1 3/-1 2/-1
90/0 4/0 35/0
100/ +1 5/+1 5/+1
100 °C
-*»
™
>
o @
3
wh!
A
¥
o
5
Y
80 °C
3mine

* 5 min

Tiempo Atomizacion X,

Figura 3.7 Representacion geométrica para el bloque experahiknt
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4. RESULTADOS

4.1 Caracterizacion fisica e hidrodinamica de los polw

En la Tabla 4.1 se presentan las densidades, apgrempacada de los sélidos finos. La primera
de éstas se determind con un picnémetro utilizahckmhol etilico, el cual tiene una densidad de
0.835 g/ml, mientras que la densidad empacada teendrd relacionando la masa de solidos

empacada a un volumen de 50 ml.

Tabla 4.1 Caracterizacion fisica de finos

_ Densidad Empacada de Didmetro promedio de
DenS|dad(ap:;1rente, g/mi particulas finas, g/ml Particula, um
Pa () (dpo)
1.23 0.61 78.40

Se puede considerar que los solidos empleadogetrasajo son sélidos tipo A de acuerdo a la
clasificacion de particulas de Geldart, tal comoobserva en la Figura 4.1, los cuales se
caracterizan por tener una densidad menor de &of gpor lo tanto se espera una fluidizacion
suave a bajas velocidades de gas y un burbujeootamid de pequefias burbujas a velocidades de

gas mas altas.

Fs'Fg (9/em’)

=
n
T TTTT

10 50 100 S00 1000
dpo (pm)

Figura 4.1 Clasificacion de polvo de tamarindo [Geldart, 397
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Los resultados mostrados en la Tabla 4.2 demuesanel célculo de §} a partir de las

correlaciones (Ecs. 1.15 a 1.18) no es una tamh f@as aun, cuando se parte de una amplia
distribucién de tamafio de particula como se puedgmbar en la Tabla 3.5 de la seccion de
metodologia experimental, ya que el solido fluidieéectivamente de tal manera que mientras un
tamafio de particula inicia a fluidizar, otro tamaf@particula es arrastrado o bien permanece
estatico, esto puede ser el motivo de la marcdaaedcia entre la g} de la mezcla de finos

obtenida experimental y el valor obtenido por le€acion.

De esta manera, lo que se decidio fue registrflujel de aire alimentado al cual, el lecho se
mantuviera razonablemente fluidizado durante tddpreceso de aglomeracion, considerando
gue el fluido atomizado, captura los finos anteselearrastrados, de acuerdo al mecanismo de

formacion de aglomerados antes mencionado.

Tabla 4.2 Caracterizacion hidrodindmica de finos.

Uni: Velocidad minima de Ui Velocidad minima de U:: Velocidad terminal, cm/
fluidizacion, cm/s fluidizacion, cm/s (Ecuacién 1.16)
Experimental Correlacién (Ecuacion 1.15)
4.35 0.6778 18.466

En la Tabla 4.3 se presentan los datos empleadda eeterminacion experimental de la
velocidad minima de fluidizacién para los sélidoso$ de tamarindo, la cual se obtiene de
graficar la caida de presion en el lecho contftugl de aire, como se muestra en la Figura 4.2.

Esta gréfica se presenta a manera de ejemplo qdicai como se determina este parametro tan
importante en fluidizacion.

Tabla 4.3Caida de presion en el lecho.

Posicion Flujo Caida de Presion | Caida de Presién | Caida de presion
de Volumétrico, total, del distribuidor, en el lecho,
rotametro cm’/s cmHg cmHg cmHg
0 0 0 0 0
1 765.10 14.3 13.92 0.38
1.5 1307.04 22.2 21.67 0.54
2 1721.46 30.2 29.51 0.69
2.25 2295.29 35.2 34.42 0.78
2.5 2614.08 39.3 38.40 0.89
2.75 3028.50 43.5 42.41 1.03
3 3506.69 45 43.78 1.23
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o
[N

14 ¢
L12 ¢ Diametro de polvos
g b de tamarindo, d,= 78.4um
S
2 08 ¢
g
o 0.6 F
3
5 04 Q= 766 cnils
'Sﬁ U= 4,35 cm/s

1
|
|
\2
0 765.1 1307.04 1721.46 2295.29 2614.08 3028.5 3506.69

o

Flujo (cm3/s)

Figura 4.2 Flujo minimo de fluidizacion.

Debido a que la geometria de la camara de fluidimaes conica (cuya funcién es evitar el
arrastre excesivo de polvos), a un flujo volumétrile aire constante se tienen diferentes
velocidades de fluidizacion debido a la variaci@éhdiametro en el equipo (ver Figura 3.2). En la
Tabla 4.4 se presentan las velocidades de fluidiza@d)) y las correspondientes velocidades
minimas de fluidizacion (&), para los diferentes diametros de la cdmara wdifhcion asi
como el correspondiente promedio aritmético enstesedos diametros. Como se observa en la
Tabla 4.4, la relacion deU,s permanece constante para cualquier valor del diantke la

camara de fluidizacion.

Tabla 4.4/elocidades de fluidizacién en el sistema
Unmi : A diferentes

Diametro U: :Velocidad alturas de lecho a
del .. - d.e’ condiciones minimas
aglomerador conico, cm Fluidizacién, cm/s de fluidizacion. cm/s
10 20.57 9.75
15 9.14 4.33
20 5.14 2.43

4.2 Corridas de aglomeracion

4.2.1 Bloque experimental |
En la Tabla 4.5 se presentan las combinacionessiaiVeles de cada factor empleadas para

calcular los efectos de un disefio factorfab@l bloque experimental I, en el que se usé como

43




4. RESULTADOS
medio aglomerante agua, se incluye el punto cedélatlominio experimental que fue utilizado

para evaluar el error asi como los diametros exmariales obtenidos a las diferentes

condiciones de operacién del sistema.

Tabla 4.5 Signos algebraicos para calcular los efectos dekfid 2, donde —1 representa las
condiciones minimas (T=80°C, t=3min y M=200g), ©h $as condiciones maximas (T=100°C,
t=5min y M=300g) y 0 el punto central (T=90°C, t=img M=2500).

Corrida Temperatura (T) Tiempo (t) Masa (M) Dp (um)
(X1) (X2) (X3)

1 -1 -1 -1 92.6
2 +1 -1 -1 95.12
3 -1 +1 -1 98.85
4 +1 +1 -1 97.73
5 -1 -1 +1 94.69
6 +1 -1 +1 98.88
7 -1 +1 +1 96.87
8 +1 +1 +1 102
9 0 0 0 96.01
10 0 0 0 96.24
11 0 0 0 98.04

Del andlisis de los diametros experimentales dddbla 4.5 se observa que se obtuvieron
aglomerados de diametro promedio entre 18-30% reayairdiametro de particula inicial el cual
es de 78.4m (ver Apéndice F).

Los coeficientes del polinomio calculados con lesagiones A.14 a A.17 del Apéndice A se
presentan en el modelo codificado de regresiérallipara predecir el aumento de diametro
promedio, el cual esta dado por la ecuacién 4.1.

D, =97.08+1.34X, +1.77X, +1.018X, —0.34X X, + 0.99X ;X , = 0.45X ,X ,
+0.57X X, X 5

(4.2)
Para este modelo completo se puede observar qaamento en las condiciones de trabajo de
las variables individuales tienden a aumentar&heéiro de la particula, mientras que el efecto de
la interaccion entre las variables codificadagXX es contrarrestado por el efecto de las
interacciones XX, y X2X3, puede observarse que el efecto de la variabl@iémpo de adicidon
del medio aglomerante) es critica, ya que un aumemtel tiempo de adicién provocaria que el

sistema se defluidizara y una disminucion del tieme adicion provocaria que se evaporara mas
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agente aglomerante, lo que provocaria una disngnusn el didmetro del granulo. Mientras que

la interaccion entre las tres variables provocaumento en el granulo.
4.2.1.1 Prueba de significancia del bloque experimeaitl

Para determinar qué factores y/o combinacioneaaeres no contribuyen significativamente en
el aumento del didmetro promedio, se realizo utiaaée varianza. En la Tabla 4.6 se muestra

el analisis de varianza a diferentes niveles deifgigncia (5,10, 25 % respectivamente) para el
blogue experimental 1.

Tabla 4.6 Analisis de varianza para los datos de aumentoasheedro promedio para el bloque |
(*) Factores significativos.

L Variancia Media
Variancia del de Fo Fo Fo
Muestral Error cuadrados (Ec.4.2) | (Ec.4.3) (Ec. 4.4)
Coeficiente s sé gIse F(11,§.,g.105 F(lé?é%'m F(1é2.,5C;.25)

1.34 14.365 1.239 11.595 * *
1.77 25.063 20.230 * * *
1.02 8.282 6.685 *
-0.34 0.911 0.735
0.99 7.841 6.329 *
-0.45 1.584 1.279
0.57 2.622 2.116

Si se representan los niveles inferior y supergocada variable en la ecuacion 4.1 (ver Apéndice
A), se puede definir un sistema de coordenadast@mea por origen el punto que tiene por
coordenadas el valor medio de los dos niveles da eariables (Ecs. A.1 a A.9), realizando lo
indicado anteriormente se obtienen los modeloslésedecodificados para predecir el aumento
de diametro de particula en este bloque experimgnéstan dados por las Ecs. 4.2 a 4.4 con un
95, 90 y 75% de confianza, donde en este caso ralndm experimental corresponde a las

condiciones minimas y maximas de operacion bajacledes se llevaron a cabo las corridas
experimentales.

D

PIFL2005 — 89978+ 177t “2)
Dipioon = 77.918+0.134T+1.77t (4.3)
Do ruozs = 72-8305+0.134T+1.77t+0.02035M ”
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Tal como se observo en el modelo lineal codificéido. 4.1), la variable que tiene un efecto
significativo en el aumento del diametro del gréanukés el tiempo de adicion del medio
aglomerante (t), ya que el valor del coeficientesi® es mayor que los coeficientes de las otras
variables en los modelos decodificados ademas,udeeg la variable que prevalece en las
ecuaciones decodificadas, la combinacion de las \‘egiables provoca un aumento en el

diametro del granulo.

En la Figura 4.3 se muestra la grafica de paridaidedos diametros experimentales y los
diametros predichos por los modelos decodificadws.(4.2 a 4.4) y por el modelo codificado

(Ec. 4.1) asi como el porcentaje de error de cadale ellos.
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Figura 4.3 Graficas de paridad entre los diametros experiatesity los obtenidos con los

modelos para el bloque experimental I.

Como se puede observar en la Figura 4.3 es najoBoexiste una ligera desviacion entre los
didmetros predichos por los modelos decodificados yliametros experimentales, observandose

gue con la ecuacion 4.4 la desviacion es meno®¥d)0mientras que con la ecuacion 4.3 la
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4. RESULTADOS
desviacion es mayor (1.7%), lo que demuestra gtre emas variables (temperatura, tiempo y

masa de sélidos) involucre el modelo menor es sxideién. Sin embargo en ambos casos los
modelos predicen adecuadamente la tendencia obdseexgerimentalmente. Por otro lado es
evidente que al emplear el modelo codificado (Et) 4l ajuste es mejor con una desviacion
menor del 0.5% ya que este modelo involucra eltefde todas las variables asi como sus
combinaciones, ademas este modelo solo emplaaveles inferior (-1) y superior (+1) de las

variables codificadas ya que es un sistema ortosdom
4.2.2 Bloque experimental Il

En la Tabla 4.7 se presentan las combinacionesslaiVeles de cada factor para calcular los
efectos de un disefio factoriai 8el bloque experimental II, en el cual se uso cameslio
aglomerante una solucién de agua mas lecitina ymasa constante de solidos en el lecho de
200 g. Se incluye el punto central del dominio expental, asi como los didmetros

experimentales obtenidos a las diferentes condisiole operacion del sistema.

Tabla 4.7 Signos algebraicos para calcular los efectos detfid 2 para el bloque Il donde —1
representa las condiciones minimas (T=80°C,t=3mix30%), +1 son las condiciones maximas
(T=100°C, t=5min y L=5%) y 0 el punto central (T2@0t=4min y L=3.5%).

Corrida | Temperatura (T) Tiempo (t) Lecitina (%L) Dpi (Um)
(X1) (X2) (X3)
1 -1 -1 -1 95.40
2 +1 -1 -1 94.67
3 -1 +1 -1 103.76
4 +1 +1 -1 101.37
5 -1 -1 +1 101.50
6 +1 -1 +1 93.85
7 -1 +1 +1 105.08
8 +1 +1 +1 109.37
9 0 0 0 98.86
10 0 0 0 103.78
11 0 0 0 101.12

En este bloque experimental se obtuvieron aglomsradn un diametro mayor al diametro de
particula inicial entre un 22% y un 39% para loghEs minimo y méaximo respectivamente (Ver
Figura F.6 y F.7).
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4. RESULTADOS

De manera analoga a lo realizado para el bloqueremental |, en el bloque experimental Il los

coeficientes del polinomio calculados con las eiuees A.14 a A.17 (Apéndice A) se presentan
en el modelo lineal codificado de regresion paedecir el aumento de diametro promedio el

cual esta dado por la ecuaciéon 4.5.

D,, =100625-0.81X, +4.27X, +1.825X, +1.285X X, —0.03X ;X + 0.505X , X, .5)
+1.7X X, X,
Contrariamente a lo observado en la ec. 4.1, la Jardépen este caso, tiene un efecto inverso
respecto al tamafio del aglomerado lo cual puede debeagge la adicion del agente surfactante
provoca una mayor evaporacion del agente aglomeramteambio, el efecto de la variablg X
aumento notoriamente su influencia sobre el tamafidideletro del granulo, esto puede deberse
a la presencia del agente surfactante el cual favorereda de las particulas permitiendo que el
granulo crezca. Como puede observarse, el hechwadéener una masa constante de solidos en
el lecho y aumentando la concentracién del agente surfac(xs) provoca que el granulo
crezca. Contrariamente a lo sucedido en la ec. #dfeeto de las interaccionesXs y XoXs
provocaria un aumento en el tamafio del granulo, (debigiweda variable Xdemuestra ser
nuevamente el efecto mas importante en el procesola@ergcion) el efecto combinado con la
temperatura contrarresta el efecto negativo de la vairad#pendiente X el cual puede deberse
a que el agente aglomerante humecta lo suficiente el pohra formar el granulo. La
combinaciénde las tres variables 1X2X3 tienen un efecto significativo importante el cual,

favorecera el aumento del didmedsd granulo.

4.2.2.1 Prueba de significancia del bloque experimental Il

Nuevamente para determinar que factores no tienen gto efignificativo en el aumento del
diametro promedio, se realiza un andlisis de varianzda Habla 4.8 se muestra el andlisis de

varianza a un nivel de significancia del 95%, 90%5%07 para las ecuaciones 4.6, 4.7 y 4.8

respectivamente en el bloque experimental II.
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4. RESULTADOS

Tabla 4.8 Analisis de variancia para los datos de aumento deetli@mpromedio para el bloque I
(*) Factores significativos.

Variancia | Variancia Media
Muestral del de Fo Fo Fo
Error cuadrados Ec. (4.6) Ec. (4.7) Ec. (4.8)
Coeficiente | 8 sé | wise | FA2009[ FL20) [FL2025)
-0.81 5.25 6.065 0.87
4.27 145.86 24.05 * * *
1.825 26.65 4.39 *
1.285 13.21 2.18
-0.03 0.0072 0.00119
0.505 2.04 0.34
1.7 23.12 3.81 *

Realizando el mismo procedimiento que en el bloque empetal I, los modelos lineales
decodificados que predicen el aumento de didmetro dieyda del bloque experimental Il se

muestran en las siguientes ecuaciones.

Dy e p00s = 83.545+4.271 (4.6)
Doy pr0s = 83.545+ 4.27t (4.7)
Doy rro0s = ~63.51+1.50T +40t +42.02L-0.4Tt-0.45T L -10.2t L +0.11T tL (4.8)

De manera analoga que en los modelos obtenidos bloglie experimental |, en el bloque
experimental Il el factor que tiene un efecto significaen el aumento de diametro del granulo
es el tiempo de adicion del medio aglomerante (t), yaeguel Unico factor que prevalece en las
ecuaciones decodificadas 4.6 y 4.7, en tanto, enuaceén 4.8 el tiempo de adicion del medio
aglomerante (t) y el porcentaje de lecitina (L) tienen afecto significativo importante,
provocando con esto el aumento del tamafio del granuémtitds que la interaccion (t,L) posee
un efecto negativo importante en el aumento del diametrgrdnulo, esto puede deberse a dos
posibles fendmenos: primero; se podria inducir a uagomhumectacion del sélido provocando
la defluidizacion hiumeda y segundo; se conseguirgamlento del diametro del granulo, debido
a la funcién de la lecitina que promueve la unién de &tqula consiguiendo con esto que
creciera demasiado provocando la defluidizacion en delcsistema. Las interacciones entre Tt,
TL y TtL afectan muy poco en el aumento del granulolaEfigura 4.4 se muestra la grafica de
paridad entre los diametros experimentales y aquellesiolos con los modelos (Ec. 4.6, Ec 4.7
y 4.8).
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Figura 4.4 Graficas de paridad entre los diametros experiatesty los obtenidos con el modelo

para el bloque experimental Il.

Como se puede observar en la Figura 4.4 los diametfrtenidos por medio de la ecuacién 4.6
tienen una menor desviacion con respecto a losedi@amexperimentales la cual corresponde a
2.42% en promedio, mientras que los valores obdsnfbr la ecuacion 4.8 divergen de los
obtenidos experimentalmente con un error promeeli@ d%. Se puede notar que a diferencia de
lo observado en el bloque experimental I, en ebuixoexperimental Il entre mayor sea el
namero de variables involucradas en el modelo kvideibn entre datos experimentales y
predichos por éste aumenta, lo cual puede debeayse al efecto de las interacciones entre las
variables involucradas tiene una mayor signficat@aiendo que los efectos de las variables
principales sean menos importantes lo que provaea & modelo subestime los diametros
experimentales. Sin embargo nuevamente la tendeonial aumento del diametro es predicha

adecuadamente por ambas ecuaciones. Ademas eantevigie con el modelo codificado el error
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4. RESULTADOS

es minimo sin embargo es importante sefialar que resdelo solo contempla los niveles

superior e inferior de las variables codificadas.

En la Figura 4.5 se presenta una comparacion Egrdiametros de aglomerado para cada uno

de los bloques experimentales.
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Figura 4.5 Comparacion del diametro de particula entre eludosxperimental | y el bloque

experimental Il

En la seccion 1 de la Figura 4.5 se muestra unapa@uion de diametros de granulos
experimentales obtenidos bajo las mismas condisidedrabajo (temperatura, tiempo de adicion
del agente aglomerante y masa de sdlidos en al)leble acuerdo a los resultados en general, se
observa un aumento en el diametro del granulo auaacemplea como medio aglomerante una
solucion de agua + lecitina, lo cual se puede asaxique la lecitina es un surfactante que

favorece la union de las particulas [Hogekamp yuBeft, 2003].
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Sin embargo para la corrida 2 se observa que elaiid del granulo fue menor en el bloque 2, lo

cual puede deberse a que el efecto de la mayoretatupa de trabajo y el menor tiempo de
adicion del medio aglomerante contrarresta el efdeil agente surfactante lo cual impacta de

manera negativa el crecimiento de granulo y seflejado en un diametro menor.

En la seccion 2, se muestran los didmetros obtsrpdoa las corridas en ambos bloques, sin
embargo es importante aclarar que estos datosedepiser comparados entre si debido a que se

obtuvieron a diferentes condiciones de operacid@r tablas 4.4 y 4.5)

4.2.3 Modelos de crecimiento de sélidos

Tomando en cuenta que el alcohol etilico penetda®poros del granulo el volumen desplazado
de este en el picndbmetro es el volumen ocupadelpuoaterial sélido en el granulo por lo tanto la
densidad obtenida a partir de la masa empleada eicr@dmetro y este volumen nos da la

densidad de la fase soélida.

En base a la suposicion realizada por Smith, B.Gienow, A. W., en el articulo Mecanismos
de CrecimientgSmith y Nienow, 1983] se puede suponer razonablemente que la porosaiiad d
granulo €g) se comporta como la porosidad del lecho de pedascfinas empacadase)
suponiendo que el arreglo que toman las partidias en el lecho es semejante al arreglo que
se tiene en el granulo, de tal manera, que loxespiatersticiales del lecho son los mismos que
los del granulo. Las particulas que forman el gestan unidas por un agente ligante, (cuyo
objetivo es el de mantener unidas a las particalasyal, ocupa una fraccién de los espacios
vacios entre las particulas. En la figura 4.6 ssgnta el esquema de la suposicion realizada

respecto a la porosidad del lecho y la del granulo.

Es importante sefialar que la fraccién vacia deranujp esta constituida por macroporos (que
corresponde a los espacios vacios interparticulajicyoporos (espacios vacios dentro de la

particula).

En este trabajo se considera que el efecto de ic®mporos es despreciable (tanto en el lecho

como en el granulo) con respecto a los macropdeofgccion de macroporos depende de la

presion de granulacion) por lo tanto, los espacamsos que se consideran tanto en el leeko (
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como en el granule§) son los de los macroporos y a través de estadewasion se llega a que

la porosidad del granulo se comporta como la déldele particulas finas empacadas.

Lecho empacado Granulo

Agente hgante [
Ame [ ]
Solidoe [ ]

Figura 4.6 Representacion del arreglo de las particulaasfen el lecho

En la Tabla 4.9 se presentan la densidad de lssfdska del granulo, la densidad empacada de los
granulos, la porosidad del granulo (la cual serdete por medio de la ecuacion 1.1) asi como la
densidad del granulo seleccionado a diferentesiciongs de trabajo (Temperatura, tiempo de
adicion del medio aglomerante y masa de sélidogacar al lecho) para los dos bloques

experimentales.

La densidad del granulo se determind mediante edymto de la porosidad del granulo por la
densidad de la fase sOli¢g«p,) [Smith, 1986]
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Tabla 4.9Propiedades fisicas de los aglomerados a las niésreondiciones de trabajo.

Densidad | Pensidad | . : Porosidad | Densidad
de fase empacada| Diametro Densidad del del
CONDICIONES SSlida de de agente granulo | granulo,
DE il particulas grénulo, | aglomerante, (€0) g/ml
OPERACION ?A ) finas, g/ml L:jm g/mi 00
Pa (p.) (dg) (Pv)
BLOQUE | = MEDIO AGLOMERANTE : AGUA
T=80°C, t=3 min,

M=200g 1.36 0.61 92.6 1 0.39 0.530
a0 | 169 0.61 94.69 1 0.39 0.660
T a0on | 143 0.61 98.85 1 0.39 0558
a0 | 132 0.61 96.87 1 0.39 0515

BLOQUE Il = MEDIO AGLOMERANTE :AGUA +LECITINA

T=100°C, t=3 min,

vl 1.34 0.61 93.85 1.0014 0.3909 0.524
TE100°C, 1E3min | g 42 0.61 94.67 1.00056 0.3903 0.554
TE100°C, 1=omin, | .34 0.61 109.37 1.0014 0.3909 0.524
TEI00%C, =S min | 35 0.61 101.37 1.00056 0.3903 0.527

2% L

De los datos reportados por la tabla 4.9 se pubderear que para el bloque experimental I, al
aumentar el diametro del aglomerado a las mismadidones de temperatura y tiempo de

adicion del medio aglomerante tanto la densidathdase solida como la densidad del granulo
aumentan. Sin embargo si comparamos los diamebtEnidos a las mismas condiciones de
temperatura y masa de solidos cargada al lechoguenentando el tiempo de adicion del agente
aglomerante se puede observar que si bien el didrdetgranulo aumenta con el aumento del
tiempo, la densidad del granulo y de la fase sdligminuyen, este comportamiento puede
deberse al efecto relacionado con el mayor tiengadicion y con una mayor masa de soélidos
en el lecho. Un comportamiento similar se observaléloque experimental Il al comparar los

didmetros obtenidos a las mismas condiciones dpdeatura y porcentaje de lecitina (con una
masa de solidos constante en el lecho de 200 ggrsando el tiempo de adicion del agente
aglomerante se observa un aumento en el diametiegienerado, sin embargo nuevamente la

densidad de la fase solida y la del granulo disy@nipor lo que se puede suponer que el tiempo
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de adicion del agente aglomerante juega un papsbriante en la masa de solidos total del

aglomerado ya que la disminuye por un posible efdetlavado de éste.

Una posible explicacion para esclarecer la varmadié la densidad del granulo observada en la
Tabla 4.9 seria la siguiente: el proceso de aglaoi@n inicia cuando las gotas de liquido se
ponen en contacto con las particulas solidas fadfis, el liquido que se extiende sobre la
superficie de las particulas permite la formaciérpdentes liquidos que mantienen unidas a las
particulas, estos puentes liquidos son evaporadws gb medio fluidizante caliente
convirtiéndolos en puentes solidos, en la Figurasé. presenta un esquema representando los

puentes liquidos y solidos del granulo.

puente liquido

particula particula

} puente solido

Figura 4.7 Puentes liquidos y sélidos durante la formaciorgdéhulo

Durante la formacion de estos puentes liquidosp&asiculas individuales que conforman el
granulo tienen un volumen y forma definidas (Figdi@a), después del proceso de evaporacion
los puentes liquidos son transformados a puentesppermitiendo con esto la formacion de
una particula de mayor tamafo debido a la unidlagiparticulas individuales (Figura 4.8b). En

la Figura 4.8 se presenta el proceso de uniénsdealdiculas individuales.
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particulas particulas adheridas

o® @

a 1}

Figura 4.8 Representacion de las particulas antes y despugwateso de evaporacion del

agente ligante

Retomando la suposiciéon tomada anteriormemte=( €z) el volumen de espacios vacios
permanece constante no asi la masa del granutoalgpuede aumentar por el posible depésito
de particulas finas en la superficie de dicha qadi (recordar que se tiene una amplia
distribucion de particula) resultando con estolgudensidad del granulo aumente con respecto a

la del lecho empacado.

4.2.4 Modelos de crecimiento de particulas por agiteracion

En la Tabla 4.10 se presenta la caracterizacifoafte los granulos a diferentes condiciones de
operacion, la cual es empleada para obtener losegtle los parametrgqrelaciéon de volumen
total de agente ligante y volumen total de pardi€wdn el lecho) contfa (relacion de diametro
inicial de particula y diametro de granulo experitad, las cuales vienen dados por la ecuacién
1.7.

Tabla 4.10 Datos experimentales empleados en la obtenciormdelelo de crecimiento por
aglomeracion del bloque experimental |, donde ¥ M, son las condiciones de operacion.

T t Mo Pg Pe € K dy fv B y
(°C) | (min) | (@) | (g/cn?) | (glcnt) (cm) (dpo/dy)

80 3 | 200] 0530 0.61 | 0.39] 0.64 926E-4 052 0.85 (716
80 3 | 300] o0.660 061 | 0.39] 0.64 94.7E-4 052 0.83 o594
80 5 | 200] o0.558 0.61 | 0.39] 0.64 989E-4 052 0.79 o 1256
80 5 | 300] 0515 0.61 | 0.39] 0.64 96.9E-4 052 0.81 gg772
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Rescribiendo el modelo de crecimiento por agloméra@n forma lineal de acuerdo a la

ecuacion 4.9 y graficando los valoresydeontra3 se obtienen los valores de los pardmetros s 'y
f (Figura 4.9) y de esta manera se obtiene infordmasobre la morfologia del granulo ya que

estos valores consideran tanto la fraccion del tagikgante dentro de los espacios vacios asi
como la correccion para poder considerar esféados aglomerados, cuya verdadera estructura

no lo es totalmente ya que en su superficie exteerencuentran pequefias concavidades.

y = k(f —3s3) (4.9)

0.15
0.125 .
0.1

> 0.075 A .
0.05

F y=-0.8992x + 0.8208
0.025 | R® = 0.639

0.78 0.79 0.8 081 082 083 084 085 0.86

Figura 4.9 Ajuste de datos experimentales del crecimientagtmeracion para el modelo

(Bloque 1).

De la grafica dada en la Figura 4.9, a través dajuste por minimos cuadrados se obtiene la
ecuacion de la linea recta (y=-0.8992x + 0.820§pqendiente es m = -3ks (ecuacion 4.9), y
como se conoce el valor de k se obtiene el valbpa&émetro s, mientras que la ordenada al
origen es igual a kf, de esta manera se conocel@l gel parametro f. A partir de estos valores
se obtiene el modelo para predecir el diametrordaujp (Ecuacién 1.8). En la Tabla 4.11 se
presentan los valores de los didmetros del gramu predichos por el modelo, para el bloque

experimental |
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Tabla 4.11 Valores predichos del diametro del granulo pommeldelo de crecimiento por
aglomeracion para el bloque experimental |, doadecliacion de la recta es la misma para todas
las condiciones del bloque experimental | (y=-0[B928208).

Condiciones: S f t Modelo Dp dg
LLW (min) (um) (um)
80°C, 3min,200g 0.469 1.284 3 P=78.4E-4+(4.09E-4)f 90.69 92.6
80°C, 3 min, 300g 0.469 1.284 3 P=78.4E-4+(3.4E-4)t 88.60 94.69
80°C. 5 min, 200g 0.469 1.284 5 P=78.4E-4+(4.3E-4)t 99.96 98.85
80°C. 5 min, 300g 0.469 1.284 5 P=78.4E-4+(2.6E-4)t 91.66 96.87

De manera analoga a lo realizado para el blogae gbtuvo el modelo de crecimiento para el

blogue Il empleando los datos experimentales dddhla 4.12 donde %L representa el

porcentaje de lecitina.

Tabla 4.12 Datos experimentales empleados en la obtenciormdelelo de crecimiento por

aglomeracion del bloque experimental II.

T t %L pg Pe e | K dy fv B y
(°C) | (min) (g/cn?) | (glent) (cm) (dpo/dg)
100 3 5 0.523 0.57 0.3 0.4 93.8B-4 0514 0.84 70m0O
100 3 2 0.554 0.58 0.39 0.4 94.7B-4 0.513 0.83 7480
100 5 5 0.524 0.57 0.39 0.4 109E-4 0.518 0.72 1M1
100 5 2 0.528 0.56 0.39 0.64 10.1B-4 0.520 0.77 1881

En la Figura 4.10 se presentan los valores pangendiente de la recta (m=-3ks), y la ordenada

al origen (kf). A partir de estos valores nuevarees# obtienen los valores para los parametros s

y f los cuales se reportan en la Tabla 4.13, emra@ma también se presentan los valores de los

diametros del granulo @) predichos por el modelo para el bloque experiaidht
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>

0.15 |

0.125 |

0.075 |
0.05 |

0.025 |

0.1 |

y =-0.4369x + 0.4407
R’=0.8573

O’HH

0.7 0.72

0.74 0.76 0.78 0.8

B

0.82

0.84 0.86

Figura 4.10Ajuste de datos experimentales del crecimientaagmmeracion para el modelo

(Bloque I1).

Tabla 4.13 Valores predichos del diametro del granulo pommeldelo de crecimiento por
aglomeracion para el bloque experimental Il, ddadecuacion de la recta es la misma para todas
las condiciones del bloque Il (y=-0.48#0.4407)

Condiciones: | s f t Modelo Dey dg

T,t %L (min) (um) (um)
100°C, 3min, 5%, 0228 | 0-688| 3 | p _78.4F.4+(3.65E-4)t| 89-3° 93.85
100°C, 3min, 20| 9228 | 0688 3 | b 784 4+3.87E-3)t| 9001 94.67
100°C, 5min, 5%| 0227 9086 S | b 78 4-4+(3.66E-4)t| 9°7° 109.37
100°C, 5min, 206| %227 | 0686 5 | p —7g4F-4+(3.58E-4)t| 9684 101.37

En la Figura

4.11 se presenta una grafica de phridatre los diametros obtenidos

experimentalmente contra los obtenidos con el noodel aglomeracion para los dos bloques

experimentales, asi como el porcentaje de errore dios didmetros experimentales y los

didmetros obtenidos con los modelos.
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Figura 4.11 Gréfica de paridad para los diametros obtenidasstonodelo de crecimiento por

aglomeracion.

De la Figura 4.11 se puede observar que el modelaglomeracion en ambos bloques predice
de manera adecuada los diametros experimentalesvahdose un mejor ajuste en el bloque
experimental | donde el error promedio es de 3m¥éntras que la mayor desviacion se obtiene

en el bloque experimental Il para didmetros degosmayores (B>100um.).

4.2.5 Modelos de crecimiento de particulas por capa

En la Tabla 4.14 se presentan las propiedadeadidiel solido inicial, la masa total de sdlidos en
el lecho, la densidad y la masa total del agegnte adicionado al sistema. Estos valores son

empleados para determinar el espesor que aumengarticula inicial en el modelo de

crecimiento de particula por capas el cual vie® geor la ecuacion 1.13 (ver seccion 1.1.2.2).
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Tabla 4.14 Datos experimentales empleados en la obtenciomdelelo de crecimiento por
capas del bloque experimental |.

Mo (9) ps (glent) | dpo (cm) | pp (g/cnT) M, (9) i- mypd,
B Zpb M o]
27 200 4.00E-08
27 300 2.67E-08
45 1.23 0.00784 ! 200 6.67E-08
45 300 4.45E-08

Resolviendo la ecuacion 1.13 obtenemos el espesda dapa, que esta representado pir (
conociendo este valor se obtiene el diametro dehagrado por medio de la ecuacién 1.9. En la
Tabla 4.15 se presentan los valores de dicho espEstenidos a las diferentes condiciones de

trabajo asi como el diametro que predice el mopetaapas.

Tabla 4.15 Valores predichos del espesor del granulo poradeaio de crecimiento por capas
para el blogue experimental I.

Condiciones: | dg(cm) Ecuacion Espesor: g d'=dy+2a
T,t, M (cm) (cm)
80°C, 3min, 200g|  9.26E-03 | 4@+4.704E-024+1.844E-04a-4.00E-8=0 0.00021 0.0083
80°C, 3 min,300g 9.47E-03 4a+4.704E-024+1.844E-04a-2.67E-8=0 0.00014 0.0081
80°C, 5 min,200g 0.89E-03 | 48+4.704E-024+1.844E-04a-6.67E-8=0 0.00033 0.0085
80°C, 5min,300g|  9.69E-03| 4&+4.704E-025+1.844E-04a-4.45E-8=0 0.00023 0.0083

De manera analoga a lo realizado en el bloque &l droque Il se llevo a cabo el calculo del
espesor de crecimiento de las particulas inicidiesla Tabla 4.16 se presentan los valores
empleados para determinar el espesor que aumengarticula inicial en el modelo de

crecimiento de particula por capas, para el bleyperimental I1.

Tabla 4.16 Datos experimentales empleados en la obtenciormdelelo de crecimiento por
capas del bloque experimental Il.

m, (9) ps (glent) | dpo (cm) | py (g/cnT) Mo (9) 4= Myp.ds,
2p,M,
27.015 4.00E-08
i;'g;g 1.23 0.00784 1 200 g'ggggg
25.025 6.67E-08

En la Tabla 4.17 se presentan los valores obterdgbespesor asi como los diametros del

granulo predichos por el modelo de crecimientogapas, a partir de la ecuacion 1.13
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Tabla 4.17 Valores predichos del espesor del granulo poradaio de crecimiento por capas
para el blogue experimental I1.

Condiciones: | dg(cm) Ecuacion Espesor: a | d'=dpo+2a
T,t, %L (cm) (cm)

, 0.38E-03 | 4a@+4.704E-024+1.844E-04a-4.00E-8=0 0.00021 0.0083

100°C, 3min, 5% ]
, 0.47E-03 | 4@+4.704E-024+1.844E-04a-4.00E-8=0 0.00021 0.0083

100°C, 3min, 2% )
_ 1.09E-02 | 48+4.704E-024+1.844E-04a-6.67E-8=0 0.00033 0.0085

100°C, 5min, 5% )
1.01E-02 | 4&+4.704E-024+1.844E-04a-6.67E-8=0 0.00033 0.0085

100°C, 5min, 2%

En la Figura 4.12 se presenta la gréafica de paeda@ los diametros obtenidos con el modelo de
crecimiento por capas y aquellos obtenidos expertat@ente para ambos bloques. Como se
puede observar en este caso el ajuste del modetemrsr que con el modelo por aglomeracion,
debido a que el modelo por capas subestima losetli@mexperimentales, con lo cual se hace
evidente la importancia de las propiedades figjceseste tipo de modelo involucra ademas del
hecho de que solo toma en cuenta las propiedaiéslés de la particula y no la del granulo

obtenido experimentalmente como lo hace el model@glomeracion.
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Figura 4.12 Gréfica de paridad de los didmetros obtenidosporodelo de crecimiento por

capas.
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4.2.6 Analisis térmico

En el Apéndice E se presenta un termograma de amia@a experimental, en el que se pueden
observar dos lineas continuas, una roja que remi@esa temperatura que prevalece en la parte
superior de la cdmara de fluidizacién y una azutual representa la temperatura que prevalece
en el lecho fluidizado; se puede notar que estadestura no sufre una variacion importante. En
el termograma se pueden identificar claramente Zoems que son: la zona de estabilizacion
térmica del sistema, seguida de la zona en la guewa a cabo el proceso de aspersion del
medio aglomerante y finalmente la zona corresponelial proceso de secado. Al inicio de la
operacion, en el equipo vacio hay un descenso mlperatura debido a la carga de los sélidos
a la camara de fluidizacién e inmediatamente ésta@mpiezan a calentar hasta que el sistema se
vuelve a estabilizar térmicamente. Este tipo dadgrama permite evaluar a lo largo del proceso

la temperatura en el lecho con respecto al tienyeodgira el experimento.

Es importante sefalar que el sistema es por latesopque en el balance térmico es necesario
conocer la tasa de cambio de temperatura con tesgetiempo y esta informacion es obtenida

directamente de los termogramas.

En las Tablas 4.18 y 4.19 se presentan los modpldsiomiales que describen el
comportamiento térmico del sistema en funciontshpo, durante el proceso de adicion del
medio aglomerante para todas las corridas expetil@snen ambos bloques, en el Apéndice F
se presenta un termograma tipico del proceso denaghcion el cual corresponde al termograma
1 de latabla 4.17.

Tabla 4.18 Modelos obtenidos para predecir el comportamieiétonico para el bloque
experimental | durante la aglomeracion de finos.
TERMOGRAMA ECUACION
T = 3E-0610.0093t+ 47.09
T = 0.000%t- 0,0947t + 90,504
T = 0.000%t- 0,0907t + 78.167
T = 2E-05t- 0,0104t + 44,407
T = 1E-05t- 0,0448t + 102.12
T =-0,0002t 0,0019t + 101,75
T = 3E-05t- 0,0202t + 101,95
T = 5E-05t- 0,0625t + 100.46
T = 6E-05t- 0,0516t + 88.442
T =0,0003t- 0,0817t + 91,761
T = 9E-(5t0,0785t + 92.007

(==Y
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Tabla 4.19 Modelos obtenidos para predecir el comportamieiétonico para el bloque
experimental Il durante la aglomeracién de finos.
TERMOGRAMA ECUACION
T =0.00011- 0,0857t + 64.529
T = -0.0005t+0.0231t + 680335
T =0.1247%— 2.6807t + 650478
T = 0.0001%- 0,0852t + 60.846
T =0.0002%- 0,0781t + 74.733
T = 0.0001%- 0,0645t + 72.908
T = 0.00071t 0,0895t + 73.288
T = -0.0006t 0,03t + 65.83
T = 0.000110,0762t + 68.173
T = 0.000%t— 0.0816t + 65.002
T = 0.0002t0,0858t + 70.41

(=Y

Olo|IN[ojo|bd|lw N

[y
o

[ERN
BN

4.3 Balances de masa y energia

El andlisis de granulacion en lechos fluidizadodesvado de la informacion obtenida de los balardze

masa y energia, cuya expresion general se expedassjuiente manera:

Flujo de masa o energila __ |Flujo de masa o energia __ | Rapidez de acumulacign
gue entra al sistema gue sale del sistema| — de masa o energia
en el sistema

Estos balances pueden emplearse en un trabajora fodra ampliar el conocimiento de los fendmenos
involucrados en el proceso de aglomeracion, esigasentes secciones se presentan los balanceasie m
y energia preliminares del sistema estudiado.

4.3.1 Balance de masa

En la Figura 4.11 se muestran las corrientes dedaty salida de los diferentes componentes

presentes en el sistema.
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Medio
Aglomerante:
Gi

——3 Aire: Ag, Hg, |

SélidosS Producto:

Mo, Xo

Aire: A r

Figura 4.13Corrientes de entrada y salida al sistema expetahen

Los balances de masa parciales para cada compastatedados en las ecuaciones 4.10 a 4.12.
AIRE(A): A, =A, (Basesec) @1

O
dXo

at 411

HUMEDAD (H): GiPho *AHP AR =AcHoP AR T Mo

O O
Si A =Ao=A; G+pHo= Gi; A*paire = A
Tomando en cuenta lo anterior obtenemos el baldadeumedad que esta dado por la ecuacion

4.12.
O v O
Gi—Mod—X:A(HO—Hi) 4.12)

4.3.2 Balance de energia

En el balance de energia se desprecian los tésndm@nergia cinética y potencial por ser muy
poco importantes frente a los cambios entalpicoasiderando que no hay pérdidas de calor
debido a que el sistema se encuentra aislado Goamabatico) y ademas la masa se mantiene
constante durante el proceso de aglomeracionppiued el balance de energia con sus diferentes

contribuciones al sistema esta dado por la ecudciéh
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G pr(r—TO)+R(0.24+0.46Y)(T—TO) =AHvarA(H—Hi)+[Mo(cgol+Xcmq)](;-‘r (4.13)

Donde el primer término del lado izquierdo corresf® al calor sensible del agua (medio
aglomerante), el segundo término es el calor skenddd aire y su vapor de agua, mientras que el
primer término del lado derecho representa la éagrguerida para la evaporacion del agua y
finalmente el segundo término del lado derechoesrta el calentamiento de los sélidos y el
agua con respecto al tiempo (la tasa de cambia denhperatura con respecto al tiempo se

obtendra del termograma que registra en todo mandeitproceso la temperatura en el lecho).
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5. CONCLUSIONES

De acuerdo a los resultados obtenidos se puedevabsgue cuando se emplea un agente
surfactante (en este caso lecitina) se obtieneanmsghdos de mayor tamafio que aquellos
obtenidos empleando como medio aglomerante sola. &jyporcentaje de crecimiento obtenido
con el empleo del agente surfactante fue de 30%remedio, mientras que el porcentaje de
crecimiento empleando solo agua fue del 24% en @danEsto ratifica que la lecitina favorecié

el crecimiento del aglomerado debido a sus progesladhesivas.

Por otro los modelos lineales codificados obtenidasavés del disefio factorial para ambos
bloques experimentales predicen de manera satist@adbs didmetros de los aglomerados, lo
cual se debe a que los modelos involucran tantefextos de las variables individuales como sus
interacciones; es importante sefialar que en amlmuelos el tiempo de adicion del medio

aglomerante tiene un mayor efecto en la predicdgindiametro del aglomerado lo cual se ve

reflejado en un mayor valor del coeficiente.

A partir de los modelos anteriores se obtuvieromelms lineales decodificados, en donde solo
los términos significativos que permanecen en elagtm En estos modelos también se observa
que en el bloque experimental |, se tiene una acuprediccion de los didmetros
experimentales con un error promedio del 1.44%e&te caso el modelo que predice con un
menor error los diametros experimentales es aquelnyolucra todas las variables individuales
de operacién (temperatura, tiempo de adicion deareglomerante y masa de solidos cargada al
sistema). En cambio, para el bloque experimenta&l krror promedio encontrado fue del 2.84%
con los modelos decodificados, en este caso laceécugue involucraba los efectos de las
variables individuales asi como sus interacciorresgnto un mayor error (3.7%) que el error
obtenido con el modelo que involucra solo al tierdp adicion del medio aglomerante (2.42%),
y esto se debid a las interacciones entre laahlas individuales tuvieron un efecto negativo en

el diametro del granulo.

De acuerdo a los datos obtenidos con los modelosret@miento (aglomeracion y capas) se
puede concluir que el tipo de crecimiento del gidngue se da en este trabajo es por

aglomeracion ya que con este modelo la prediccédrdd@metro de granulo fue mejor con un
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error promedio del 5%. Mientras que con el modelogapas los diametros fueron subestimados

teniendo un error promedio del 14.325%.

Finalmente se puede concluir que se logro alcagizaljetivo general de este trabajo, ya que se
establecieron los limites operacionales de lasables seleccionadas las cuales fueron
temperatura, masa de sélidos, tiempo de adicionagehte aglomerante y concentracion del
agente surfactante que permitieron obtener aglainsrde diferentes diametros. Ademas a partir
del andlisis de tamices se obtuvo la distribuciériasnafio de los aglomerados lo que permitié a
través de los modelos de crecimiento del granutdaescer el modo de crecimiento de los

aglomerados de este trabajo.
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APENDICE A;
CODIFICACION DE LOS PARAMETROS DEL DISENO
FACTORIAL.

Si se representan los niveles inferior y supereocada variable natural normal, considerando el

primer bloque experimental, de la manera siguiente:

Nivel inferior. temperatura del aire;;Tmasa de solidos ¢ny tiempo de adicion del agente
ligante §
Nivel superior temperatura del aire;Tmasa de solidos ¢ny tiempo de adicion del agente
ligante ¢

Estos valores podrian estar asociados como sigue:

(T4, msy, t1); (T2, Msy, ta); (T1, Msy, t1); (T2, Msy, )
(T2, Msy, t1); (T2, Msy, ); (T1, Msy, ©); (T2, Ms2, t)

Estas ocho combinaciones pueden ser consideradas les coordenadas de ocho puntos en
colocacion ortogonal, en la que cada uno de los ®gs representa las variaciones
independientes de los tres factores, teniendo @ctow director la unidad de cada uno de estos
parametros. Se puede definir otro sistema de coad#s tomando por origen el punto que tiene

por coordenadas el valor medio de los dos nivedesada variable:

FohtT, me=MatMs. +_L*h
2 2 2

(A1, A2, A.3)

y sustituyendo estos factores en las variablescreédsi o codificadas X X, y Xz, definidas

respectivamente por las siguientes ecuaciones:

X, =1 1.y =Ms™Ms. o 1ot (A4, A5, A.6)
AT Am, At

Donde:

AT = TZ;Tl, am =T e = tz;l (A7,A8,A9)
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En este nuevo sistema que ahora es ortonormadopehio experimental ha sido transformado

en un cubo centrado en el origen (0,0,0) y donde Vértices tienen respectivamente las

siguientes coordenadas:

(-1,-1,-1); (2, -1, -1); (-1, 1, -1); (-1, -1,;1)
(1,1,-1);(2,-1,1);(-1,1,1); (20, 1,1)

La Figura A.1 representa la geometria clibica deisefio factorial 2

(-1,-1,1) (-1,1,1)

1,113

(11,137

|

Figura A.1 Representacion geométrica de un disefio experiii@rea factores codificados.

El tamafio del aglomerado puede representarse comdumcion de los tres parametros del
disefio factorial, en un nuevo sistema de coordenaiguiendo una funcion polinomial de, X
X2, X3, del tipo:

Dp =0o+a1X1+0oX5 + 03X 3 + 012X 1 X2 + 013X 1X3 + 023X 0X3 + 0123X1X2X3 (A.10)

De manera similar, el segundo bloque experimergatempla la inclusién del efecto de la

concentracion de lecitina en agua, en lugar de rdasadlidos a aglomerar. Esto se decidio
debido a que los resultados del anterior bloqueraxgntal, demuestran que la masa de sélidos,
en el dominio experimental estudiado, no tieneuaricia importante sobre la variable de

respuesta.
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Si se representan los niveles inferior y superiercdda variable para este segundo bloque

experimental tenemos:

Nivel inferior. temperatura del aire;,Tconcentracién de lecitina; ly tiempo de adicion del
agente ligante t

Nivel superior temperatura del aire,Tconcentracion de lecitina;Ly tiempo de adicion del
agente ligantet

Estos valores podrian estar asociados como sigue:

(Ta, La, t); (T2, La, tr); (Tq, Lo, ta); (T, Ly, &)
(T2, Lo, t1); (T2, Lg, ); (Ty, Lo, 1); (T2, Lo, 1)

La codificacién de estos parametros se hace denaaimilar al caso anterior, quedando por lo
tanto los siguientes polinomios.
Dpii = Bo + PrX1 + P2X2 + BaX3 + B12X1X2 + P13X1X3 + P23X2X3 + P123X1X2X3 (A.11)

Repeticion de experimentos.

Los resultados experimentales siempre estan sugét@sor experimental, que puede deberse a
condiciones ambientales y de operacidén en geraoallo que es necesario evaluarlo. Se puede
admitir que el parametro respuestg 10 Dp),, es afectado por un error experimental aleatorio
del cual no se conoce la variancia. Por lo taritealer verdadero de esta respuesta es:

Dp* 0 Dpyi*= Dpj 0 Dpyy + & A.12)

Para una explotacion correcta de los resultadampsrtante evaluar esta variancia del error
experimental. Para lograr esto es necesario realiza serie de repeticiones experimentales,
siendo los mas practico y econdmico realizarlaglepunto central del dominio experimental

para asi evitar darle preponderancia a algunososidalctores involucrados, ademas, asi los
resultados que eventualmente se obtengan mantesulcaracter ortogonal.

Para ambos bloques experimentales los valoresspomdientes al punto central quedan:

T=90°C; m=250 g; L=4%peso; t=4 min. Y los valores codificadmrrespondientes quedan:
X1:X2:X3:0
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En este caso la estimacién de la variancia delr experimental,c® es determinada por la

relacion:
13 A% -
%= ZZ(DPK - Dpoj dondeDpo es la medida aritmética de los valores del tana&fparticula
1

de los aglomerados en el punto central.
Calculo de los coeficientes de los polinomios.
Los ocho coeficientes del polinomio traducen lasaciones de la respuesta Del sistema en

funcion de las tres variables reducidas X, y X3 que pueden ser determinadas a partir de 11

ecuaciones del tipo:

3 3 3
Dy =4, +Zaixli +Z Zaijxille +a,,X X 5 X5 (A.13)
=1

i=1 j=i+l
Donde i representa el nUmero de experimento.

El célculo de los coeficientes del modelo puedmtse con las siguientes relaciones:

1 11
a=-—>»D, A.l14
0 11; Pi ( )
1 8
a :gzxilDPi (A.15)
=
1 8
a; =§inlleDPi (A.16)
=
1 8
Q3 = gleixzixiﬁDPi (A.17)

i=1
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El andlisis estadistico del modelo polinomial péemeliminar los términos que no son

importantes respecto al error. Este analisis ctinsis comparar las sumas de cuadrados de las
variables asociadas a los efectos principales ysargeracciones con la variancia del error de

acuerdo a las pruebas estadisticas de Fisher.
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APENDICE B:
CURVAS DE CALIBRACION DE ROTAMETROS Y DE BOMBA
PERISTALTICA.

4000 r
3500 [ | Q=180,53%+410,334 | Aol
i R =0,9964 o ‘
3000 | A
- Qc =219.83% + 499.65) ’
i R%=0.9964
2500 | ‘
§ZOOO RREREEEEEEEE  EnEEEETEEC A SEEEE ro---e- ro---e-
5 i | ' | | |
1500 |
1000 ;7””777””T1:71””””””””?OFIujomedio
: g | A Flujo corregidg
500 |-------- B e S e St

Posicién del rotAmetro

Figura B.1 Curva de Calibracién para Rotametro : Condiciormmales ¢)

- , P,
Condiciones estanda® = Q, F(’)'IT (D)
0
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Q

|

|

|

|

|
N

|

|

|

|

|

|

[

|

|

|
L
10

12000

10000 |-

|
|
|
|
|
|
|
L
o
o
o
[e5}

(s/iu2) ornid

ESCALA ROTAMETRO

Figura B.2 Curva de Calibracién para Rotametro que alimemdcbaquilla de aspersion.
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Figura B.3 Curva de Calibracién para bomba peristéltica atiltto un flujo de agua.

76




APENDICES

:0,0569x - 0,027)

0,9922

0.6

o o
(Bas/o) orn4

12

10

POSICION REGULADOR

Figura B.4 Curva de Calibracién para bomba peristéltica atilto el flujo de agua y un flujo

externo de aire.
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APENDICE C:
DISTRIBUCION DE TAMANO DE PARTICULA DE MUESTRA

ORIGINAL.

En la Tabla C.1, se muestra la distribucion en peso slisdtidos aglomerados en los diferentes
tamices y el diametro promedio ponderado y se caanpeon los datos obtenidos con la muestra
de referencia (original). Se puede notar que errgérexiste la tendencia a que disminuyan los
sélidos retenidos en los tamices de menor aberigiamismo, el parametro que mas influye en
el fendbmeno de aglomeracion, es el tiempo de atmida, es decir, a mayor tiempo se nota una
tendencia a que aumente la poblacion de soélidasreghdos y en consecuencia, aumenta el

tamafo promedio de particula.

Tabla C.1 Distribucién en peso de los sélidos aglomeradoacterdo al disefio factoriaf gara
el bloque experimental 0 : muestra deeferencig 1 :80°C, 3min, 200 g 2 :10°C, 3min,
200g; 3:80°C, 5min,300g 4 :10°C, 5 min,300g 5 :80°C, 5min, 200g 6 :100°C, 5min,
200g; 7 :80°C, 3min, 300g 8 :10°C, 3min, 300g 9 :90°C, 4min, 2509

CORRIDA EXPERIMENTAL

Malla | Abertura Zi 1 2 3 4 5 6 7 8 9
No. (nm) (g/gtot)

100 149.8 0.0824 0.167 0190 0.200 0.259 0.237 60.200.209 | 0.212| 0.207

150 104.1 0.2178 0.274 0.269 0.288 0.283 0.273 90.270.252 | 0.297| 0.279

180 81.2 0.1602 0.179 0193 0.189 0.180 0.175 0.189.181 | 0.180| 0.182

200 73.6 0.1536 0.149 0.141 0.141 0.1p2 0.138 0.140.132 | 0.134| 0.140

250 62..5 0.2189 0.165 0.152 0.146 0.120 0.135 00.150.163 | 0.137| 0.145

300 54 0.0789 0.051] 0.03p 0.031 0.028 0.028 0.p280450| 0.030| 0.034

325 44 1.78E-3| 6.84E-4 0.016 5.3E-4 0.0p7 0.016 00.p 0.018 | 0.001| 0.013

d, =(x, /d,)7| 78.4 926 | 95.1| 9652 1020 988 97.73 94/69  98.8 .979¢
(um)
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Tabla C.2 Distribucién en peso de los sélidos aglomeradoacterdo al disefio factoriaf para
el bloque experimental Il :80°C, 3min, 5%; 2 :80°C, 5min, 2%; 3 :80°C, 5min, 5%; 4 :80°C,
3 min, 2%; 5 :100°C, 5min, 2%: 6 :100°C, 5min, 5%: 7 :100°C, 3min, 2%; 8 :100°C, 3min,
5% 9 :90°C, 3 min, 3.5%.

CORRIDA EXPERIMENTAL

Malla | Abertura Zi 1 2 3 4 5 6 7 8 9
No. (nm) (g/gtot)

100 | 149.8 | 0.0824| 0244 | 0287 | 0316 0.199 0291 0.432 0.179 0.178 600.2

150 | 104.1| 0.2178| p285| 0.272 | 0271 027% 0247 0.194 0.274 0.278 7802

180 81.2 | 0.1602| 0.187| 0.172 | 0.160f 0.173 0.176 0.159 0.180 0.160 790.1

200 73.6 | 0.1536| 0.141| 0.127 | 0.105 0.13%5 0.106 0.064 0.160 0.153 140.1

250 | 62.5 | 02189 p110| o0.112 | 0.1100 0.163 0.138 0.107 0.153 0.179 320.1

300 54 0.0789| 0.023| 0.020 | 0.027| 0.042 0.030 0.036 0.042 0.039 2920

325 44 1.78E-3 0.010| 0.008 | 0.0100 0.014 0.012 0.009 0.011 0.013 1000

d,=(x,/ds)" 784 | 1015/ 103.76] 10508 9540 10137 109.37 94.693.85 | 101.25
(pm)
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APENDICE D:
VALORES DE DIAMETRO DE GRANULO OBTENIDOS POR
MODELOS CODIFICADOS

Tabla D.1 Valores de didmetro de particula experimental gbéénido por los modelos para el
bloque experimental |

Temperatura | Tiempd Masa D5, (Hm) [()glc(znz‘)) ( EE‘;“;;‘) ?Eéir?)
80 3 200 92.6 93.948 95.288 92.9305
100 3 200 95.12 96.628 95.288 95.6105
80 5 200 98.85 97.488 98.828 96.4705
100 5 200 97.73 100.168§ 98.828 99.1505
80 3 300 94.69 93.948 95.288 94.9655
100 3 300 98.88 96.628 95.288 97.6455
80 5 300 96.87 97.488 98.828 98.50585
100 5 300 102 100.168 98.828 101.1865
Error Promedio (%) 1.55 1.70 1.09

Tabla D.2 Valores de didmetro de particula experimental gb#énido por los modelos para el
bloque experimental Il

Temperatura tiempo Lecitina Dp, (Hm) Dé,”g(zrg) DE'\PAIC(ng)
80 3 2 94.67 96.36 91.33
100 3 2 103.76 96.36 94.33
80 5 2 101.37 104.9 101.73
100 5 2 101.5 104.9 97.53
80 3 5 93.85 96.36 96.79
100 3 5 105.08 96.36 92.59
80 5 5 109.37 104.9 98.79
100 5 5 95.4 104.9 100.59

Error Promedio (%) 2.42 3.8

Donde: Dg, (um )Representan los valores de diametro promedio aterxperimentalmente

Dy (um) Representan los valores de diametro obtenidosoganbdelos
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APENDICE E:

P

TERMOGRAMA DEL PROCESO DE AGLOMERACION
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APENDICE F:
FOTOGRAFIAS DE SOLIDOS FINOS Y AGLOMERADOS

Figura F.1 Fotografia de las particulas finas de tamarindo

Figura F.2 Granulos obtenidos a 100°C con un tiempo de agpeds 5 min, y una masa de

sélidos inicial de 200g.
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Figura F.3 Granulos obtenidos a 80°C con un tiempo de agpeds 5 min, y una masa de

sélidos inicial de 200g.
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Figura F.4 Tamafio de granulos obtenidos a 100°C con un tietepspersion de 5 min, y una

masa de sélidos inicial de 200g.

Figura F.5 Tamafio de granulos obtenidos a 80°C con un tietemspersion de 5 min, y una

masa de sélidos inicial de 200g.
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Figura F.6 Tamafio de granulos obtenidos a 80°C con un tietpaspersion de 5 min, y un
porcentaje de lecitina de 5%.

Figura F.7 Tamafio de granulos obtenidos a 100°C con un tieshepaspersion de 5 min, y un
porcentaje de lecitina de 5%.
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