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Resumen

Resumen

En este proyecto se analiza el efecto de algunos parametros de operacion asociados a un granulador de
lecho fluidizado sobre el crecimiento de sélidos orgénicos de tamarindo (aglomerados). Se
implementaron dos disefios experimentales en los cuales se eligio como variable de respuesta el
diametro promedio del aglomerado. El primer disefio experimental implementado fue un disefio
factorial completamente aleatorio, considerando los pardmetros (factores): tiempo de atomizacion de
liquido con tres niveles (20, 40 y 60 minutos); temperatura de alimentacion del aire con cuatro niveles
(60, 70, 80, y 90°C) y recirculacién con dos niveles (Con recirculacién de sélidos (CR) y Sin
recirculacion de los sélidos (SR) elutriados respectivamente). Las observaciones obtenidas se
analizaron estadisticamente mediante un andlisis de varianza (ANOVA) resultando el tiempo de
atomizacion estadisticamente significativo en el crecimiento del aglomerado. A partir de esta etapa, se
realiz6 un método de comparacion de medias conocido como (prueba de Tukey) para obtener los
niveles de este factor donde se presente un efecto importante en el diametro promedio del aglomerado
obtenido, resultando que a los niveles 20 y 60 minutos se presenta la mayor variabilidad en el diametro
promedio del aglomerado. Se realiz6 una revision bibliografica de los procesos de aglomeracion en
lechos fluidizados con el objetivo de averiguar los niveles en los que se variaba la temperatura del aire
dentro de la cAmara de fluidizacién en estos procesos, encontrandose entre 40 y 60°C. Considerando
los nuevos niveles para los factores tiempo de atomizacion, temperatura manteniendo los niveles para
la recirculacién, se implementd un disefio experimental factorial 23. Se aplicé un ANOVA a este disefio
experimental, determinando la significancia de los parametros tiempo de atomizacién, temperatura e

interaccion entre la temperatura y recirculacion.

Finalmente, se empled una ecuacién de balance de poblacion discretizada (EBPD) para entender
cuantitativamente el efecto de los parametros de operacion en los procesos de nucleacion, crecimiento
y agregacion envueltos en la aglomeracion de las particulas organicas estudiadas. Por consiguiente, el
empleo de un BP en la descripcion de un granulador de lecho fluidizado ha tenido como objeto
entender y determinar el efecto de los distintos parametros asociados al sistema sobre los procesos de
aglomeracion (Tan et al., 2005), relacionando la magnitud de las constantes cinéticas correspondientes
con las observaciones utilizadas para su determinacion (Kumar et al., 1997; Tan et al., 2005; Soos et
al., 2006; Poon et al., 2008; Tourbin et al., 2008; Hulbert and Katz, 1964).




Resumen

El analisis del valor de las constantes cinéticas concuerdan con el analisis de varianza, mostrando que
variaciones en la temperatura y la operacion del sistema CR y SR de elutriados no provocan un efecto
apreciable en los procesos de aglomeracion. Aunado al hecho que para todos los casos estudiados, el
proceso de crecimiento fue despreciable con respecto a los de nucleacion y aglomeracion. Asi, el
tiempo de atomizacion es el pardmetro del proceso que influye en mayor grado en el aglomerado de las
particulas: a tiempos de atomizacion cortos, el proceso de nucleacion es dominante; mientras que a
tiempos de atomizacion largos lo es la agregacion. Se obtuvieron imagenes fotograficas por
microscopia electronica de barrido (SEM) de los aglomerados las cuales muestran evidencia que el
aglomerado est& formado por la cohesion de particulas indicando que el crecimiento del aglomerado es

por agregacion y presentan una geometria cercanamente esférica.

Indudablemente, uno de los grandes retos de esta tecnologia y que justifica con mucho los estudios de
investigacion realizados al respecto, es el garantizar que los sélidos aglomerados cumplan con las
especificaciones que se requieren, en cuanto a forma, peso, resistencia al cizallamiento, mojabilidad,

etc.
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1.1. AGLOMERACION

La aglomeracion (también Ilamada aglomeracion) es un proceso que promueve el incremento de
tamafio del sélido (granulo) mediante la adhesion de particulas pequefias (sélidos finos) sobre otra
particula de mayor tamafio en la cual aln las particulas originales pueden ser identificadas. Las fuerzas
fisicas responsables de la formacion de los aglomerados pueden deberse a diferentes causas entre las

que destacan las siguientes (Sastry and Fuerstenau; 1973; Rhodes, 2008; Barbosa and Lopez, 2005):

e  Atraccion entre particulas sélidas debida a las fuerzas de Van der Waals; son significativas para
particulas de menos de 0.05 micras.

o Fuerzas magnéticas o cargas electrostaticas.

e  Fuerzas de adhesion y cohesion entre los enlaces.

e  Fuerzas interfaciales y capilares debidas a la presencia de una fase liquida.

Las fuerzas intermoleculares y electrostaticas unen particulas muy finas sin la presencia de puentes
materiales. Este tipo de formacion de enlaces es al que se debe la tendencia de las particulas menores
de una micra de diametro, a formar espontdneamente aglomerados durante un proceso de agitacion. No
obstante cuando se trata de particulas de mayor tamafio, estas fuerzas de corto alcance son insuficientes
para contrarrestar su peso y no produce la adhesién. En numerosos estudios (Sastry and Fuerstenau,
1973) se ha demostrado que la mayor contribucién de las fuerzas fisicas en presencia de un liquido que
humedece completamente la superficie de las particulas solidas, es la atraccion capilar entre las
particulas debida a la tension interfacial aire—liquido. Estas fuerzas de capilaridad dependen de la
distribucion relativa de las fases liquida y aire en el aglomerado poroso (Rumpf, 1962). Los procesos
de formacion del enlace de los aglomerados se dividen en dos grupos principales: los puentes solidos, y
los enlaces de liquidos mdviles. Los puentes sélidos se forman entre particulas por medio de la
sinterizacion de minerales, la cristalizacion de sustancias disueltas durante el secado, como sucede en la
aglomeracion de los fertilizantes. El enlace de liquidos moviles genera la cohesion por medio de
fuerzas interfaciales y la succion capilar. En un conjunto de particulas que se mantienen juntas por
medio de un liquido mdvil, se distinguen tres estados que a continuacion se discuten (Sastry and
Fuerstenau, 1973): el estado pendular se encuentran presentes pequefias cantidades de liquido que se
mantienen unidas como anillos discretos en forma de lentes en los puntos de contacto de las particulas,

el espacio intersticial entre las particulas es la porosidad o espacio vacio (figura 1.1a). Conforme el
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contenido de liquido aumenta, la coalescencia de los anillos también aumenta formandose una red
continua de liquido entremezclado con aire, las fuerzas atractivas entre las particulas decrecen,
teniéndose lo que se denomina estado funicular (figura 1.1b). Cuando todos los espacios de poro del
aglomerado estan totalmente llenos de liquido, se ha alcanzado el estado capilar, (figura 1.1c), cuando
las particulas estan totalmente dispersadas en el liquido (gota) la resistencia de la estructura es muy
baja (figura 1.1d) (Sastry and Fuerstenau, 1973; Rhodes, 2008).

5w £
'; *‘

(a) (b) () (d)

Figura 1.1. Enlaces liquidos entre particulas: (a) Pendular; (b) Funicular; (c) Capilar; (d) Gota

7%

Las fuerzas aplicadas 0 mecanicas son aquellas requeridas para unir particulas himedas y lograr que las
fuerzas naturales actlen. Estas fuerzas, se traducen en movimiento de las particulas que los equipos

inducen a éstas.

1.1.1. Procesos de aglomeracion

Existe una relacion entre la forma de la estructura interna de los productos de particulas como por
ejemplo: granos, aglomerados, capsulas y tabletas (Figura 1.2) y de la tecnologia empleada para
obtenerlos. Por consiguiente, la seleccion del equipo y tecnologias es imperante para obtener productos

con ciertas propiedades deseables.

‘ Productos de particulas ‘

l

v v v v

Particulas Individuales Granos Aglomerados Tabletas
Estructura Estructura Estructura Estructura
homogénea homogénea porosa porosa

Figura 1.2. Estructuras de los productos de particulas.
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Existen diversos equipos en los cuales se puede llevar a cabo la aglomeracion, entre éstos tenemos:
granuladores de tambor, granuladores de disco, mezcladores, extrusores, granuladores de lecho
fluidizado, prensa tableteadora etc. La diversa existencia de equipos resalta el hecho de que el
crecimiento del aglomerado debe estar influenciado por los parametros operacionales asociados a cada
equipo, asi como de la naturaleza fisica del sistema particula sélida-liquido aglomerante. Para
conseguir estructuras internas deseables, las particulas individuales deben someterse a procesos
individuales como: aglomeracion, granulacién humeda, peletizacion, aglomeracién por atomizacion,
revestimiento por atomizacion y estratificacion por capas (Glatt, 2005). La principal diferencia se
encuentra en los principales procesos de crecimiento de particula, intensidad de la agitacion, el uso de

las fuerzas de compactacion y el tiempo de procesamiento (Figura 1.3).

| Procesos de ampliacion de tamafno para productos secos |

Aglomeracion Revestimiento Aglomeracion Aglomeracion usando
Crecimiento/Volteo por capas usando presién efectos térmicos

| » Estratificacion
de polvos

— Calcinacion
| »| Granulacién

por aspersion

| Sinterizacion |

L »| Revestimiento
por aspersion

»| Presion baja |

—’| Sin agitacion | —’| Presion media |

—’| Media agitacion |

a| Alta agitacion |

Figura 1.3. Clasificacion de los procesos de agrandamiento de tamafio

Para producir aglomerados densos se emplean los mezcladores asi como los granuladores himedos. En
la industria de los fertilizantes, los tambores rotatorios son frecuentemente usados para la aglomeracion
por atomizacion y procesos de recubrimiento. Dependiendo de la aplicacion, los liquidos son
atomizados sobre la fase solida o la alimentacion de sélidos son pre-mezclados con la fase liquida,
donde los pre-aglomerados formados son alimentados al tambor donde la solidificacion y secado toman
lugar. Para aplicaciones de revestimiento principalmente en la industria farmacéutica y alimenticia los

tambores de revestimiento son empleados frecuentemente. El principio de operacion de un cubridor de
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tambor discontinuo se explica a continuacion (Figura 1.4). Un tambor perforado se encuentra en
rotacion y esta rotacion da lugar al mezclado del material. Un flujo de gas (tipicamente gas caliente)
entra en el tambor y fluye a través del lecho de particulas. El liquido de revestimiento puede ser rociado
sobre las particulas empleando un arreglo de boquillas. Posteriormente, la pelicula de recubrimiento se

seca por el gas de procesamiento el cual arrastra la humedad y sale del tambor a través de la cama y el
tambor perforado.

rotacion del tambor

~ h

ahmentacion de

liquido - = =~ , tambor perforado
/’ Vi

[ \“_ entrada del gas de
e proceso

P !

<N,

salida del gas de "o~ Q-_'E-_'Ef.—_-_'.-:-;_-____ s
proceso el ‘i'.'ﬁ-‘.‘.'-‘.'.'-‘_fﬁ'.‘r
g

Figura 1.4. Principio de funcionamiento de un tambor rotatorio (Jacob, 2005)

Otro de los equipos frecuentemente usado es el mezclador. Cuando son necesarias altas capacidades y a
bajo costo de produccion, los mezcladores continuos son una buena opcién. El principal campo de
aplicacion se encuentra en la industria de alimentos (productos instantaneos, salsas, sopas, tés) y la
industria de detergentes (Figura 1.5).

alimentacion de

alimentacion de

alimentacion de alimentacion de _hq‘l.]ldD
solidos

liquido solidos ventilacion

! I

3%“% _l

energia de EECﬂdD producto

Iz
s

3

producto

Figura 1.5. Principio de funcionamiento de granuladores humedos para el procesamiento continuo
(Jacob, 2005)

Especialmente en la industria farmacéutica, si pequefias 0 medianas cantidades de productos deben ser

producidas, el procesamiento por lotes es el adecuado. Los granuladores por humedad producen
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tipicamente particulas no muy esféricas. Por esta razén, los productos granulados humedos son
peletizados cuando se requiere de una estructura suave y un mejoramiento en la densidad. Los
productos peletizados poseen una distribucion de tamafios méas estrecha y un bajo contenido de polvo.
El principio de funcionamiento de la peletizacion se presenta en la Figura 1.6. Tal equipo es empleado
para manipular solidos pre-formados obtenidos de equipos de aglomeracién himeda y extrusion. Los
solidos se distribuyen en un flujo helicoidal rotatorio, establecido por la superposicién de flujo de gas a
través del hueco del anillo, de la fuerza centrifuga y gravitacional. Debido al cizallamiento entre el
producto, refugio y el disco giratorio las formas de las particulas cambian. La peletizacion se lleva a
cabo tanto en equipos por lotes asi como continuos. En el procesamiento por lotes (Figura 1.6a), el
peletizador es cargado con una cierta cantidad de materia prima preformada. Después de un cierto
tiempo de procesamiento el equipo para y el producto es retirado. La peletizacion continua (Figura
1.6b) puede establecer usando una cascada de peletizadores individuales. Estos, estan dispuestos en
linea y un flujo continuo solido va desde una a la otra. El tiempo de residencia por unidad puede ser
definida por pardmetros de proceso, tamafio y posicion de orificio de descarga, que se utiliza como un
rebosadero.

Peletizadora por lotes

alimentacion movimiento de
de sohdos solidos

dizco \
[ v giratorio

refugio —d"j—_q \ \}‘j

] |
alimentacion de zas F1_ g2 fhyo de gas

-
a)

Peletizadora en cascada para procesamiento continuo

alimentacion de orificio de
lidos : descarza _
s0 | ;‘H‘“EE sbordamiento
RN n:' * i desbordamiento
| :
alimentacion de gas _W' Lﬂ- . . ‘-&r[\““a
D ' 1 | ¥
alimentacion de descarza del
gas C___:)

producto

b)

Figura 1.6. Principio de operacion del equipo de peletizacidn, a) por lotes; b) continuo
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La amplia variedad de equipos resulta de los diferentes requerimientos para los diversos productos. Los
procesos de produccion de diferentes productos varian grandemente en capacidad y pueden ser
operados en forma continua y por lotes. En la figura 1.7 se muestra el intervalo de capacidades de los

diferentes procesos de aglomeracion.

1th Prensatableteadora
5y Lecho flmdizado

6th Prensade pistones

Extrucion de pasta

- Mezclador

Prensa de rodillo

T
0 50 100 150

Capacidad [th]
Figura 1.7. Rango de capacidades de los procesos de aglomeracion (Floren et al., 2008)

Los procesos considerados en los diferentes tipos de aglomeracion son similares sin embargo, las
variables del proceso y el efecto de éstas sobre el proceso de aglomeracion son diferentes (Cryes,
1999). El proceso de aglomeracién se ve influenciado por las propiedades de la particula, por ejemplo,
polvos con una amplia distribucién de tamafio de particula contienen tanto particulas muy pequefias
como particulas grandes que favorecen la coalescencia entre ellas por el proceso de recubrimiento o
adhesion de las particulas finas sobre las de mayor tamafio (Lister and Waters, 1988, 1990; Parveen et
al., 2012). Por el contrario, se ha reportado que los sélidos con una distribucién de tamafios de
particulas estrecha teniendo tamafios similares no favorecen la coalescencia entre las particulas. Una
amplia distribucion de tamafios de particulas resulta en un aglomerado méas grande dado que las
particulas pequefias se deslizan dentro de las separaciones formadas entre las particulas de mayor
tamafio actuando estos como un puente para la fase humeda (Figura 1.8) de tal forma que la
distribucion de tamafios de particulas y porosidad juegan un papel importante en el tamafio final del

aglomerado (Schaafsma, et al., 1998).
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Figura 1.8. Influencia de las distribucion de tamario de particula sobre el tamafio final del
aglomerado

1.2. Fundamentos de aglomeracion en lechos fluidizados

1.2.1. Fluidizacion

La fluidizacidon es una operacién unitaria muy empleada en el campo de la ingenieria quimica. El
principio de un lecho fluidizado es mantener en suspension una carga de sélidos confinada en un
recipiente normalmente de seccién transversal circular, por medio de una corriente de fluido, ya sea
liquido o gaseoso. Asi, este estado fluidizado de los sélidos, representa una zona intermedia entre los
solidos sin movimiento (lecho fijo) y los que son arrastrados fuera del recipiente (transporte
neumatico). Evidentemente estos tres estados dinamicos de los sdlidos dependen de la velocidad
superficial del fluido. Los parametros mas importantes con respecto a la velocidad del aire en un lecho
fluidizado son la velocidad minima de fluidizacion (Unf) y la velocidad terminal U;. La Ups €s la
velocidad en la cual la fluidizacion es incipiente y este es uno de los pardmetros de disefio mas
importantes que es empleada en los procesos de secado, recubrimiento y aglomeracion. Normalmente
los granuladores de lecho fluidizado son operados a velocidades mayores de Uys Yy bajo estas
circunstancias es comun que se presente el transporte neumatico de las particulas de menor tamafio que
componen el lecho (Schaafsma et al., 2006). Aun cuando lo mas recomendable es determinar
experimentalmente la velocidad minima de fluidizacion, existen correlaciones empiricas que permiten
su célculo, asi como también en el caso de la velocidad terminal, las cuales se describen a continuacion
(Kunii and Levespield, 1990).

1.2.1.1. Velocidad minima de fluidizacion

En el caso de particulas finas, se puede aplicar la siguiente correlacion:
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u. = . Re <20 1

1-¢g.,
1.2.1.2. Velocidad terminal de particula

La velocidad terminal de particula se calcula a partir de las siguientes correlaciones (Kunii and
Levespield, 1990):

1
ulp, —p, Jo |°

ut:u* - - 7

2 )
Py

donde u* se determina mediante la ecuacion 1.13 y se considera que las particulas son esféricas y por
lo tanto la esfericidad se toma como la unidad (¢ =1)

u*_[ 18, 0501 ]1 @
d,,*F  d,,*f°

donde dp* se calcula con la siguiente expresion.

Py (P.—Pg)e |°
d,*=d, g( T g) 4)

Ademas de los lecho fluidizados con seccion transversal circular, existen lechos fluidizados con
seccidn conica que son empleados en diversas industrias por poseer ventajas con respecto a éstos. Se

presenta un gradiente de velocidad del fluido decreciente en la direccion del flujo lo cual tiene las
siguientes ventajas (Kwauk, 1992):
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e Para una distribucién de tamafios de particulas polidispersa, la alta velocidad en la seccion mas
baja del cono garantiza una adecuada fluidizacion de las particulas de mayor tamafio, mientras

que la baja velocidad en la seccidn superior previene un excesivo transporte de finos.

e La alta agitacion de las particulas mas grandes sirve para dispersar el medio fluidizante, de esta

forma realiza la funcién de un distribuidor de gas.

Asi mismo, un eficiente contacto gas-sélido y una excelente homogeneidad de la temperatura son
caracteristicas bien conocidas de un lecho fluidizado (Rhodes, 2008).

1.2.2. Sistema de atomizacién

En la mayoria de los procesos de aglomeracion en lechos fluidizados uno o mas liquidos tienen que ser
afiadidos dependiendo del proceso. Para tener buenas condiciones de crecimiento de las particulas por
coalescencia, es necesaria la presencia de un liquido atomizado. Diferentes tipos y tamarios de
boquillas de atomizacién son empleadas para transformar una corriente continua de liquido en una
dispersion (atomizacion) de gotas. Para la atomizacion de liquidos, dos tipos basicos de boquillas son
empleadas: boquilla neumatica binaria y boquilla hidraulica (Figural.9).

bogumlla bogulla
nemwmitica (binaria) hidraulica (presurizada)

tapapara el gas

gas de atomizacion

- boquilla de liquido

~liqudo asperjado

anillo

salida de liqmido

Figura 1.9. Tipos de boquillas
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Las boquillas de atomizacion tienen que ser seleccionadas o disefiadas de acuerdo a su aplicacion en
lechos fluidizados, donde algunos parametros deben de considerarse para su seleccion. Estos factores

incluyen:

e Distribucién de tamarios de gota o tamafios de gota promedio (Diametro-Sauter, diametro
Volumen Medio).

e Patron de atomizacién (cono completo, cono hueco, chorro plano)

e Angulo de atomizacion

e Velocidad de alimentacion del liquido (minimo, operacion y maximo)

e Velocidad de distribucion de gota o velocidad promedio de gota

e Presion de alimentacion del liquido

e Presion de alimentacion del gas y velocidad de flujo en caso de boquilla neumatica (binaria).

Los patrones de atomizacion tienen una influencia en la humectacion de las particulas y sobre la
distribucion local del liquido en un lecho fluidizado. Debido a este patron de atomizacion y todos los
parametros relacionados con la boquilla, la cinética de crecimiento de las particulas, el tipo de
engrandecimiento de la particula (coalescencia o capas) y propiedades del producto (porosidad,

rugosidad superficial, densidad de particula) son influenciadas.

1.2.2.1. Atomizacion

El proceso de generacion de gotas es llamado atomizacion. El proceso de atomizacion inicia forzando a
un liquido a pasar a través de una boquilla. La energia potencial del liquido (medido como presién de
liquido para una boquilla hidraulica o presion de liquido y aire para una boquilla de dos fluidos) junto
con la geometria de la boquilla causa que el liquido emerja como pequefios ligamentos. Estos
ligamentos se desintegran en “piezas” muy pequefias, que usualmente son llamadas gotas o particulas
de liquido. Cada atomizacion proporciona una gama de tamafios de gota; este intervalo se refiere a una
distribucion de tamafios de gota. Todo el proceso esta influenciado por las propiedades del liquido:
tensién superficial, densidad y viscosidad, asi como las del gas: velocidad y densidad. Las gotas de
liquido son una parte muy importante en el granulador, debido a que estan estrechamente ligadas al

proceso de nucleacion.

10
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1.2.3. Transferencia de calor y masa en un lecho fluidizado (Evaporacion)

En un lecho fluidizado, una gran area de superficie sélida por unidad de masa de particulas se expone
al gas. Entre mas pequefio sea el tamarfio de las particulas, mayor es el area superficial especifica de las
particulas. Esta gran area superficial facilita los procesos de transferencia de calor y masa en un sistema
solido-a-gas. Ranz and Marshall (1952) propusieron correlaciones empiricas para la transferencia de
calor y masa para el flujo alrededor de una gota de liquido, las cuales estan dadas por las ecuaciones (5)

y (6) respectivamente:

11

Nu = 2.0+0.60Re2 Pr3 (5)
11

Sh =2.0+0.60Re2 Sc? (6)

Las ecuaciones anteriores son ejemplo de la analogia entre los procesos de transferencia de calor y
masa las cuales son validas para bajas tasas de transferencia de masa. La analogia existe debido a que
la conduccién y difusién en un fluido es gobernada por leyes fisicas de la misma forma matematica
(para una discusiéon del efecto de la temperatura del lecho sobre la velocidad de secado, ver Maurstad,
2002).

1.2.4. Velocidad terminal de una gota de liquido

La ley de Stokes se refiere a la fuerza de friccion experimentada por objetos esféricos moviéndose en el
seno de un fluido viscoso en un régimen laminar de bajos nimeros de Reynolds. Esta condicion,
implica un flujo laminar lo cual puede traducirse por una velocidad relativa entre la esfera y el medio
inferior a un cierto valor critico. En estas condiciones la resistencia que ofrece el medio es debida casi
exclusivamente a las fuerzas de rozamiento que se oponen al deslizamiento de unas capas de fluido

sobre otras a partir de la capa limite adherida al cuerpo.

Si se deja caer verticalmente una gota desde el equilibrio en un fluido viscoso y debido a su propio
peso, ésta se acelerara hasta alcanzar una velocidad constante conocida como velocidad terminal la cual

esta dada por la ecuacion (7):

11
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2
v. =<

donde V; es la de caida de la particula (velocidad limite); g es la aceleracion de la gravedad; p, de la

particula; ps densidad del fluido; u viscosidad del fluido; r es el radio equivalente de la particula.

El movimiento de las gotas cayendo libremente a través del aire puede ser dividido en dos tipos
dependiendo si la misma es lo suficientemente pequefia 0 demasiado grande como para comportarse
como una esfera. Se ha verificado que las velocidades terminales de gotas de diametro mayor a 1mm,
son menores que la de las esferas rigidas de igual volumen. Este decaimiento se debe principalmente a
la deformacion que sufre la gota como consecuencia del desbalanceo de presiones entre su parte frontal
y trasera, generando un incremento de la seccién transversal y asi aumentando la resistencia del aire.
En el caso de gotas no esféricas, un tamafio caracteristico se define en términos de un diametro o radio
equivalente. Este diametro se define como el diametro de gota esférica que tendria el mismo volumen

en el sistema experimental de interés (Valencia, 2001).
1.2.4.1. Conservacion de forma de las gotas.

Puede considerarse que las gotas liquidas conservan su forma, en particular si son esféricas, lo cual no

siempre es cierto a menos que (Valencia, 2001):

e Las colisiones con otra gota o particula ocurrirdn muy rara vez.

e Lavelocidad relativa del gas es suficientemente baja.

Para gotas liquidas requerimos que la dispersién sea diluida, esto significa que la relacion del volumen
ocupado por la fase dispersa respecto al volumen ocupado por el gas es pequeiia. Por otro lado, el grado
de deformacién y la amplitud de oscilacion de una gota de liquido depende de la relacién de la fuerza
dinamica respecto a la tension superficial; relacion establecida mediante el nimero de Weber (el
numero de Weber, es considerado como un pardmetro de suma importancia en la atomizacion de un
liquido ya que este numero da la razon que es caracteristica en las fuerzas aerodinamicas que ejercen el
gas sobre una pelicula delgada y las fuerzas de tension que acttan en la superficie del liquido) el cual

esta dado por la ecuacion (8)

12



Capitulo 1

2
W, = 2rp, [v—ul @®)
T

donde p, representa la densidad del gas o vapor, v representa la velocidad de la gota, u es la velocidad
del gas, 7 es la tension superficial del liquido. Cuando el nimero de Weber, We << 10, las gotas son
cercanamente esféricas, conforme el We incrementa la gota se deforma y eventualmente se rompe a We
>> 10. Para los sistemas que involucran gotas liquidas, la expresion anterior debera ser aplicada

Unicamente a dispersiones diluidas con nimeros de We bajos.
1.2.5. Granulador de lecho fluidizado

El proceso de aglomeracion en lechos fluidizados es un proceso de aglomeracion “humeda” el cual
consiste en un lecho de sélidos que se ponen en contacto con un liquido atomizado. El gas alimentado
al sistema provoca la agitacion de los solidos asi como también la evaporacion del disolvente y
calentamiento de los sélidos. El incremento tanto en el tamafio de los sdlidos asi como en la
concentracion del liquido, estad asociado con cambios en la caracteristica de la fluidizacion,
especialmente en la propiedad del mezclado. Durante el proceso de aglomeracion, una serie de
procesos de formacidn de gotas, contacto, coalescencia y evaporacién, ocurren casi simultaneamente,
por consiguiente, la aglomeracion en lechos fluidizados es un proceso complejo pues, ademas se
presentan interacciones entre los diferentes parametros operacionales del sistema (Cryer and Scherer,
2003). Tal combinacién de procesos simultaneos, conlleva a situaciones indeseables durante la
operacion de éstos, pues si el liquido es suministrado en exceso o es mal distribuido grandes regiones
del lecho pueden defluidizar y los sélidos pegarse formando grumos himedos de gran tamafio (cake).
Este fendmeno se conoce como apagado himedo. Por el contrario, si los aglomerados crecen en forma
excesiva, entonces la velocidad minima de fluidizacion excede la velocidad de operacion del lecho
ocurriendo también la defluidizacion, a lo que se le conoce con el nombre de apagado seco. Asi
mismo, se dificulta describir el patron de gas, causado por el by-pass a través de las “burbujas”, lo cual
representa un ineficiente contacto entre el gas y el solido en el sistema (etapa 4 figura 1.10). Aun,
cuando la formacion de “burbujas” no es deseable en equipos de contacto (reactores de lecho
fluidizado), la formacion de éstas en los procesos de aglomeracion en lechos fluidizados favorece el

fendmeno de crecimiento.
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Figura 1.10. Transporte de aglomerados en un lecho fluidizado. (1) formacién de granulos en la
superficie del lecho; (2) segregacion de granulos; (3) formacion de burbujas cerca del distribuidor;
(4) transporte de burbujas y estela a la superficie del lecho

El granulador de lecho fluidizado puede visualizarse como un sistema compuesto por dos zonas
(Schaafsma et al., 1999, 2006): (1) el area del lecho donde el liquido aglomerante y la superficie del
lecho se ponen en contacto se conoce como zona de atomizacion (etapa 1 Figura 1.10). Dos procesos
son importantes en esta zona. Primeramente, hay una formacion de ndcleos la cual es funcion de
variables termodinamicas (lveson et al., 2001; Tardos et al., 1997; Kumar et al., 1997). Si el liquido
aglomerante logra o no humedecer la superficie del sélido es determinado por la termodindmica de
humectacion. Dos aspectos tienen importancia sobre este hecho (Seccion 1.2.7.1), primeramente; el
angulo de contacto entre las particulas sélidas y el agente aglomerante y segundo; el coeficiente de
extension o esparcimiento de la fase liquida sobre la fase solida (Iveson et al., 2001). El liquido
aglomerante debe humedecer suficientemente la superficie y extenderse para que la formacion del
nucleo no sea afectada (Tardos et al., 1997) y (2) la zona de mezclado de los sdlidos y el agente
aglomerante, referido como la zona de dispersion (seccionl.2.7.4), la cual es funcién de las variables
del proceso mientras que la formacion del nucleo es funcion de las propiedades del sélido inicial y
propiedades del liquido (etapa 3 figura 1.10). En esta zona es donde se llevan a cabo los procesos de

coalescencia, cizallamiento y rompimiento (Iveson et al., 2001).
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1.2.5.1. Opciones de procesamiento.

En general, la opcién del proceso principal puede ser caracterizada por la orientacion de boquilla y por
el principio de disefio de la distribucidn del gas de fluidizacion en la camara de procesamiento. Cuando
una unidad de lecho fluidizado es empleada para aglomeracion y revestimiento, uno o mas liquidos
tiene que ser atomizados dentro de la cdmara de proceso. Para formar productos con diferentes
propiedades, diferentes opciones de procesamiento se han desarrollado (Jacob, 2005). Estas opciones
son: procesamiento con “atomizacion superior”, €l liquido es atomizado en la parte superior de lecho
de particulas fluidizadas (Figura 1.11a). En el proceso con “atomizacion inferior” el liquido es
atomizado ascendentemente (Figura 1.11b). En el proceso de “atomizacion tangencial” el liquido se

atomiza en forma lateral (Figura 1.11c).

Particulas fluidizadas

Particulas fhudizadas

Particulas fluidizadas
Boguila
L B
v vom
]
il \1 o K ** | Disco giratonio
O;:yc_cc. 2of  aglomerante Agente Z:@_ "o
. eos, Boguilld aglometante D I
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5T+ n 70— Distribuidor
& + '\ /'
T T T T 43 " ire
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Atre aglomerante Aure
(@) (k) ()

Figura 1.11. Diagrama de equipo con atomizado superior, (a) atomizado inferior (b) atomizado
superior, y atomizacién tangencial con rotor, (c)

Dependiendo de las opciones de procesamiento, la funcionalidad y estabilidad de la boquilla puede

variar. En la Tabla 1.1 se describen las aplicaciones de las opciones de atomizacion antes mencionadas.
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Tabla 1.1. Caracteristicas de las opciones de atomizacion en los procesos

Procesamiento con
atomizacion superior

¢ Velocidad uniforme del gas

Procesamiento con
atomizacién inferior

Procesamiento con
atomizacion tangencial

de entrada.

e Mezclado y dispersion de

solidos por la ascension de las

burbujas de gas.

e Tendencia al secado y

cristalizacion por atomizacion.

e Aumento del riesgo por
aglutinacion (torta) sobre la

boquilla de atomizacion.

¢ Velocidad uniforme del gas
de entrada.

e Mezclado y dispersion de
solidos por la ascension de las
burbujas de gas.
¢ Reduce la tendencia al

secado y cristalizacion por
atomizacion.
¢ Alto impacto a la masa de
solidos y boquilla de
atomizacion.
e Efecto de limpieza de la
masa del lecho minimizando

la formacién de la torta.

¢ Velocidad uniforme del gas
de entrada.

e Mezclado y dispersion de
solidos por la ascension de las
burbujas de gas.
¢ Reduce la tendencia al
secado y cristalizacién por
atomizacion.
¢ Bajo impacto a la masa de

solidos y boquilla de
atomizacion.

e Efecto de limpieza de la
masa del lecho minimizando
la formacion de la torta, y la
atomizacion es influenciada

por el gas fluidizante

Aplicaciones

Aglomeracion de polvos para
producir granos con baja y
media densidades aparentes y

para recubrimiento

Aglomeracion de polvos
para producir granos con
altas densidades aparentes.
Aglomeracion por
atomizacion de liquidos, y

recubrimiento

Aglomeracién por atomizacion

de liquidos y recubrimiento

El resumen anterior esta orientado para cubrir los requerimientos del proceso tales como: evitar la

tendencia al secado por pulverizacion; riesgo de acumulacién de producto en la boquilla y la influencia
que tiene el soporte interno sobre el patron de atomizacion.
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1.2.6. Mezclado

Un eficiente mezclado de los solidos es esencial para dispersar el agente aglomerante liquido en todos
los tipos de granuladores. Altos fluxes de polvo a través de la zona de atomizacion permiten una
distribucion uniforme de los sélidos y agente aglomerante, transportando “paquetes” de éstos fuera de
la zona de atomizacion y asi mismo, renovando la poblacion de solidos dentro de ésta zona. Un
incremento en el flux de solidos a través de la zona de atomizacion reduce el tamafio final del
aglomerado debido a un menor tiempo de contacto entre el solido y el liquido y a un menor volumen de
liquido aglomerante disponible para la formacion de nucleos por unidad de volumen. Por consiguiente,
una constante renovacion de la superficie evita la sobre humectacion y colapso del lecho. La principal
contribucion al transporte de particulas en un granuladorde lecho fluidizado es el transporte ascendente
de material en la estela de una burbuja, la cual asciende a la parte superior del lecho (etapas 3 y 4
Figura 1.10) explotando una vez que llega a la superficie, liberando de esta forma las solidos y/o
aglomerados arrastrados, los cuales reingresan a la zona de atomizacion rehumedeciéndose nuevamente
(etapa 1 Figura 1.10). El volumen de la burbuja determina el volumen de la estela y por lo tanto el
transporte de particulas. En su forma idealizada las burbujas son de forma esférica con una porcién baja
llena de particulas, el grado de llenado depende del tamafio de particula. Como la burbuja viaja
ascendentemente a una velocidad proporcional a la raiz cuadrada de su diametro, esta lleva una estela
de particulas con ella; junto con otras particulas que son transportadas (pero mas lentamente) por la
corriente. EI material transportado en la estela como el llevado en la corriente cambia constantemente
cuando éstas ascienden a través del lecho, promoviendo asi el mezclado y terminan en la superficie
cuando las burbujas revientan dispersando las particulas radialmente (se hacen uso de correlaciones
para estimar el crecimiento de las burbujas Kunii y Levenspiel, 1990). El flujo de gas en una burbuja
esta relacionado a la velocidad minima de fluidizacion, Uy, a través de la relacion conocida como la
teoria de las dos fases (Kunii y Levenspiel, 1990). Durante el proceso de aglomeracion, la velocidad
minima de fluidizacion, Uy, del sélido incrementara conforme el diametro del granulo incremente,
provocando con esto que la velocidad de exceso disminuya al igual que el mezclado global en el lecho.
De tal modo, que un incremento en la velocidad minima de fluidizacion resulta en una disminucion del
mezclado, sobre-humectando el lecho de sélidos y provocando el colapso del sistema (apagado
himedo). Por tal motivo un control de la humedad en el lecho es necesario, dado que valores criticos

puede influenciar el comportamiento del mezclado.

17



Capitulo 1

1.2.7. Proceso de aglomeracion

Actualmente, la aglomeracion puede observarse como una combinacion de tres distintos procesos los
cuales son: Humectacion y Nucleacion, Consolidacion y Coalescencia y Cizallamiento y Rompimiento.

Estos procesos se ilustran en la figura 1.12 y se describen enseguida (Iveson et al., 2001).

i

e Humectacion y Nucleacion de las particulas originales por el O
-, . . %
liquido atomizado. '.':":!7 — @
e Consolidacion y Coalescencia para formar los granulos -1 S ﬁ

e Cizallamiento y Rompimiento de los granulos u<: L
A

Figura 1.12. Esquema de los procesos presentes en la aglomeracion
1.2.7.1. Humedecimiento y nucleacién

El paso inicial en el proceso de aglomeracion humeda es la etapa en la cual el liquido aglomerante se
pone en contacto con una poblacién de solidos secos, distribuyéndose eventualmente a través de éstos.
Inicialmente, las gotas de liquido son formadas en la boquilla de atomizacién de donde caen e impactan
la superficie del lecho. Una vez que las gotas impactan la superficie del lecho, éstas se extenderan
sobre la superficie del lecho (si el liquido se adhiere al sélido) y lo penetran por la accién capilar.
Debido a la intensidad de mezclado en el lecho, el liquido aglomerante asi como los sélidos son
mezclados para formar grumos iniciales conocidos como nucleos (Scherer and Mathiensen, 1996). Si
las gotas penetran lentamente la superficie del lecho o si el flux de gotas sobre la superficie del lecho es
alta, las gotas se superpondran y coalesceran. Esto dara lugar a una amplia distribucion de tamarios de
nucleos causando una amplia distribucion de tamafios de aglomerados. Una condicién de nucleacion
ideal ocurre cuando una gota produce un solo nucleo (Lister et al., 2004). El proceso de nucleacion es
influenciada por los tamafios relativos entre la gota del liquido atomizado y el sélido primario. Si la
gota es de un tamafio mas grande que los solidos, estos son engullidos por la gota dando lugar al
proceso de nucleacion por inmersion. En la Figura 1.13a se ilustra el principio de este tipo de

nucleacion.
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Este proceso produce un nlcleo con los poros saturados de liquido. Cuando las gotas de liquido
atomizado son relativamente pequefias en comparacion con el tamafio del sélido, el tipo de nucleacion
ocurre por distribucién, siendo éste un recubrimiento de liquido sobre la superficie del solido.
Posteriormente, el solido humedecido interactda con los sélidos que componen el lecho provocando la
coalescencia entre ellos. Este tipo de nucleacion forma nucleos con aire atrapado en su interior (Iveson

etal., 2001). En la Figura 1.13b se ilustra el principio de este tipo de nucleacion.

.e ! L . X o0 [ )
Q.O.l + . —p ey +... —_— 000 —...
[ 1 ] L X
Solido Liquido Inmersion Liquido Sélido Distribucién Coalescencia
a) b)

Figura 1.13. Dependencia del proceso de nucleacion sobre el tamafio relativo entre la gota de
liquido y sélido, a) proceso por inmersion, b) proceso por distribucion (lveson et al., 2001).

1.2.7.2. Termodinamica de nucleacion

Cuando se tiene un sistema en el cual se consideran los efectos de superficie, se tiene una fase que no
es estrictamente homogénea. Considérese un sistema compuesto por las fases a y B (Figura 1.14a), en
la cual las moléculas situadas en la regién de contacto de las fases o cerca de ella, tienen un entorno
molecular diferente del de las moléculas situadas en el interior de o y . La region tridimensional de
contacto entre éstas fases, en la que las moléculas interaccionan con moléculas de ambas fases, se Ilama
capa interfacial o interfase. La capa interfacial es una region de transicion entre las fases o y  y no es
homogénea; por el contrario, sus propiedades varian desde aquellas que son caracteristicas de la fase o
hasta aquellas que lo son de la fase 3. Debido al cambio en las interacciones intermoleculares, las
moléculas de la interfase tienen una energia molecular media diferente de las de aquellas que se
encuentran en cualquiera de las fases. Un cambio en el rea de la interfase entre o y B cambiard, por
tanto, la energia interna del sistema. Por ejemplo, en el caso de un liquido en contacto con su vapor, las
moléculas de la superficie del liquido experimentan menos atracciones por parte de otras moléculas de
la fase liquida que las situadas en el interior de la fase liquida y tienen, por tanto, una energia media

superior a la de éstas (Figura 1.14b).
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Figura 1.14. (a) Un sistema de dos fases; (b) fuerzas atractivas de las moléculas en un liquido

Un concepto importante en cualquier tipo de interface es el de energia superficial. Esta energia no es
mas que el exceso de energia libre que surge como consecuencia de una interface de area 4. Aumentar
el area de la interface liquido-vapor requiere trabajo, ya que tal aumento significa que hay menos
moléculas en la fase liquida y méas en la capa superficial. En general, se requiere un trabajo positivo
para aumentar el area de la interface entre dos fases. EI nimero de moléculas en la region de la
interface es proporcional al area de la interface 4 entre las fases a. y . EI nimero de moléculas en la
region de la interface es proporcional a 4. Si se realiza un proceso mecanicamente reversible que
incrementa el area en la interface 4. El aumento del nimero de moléculas en la interface es
proporcional a dA y, por tanto, el trabajo necesario para incrementar el area interfacial es proporcional
a dA, donde la constante de proporcionalidad es la cantidad »* llamada tensién superficial (donde los
superindices indican que el valor de esta constante depende de las fases en contacto, la tensién
superficial tiene las dimensiones de fuerza/longitud (lbs/pulg o N/m). Sin embargo, si se multiplican la
parte superior e inferior de esta relacién por la longitud, se obtiene (fuerza longitud)/longitud?, lo cual
es equivalente a energia/area. Asi, se puede concluir que la tension superficial estd conectada con la
energia superficial por unidad de area. El trabajo reversible que se necesita para aumentar el area
interfacial es entonces »” dA. Si se considera un sistema con una sola interface, ., se puede
representar mediante y. La forma de la interface depende de las magnitudes relativas de las fuerzas de
adhesion entre liquido y solidos y cohesion en el liquido. Un efecto importante atribuible a la tension

superficial es la elevacion capilar de liquidos en tubos pequefios.

Como se menciond anteriormente, las fuerzas superficiales estan presentes en cualquier sistema en el
que esté presente una interface entre dos fases, por ejemplo: sélido-liquido, sélido-gas, liquido-gas o
liquido-liquido. En un sistema sélido-liquido dos aspectos tienen la mayor importancia. Estudios en
termodinamica de humectacion, se han enfocado en dos aspectos: el angulo de contacto entre el solido

y el liquido y el coeficiente de extension A de la fase liquida (Iveson et al., 2001).
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Para el caso de un liquido que humedece bien una superficie sélida (Figura 1.15) el angulo 6 que se
muestra es el angulo que se forma entre el borde de la superficie del liquido y la superficie del solido,
medido dentro del liquido. Este angulo se denomina angulo de contacto y es una medida de la calidad
del humedecimiento. Asi mismo, el angulo de contacto depende de la composicion del liquido y
propiedades fisicas del solido, especialmente rugosidad, porosidad y afinidad por liquido. Cuando las
fuerzas adhesivas superan a las cohesivas, 6 se encuentra en la zona 0 < § < 90°; cuando las fuerzas
cohesivas superan las adhesivas, se cumple 90° < 9 < 180°. Para un humedecimiento perfecto, en el

cual el liquido se difunde como una pelicula delgada sobre la superficie del solido, ¢ es cero.

Figura 1.15. Humedecimiento y angulo de contacto

Cuando una gota de liquido se expone al aire y humedece parcialmente un solido se tiene un sistema el
cual comprende tres interfaces, esto es: una interface solido-liquido con una tension superficial yg; una
interface solido-vapor con una tension superficial ys, y una interface liquido-vapor con una tension

superficial yy (los subindices “1”, “s” y “v” denotan la fase liquido, solido y vapor respectivamente) tal

y como se muestra en la Figura 1.16.

vapor

licpuiclo
| rgl

solido

Figura 1.16. Tres interfaces presentes cuando una gota de liquido se pone en contacto con un sélido

Cuando un liquido se adhiere a la superficie de un solido, la energia necesaria para romper la adhesion
es el trabajo de adhesion W, el cual es el trabajo requerido para separar una interface en dos
superficies. El trabajo de adhesion se puede obtener considerando un cilindro de liquido hipotético con
una seccion transversal de 1 cm?, unido a un cilindro sélido de seccién idéntica a la del liquido (Figura
1.17).

21



Capitulo 1
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Figura 1.17. Representacion del trabajo de adhesion necesario para separar el solido y la capa superior
liquida

Se tiene por tanto, que el trabajo necesario para separar las dos secciones con un area transversal de 1

cm? lo cual se expresa como:
Trabajo = Tensidn superficial x unidad de variacion de area 9)

Segun esto, el trabajo realizado es igual a las tensiones superficiales creadas para el liquido y el solido,
71'Y ¥s» Menos la tension interfacial yg por el area, que ha sido destruida en el proceso. En consecuencia,
el trabajo de adhesion para la interface sélido-liquido esta dado por:

WA:(j/Is_'_]/sv_?/sl)A (10)

donde A=1 cm?.

Para una gota que humedece parcialmente un sélido, la energia interfacial es minima cuando la
componente horizontal de la tension interfacial esta en equilibrio. Esta situacion es descrita por la

ecuacion de Young (Kontogeorgis, 2004), donde 6 es el &ngulo de contacto:
7sv=ysl+ylvcose<:>7/sv_7sl=7IVCOSH (11)

Por lo tanto, la relacion entre el trabajo de adhesion y el angulo de contacto se obtiene sustituyendo la

ecuacion (11) en ecuacion (10) obtenemos:

W, =7, (1+cosd) (12)
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donde las unidades de trabajo son de Joules (J).

Si el &ngulo de contacto es grande (un &ngulo grande indica poco humedecimiento) el trabajo de
adhesion es pequefio. Con un valor bajo de W se espera que el nicleo sea pequerfio y fragil resultando
en un granulo final debil y fragil. El trabajo de cohesion necesario para separar las moléculas del
liquido que se extiende, de modo que ésta pueda fluir sobre el solido, se obtiene considerando un
cilindro liquido hipotético con un &rea transversal de 1 cm? (Figura 1.18).

1 cm?

@ @

Liquido Liquido
S "
! <
"
- Liquido

Figura 1.18. Representacion del trabajo de cohesion necesario para separar entre si moléculas de un
mismo liquido

Como es sabido, no existe tensién interfacial alguna entre las moléculas en el interior de un mismo
liquido, pero cuando en éste se divide (cilindro hipotético de 1 cm? de secci6n) se crean dos nuevas
superficies, cada una de ellas con una tensién superficial del liquido vy, por tanto, el trabajo de cohesion

€es:

W, =2y, (13)

Por consiguiente, se producira extension del liquido si el trabajo de adhesion (que representa la medida
de la fuerza de atraccion entre el solido y el liquido) es mayor que el trabajo de cohesion, o de un modo
matematico, cuando Wa — W¢ > 0, el liquido se extendera sobre la superficie del sélido. La diferencia
entre estos dos trabajos es conocida por coeficiente de extension o esparcimiento (As) que puede

expresarse como:

ﬂ’ls :WA_WC:yIs_'_ysv_ysl_zyls (14)
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simplificando se obtiene:

2‘15 :WA_WC:ysv_ysl_j/ls:7sv_(7/sl+j/ls) (15)

Existen tres posibilidades en la extensién de un liquido y un sélido. Primeramente, el liquido puede
extenderse sobre el sélido y crear una pelicula superficial (A;s); segundo, el sélido puede extenderse o
adherirse al liquido sin la formacién de la pelicula (Ag) Y tercero, tanto el liquido como el sélido tiene
un alto trabajo de cohesion. Solo las dos primeras posibilidades son de interés en la nucleacion. Como
se describi6é anteriormente, la extensién ocurrird espontaneamente cuando el coeficiente de extension
sea positivo. Cuando Ajs es positivo, el agente aglomerante se esparcira y formara una pelicula en la
superficie del sélido formando puentes liquidos en la mayoria de los puntos de contacto entre los
solidos, formando nucleos fuertes (Iveson et al., 2001; Zajic and Buckton, 1990; Rowe, 1989).

1.2.7.3. Cinética de formacion del ntcleo

En la practica la interface liquido-sélido-vapor no tienen el tiempo suficiente para alcanzar el estado de
equilibrio debido a la interferencia de la fuerza de agitacion y secado ocurriendo simultaneamente en el
granuladorde lecho fluidizado. Ademas de la termodindmica y la humectacion, la formacién del nicleo
es funcién también de la cinética. Cuando el liquido penetra dentro de los poros entre las particulas
solidas éste es impulsado por la accion de la tension superficial, angulo de contacto y radio del poro. El
liquido avanza dentro del lecho de solidos descendiendo por los poros cada vez mas pequefios y antes
del agotamiento del liquido, las gotas se extienden sobre la superficie del lecho (Hapgood et al., 2002).
Por consiguiente el tiempo de esparcimiento 15 es mucho menor que el tiempo de penetracion de la gota
14 indicando con esto que la gota de liquido contacta la superficie del lecho y se extiende
inmediatamente, seguido por un lento proceso de agotamiento. Cada uno de estos tiempo es
dependiente de la viscosidad pero la relacion ts/tq es independiente de esta (Denesuk et al., 1994;
Iveson et al., 2001).

1.2.7.4. Dispersion del agente aglomerante

El grado de dispersion del agente aglomerante, indica la calidad de mezclado entre los solidos y el

agente liquido, y es fuertemente afectada por la forma de entrega. Por lo tanto la dispersion del agente
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aglomerante es una funcion de las propiedades del proceso y especialmente de cuatro variables de
operacion las cuales son: distribucion de tamafio de gota, velocidad de atomizacion, tamafio y posicion

de la zona de atomizacion y flux de sélidos (lveson et al., 2001).

Una estrecha y bien definida distribucion de tamafios de gotas atomizadas, resulta en una distribucion
controlada de tamafio final del aglomerado, asi mismo, el tamafio y distribucion de las gotas de agente
aglomerante determina la distribucion de tamafio del nicleo (Tardos et al., 1997). Especialmente en
granuladores de lecho fluidizado existe una fuerte correlacion entre el tamarfio de gota y la distribucion
del tamafio del nucleo y se ha encontrado una relacién entre el didmetro del nucleo d, y el diametro de

gota del liquido aglomerante, dq (Waldie, 1991).

Schaafsma et al. (1998, 2000) encontraron una aproximacion lineal entre la masa final de aglomerados
y la masa de agente aglomerante atomizado la cual depende de propiedades tales como: distribucién de
tamanos de los solidos y la humectacion de la interface liquido-solido. ElI mejor agente aglomerante

liquido que una a las particulas reflejard una alta proporcion de nucleacion.

La localizaciéon y forma de la zona de atomizacion es gobernada por la posicion de la boquilla y el
angulo de atomizacion. Grandes angulos de atomizacion y elevadas posiciones de la boquilla con
respecto al lecho, incrementan el &rea del lecho expuesto al liquido atomizado, incrementando con esto
el secado prematuro de las gotas del agente aglomerante. Esto reduce la probabilidad de que las gotas

del agente aglomerante coalescan, reduciendo el tamafio del ndcleo inicial.

Litster et al. (2001) combinaron la velocidad volumétrica de atomizacion del agente aglomerante con el
flux de solidos en un parametro llamado “flux adimensional de atomizacion” W,,el cual esta dado por la

ecuacion (16):

3V
o= SY
T 2Ad,

(16)
donde A es el flux de sélidos a través de zona de atomizacion (aproximado por la velocidad con la que

pasan los sélidos en la zona de atomizacion y el ancho de los slidos hiimedos (Lister et al., 2001), V

es la velocidad volumétrica de atomizacion de gotas esféricas producidas por la boquilla y dgy es el
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diametro de la gota liquida. Este flux adimensional es una medida de la superficie de sélidos cubierta
por el liquido aglomerante (lveson et al., 2001). Un valor alto de este flux indica que el liquido
aglomerante es alimentado muy rapido con respecto a la velocidad del flux de solidos, las gotas se
superponen una con otra sobre la superficie del sélido causando la coalescencia de las gotas y por ende
una amplia distribucion de tamafio de los nucleos. Un valor bajo de W, indica que la razon del flux de
solidos a velocidad de atomizacion es suficientemente alta para que cada gota de liquido se pose
separadamente y los nlcleos sean barridos de la zona de atomizacion antes de que sean rehumedecidos

por otra gota. W, es un parametro de control para el tamafio y forma del ndcleo.

1.2.7.5. Comportamiento de crecimiento del granulo

Si la humectacion y nucleacion son bien controladas, entonces el grado de consolidacion del ndcleo y
coalescencia del granulo afectaran las propiedades finales. Cuando un grénulo y nucleo colisionan con
otros granulos/nucleos y superficie del equipo se compactan gradualmente. Esto reduce su tamafio y
porosidad comprimiendo al agente aglomerante desde el interior hacia la superficie del granulo. Este
fendmeno se le conoce como consolidacion (lveson et al., 2001). Las bajas fuerzas de agitacion en un
lecho fluidizado compactan el granulo a un nivel limitado y el grado de importancia de consolidacién
es limitado. EI comportamiento de crecimiento del granulo depende en general de la disponibilidad de
liquido en la superficie del granulo y su deformabilidad durante su colision. Los granulos coalescen por
disipacion viscosa en la superficie liquida antes que las superficies de los granulos hagan contacto (Liu
et al. 2000), es decir, cuando dos particulas se aproximan una a otra, el primer contacto se realiza en la
capa del agente aglomerante. Posterior a esta etapa, el liquido es comprimido fuera del espacio dejado
entre las particulas originando con esto el movimiento de éstas. Este movimiento permite que el liquido
sea drenado hacia el espacio inter-particula hasta el punto donde se establezca un puente liquido. Este
puente formado puede romperse debido al movimiento del lecho o bien puede solidificarse para
transformarse en un puente solido permanente (coalescencia). Por consiguiente, un granulo coalescera
solo si esta presente una capa de liquido disponible en la superficie del granulo. Este principio de
crecimiento continGa hasta que el liquido aglomeranteen la superficie es insuficiente para enlazar
nuevas particulas (Schaafsma et al., 1998). La cantidad relativa de liquido presente en esta etapa se le
denomina humedad de saturacion S, y depende del angulo de contacto del liquido aglomerante y la
estructura porosa del granulo (Tardos et al., 1997). La humedad de saturacion refleja la mojabilidad de

las particulas y es frecuentemente aproximado por el volumen de gota de agente aglomerante dividido
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por el volumen de poro de una particula, bajo la suposicion de que no se presenta una evaporacion
(Schaafsma et al., 2000).

Ennis et al. (1991) model6 el proceso de coalescencia en un lecho fluidizado considerando el impacto
de dos esferas sdlidas no deformables donde cada una es cubierta por una delgada capa de agente
aglomerante viscosa. EI modelo asume una coalescencia exitosa cuando la energia cinética de impacto
es enteramente disipada por la accion viscosa de la capa de liquido, lo cual viene expresado por el

numero de Stokes el cual se expresa de la siguiente forma:

_4pU d (17)

donde p es la densidad del granulo, U, es la velocidad relativa de colision, d es el diametro del granulo

promedio, y 1 es la viscosidad de la fase liquida. La velocidad de colision se expresa como:

12U, (18)

Uc
d

donde Uy es la velocidad de ascension de la burbuja, a es el radio del granulo y d, es el diametro

promedio de la burbuja de gas. Como puede apreciarse, la velocidad de colision es una funcion del tipo
de granuladory por ende de las variables de operacion que afectan la agitacion del lecho. Existen
correlaciones (Kunii and Levenspiel, 1990) que describen la hidrodinamica en los modelos de lechos
fluidizados (velocidad minima de fluidizacion, tamafio de la burbuja de gas, velocidad de ascension,
sec. 1.2.1.2). Se puede observar que cuando S; >> 1, la energia cinética de las particulas colisionantes
domina asi que los granulos no tienden a coalescer. Para S; << 1, la fuerza de disipacion viscosa del
agente aglomerante que rodea al granulo es suficiente para disipar la energia cinética y se presenta la

coalescencia (Cryer, 1999).
1.2.7.6. Cizallamiento y rompimiento

El cizallamiento es la fuerza que provoca la reduccién de tamafio de las particulas que componen un

lecho fluidizado. Dado que la reduccion de tamario genera una masa correspondiente de material muy
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fino, la tasa de cizallamiento puede ser dado por la generacion de finos. Es particularmente conveniente
que si esta masa de finos abandona el lecho, éstos sean recolectados, pues puede resultar en pérdidas de
material valioso (Pell, 1990). Cuando una particula experimenta un impacto, las fracturas pueden
propagarse y provocar una hendidura en las particulas y la consecuente pérdida de material debido a la
colisiones inter particula y a los impactos entre los solidos del lecho y paredes del sistema. EI modo de
cizallamiento puede variar desde abrasion pura a una total fragmentacién de la particula. Abrasion
implica que las asperezas exclusivamente sean removidas de la superficie de la particula. En contraste a
esto, la fragmentacion es un proceso de rompimiento de la particula. EI proceso de cizallamiento en los
lechos fluidizados se debe principalmente a los esfuerzos hidrodinamicos a los que se ven sometidos
los solidos. Las fuentes de estos esfuerzos son muchos donde los mas importantes pueden ser divididos
en tres categorias (Ayazi et al., 1990):

1. Esfuerzos quimicos, los cuales por un periodo de tiempo, causan el debilitamiento estructural y

el rompimiento de los agregados.

2. Esfuerzos térmicos, causados por diferencia de temperatura en los agregados en el lecho y/o
ciclos de calentamiento y enfriamiento del material del lecho. A este respecto, Kunii and
Levespiel, (1991) establecen que el efecto de la temperatura solo es considerable a temperaturas
arriba de 500°C.

3. Esfuerzos inducidos por la dinamica del fluido (esfuerzos cinéticos); los cuales se subdividen en

los siguientes esfuerzos:

a. Esfuerzos de contacto causados por el resultado de los impactos entre las particulas que

conforman el lecho e impactos con baffles, ciclones y paredes de la columna.

b. Esfuerzos debido a la energia del fluido, causados por el movimiento del gas en forma
de burbujas en el bulto de la columna y los chorros de gas cerca del distribuidor (Figura
1.19)
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— Burbujas
.| ascendiendo

Solidos cayende h
N

Figura 1.19. Esfuerzos a los que son sometidos los agregados en un

granuladorde lecho fluidizado

La comprension del comportamiento de los diferentes esfuerzos a los que pueden estar sometidos los
aglomerados dentro del sistema es complicada, debido a la interaccion y competencia entre ellos. De tal
forma, las tasas de cizallamiento deben ser calculadas separadamente mediante modelos que tomen en
cuenta el disefio del sistema, las condiciones de operacion y las propiedades del material (Ayazi and
Liu., 1990).

1.2.8. Arrastre de so6lidos en lechos fluidizados

Normalmente, los lechos fluidizados son operados a velocidades mayores que Uys Y bajo estas
circunstancias es comun que las particulas sean lanzadas del lecho a un espacio encima de éste
conocido como espacio-libre. Este fendmeno es conocido como “arrastre” y este llega a ser mas severo
cuando la velocidad del gas fluidizante, Ugs, incrementa. Si Ugs llega a ser tan alta que ésta iguala a la
velocidad de caida terminal de las particulas del lecho, U, entonces estas seran “elutriadas™ es decir,
transportadas fuera del sistema (Kunii and Levespiel, 1991). La presencia de particulas finas puede
causar la aglomeracion de los polvos libres. Se ha encontrado experimentalmente que las particulas
mas pequefias no son siempre las mas faciles de ser arrastradas en los lechos fluidizados (debido a que
las particulas més finas tienen una gran relacion superficie a volumen) y por lo tanto tienden a
aglomerarse con otras particulas del lecho (aglomeracion espontanea), de tal modo, en el lecho estan
presentes tanto los aglomerados como una pequefia fraccidn de sélidos finos que permanecen libres de
otros (Baron et al., 1992).
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1.3. Balance de poblacion

1.3.1. Definicion y caracterizacion de una dispersion.

Un sistema disperso, es aquel que esta constituido por un gran nimero de “particulas” liquidas, solidas
0 gaseosas de diferentes tamarios, inmersas en un fluido. En estos sistemas, una fase se dispersa en otra,
de tal forma que pueden ocurrir diversos procesos de transporte de masa, momeéntum y energia entre
ellas. Algunos de estos procesos, llamados de agregacion, producen un cambio en el nimero de
particulas o gotas de una cierta clase en funcién del tiempo (Valencia, 2001; Salinas-Rodriguez y
Rodriguez, 1995). Cualquier evento que tenga como consecuencia la creacion espontanea de gotas o
particulas, asi como la aniquilacion de las gotas o particulas existentes, es estrictamente hablando un
evento probabilistico, de donde es posible formular los sistemas de agregacion en términos estadisticos.
Sin embargo una descripcion estadistica no implica necesariamente un modelo estocéstico
(fluctuaciones internas y externas). La diferencia fundamental entre ambas descripciones radicara en la
importancia de las fluctuaciones de las variables de estado mas relevantes (Salinas-Rodriguez y
Rodriguez, 1995). En esta descripcion se consideran fluctuaciones alrededor del valor promedio, el cual
se define en términos de una funcién de distribucion de tamafio de particulas, la cudl puede ser en
principio funcién del radio, de la posicion y del tiempo, no se considerardn fluctuaciones internas
(origen térmico) ni ruido externo. Aqui puede verse que estas fluctuaciones tienen origen fisico distinto

a las fluctuaciones en la turbulencia y a las desviaciones en promedio volumétrico.

1.3.2. Balance de poblacion

En muchos tipos de procesos quimicos, las particulas son partes vitales de sistemas en donde éstas se
encuentran de manera natural o disefiada dentro del sistema. Tales sistemas conteniendo particulas son
frecuentemente referidos como un sistema de fase dispersa (Ramkrishna, 2000). La ecuacion de
balance de poblacion (EBP) es la herramienta de modelado frecuentemente empleada para cuantificar
la dindmica de los procesos de particula en diferentes disciplinas, como son: procesos biotecnolégicos,
procesos de aerosoles, cristalizacion, aglomeracion y polimerizacion. Estos procesos son caracterizados
por la presencia de una fase continua y una fase dispersa compuestos por entidades con una

distribucion de propiedades, tales como tamarfio y composicion.
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En un proceso dado, las entidades interactian unas con otras asi como con la fase continua. El
contenido fenomenoldgico de los balances de poblacion radica en estas interacciones. Tales
interacciones pueden variar de entidad a entidad dependiendo de sus propiedades. La polidispersidad de
los procesos de particula afecta significativamente el comportamiento de tales sistemas. Como dos
particulas no pueden ser exactamente del mismo tamafo, los sistemas de particulas deben ser
caracterizados por una distribucion de tamafios de particulas (DTP) y ésta distribuciéon es
frecuentemente considerada como un parametro para caracterizar tales sistemas en una manera sencilla
(Randolph and Larson, 1988). EI primer modelo de balance de poblacion describiendo la coagulacion
en una solucion coloidal debido al movimiento Browniano, fue publicado hace mas de 80 afios
(Smoluchowski, 1916), mientras que la aplicacion y desarrollo de los balances de poblacion en
investigaciones sobre aglomeracion asi como, en otras areas de ingenieria inici6 a finales de 1960. La
EBP describe la evolucion de la distribucion de una o mas propiedades en el curso del tiempo. La
distribucion inicial de tamafios es muy importante porque es un factor clave de control para la
aglomeracion y para procesos posteriores, asi como, la calidad de los productos, por ejemplo:
uniformidad de masa y tiempo de disolucién de tabletas.

La evolucion de la DTP debido a la coalescencia es modelada por la incorporacion de un kernel de
coalescencia dentro de la EBP. El kernel de coalescencia es el instrumento fenomenolégico principal
en la EBP, ya que da la dependencia funcional de la tasa de agregacion con los tamafios y otras
propiedades de las particulas y condiciones del proceso. Un kernel esta idealmente basado en un
modelo fisico a partir del conocimiento de todas las variables, o en una aproximacion semi-empirica, la
cual se basa en un proceso mecanistico de un proceso de aglomeracién, o puede ser un modelo

puramente empirico y fijado a través de un ajuste de datos experimentales.

Un sistema de aglomeracién de lecho fludizado por lote es un sistema tipico de fase dispersa en el que
las propiedades de las particulas juegan un papel significativo en el comportamiento del sistema. Esto
es debido a la formacion (nacimiento) continua como también al rompimiento (muerte) de aglomerados

y la influencia resultante de las caracteristicas de la fluidizacién y transferencia de calor.

Cualquier andlisis de sistemas de aglomeracion busca sintetizar el comportamiento de una poblacion de
particulas y su medio ambiente a partir del comportamiento individual de una particula y su ambiente

local. Asi, la poblacion es descrita por la densidad de una variable extensiva siendo usualmente el
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numero de particulas, pero algunas veces se emplean otras variables tales como: longitud (diametro), la

masa o el volumen de las particulas.

Una ecuacién de balance de poblacion es por lo tanto, una ecuacién de densidad numérica y puede ser
considerada para representar un balance numérico de particulas en un estado particular (Ramkrishna,
2000; Iveson, 2002). La ecuacion de balance de poblacion mantiene el rastreo de la distribucion de
tamarios de particulas en cualquier tiempo durante el proceso, ademés describe todos los cambios en la
distribucion de tamarios debido a los varios procesos que las particulas pueden experimentar durante la
aglomeracion. El principal problema de la EBP es que la solucion puede ser matematicamente un reto

cuando los términos de nacimiento y muerte son incluidos (ver Figura 1.20).

AGREGACION particula ROMPIMIENTO
/ \ de tamatfio i
NACIMIENTO
MUERTE NACIMIENTO MUERTE
0+0—~@® @:0—-0 D— @+0 @ O+
L
Nacimiento de Muerte de pgrl:icula Nacimiento de Muerte de particula
particula de tamario i de t;lai;q:?no 1por particula de tamafio i de tamafio i por
:fﬂt’ lcllohfémﬂ con cEa?qa%? ot por rompimiento de rompimiento de
particula de menor particula una particula mas particula de tamario i
tamario grande

Figura 1.20. Concepto de nacimiento y muerte por agregacion y rompimiento

La forma general méas conocida de la ecuacion de balance de poblacion (EBP) para resolver problemas
especificos en ingenieria quimica fue hecha por Randolph and Larson (1971) en la forma siguiente:

w:—VR-[Rn[XRH—ZVX-[X n[x,rzﬂ + h(x,rz] (19)

donde n(x,R) es la funcion densidad numérica de particulas/volumen del estado espacial (X R)
representa el vector de estado de una particula al tiempo t. Las particulas se encuentran distribuidas de
acuerdo a algun parametro intrinseco X (coordenadas internas) correspondiente a la propiedad de
interés, usualmente el tamafio de la particula, el parametro r (coordenadas externas) corresponde a la

localizacion fisica dentro del sistema. El término de la izquierda representa la evolucién en el tiempo
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del numero de particulas de un intervalo de tamafio en un volumen del espacio, mientras que los
términos del lado derecho representan las diferentes formas por medio de las cuales cambia el numero
de particulas en el sistema. El primer término de la divergencia incluye las coordenadas externas, éste
expresa el cambio en la poblacion en un volumen particular debido a que las particulas pasan a través
de dicho volumen con una velocidad R, o sea, el flujo de las particulas. EIl segundo término de la

divergencia representa el cambio en la poblacion debido al crecimiento o decrecimiento de la particula

X . La sumatoria reconoce el hecho de que puede haber mas de una propiedad de interés aparte del
tamafo de particula. El término h representa la tasa neta de generacion de particulas por procesos de

agregacion y rompimiento.
1.3.2.1. Balance de poblacion unidimensional para lechos fluidizados por lote.

Considerando una poblacién de particulas distribuidas acorde a su tamarfio x, el cual es frecuentemente
ser la masa (o el volumen) de la particula. EI pardmetro x se permite variar entre 0 y co. Asi mismo, se
asume que las particulas estan uniformemente distribuidas en el espacio asi que la funcion densidad

numérica n(X,R, t) es independiente de las coordenadas externas, y si se considera una sola

coordenada interna, la funcion densidad numérica promedio en el caso unidimensional se reduce n(x,t).
La tasa de crecimiento de particulas debido a recubrimiento de tamafio x es representado por G(x,t) y se
asume que las particulas solo cambian su tamafio debido al crecimiento por recubrimiento. Las
particulas |cuerda deformandose con una velocidad G(x,t). Se elige una region de tamarfio arbitrario
[a,b] sobre la coordenada de tamafio estacionaria X con respecto al cual la cuerda con las particulas
embebidas estd deforméandose. Como la cuerda se deforma las particulas conmutan a través del
intervalo [a,b] a través del intervalo de los puntos finales a y b, cambiando asi el nimero de particulas
en el intervalo. La tasa de cambio en el nimero de particulas en [a,b] causado por este transporte en a'y

b es dado por la ecuacion (20):

G(a,t)-n(a,t)—G(b,t)-n(b,t) (20)

donde el primer término representa el flux de particulas dentro de a y el segundo término representa el
flux que sale en b (se puede asumir que esta es la Unica manera en la cual el nimero de particulas en el
intervalo [a,b] puede cambiar). Por tanto, el balance numérico en el intervalo [a,b] puede ser indicado

como en la ecuacion (21):
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%I:n(x,t)dx=G(a,t)n(a,t)—G(b,t)n(b,t) (21)

la cual puede ser reescrita como en la ecuacion (22):

jb{MJrQ(G(x,t)-n(x,t))}dxzo (22)

a ot OX

Dado que, la densidad numérica promedio n(x,t) se considera ser suficientemente suave para permitir la
diferenciacion con respecto a cualquiera de sus argumentos tantas veces sea necesario. Se asume que se
mantiene para G(x,t), y dado que el intervalo [a,b] se elige arbitrariamente, la suavidad del integrando
implica que la integral desaparece completamente, por lo tanto el balance de poblacion unidimensional

puede encontrarse cComo:

¥+§(G(x,t)-n(x,t)):o (23)

La ecuacion de balance de poblacion derivada debe ser complementada con una condicién inicial asi
como una condicién a la frontera. Si se considera que inicialmente no hay particulas de un tamafio x, la

condicion inicial es

n(x,0)=0 (24)
Para la condicion a la frontera se deja que la tasa de nucleacion sea n, particulas por unidad de tiempo
y se asume que las particulas recién formadas tienen un tamafio y masa cero. Esta tasa debe ser igual al

flujo de particulas al principio de la cadena en x=0. Esto significa que la condicion a la frontera puede

formularse como:
G(0,t)-n(0,t)=n, (25)

Si la ecuacion (23) se integra sobre todas las masas de particulas diferentes, se obtiene:
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%Tn(x,t)dx:G(O,t)n(O,t)—G(oo,t)n(oo,t)=r'10 (26)

0

La igualdad del extremo derecho resulta del hecho que las particulas pueden incrementar en nimero en

este caso simplificado solamente por nucleacion.

Comparando la ecuacion (25) con ecuacién (26) se indica que la densidad numérica se anula a masa
infinita si la tasa de crecimiento desaparece para particulas grandes, sino mas bien que la densidad
numeérica debe anularse para tamarfios arbitrariamente grandes si la tasa de crecimiento no se anula para

particulas grandes.
G (oo,t)n(oo,t) =0 (27)

La ecuacion (23) solo debe aplicarse a procesos donde se lleva acabo solo crecimiento. Esta ecuacion
tiene pocas posibilidades de describir con éxito la distribucion de tamafios de particulas durante la
aglomeracion en lechos fluidizados, ya que no se considerd la influencia del nacimiento y muerte de
particulas en su derivacion. Por consiguiente, debe considerarse una tasa neta de generacion de
particulas debido a la aglomeracion en el rango de tamafio x a x+dx, la cual se describe por h(x,t)dx,
conocida como tasa neta de generacion de particulas. Introduciendo la tasa neta de generacion en la

ecuacion (23) se tiene que:

J':{¥+§(G(x,t)-n(x,t))—h(x,t)}dx=0 (28)

La ecuacion de balance de poblacidn resultante se obtiene mediante un tratamiento semejante al

aplicado a la ecuacion (23):

¥+§(G(x,t)-n(x,t))=h(x,t) (29)

La cual debe ser complementada con condiciones a la frontera. La ecuacion (25) funciona como

condicion a la frontera mientras que la ecuacion (27) se mantiene para obtener un balance total (30):
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%Tn(x,t)dx:ﬁo+]gh(x,t)dx (30)

El término h(x,t) ha sido introducido como la tasa neta de generacion de particulas con tamafio x pero
este término consiste de hecho de un término de nacimiento h*;(x,t) como también de un término
muerte h’,(x,t). Estos dos términos se desarrollan introduciendo una funcidon densidad numérica
promedio y un término llamado frecuencia de coalescencia o frecuencia de agregacion. La frecuencia
de agregacion representa la probabilidad por unidad de tiempo de agregacién de un par de particulas de
un estado especifico. Alternativamente, esto podria representar la fraccion de pares de particulas de un

estado especifico agregandose por unidad de tiempo.

La préctica comun es expresar la distribucion como una distribucion numérica del tamafio x a un
tiempo t, n(x,t). Usualmente, ya sea la longitud de la particula, I, por ejemplo, didmetro, d, o el
volumen v, son tomados como el tamafio de particula. La decision de tomar a | o v como el tamafio de
particula depende del proceso de crecimiento dominante. Verkoeijen et al. (2002) recomiendan el uso
del volumen como el tamafio de particula porque este tamafio es aditivo durante la agregacion vy, si la
porosidad evoluciona, ésta puede ser omitida dado que el volumen se conserva. La eleccion de la
longitud o volumen para representar el tamafio de la particula se elige por el método de analisis
empleado. La descripcién matematica de los procesos de agregacion, esto es: nacimiento y muerte, es a

través de ecuaciones que involucran integrales del tipo:

Nnacimzéj.ovﬁ(tﬂ/ —u,u)n(t,v —u)n(t,u)dudv 31)

Doénde: B(t, v-u, u) es el kernel de agregacion, n(v-u, t) es el nimero promedio de particulas con tamafio
entre v y v+dv por unidad de volumen, n(u, t) es el nimero promedio de particulas con tamafio entre u 'y

u+du por unidad de volumen y t es el tiempo.

La ecuacion (31) representa la formacion de particulas con una fraccion de volumen entre v y v+dv por
la colision y union de dos particulas cuyos volimenes forman una particula (nacimiento) con un
volumen total dado por la coalescencia de éstas. Si una de las particulas tiene el volumen u y dado que

el volumen se conserva, la otra debe tener el volumen v-u. El factor principal de ¥ se afiade para evitar
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la doble contabilidad. EI kernel de coalescencia (v, u), es una funcién que modela la fisica del proceso

de agregacidn a través de la dependencia de esta funcidn sobre sus argumentos.

Asi mismo, la ecuacion (32) describe la perdida de particulas con una fraccion de volumen entre v y

v+dv por la colision y union con otra particula de cualquier tamafio.

N muerte :n(t’v)IowlB(t’V’u)n(t’u)dUdV (32)

La acumulacion de particulas en la fraccion de tamafio entre v y v+dv es dado por:

o
a[n(v’t)dv] dt :Nnacim — Nierte (33)

Sustituyendo las ecuaciones (31 y 32) en ecuacidn (33) se obtiene la expresion final

on(v,t) _1

o 2I;/ﬂ(v—u,u)n(v—u,t)n(u,t)du—Iowﬁ(v,u)n(v,t)n(u,t)du (34)

La ecuacion diferencial parcial tiene asociadas una condicién inicial en el dominio del tiempo y una
condicion a la frontera en el dominio del tamafio. La condicién en el tiempo es la distribucion inicial de

tamafios:

n(v,0)=n, (V) (35)
y la condicion a la frontera es:

n(0,t)=n(o0,t)=0 (36)

La cual significa que no existen particulas de tamafio cero y todas las particulas tienen un tamafio
finito. Dependiendo del problema dado, las condiciones a la frontera pueden ser mas complicadas. El
modelo unidimensional que considera tanto el crecimiento asi como el nacimiento y muerte de nuevas

particulas con un volumen v debido a la aglomeracion esta expresado por la ecuacion (37):
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T —

1 B 37)
E.[o AB(v—u,u)n(v—u,t)n(u,t)du —IO A(v,u)n(v,t)n(u,t)du

1.3.3. Kernel de coalescencia

El establecimiento del kernel de coalescencia para los procesos de aglomeracion ain se encuentra en
investigacion. Un solo kernel que unifique todas las teorias y considere todos los factores gobernantes y
su relacion todavia no existe.La determinacion del kernel adecuado sigue siendo un problema dificil en
la simulacion del proceso de aglomeracién. Los resultados experimentales descritos en la literatura
varian ampliamente, a veces los regimenes de crecimiento son contradictorios y muchos regimenes de
crecimiento existen. Las observaciones experimentales son con frecuencia Unicas para una determinada

clase de materiales y procesos.

Una compleja relacion existe entre la distribucion de tamafos de particula inicial, propiedades del
granulo, geometria del aparato, condiciones de operacion, y procesos de aglomeracién, lo que conduce
a la propuesta de una variedad de modelos de coalescencia y regimenes de crecimiento (Adetayo and
Ennis, 2000). Esto tiene dos consecuencias: el desarrollo de una variedad de diferentes kernels, y los
enfoques actuales para el desarrollo del kernel tienden a recomendar diferentes kernels para los
diferentes sistemas de aglomeracidn y/o materiales. El desarrollo del kernel inicia con la propuesta de
un kernel empirico el cual considera el tamafio del granulo como propiedad distribuida gobernando el
crecimiento del granulo. Tal kernel contiene parametros ajustados, y su valor numérico es extraido a
través del ajuste de datos. La comprension adquirida en el marco del proceso mediante este kernel no es
suficiente y el valor extraido no puede ser transferible a otro dispositivo experimental. La seleccion del

kernel empirico que ofrece el mejor ajuste es a través del planteamiento de ensayo y error.

Ademas de todas sus desventajas como lo discuten Wang and Cameron (2002), estos kerneles de
coalescencia empiricos han tenido un papel histérico importante en el estudio de los BP y para muchos
procesos de aglomeracion, un kernel de coalescencia seleccionado apropiadamente puede proveer un
nivel aceptable de prediccion del modelo. Los modelos basados en la fisica son muy demandados por la

industria de la aglomeracion asi como en la investigacion y desarrollo.

38



Capitulo 1

Si el kernel de coalescencia esta basado en un modelo de coalescencia fisico, idealmente la EBP debe
permitir la prediccion de DTP sin necesidad de ajustar parametros a partir de datos experimentales de
aglomeracion. A pesar de que varios kernels propuestos recientemente tienen una base teorica, la
necesidad de incluir constantes empiricas y ajustables puede permanecer en tales kernels. Esto puede
ser atribuido al limitado conocimiento de la influencia de los parametros del proceso y propiedades del
material. Los kernels de coalescencia basados en modelos tedricos deben ser mas fundamentales que
aquellos kernels empiricos, porque las propiedades fisicas del kernel, propiedades del agente ligante,
asi como también las velocidades de colision de los granulos son incluidos en los modelos tedricos (Liu
and Litster, 2002).

La clave para la aplicacion exitosa de estos modelos es correlacionar los parametros del modelo a los
parametros del proceso y del material. De tal forma, existe aun dificultad en la aplicacion de los
modelos de coalescencia teoricos. La limitada aplicacion de los modelos de coalescencia teéricos puede
ser atribuida a dos factores (Liu and Litster, 2002): primeramente, la mayor parte de los modelos estan
basados en los procesos de colision de dos granulos aislados. En los modelos de coalescencia, el par de
particulas deben actuar independientemente del resto de la fase dispersa. Esto es una limitacion de tales
modelos (Wright and Ramkrishna, 1992). En un granulador en el cual muchos granulos interactian
unos con otros, los modelos tedricos basados en colisiones co-lineales binarias puede no ser aplicable
(Liu, and Litster, 2002). Por otra parte, pocos modelos consideran colisiones angulares (Iveson, 2002).
En segundo lugar, existe todavia un conocimiento muy limitado sobre la distribucion de velocidades
granulo-colision y frecuencia de colision en diferentes tipos de granuladores. En consecuencia,
empleando un kernel o una combinacion de kerneles que provean el mejor ajuste a los datos

experimentales es ain un método muy comun (Liu and Litster, 2002; Wauters et al., 2003).
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1.3.3.1. Modelo del kernel de coalescencia

El kernel de coalescencia es tradicionalmente dividido en dos partes (Sastry, 1975):
Lu,v,t)=5(t) B (u,v) (38)

donde Po(t) es el término de la tasa de agregacion y B (u,v) describe la dependencia del kernel de
coalescencia sobre los tamafios de los granulos. El término de la tasa de agregacion Po(t) es
independiente del tamafio e incluye varios parametros del sistema tales como: geometria del
granulador, condiciones de operacién, y propiedades de la formulacion: viscosidad del agente
aglomerante, humectabilidad y contenido de humedad (Kapur, et al., 1969). Se asume que ésta tasa de
agregacion permanece constante durante el transcurso del experimento (lveson, 2002). El segundo
término, B (u,v) expresa la influencia del tamafio del granulo sobre la frecuencia de colisién, donde la
suposicion de que cada colision provoca la coalescencia. En algunos kerneles B7(u,v) expresa la

dependencia del tamafio de la probabilidad de coalescencia
1.3.3.2. Kernel basado en la teoria de flujo granular

Fuerstenau. (1970) dividié los procesos de agregacion en dos clases bésicas, “agregacion libre en el
espacio” y “agregacion restringido en el espacio”. La propiedad de distincion entre los dos tipos de
agregacion es la concentracion numeérica (baja o alta) de particulas en una unidad de volumen. Cuando
la concentracion numérica es baja, cada una de las particulas puede colisionar con otra particula en la
unidad de volumen. Mientras que cuando la densidad numeérica es alta, el movimiento de una particula
es restringido y esta solo puede encontrar las particulas que estan a su alrededor. Para la agregacion en
un sistema diluido, la tasa de colision es proporcional al producto de las concentraciones numéricas de

las dos especies:

[colisiones]iyj an (t)n(t) (39)
Kapur and Fuerstenau. (2002) postularon que la concentracion de aglomerados en un lecho de

aglomeracion poco compactado es mas o menos fija. En esta ésta situacion, el movimiento de un

aglomerado se encuentra restringido. Este aglomerado probablemente se encuentre y coalesca con su
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mas cercano vecino, el cual forma una caja alrededor de él. De esta forma, la aglomeracion ocurre bajo
un ambiente restringido en el espacio. Para un sistema restringido en el espacio, el nimero de
colisiones aleatorias entre particulas pertenecientes a cualquiera de dos grupos de tamafios, i y j, bajo la
restriccion de mezclado perfecto es proporcional al producto del nimero de especies de un tipo con la

fraccion numérica del segundo tipo

[colisiones] . & (t) ’\Tt:t(zt)) (40)

En la derivacion de la ecuacion (40) Kapur and Fuerstenau. (2002) argumentaron que en un lecho
mezclado al azar en el cual el rango de tamafios no es muy grande, la frecuencia de colision sera
aproximadamente la misma para todos los granulos presentes. La normalizacion por N(t) significa
que la poblacién es promediada sobre una region un nimero de particulas, esta puede ser sobre todo el
granulador pero también aplica a una region separada (para mas informacion dirigirse al capitulo 24 de
Handbook Granulation, Salman et al., 2007).

Con el fin de describir la tasa de colision en un lecho fluidizado (Goldschmidt, 2004) desarrollo un
factor de proporcionalidad, una tasa constante de colision, C;; el cual se introduce en la ecuacion

anterior

4
Ci,j :”dsi,jgi,j _(

1/2
©, M +m, 2
%

ey —=(v) (41)

donde d;; es la distancia inter-particula entre dos particulas en la colision, gij es una funcion de
distribucion radial para la mezcla, ®s es la temperatura granular de la mezcla, m; y m;j son las masas de
las particulas, y U es la velocidad de particula promedio (para mas informacion dirigirse al capitulo 24
de Handbook Granulation, Salman et al., 2007).

Tan et al. (2004) investigaron la granulacion por fusion en un lecho fluidizado. Empleando un
modelado por elemento discreto pudieron mostrar como primer paso que la distribucion de velocidades
de particula en un lecho fluidizado esta acorde con la teoria de flujo granular. Esta teoria describe el

movimiento medio y fluctuante aleatorio de las particulas dentro de un medio granular continuo. Ellos
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derivaron un kernel de coalescencia basado en ésta teoria de flujo granular. Este kernel representa la
frecuencia de colision acorde a la ecuacion (40). Ellos extrajeron a partir de la frecuencia de colision un
término dependiente del tamafio dado por la Ecuacion (42)

5 (10)=(,+1,) /Iig+li3 (42)

este término es incluido en un kernel propuesto por Hounslow et al. (1998), llamado kernel de energia

de equiparticion-cinética, el cual esta dado por la ecuacion (43):

A1) = By ()-(+1,) /,iﬁ,is (43)

En el desarrollo del kernel de energia de equiparticion-cinética, la tasa de colision se considero
proporcional a la seccién transversal de colisién y al promedio relativo de las velocidades de los

granulos. Como resultado del estudio de turbulencia, la velocidad de un grénulo, V(t), en un dispositivo
se considerd como la suma de las velocidades promedio V, y un componente aleatorio V'(t) de

acuerdo a la ecuacion (44)

[colisiones], e (1, +1, )2 M=V (44)

Con el supuesto de V' (t) es inversamente proporcional a un volumen de los granulos. EI kernel asume
una distribucion equitativa de las energias cinéticas de las particulas favoreciendo la colisién entre
particulas grandes y pequefias. La eficiencia de agregacion se considera independiente del tamafio en el
kernel, sin embargo, una dependencia del tamafio no debe ser despreciada (para mas informacion

dirigirse al capitulo 24 de Handbook Granulation, Salman et al., 2007).
1.3.4. Forma discretizada de la ecuacion de balance de poblacion

Debido a la presencia de las integrales de formacion y desaparicion de particulas (Eqgs. 31 y 32)

convierte a la EBP en una ecuacion integro-diferencial parcial cuya solucién analitica considerando
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todas las contribuciones a la tasa de variacion del nimero de particulas no es posible, por lo que deben
emplearse aproximaciones numéricas, es decir, discretizar el dominio en intervalos. El resultado
obtenido esta referido como una ecuacion de balance de poblacion discretizado (EBPD) que se resuelve
reemplazando las integrales por sumatorias (Hounslow et al., 1988; Tan et al., 2006). EI modelo
discretizado varia dependiendo de la forma de discretizacion: lineal, arbitraria, geométrica (Hounslow
et al., 1988). Esta clase de modelos considera normalmente expresiones cinéticas para cada uno de los

procesos de aglomeracion involucrados.

La forma discreta de la ecuacion (34) es:

dn, 1JF —
a2 & BimiMiiM; —”ijZ_;@i,j)”i (45)

Aunque una sola ecuacion es dada, la ecuacién de balance de poblacion aproximada hace uso de una
serie de EBPD, una para cada intervalo, en la cual la DTP es dividida. Fundamentalmente, la DTP
completa es dividida en pequefios intervalos, y la EBPD sigue la evolucion del crecimiento de las
particulas debido a la agregacion, siguiendo el calculo del nimero de particulas existentes en cada
intervalo de tamafio en cada momento (las ecuaciones 31 y 32 son referidas conjuntamente en la
literatura como las ecuaciones de Smoluchowski). Los intervalos de tamario, i, j, son especificados
como una progresion lineal basada en el volumen, tal que v; = ivi, donde v; es el volumen de una

particula individual de la distribucion inicial (clase de tamafio 1).

Hounslow et al. (1988) propusieron la primera ecuacion de balance de poblacion usada para la

aglomeracion:

dni i-2 L 1 i—1 g neq
(Ej:nilzzj lﬂi—l,jnj +§ﬂi—1,i—ln2i—l_ni221 B,in _niZﬂi,jnj (46)
=) =1 i-1

i

a

donde n; representa el nimero de particulas de tamario j, dni/dt es el cambio del nimero de particulas de
tamafio i como una funcion del tiempo y Bi; es el kernel de coalescencia para dos intervalos de
didmetro discretizados. La EBPD obtenida por Hounslow et al., (1988) considera dos expresiones

separadas para el proceso de nacimiento en el intervalo de clase i-ésimo, asi como, dos expresiones
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separadas para el proceso de muerte (Tabla 1.2). Por lo tanto, la EBPD (46) consiste de cuatro términos
para la agregacion, considerando cuatro tipos de interacciones que cambian el nimero de particulas en
el intervalo i-ésimo. Esto se logra considerando la agregacion de particulas en las fracciones del rango

de tamafio que cambian el nUmero de particulas en la seccion de i-esimo

Tabla 1.2. Tipos de interaccion binaria para la agregacion

Teérminos en la Nacimiento y muerte o ] _

. _ _ Colision entre particulas en el intervalo
ecuacion (46) en el intervalo i

1 Nacimiento -1 1—i-2

2 Nacimiento i-1 i-1

3 Muerte i 1—i-1

4 Muerte i i—0

Términos discretizados para extender la Ecuacion (46) para nucleacion y crecimiento han sido descritas
también por Hounslow et al. (1988). Las expresiones para las tasas de nucleacion y crecimiento son

dadas por las ecuaciones (47) y (48) respectivamente:

n
rn = (Lj = ﬁnucé‘(ri) (47)
dt Nucleation
'g = (%j = Prec s +Nn — N (48)
dt Crecimiento =l ia—h

En una aplicacion de la Ecuacion 46 se tiene que resolver tantas veces como el nimero de intervalos
hay en la division de DTP. Este se extiende desde el intervalo mas pequefio de la particula, hasta el
mayor volumen esperado para un granulo. Particularmente, para un granulador de lecho fluidizado, el
BP se ha utilizado para determinar cuantitativamente la cantidad y distribucion de tamafios de
particulas en funcion del tiempo, considerando tanto la nucleacion y la coalescencia. La eleccion del
kernel de coalescencia puede afectar drasticamente la tasa de coalescencia y es una funcién del tiempo
y del volumen de las particulas colisionantes. No existe una justificacion de cual kernel es el adecuado
para un sistema de aglomeracion dado ya que, normalmente son relaciones empiricas o teoricas que

solo son capaces de describir el sistema en donde se evaluaron (Fature et al., 2001 y Cryer, 1999).
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2.1. Antecedentes

La aglomeracion (también conocida como aglomeracion) tiene aplicaciones en diversas industrias tales
como: agricultura, alimenticia, farmacéutica, detergentes, quimica, entre otros. Este proceso es
empleado en el procesamiento de particulas solidas (solidos iniciales) con la intencion de manipular
convenientemente su tamafio (aglomerado), mejorando asi, caracteristicas fisicas como: fluidez,
segregacion, solubilidad, dispersabilidad entre otros (Nienow and Rowe, 1985; lveson et al., 2001).
Entre los equipos empleados para incrementar el tamafio de solidos iniciales se tienen: lechos
fluidizados, prensa tableteadora, piston, extrusion, rodillo, mezclador, tambor y disco; donde la

obtencion del aglomerado depende de las variables operacionales asociadas a cada equipo.

El proceso de granulacién bajo el contexto de aglomeracién humeda, puede considerarse como
una combinacion del disefio del proceso, pues depende de: tipo de granulador y variables de operacion
asociadas al equipo, y del disefio de la formulacion: naturaleza del polvo y las propiedades del medio
aglomerante (lveson et al., 2001; Obraniak, and Gluba, 2012). Particularmente hablando, el granulador
de lecho fluidizado es un dispositivo empleado para conseguir el incremento de los sélidos iniciales. El
incremento en el tamafio se consigue poniendo en contacto un lecho de sélidos fluidizados (con una
distribucion de tamarios inicial) que son humedecidos por un liquido que se atomiza sobre ellos. Los
solidos una vez humedecidos, chocan entre si debido a la intensidad de mezclado inducido por la
alimentacion de un medio fluidizante, y éstos se mantienen unidos por la formacion de puentes liquidos
(agregado inicial), los cuales se establecen por la accién combinada de fenémenos de capilaridad y
tensién superficial. Posteriormente, estos puentes liquidos se transforman a puentes soélidos
permanentes debido al proceso de evaporacion, promoviendo la consolidacion y el crecimiento del
aglomerado.

El comportamiento de los lechos fluidizados es afectado por la velocidad del medio fluidizante, Ug, con
un incremento de ésta, se desarrollan inestabilidades en el sistema en la forma de burbujas.
Normalmente, los lechos fluidizados son operados a velocidades mayores de la velocidad minima de
fluidizacion, Uny, Y bajo estas circunstancias es comun que las particulas sean lanzadas del lecho a un
espacio encima de éste conocido como espacio-libre (Kunii y Levenspiel, 1990). Si la velocidad del gas
fluidizante incrementa y llega a ser tan alta que sobrepase la velocidad de caida-terminal de las

particulas del lecho, U, entonces estas seran “clutriadas” es decir, transportadas fuera del sistema.
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El proceso de aglomeracion es complejo, ya que se llevan a cabo en el mismo sistema procesos
simultdneos de mezclado, secado y humectacién, por consiguiente, las diferentes variables
operacionales se afectan una con otra y por lo tanto es dificil determinar su influencia
independientemente sobre el proceso de aglomeracion (Cryer and Scherer, 2003). De esta forma, es
importante controlar dichos parametros operacionales dado que una mala relacién entre estos
pardmetros traeria problemas en la operacion del granulador, entre los cuales tenemos (Cryer and
Scherer, 2003):

e La defluidizacion del sistema debido a una alta tasa de alimentacion del medio aglomerante y

una baja velocidad de fluidizacion.

e Arrastre excesivo tanto de sélidos como del medio aglomerante atomizado debido a una alta
velocidad de fluidizacién, lo cual se ve reflejado en un escaso o nulo crecimiento de las
particulas. Asi mismo, es recomendable recuperar la fraccion elutriada ya que se puede tratar
de material valioso, ademas, el proceso de aglomeracion se ve influenciado por la distribucion
de tamafios de soélido, ya que, una poblacion de solidos que contienen tanto sélidos muy
pequefios como sélidos grandes, favorecen la coalescencia entre ellos (Lister and Waters,
1988, 1990).

e Una elevada temperatura provocaria una mayor evaporacion del medio aglomerante, lo cual

trae como consecuencia, un escaso crecimiento del aglomerado.

La planeacion, realizacion de experimentos y el analisis estadistico de los resultados obtenidos,
permite determinar cualitativamente el efecto de los pardmetros operacionales del proceso sobre el
crecimiento del aglomerado (Montgomery, 2007) asi como del comportamiento del sistema evitando

los problemas antes descritos.

El proceso de aglomeracion en lechos fluidizados comprende el contacto directo de una fase dispersa
(la cual esta constituido por un gran nimero de particulas solidas y liquidas de diferentes tamafios)
inmerso en una fase fluida. En estos sistemas, los sélidos se distribuyen debido a procesos de
agregacion, nucleacion, crecimiento, rompimiento y cizallamiento, los cuales producen cambios en el

numero de particulas solidas de un tamario en funcion del tiempo.

46



Capitulo 2

El uso de una Ecuacion de Balance de Poblacion (EBP) (Hulbert et al., 1964; Tan et al., 2005; Soos et
al., 2006; Poon et al., 2008, 2009; Liu et al., 2011; Ramachandran, and Barton, 2010), permite tratar de
manera fundamental procesos que involucran fendmenos de nacimiento y muerte de particulas en un
determinado volumen de control (VC). EI modelado de los balances de poblacion (Ramkrishna, 2000)
para lechos fluidizados puede ser acoplado con el disefio de experimento y de esta manera entender el

comportamiento de la aglomeracion de sélidos hiumedos dentro de un lecho fluidizado.
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2.2. Estado del arte

El proceso de aglomeracion bajo el contexto de aglomeracion hiumeda, ha sido ampliamente estudiado
y analizado por diversas décadas. El disefio y andlisis de tales sistemas permanece enraizado en el
empirismo, debido a que no hay una metodologia para el disefio y operacién de tales procesos. Aln,
hay aspectos relacionados con la interaccion existente entre los distintos pardmetros operacionales y su
influencia sobre el comportamiento de crecimiento de los sélidos iniciales. El control de los procesos
de aglomeracion es dificil, debido a la presencia de procesos de humectacion, mezclado y secado; los
cuales toman lugar simultdneamente en el sistema (Lister, 2003; Cryer and Scherer, 2003; Lister and
Waters, 1988, 1990; Flore et al., 2008; Schubert, 1987; Ennis, 1996). Asi mismo, plantas industriales
han enfrentado una serie de problemas incluyendo: razones de reciclado, pobre control en la calidad del
producto obtenido siendo necesario el reprocesado del producto, incrementando el costo de produccién.
Sin embargo, es necesario un control adecuado para obtener aglomerados con un tamafo aceptable,
evitando asi la necesidad de reciclar el producto aglomerado. Estos problemas tienen origen en el
escaso entendimiento de la influencia de los pardmetros operacionales sobre el proceso de
aglomeracion (lveson et al., 2001). Es pertinente mencionar, que aunque los procesos considerados en
los diferentes tipos de aglomeracion son similares, las variables del proceso y la naturaleza de la

formulacién afectan de manera diferente al proceso.

En el aglomerador de lecho fluidizado, el crecimiento por aglomeracion se da en la medida que
suceden sucesivamente: el mojado y nucleacion, consolidacion-crecimiento y cizallamiento y
rompimiento (Lister and Ennis, 2004). Estos procesos estan influenciados por la relacion existente
entre los parametros operacionales asociados al sistema. Entre los parametros se encuentran: la
temperatura de alimentacion del gas, masa inicial de solidos finos, tiempo de atomizacion del agente
aglomerante, velocidad de fluidizacion, localizacion de la boquilla con respecto al lecho de sélidos,
tamafo de gota asi como las propiedades del agente aglomerante (Schaafsma et al., 2006) entre otros.
Asi mismo, es importante considerar algunas de las caracteristicas inherentes de estos sistemas que en
un momento dado pueden influir en el comportamiento de crecimiento del aglomerado asi como en los
procesos existentes en el sistema, tales como: la presencia de burbujas en el seno del lecho (Kunii and
Levenspiel, 1990), elutriacion de los sélidos finos por la corriente de gas (transporte neumatico de las
particulas de menor tamafio presentes en el lecho por la corriente de aire), poblacion de sélidos

polidispersa (Schaafsma et al., 2006), el cizallamiento en los sélidos aglomerados debido al
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movimiento intenso al que son sometidos debido a los esfuerzos de contacto y esfuerzos debido a la
energia del fluido (Ayazi et al., 1990) ademas, de considerar la posibilidad de que se acumule un
exceso de agente aglomerante que conduzca a que se presente el fendmeno de apagado del lecho, es

decir, que ocurra la defluidizacion del sistema (Nienow and Rowe, 1985; Kunii and Levenspiel, 1990).

Como puede visualizarse, existe un grupo muy amplio de pardmetros operacionales que inciden en el
comportamiento del proceso de aglomeracion. Sin embargo, la investigacion y analisis de este tipo de
proceso se centra en los parametros que se pueden controlar de manera adecuada, pues los equipos
empleados para tal investigacion, son de tipo escala piloto o banco, los cuales son disefiados y

construidos para manipular un nimero reducido de parametros.

El aglomerador de lecho fluidizado se puede visualizar como un sistema que presenta dos zonas: (1) la
zona de atomizacion, que es el area donde el liquido aglomerante tiene el primer contacto con las
particulas fluidizadas, teniendo lugar el proceso de nucleacion (Kumar et al., 1997), que depende
principalmente del tamafio relativo entre la particula solida y la gota de liquido atomizada (Waldie,
1991); y (2) la zona de dispersion, que es el area donde se mezclan los nucleos iniciales, el liquido
aglomerante y solidos del lecho debido a la agitacion provocada por la velocidad con la que entra el
aire caliente al sistema, siendo en ésta zona donde se presentan los procesos de crecimiento, agregacion
y rompimiento (Ayazi et al., 1990; Kumar et al., 1997; Schaafsma et al., 2000; Tan et al., 2005). Como
se menciond anteriormente, la elutriacion de sélidos es caracteristica de estos sistemas. Sin embargo, es
particularmente conveniente si esta poblacion de solidos finos abandona el lecho, estos sean
recolectados, pues puede resultar en pérdidas de material valioso, asi mismo, pueden influir en el

crecimiento del aglomerado, asi como en los procesos de aglomeracion (Pell, 1990).

Diversos autores han empleado la humedad en el lecho, velocidad y temperatura del medio fluidizante
como parametros de control del proceso (Watano et al., 1995; Schaafsma and Kossen, 1998, 2006).
Estos parametros se relacionan con la concentracion del liquido en el lecho de solidos, donde ésta
determina la adhesién entre las particulas (nacleo inicial), mientras que la velocidad y temperatura del
fluido determinan la renovacion de la superficie y dispersion del liquido en el lecho, asi como la
consolidacion del agregado debido al calentamiento de las particulas y a la evaporacion de la fase
liquida respectivamente; siendo estos parametros influyentes en el comportamiento de crecimiento del
aglomerado. Asi mismo, en la aglomeracién de solidos, frecuentemente es deseable una distribucion de
tamarios estrecha (Lister and Waters, 1988,1990; Schaasfsma et al., 2006, Stépanek et al.2009) dado
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que una distribucién amplia de tamafos de particula causa segregacion en la poblacion de sélidos,
guiando a inhomegenidades, por ejemplo: en la composicién quimica o concentracion de ingredientes

activos.

Si bien, diversos sistemas de aglomeracion en lecho fluidizado han sido estudiados ampliamente,
actualmente no se ha evidenciado satisfactoriamente el efecto e interrelacion de los distintos
pardmetros de operacion que influyen en el comportamiento de crecimiento de los aglomerados de una

determinada poblacién de particulas, por ejemplo:

Cryer and Scherer. (2003) implementaron un disefio factorial fraccional a %2 en un aglomerador cénico,
para evidenciar la influencia de ciertos parametros importantes relacionados con la aglomeracion de un
producto agroquimico (Flumetsulam) cuya distribucion inicial comprendia tamafios entre 0.1 a 100
micrones y cuyo didmetro promedio inicial era de 20 micrones. El agente aglomerante empleado fue

agua destilada.

Los parametros operacionales analizados fueron: flujo de aire (0.106-0.153 m*s™), temperatura de
alimentacion del aire (40-60°C), tasa de atomizacion del agente aglomerante (3.70x103-5.42x10° kg s
1, carga de sélidos inicial (25-35kg) v altura de la boquilla de atomizacién (posiciones 1y 3). A partir
del anélisis estadistico (el cual se realizd con un nivel de significancia de 99%) se evidencid la
significancia de los factores bajo estudio, siendo la tasa de atomizacion y carga de solidos los de mayor
efecto, mientras que la temperatura y flujo de aire resultaron marginalmente significativos en el
crecimiento del aglomerado, mientras que la altura de la boquilla no influye en el crecimiento del
aglomerado. Asi mismo, cinco interacciones resultaron significativas (temperatura*tasa de
atomizacion, temperatura*altura de la boquilla, temperatura*carga de solidos, tasa de
atomizacion*carga de sélidos, tasa de atomizacion *altura de la boquilla) siendo las interacciones de

temperatura*tasa de atomizacion y tasa de atomizacion*altura de la boquilla las de mayor efecto.

Decanal and Menegalli. (2008) implementaron un disefio factorial fraccional 2** en un aglomerador
con geometria conica, el cual contaba con un ciclén para limpiar el aire de los finos arrastrados, con el
objetivo de evidenciar la significancia de ciertos parametros operacionales que influyen en el proceso
de crecimiento de aglomerados de solidos de Acerola (Cerezo de las Antillas). La poblacion inicial de
los s6lidos contaba con un diametro promedio inicial de 95.4 micrones. El agente aglomerante

empleado fue agua.
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Los parametros bajo estudio fueron: temperatura del aire fluidizante (75-90°C), velocidad del aire
fluidizante (0.25-0.45 ms™), flujo de aire de atomizacién (0.50-0.70 I'h™) y altura de la boquilla con
respecto al lecho (0.50-0.70 m). El analisis estadistico (realizado con un nivel de significancia del 95%)
evidencid la influencia de solo la velocidad del aire sobre el crecimiento del aglomerado. Sin embargo,
los autores expresan que la temperatura del aire debe afectar el crecimiento del aglomerado pero los
niveles ensayados no fueron los adecuados. Cabe resaltar que la altura de la boquilla y flujo de aire en

la boquilla no resultaron significativos, es decir, no influyeron en el crecimiento del aglomerado.

Rios. (2005) implementé un disefio factorial 2° en un aglomerador de lecho fluidizado cénico para
aglomerar solidos de Tamarindo con un diametro promedio de 78.4 micrones. Los factores controlables
fueron: temperatura del aire fluidizante (80-100°C), tiempo de atomizacion (3-5 min) y masa de sélidos
cargados al sistema (200-300g). El agente aglomerante empleado fue agua destilada. El analisis
estadistico (realizado con un nivel de significancia del 95%) determiné que el tiempo de atomizacion
del agente aglomerante fue el principal pardmetro que afecta el crecimiento del aglomerado, mientras
que la temperatura y carga de s6lidos no afectan el crecimiento del aglomerado. Cabe resaltar, que se
probaron los niveles de significancia de 90% y 75% con el objetivo de probar los posibles efectos de
los parametros que no resultaran significativos a un nivel del 95%. El resultado obtenido a un nivel de
significancia del 90% determind que el tiempo de atomizacion, asi como la temperatura del aire
resultaron significativos, es decir afectan en el crecimiento del aglomerado. Asi mismo, se determind
que a un nivel de significancia del 75% los parametros: tiempo de atomizacién, temperatura, carga de
solidos asi como la interaccion entre la temperatura y carga de sélidos afectan el crecimiento del
aglomerado. El andlisis realizado a estos niveles de significancia (75% y 90%) se evaluaron para
futuros trabajos relacionados con la aglomeracién de solidos de Tamarindo.

Tan et al. (2006) estudiaron la influencia de algunos pardmetros operacionales responsables del
crecimiento del aglomerado empleando como solido de trabajo Glass Ballotini cuya distribucion de
tamafios estaba comprendida entre 73-375 micrometros. El agente aglomerante empleado fue
Polyentilen Glycol. Los parametros operacionales analizados fueron: tasa de atomizacion del agente
aglomerante (2.88 m®s™), temperatura en el lecho de sélidos (28, 32, 36 y 40°C), presion de
atomizacion (1.5 bar) y velocidad del aire fluidizante (0.97 m's™). Los resultados indicaron que el
crecimiento del aglomerado depende directamente de la cantidad relativa del agente aglomerante
atomizado sobre el lecho, el cual determina la velocidad del proceso de agregacién. Asi mismo, el

crecimiento del aglomerado se ve favorecido con el incremento en los niveles de temperatura. Con
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referencia al tamafio de gota del agente aglomerante atomizado, concluyeron que una gota de mayor
tamafo incrementa el crecimiento global del aglomerado, mientras que una gota de menor tamafio
induce a un crecimiento inicial mas rapido. Finalmente, el crecimiento global del aglomerado se reduce

al incrementar la velocidad del aire.

Como puede observarse, las conclusiones obtenidas en este estudio no decretan de manera efectiva la
influencia de algunos parametros, por ejemplo: considero que los niveles ensayados de temperatura son
bajos y el intervalo es cerrado (4 unidades), lo adecuado es que los intervalos sean mas amplios. Por

este motivo no pueden concluir de manera efectiva.

Schaafsma and Kossen. (1999) estudiaron la influencia de alimentar el liquido aglomerante atomizado
por pulsos y temperatura del medio fluidizante (40 y 60°C) sobre el crecimiento del aglomerado. El
aglomerador empleado tenia una geometria conica y contaba con un ciclon para limpiar el aire de los
finos arrastrados por éste. Se emplearon solidos de a-lactosa monohidratada malla No. 110 y como
liquido aglomerante polyvinylpirrolidona al 8%. Los resultados obtenidos indicaron que el crecimiento
del aglomerado se ve influenciado por la humedad presente en el lecho, mientras que encontraron
diferentes efectos de la temperatura del medio fluidizante sobre el crecimiento del aglomerado: a baja

temperatura 40°C, el granulo crece a su tamafio final mas rapido que a 60°C.

En este trabajo de aglomeracién se empled una masa de sélidos monodispersa, lo cual no favorece la
aglomeracion de sélidos. Investigadores como: Lister and Waters, 1988, 1990; Parveen et al. 2012, han
establecido que el proceso de aglomeracion se ve influenciado por la distribucion de tamafios de los
solidos, pues la polidispersidad de la poblacion de sélidos induce al recubrimiento o adhesion de las
particulas pequefias sobre las de mayor tamafio. Asi mismo, existe una posible influencia combinada
entre el parametro temperatura (cuyos niveles de estudio son adecuados para averiguar la influencia de
éste parametro sobre el comportamiento de crecimiento del aglomerado) y la polidispersidad de los

solidos.

Schaafsma et al. (1998) propusieron en su trabajo de investigacion relacionado con la aglomeracion de
solidos, un proceso de crecimiento de un aglomerado originado a partir de una gota de liquido. En su
propuesta, describen el crecimiento del aglomerado a partir de dos etapas. Inicialmente, se presenta un
rapido crecimiento que toma lugar por el mojado de las particulas, lo cual resulta en la formacién de un

aglomerado inicial. La segunda etapa de crecimiento es iniciado por el transporte de liquido del
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aglomerado hacia las particulas que lo rodea. El crecimiento del aglomerado toma lugar por la union de
particulas. Si un poro en la superficie de un aglomerado esta saturado con liquido, entonces particulas
libres pueden alcanzar la fase liquida en el poro y un puente liquido puede ser formado. Acorde a este
proceso, se puede concluir que la distribucion de tamafios de particulas y porosidad juega un papel
importante en el tamafio final del aglomerado. Una amplia distribucion de tamafios de particulas
iniciales resulta en un aglomerado de mayor tamario dado que las particulas pequefias se fijan dentro de
los espacios formados entre las particulas y actian como un puente para mojar la fase sélida. Este
modelo de crecimiento de aglomerado considerando la polidispersidad de la poblacion de solidos

inicial se consider6 como modelo de crecimiento para aplicarlo en un granuladorde lecho fluidizado.

Actualmente, no se ha analizado el efecto de la polidispersidad de la poblacion inicial de s6lidos sobre
el crecimiento del aglomerado en lechos fluidizados. Asi mismo, en investigaciones relacionadas con la
aglomeracion en lechos fluidizados trabajan con poblaciones de solidos iniciales monodispersas. Una
poblacion de sélidos con una distribucion de tamarfios inicial polidispersa contiene tanto sélidos
pequefios y grandes que favorecen la coalescencia entre ellas por el proceso de capas o adhesion de las
particulas finas sobre las particulas de mayor tamafio como es sugerido por Lister and Waters. (1988,
1990); Tardos et al. (1997). Sin embargo, el efecto de la polisdispersidad de tamafios inicial sobre el
proceso de aglomeracion himeda no se ha estudiado lo suficiente como para extenderla a la
comprension del efecto de esta sobre la aglomeracion de sélidos (Realpe and Velasquez, 2008;
Stépanek et al.2009).

Cabe mencionar, que durante la revision de la literatura especializada, se detectd, que en los procesos
de aglomeracion realizados por diferentes investigadores se emplearon particulas finas de un solo
tamafo; Schaafsma and Kossen. (1999), emplearon particulas de 110 micrones, Tan et al. (2006), una
amplia distribucion de tamafio 75-375um. Una amplia distribucion de tamafio de particula promueve

un mayor crecimiento del granulo.

Por tales motivos, en este trabajo de investigacion se estudiara el efecto que tiene el trabajar con una
distribucion de tamafios de particulas estrechas y probar que con una distribucion de tamafios de
particulas estrecha puede promover el crecimiento del aglomerado asi como, obtener distribuciones de
tamafios de aglomerados mas uniformes. Asi mismo, verificar la influencia del parametro de la

temperatura del aire sobre el comportamiento de crecimiento del aglomerado. Ademas se pretende
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evidencia el efecto combinado (interaccion) entre la temperatura y la polidispersidad de la poblacion de
solidos y conseguido esto, sentar las bases para futuras investigaciones en torno a estos parametros.

Para lograr esto, se implement6 un disefio factorial completamente aleatorio (DFCA) con el objetivo de
evidenciar el efecto de algunos parametros operacionales seleccionados sobre el comportamiento de
crecimiento del aglomerado, donde el diametro promedio del aglomerado se seleccion6 como variables
respuesta. Los parametros considerados asi como sus respectivos niveles fueron: tiempo de
atomizacion del liquido aglomerante (t,) el cual varia dentro de tres niveles de estudio (20, 40 y 60
min); temperatura del aire de alimentacion (To) con cuatro niveles de estudio (60, 70, 80 y 90°C); y
recirculacion de sélidos (R) con dos niveles de estudio (con recirculacion, CR, y sin recirculacion, SR).
Con las observaciones correspondientes se aplicé un anélisis de varianza (ANOVA) con un nivel de
significancia, a, del 5% lo que permitio utilizando el software JMP-7 probar el efecto de los pardmetros

operacionales sobre el didmetro promedio del aglomerado.

Posterior al ANOVA aplicado al DFCA, en el cual result6 el tiempo de atomizacién el Unico factor
significativo, se realiz6 una comparacion de medias por medio de la prueba de Tucky (seccion 4.2.1.4)
para determinar en qué niveles se encuentra la mayor diferencia en cuanto al efecto provocado al variar

los niveles de este factor en el diametro promedio del aglomerado.

Realizando una revisién en revistas especializadas relacionadas con la aglomeracién en lechos
fluidizados se encontré que los niveles de temperatura bajo los cuales se realizan dichos procesos, se
encuentran entre 40 y 60°C (ver seccion 4.2.2). Por tanto, se toman como referencia estos niveles de

temperatura para ensayarlos en éste trabajo de investigacion.

Dado que el objetivo del presente trabajo es evidenciar el efecto de la polidispersidad de la poblacién
inicial de solidos sobre el comportamiento de crecimiento, se mantiene los mismos niveles para éste

parametro.

Considerando que se mantienen los mismos factores de estudio pero sus niveles se redujeron a dos para
el tiempo de atomizacion y temperatura del aire de fluidizacion, se puede implementar un nuevo disefio
experimental (factorial 2°) para probar los efectos de estos parametros sobre el crecimiento del
aglomerado.
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Como segundo disefio experimental, se implementd un disefio factorial 22 en el cual, se mantuvieron
los mismos parametros operacionales empleados en el DFCA, pero éstos variaron en dos niveles para
cada parametro de estudio. Para el tiempo de atomizacion t, (20 y 60 min); temperatura del medio
fluidizante To (40 y 60°C) y recirculacion de sélidos R (con recirculacion, CR, y sin recirculacion, SR).
Con las observaciones correspondientes se aplico un analisis de varianza (ANOVA) con un nivel de
significancia ¢, del 5%, utilizando el software JMP-7, para probar cualitativamente el efecto de T, t,y

R en el didmetro promedio del aglomerado.

Diversos autores han propuesto y/o utilizado diferentes aproximaciones ingenieriles para entender y
describir el comportamiento de un proceso de aglomeracion. Un analisis estadistico de un disefio
experimental permite determinar cualitativamente el efecto de un pardmetro del proceso sobre el
aglomerado, tomando como referencia el tamafio promedio de la poblacién de particulas aglomeradas
(Montgomery, 2007). Mientras que el uso de un balance de poblacién (BP) (Tan et al., 2005; Soos et
al., 2006; Poon et al., 2008, 2009; Liu et al., 2011), permite tratar de manera fundamental procesos que
involucran fendbmenos de nacimiento y muerte de particulas en un determinado volumen de control
(VC) (Hulbert et al., 1964). Particularmente, para un granulador de lecho fluidizado, el BP se ha
utilizado para determinar cuantitativamente la cantidad y distribucion del tamafio de particulas en
funcion del tiempo: considerando desde la nucleacién hasta su coalescencia y, asi, crecimiento y/o
rompimiento. Esta clase de modelos considera normalmente expresiones cinéticas para cada uno de los
procesos de aglomeracion involucrados, siendo la eleccion de éstas el problema central, ya que
normalmente son relaciones empiricas que solo son capaces de describir el sistema en donde se
evaluaron, de tal forma que en la actualidad no hay una justificacion ni interpretacion fisica aceptable
sobre su uso (Cryer, 1999; Hounslow et al., 1988). Por consiguiente, el uso de un BP en la descripcion
de un granulador de lecho fluidizado ha tenido como objeto entender y determinar el efecto de los
distintos parametros asociados al granulador sobre los procesos de aglomeracion (Tan et al., 2005),
relacionando la magnitud de las constantes cinéticas con las observaciones utilizadas para su
determinacion (Kumar et al., 1997; Tan et al., 2005; Soos et al., 2006; Poon et al., 2008; Tourbin et al.,
2008, Ramachandran, and Barton, 2010).
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Con base a lo descrito anteriormente, se empled una ecuacion de Balance de Poblacion discretizado
(EBPD) para simular el comportamiento del sistema de aglomeracién y asi analizar y entender
cuantitativamente el efecto de los parametros de operacion en los procesos de nucleacion, crecimiento

y agregacion presentes en la aglomeracion de las particulas organicas estudiadas.
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2.3. Objetivos

2.3.1. Objetivo general

Analizar y evaluar el efecto de las variables de operacion; temperatura del aire de alimentacion,
tiempo de atomizacion del medio aglomerante y recirculacion de los solidos arrastrados sobre el

fendmeno de crecimiento de aglomerados en un sistema fluidizado so6lido-gas.

2.3.2. Objetivos particulares

e Implementacion de un disefio experimental que permita racionalizar el nimero de corridas
experimentales ademas de analizar el efecto de las variables seleccionadas (temperatura del
medio fluidizante, tiempo de alimentacion del medio aglomerante, recirculacion de solidos)
sobre el crecimiento de los aglomerados.

e Analizar el efecto de emplear una distribucién de tamafio de particula estrecha (mallas No. 80,
100 y 150) sobre el crecimiento del granulo.

e Jerarquizar la importancia de los parametros que afectan el crecimiento de los aglomerados por
técnicas estadisticas

e Describir el comportamiento del sistema de aglomeracion analizando los procesos de

nucleacion, crecimiento y agregacion presentes en el sistema.
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3.1. Materiales

En el programa experimental se emple6 como materia prima solidos de polvo de tamarindo
obtenidos en un secador por atomizacion comercial; las propiedades del s6lido se muestran en la Tabla

3.1 y éstas son las reportadas por el fabricante [Extractos y Aromaéticos Botéanicos, S.A. de C. V].

Tabla 3.1. Propiedades de los sélidos de tamarindo

Propiedad Valor

Diémetro promedio de particula (mm) 0.121
Densidad aparente (g/cm® 1.14

Humedad % (base seca) 2-45

Agua 4.0; proteina 3.3; grasa 1.0; azUcares 37.5; cenizas
4.5; pectina 5; celulosa 4.5; hidratos de carbono 40.0;
calcio 0.007; magnesio 0.021, fésforo 0.079; cloro
0.009; azufre 0.010

Composicion quimica: (promedio por 100)

El agente aglomerante utilizado en este estudio fue agua destilada cuyo flujo se ajust6 para encontrar la

condicion que evitara la sobre humectacion del lecho.

3.1.1. Analisis de tamafio de particula

El tamafio promedio de los sélidos iniciales asi como la de los aglomerados se determind mediante un
analisis de tamices. Se emplearon 6 mallas estandar cuyos tamafios de apertura se presentan en la
Tabla 3.2. Estas, se colocaron en forma descendente con respecto a la abertura de la malla. El producto
aglomerado se coloca en el tamiz superior y son sacudidos por 5 minutos a una velocidad de 800

vibraciones por minuto empleando un vibrador de tamices.
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Tabla 3.2. Tamanos de abertura de las mallas empleadas en el proceso de tamizado

No. de Malla Abertura, (mm)
20 0.841
30 0.595
40 0.420
60 0.250
80 0.177
100 0.149
150 0.105
180 0.074
200 0.063

El diametro promedio se calculé a traves de la ecuacion (49) donde se relaciona la fraccion masa de
agregados (x;) retenida entre los tamices i e i-1, con el promedio aritmético de las aberturas
correspondientes a ambos tamices (dp;).

dpy=>(%/dy) (49)

3.1.2. Determinacion experimental de la velocidad minima de fluidizacion de las particulas de

Tamarindo.

Se cargd a la cdmara de fluidizacion una masa de 400 g de solidos finos de pulpa de tamarindo con un
didmetro promedio de 0.1215 mm, posteriormente se alimenta el medio fluidizante (aire) por el fondo
del sistema tomando la lectura de la caida de presion en el distribuidor mediante un manémetro tipo U,
esta operacion se repitié hasta cubrir toda la escala del rotametro y asi obtener las caidas de presion
correspondientes a cada flujo de aire. Debido a que la camara de fluidizacidn es de geometria conica el
area transversal al flujo se considera constante por lo cual se utilizé un diametro promedio entre el
didmetro superior (20 cm) y el didmetro inferior (10 cm) de la camara de fluidizacion, y a partir de la

grafica de caida de presién contra flujo de aire se determina la velocidad minima de fluidizacion.
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3.2. Descripcion del equipo experimental

El equipo experimental que se utilizé para obtener los aglomerados se muestra en la Figura 3.1. El
granulador es una camara conica de acero inoxidable (6). El equipo consta de un distribuidor (14) el
cual estd compuesto de dos placas perforadas en medio del cual tiene una malla No. 400 para evitar que
los sélidos muy finos presentes en la carga caigan a través de éste cuando el flujo de aire se interrumpa.
El aire es alimentado mediante un compresor de servicio de laboratorio (1) y se hace pasar por un filtro
con el fin de eliminar las impurezas que pudiera arrastrar consigo (2). Después de filtrado el aire pasa
por un controlador de presion (3), y por un rotametro de flujo alto (5). El flujo de aire principal se
divide en dos corrientes al salir del rotdmetro: una corriente de aire entra a la cdmara de fluidizacion
por la parte inferior del equipo (7) pero antes de entrar a la camara, el aire pasa a traves de un banco de
10 resistencias de 250 Watts (4) donde es calentado, el banco se encuentra conectado a un controlador
de temperatura (16), y éste a su vez recibe la sefial de un termopar (14) que se encuentra localizado
debajo del distribuidor de flujo con el fin de proveer de la energia suficiente, y asi satisfacer el

requerimiento térmico del proceso.

La segunda corriente de aire va directamente al sistema de atomizacion, ésta se divide en dos partes: la
primera pasa a través de una valvula solenoide (10) la cual permite el cierre y abertura de la aguja para
controlar la alimentacion de aire en la boquilla de atomizacién neumaética de mezclado interno (7), la
segunda presuriza el tanque de almacenamiento del liquido (8) con una capacidad de 5 litros. El flujo
de liquido que sale del tanque presurizado converge junto con la corriente de aire proveniente de la
valvula solenoide en la boquilla para atomizar el liquido sobre el lecho de sélidos fluidizados. Un
ciclon de vidrio (9) es empleado para la captura de los solidos. Estos se recirculan a la camara de
fluidizacion a través de un tubo de PVC el cual estd conectado a una valvula de bola (15), ésta
permanece cerrada o abierta segun se permita la recirculacion de los sélidos elutriados a la camara de
fluidizacion. Los solidos son cargados al equipo a través del tubo (13). Asi mismo, el producto es

retirado a traves de la compuerta (12) que se encuentra encima del distribuidor.
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Figura 3.1. Diagrama del sistema experimental:
(1) Compresor; (2) Filtro; (3) Regulador de presién; (4) Resistencias de calentamiento;
(5) Rotametros; (6) Aglomerador; (7) Boquilla neumatica; (8) Tanque presurizado;
(9) Cicldn con sistema de recirculacion de solidos; (10) Alimentacion de aire;
(11) Distribuidor metalico de placa perforada tipo sdndwich; (12) Descarga de producto
(13) Alimentacidn de sélidos; (14) Termopar; (15) Vélvula de globo; (16) Controlador de temperatura

3.2.1. Sistema de atomizacion

En la Figura 3.2 se presenta el sistema completo de atomizacién el cual se compone de un tripie que
sirve de soporte para el tanque de almacenamiento del liquido y la boquilla de mezclado interno. El
tanque de almacenamiento tiene conectado una valvula solenoide que permite el cierre y abertura de la

aguja de limpieza.

Compresor

L

+— Boguilla
de
mezclado interno

tandrmetro

@ Alimentacidn de aire a la boguilla

@ Alimentacidn de liguido & la boguilla

@ Aire presurizado para abertura de valvula

Figura 3.2. Diagrama del sistema de atomizacion
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3.2.2. Boquilla atomizadora de aire

La boquilla de atomizacién neumatica es del tipo 1/4J SU11 de mezcla interna. El liquido y el aire se
mezclan internamente para producir una atomizacion (Figura 3.3c). La combinacion de atomizacion

comprende una boquilla para aire 3.3a y otra para liquido 3.3b.

N

Boquilla Boquilla 2
para aire para liguido Mezcla Interna
@ ®) ©

Figura 3.3. Boquilla de atomizacion interna

Cada combinacion de atomizacion proporciona un modelo de atomizacion especifico con una
capacidad y cobertura de atomizacién especifica. Cada combinacién de atomizacion se puede ajustar
por medio de cambios de presion de aire y de liquido para proporcionar una atomizacion de gotas finas
0 gotas gruesas. Basicamente, la obtencidn de gotas mas finas se consigue por el aumento de la presion
de aire y/o haciendo descender la presion del liquido dando como resultado un alto caudal de aire con
respecto al caudal de liquido (catilogo 55, Productos de Atomizacion Industrial, Spraying Systems
Co.). En la Tabla 3.3 se presentan las caracteristicas de disefio de la boquilla de mezclado interno
empleada.

Tabla 3.3. Caracteristica de disefio de la boquilla

Boquilla de mezclado interno tipo 1/4J SU11 : . o
Dimensiones de atomizacion

Modelos de atomizacion; Cono completo

@& Angulo de atomizacion (°) 15 I

® Distancia de atomizacion (cm) 40 ﬁ l

© Distancia de atomizacion (cm) 381 Moo l
Serie de baja capacidad (1t-hr™) 1.012 a 272.52 st =
**|mpacto por pulgada cuadrada &

(kgf/cm?) 3.77e-6
Tamarfo de gota*, aproximado, (um) 2.5 O
* Spray Technology Reference Guide: Understanding Drop Size

@ Angulo de aspersion
. Distarcia de aspersidn
@ Distancia de aspersion

**Para el modelo de atomizacion redonda, se mantiene el angulo “A” en toda la distancia “B”. Mas alla
de “B” la atomizacion se vuelve turbulenta y se proyectara hasta la distancia “C”. Cabe resaltar que en

cada atomizacion se presenta un impacto o fuerza de choque sobre la superficie objetivo. El valor de
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impacto mas util con respecto al funcionamiento de atomizacion es el impacto por pulgada cuadrada.
Bésicamente este valor depende del modelo y del &ngulo de atomizacion. Para conseguir el impacto por
centimetro cuadrado de una boquilla dada, se determina primero el impacto total teérico, usando la

formula:

impacto total tedrico con aspersion de agua (libras — fuerza) = (50)

0.0526* (gpm a la presién de aspersién)*\/la presion de aspersion, psi

Posteriormente, se obtiene un valor tabulado del porcentaje de impacto total teérico por pies cuadrado
(catalogo 55, Productos de Atomizacion Industrial, Spraying Systems Co.) el cual estd en funcién del
angulo de atomizacion y modelo de atomizacion (para el caso bajo estudio: 14° y cono lleno
respectivamente) y se multiplica por el valor obtenido por medio de la ecuacion (50); el resultado es el

impacto de atomizacion a una distancia de 30 cm desde la boquilla.

3.2.3. Sistema de recirculacion

El sistema estd compuesto por un cicldn de vidrio, un tubo de PVC hidraulico del/2” (conexion) y una
valvula de bola. Este sistema se conecta a la camara de fluidizacion del granuladora 11 cm sobre el
distribuidor, para asi asegurar que la descarga siempre estara dentro del lecho fluidizado. Este sistema
es empleado para retornar los solidos arrastrados por la corriente de aire a la cdmara de fluidizacion

para ser nuevamente procesados. En la Figura 3.4 se presenta el sistema de recirculacion empleado.

Cicldn

Conexidn

Camara de
fluidizacidn

— “alvula de bola

Distribuidor——

Figura 3.4. Sistema de recirculacion
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3.2.4. Condiciones de operacion

En la Tabla 3.4 se hace un recuento de las variables involucradas en el funcionamiento del
aglomerador, asi como las condiciones de operacion del mismo.

Tabla 3.4. Condiciones de operacion

Variable Valor
Presion de operacion, (kgi/cm?) 2.1
Presion de aire en boquilla (kgi#/cm?) 2.1
Presion de liquido (kgicm?) 0.21
Flujo de liquido (cm®min) 0.7084
Temperatura de operacién, (°C) 60-90

Masa de solido, (g) 3009, DFCA; 400g DF2°

Velocidad del aire, (cm/min) 0.3413

3.2.5. Equipo auxiliar empleado en el programa experimental
El equipo auxiliar usado en el desarrollo experimental se muestra en la Tabla 3.5.

Tabla 3.5. Equipo auxiliar empleado

Equipo Caracteristicas

Balanza analitica (sensibilidad 0.01g) Marca OHAUS, Modelo MB200

Rotametro (flujo alto; 475 L min™)

Marca Cole-Parmer

Serie de Mallas Estandarizadas (20, 30, 40, 60, 80,
Marca Mont-Inox
100, 150, 180 y 200;ver Tabla 3.2 para escalas)

Cronémetro Marca Camero I

Vibrador Tipo Rotap, Modelo Rx-29
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3.2.6. Descripcion de una corrida experimental tipica.

La corrida inicia con la estabilizacion térmica del equipo vacio al flujo de aire necesario para fluidizar
los sélidos en la camara de fluidizacion (caracterizacion hidrodindmica del solido de trabajo). Una vez
estabilizado el equipo a la temperatura de trabajo, se interrumpe el flujo de aire momentaneamente
mediante el cierre de la valvula de alimentacion de aire proveniente del compresor y se cargan los
solidos a la camara de fluidizacion, posteriormente, se abre nuevamente la valvula y se inicia el proceso
de atomizacion del medio aglomerante. Finalizado el tiempo de atomizacion se inicia el proceso de
secado. El producto aglomerado es retirado del equipo para obtener su distribucién de tamafio por

medio de un analisis de tamizado.

3.3. Disefos factoriales

Cuando son varios los factores potencialmente importantes, el enfoque correcto para trabajar con varios
factores es conducir un experimento factorial. A continuacion se enlistan las variables asociadas al
sistema de aglomeracion empleado (Montgomery, 2007, Hunter y Box, 1988). Cuando son varios los
factores potencialmente importantes, el enfoque correcto para trabajar con varios factores es conducir
un experimento factorial. Un experimento factorial es aquel en que los niveles de los factores se hacen

variar en conjunto, en lugar de uno a la vez y se investigan todas las combinaciones posibles de éstos

3.3.1. Parametros que influyen en el proceso de aglomeracion

En la Tabla 3.6 se exponen algunos de los factores asociados al granuladorde lecho fluidizado que

afectan el comportamiento de crecimiento del aglomerado
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Tabla 3.6. Factores operacionales asociados al granulador de lecho fluidizado

e Lote de solidos iniciales
e Parametros de formulacion e Distribucion de tamafios de particulas empleadas

e Concentracién del medio aglomerante liquido

e Temperatura de alimentacién del gas
e Temperatura en el lecho de sélidos
e Tasa de alimentacion del medio aglomerante
e Parametros del proceso e Velocidad de fluidizacion
e Tipo de boquilla
e Presion de operacion en la boquilla (tamafio de gota)

e Localizacion de la boquilla

Cabe mencionar que en el presente trabajo se implementaron dos disefios experimentales. EIl primer
caso corresponde a la implementacion de un disefio factorial completamente aleatorio y en el segundo
caso se implementa un disefio factorial 2°. Las observaciones experimentales obtenidas se analizan
mediante el paquete estadistico JMP-7 (Software estadistico para analisis de datos). A continuacion se
describen los factores seleccionados a sus diferentes niveles asi como la forma de realizar los ensayos

experimentales.
3.3.2. Niveles de los pardmetros del disefio experimental.

Con el fin de estimar la magnitud y direccion del efecto de la temperatura sobre el crecimiento del
aglomerado, los niveles de temperatura a los que se ensaya el fendmeno de aglomeracion se encuentran
entre 60 a 90°C. Estos niveles seleccionados para éste factor, se eligen en base a la experiencia obtenida
trabajando en un sistema similar (Rios, 2005) y a lo reportado en la literatura (Decanal y Menegalli,
2008) ademas, a estos niveles de temperatura no se modifican las propiedades del solido a aglomerar.
En cuanto al factor tiempo de atomizacion del liquido aglomerante, que en este caso es agua destilada.
Se observé que el proceso de atomizacion se puede llevar hasta un tiempo de 60 minutos sin que se
presente el colapso del sistema debido a un exceso de humedad en el lecho (apagado humedo). Esto se
consiguid estableciendo la combinacion adecuada de atomizacion, es decir, se ajustd la presién tanto en
el tanque de almacenamiento de liquido como la presion del aire que se conecta a la boquilla (alto

caudal de aire con respecto al caudal de liquido) que permitiera proporcionar una atomizacion de gotas
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finas con el menor angulo de atomizacion. Con el menor angulo de atomizacion se consiguié que la
cobertura de atomizacion se localizara practicamente en la cdmara de fluidizacion, evitando la excesiva
proyeccion de liquido atomizado a la pared del aglomerador. A pesar que la alimentacién de liquido a
la boquilla fue el minimo permisible a las condiciones de atomizacion, ésta fue continua. Un flujo de

liquido mas pequefio provocaba la interrupcion de la atomizacion.

En cuanto a la recirculacién de solidos se decidio evaluar la magnitud y direccidn de este factor sobre
el crecimiento de la particula, lo cual se sustenta a continuacion: el proceso de aglomeracion se ve
influenciado por las propiedades de la particula, de tal forma que al emplear una amplia distribucion de
tamarfio de particula, ésta estara compuesta tanto de particulas muy pequefias como particulas grandes
que favorecerian la coalescencia entre éstas por el proceso de recubrimiento o adhesién de las
particulas finas sobre las de mayor tamafio (Lister and Waters, 1988,1990). Por el contrario, una
distribucion de tamafios de particulas estrecha la cual estad conformada por sélidos de tamafios similares
no favoreceria la coalescencia preferencial entre particulas pequefias y grandes. De tal forma, al
emplear una mezcla de solidos que comprenda tamafios diferentes se espera que incidan en el
fendmeno de crecimiento. Por tanto, cuando el experimento contemple la recirculacion de sélidos se
abrira la valvula que conecta el ciclén con la camara principal de fluidizacion (Figura 3.4) para permitir
la entrada de los sélidos recuperados nuevamente al equipo para ser reprocesados. Cuando el
experimento no contemple la recirculacion, la valvula se mantiene cerrada y los solidos elutriados son

colectados por medio de un filtro.

3.3.3. Disefio factorial completamente aleatorio

La realizacién de un disefio factorial completamente aleatorio (DFCA) es con el objetivo de determinar
los factores que afectan a la variable respuesta. Este disefio permite estimar la magnitud y la direccion
de los efectos de los factores. En ocasiones a éste experimento se le llama experimento de exploracion.
La informacion obtenida de este experimento se usa para identificar los factores criticos del proceso y
determinar la direccion del ajuste de los factores. ElI experimento puede proporcionar informacion
acerca de los factores que deben controlarse con mayor atencién. En este tipo de disefio, se analizan los
datos experimentales utilizando procedimientos de prueba de hipotesis e intervalos de confianza para
comparar las medias de los tratamientos, los datos se consideran como si fueran una muestra aleatoria

de una distribucion normal (Montgomery, 2007).
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3.3.3.1. Parametros operacionales de estudio para el disefio factorial completamente aleatorio.

En la Tabla 3.7 se enlistan los parametros operacionales seleccionados asi como sus niveles en los

cuales se varian para el Disefio Factorial Completamente Aleatorio (DFCA)

Tabla 3.7. Parametros operacionales y niveles experimentales del DFCA

Factores Niveles
Tiempo de alimentacion del medio aglomerante, (t,) 20, 40 y 60 (min)
temperatura del aire de alimentacion, (To) 60, 70,80y 90 (°C)

Con recirculacion (CR)

Recirculacion de finos, (R) Sin recirculacion (SR)

3.3.3.2. Seleccidn de la variable de respuesta

El didmetro promedio del aglomerado (d_p) ha sido seleccionado como la variable de respuesta del

experimento y puede ser medido por medio de un analisis de tamices.
3.3.3.3. Matriz de combinaciones
El experimento consta de 24 ensayos experimentales. En la Tabla 3.8 se presentan las combinaciones

de los niveles de cada factor de estudio. Cabe mencionar, que no se realiz6 una réplica para éste disefio
experimental.
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Tabla 3.8. Combinaciones de los niveles de los factores del DFCA

atomil-;irigﬁ?tje(min) Tempe(t’?:t)ura’ e Recirculacion, R
60 CRy SR*
70 CRySR
20 80 CRy SR
90 CRy SR
60 CRySR
20 CRy SR
40 80 CRy SR
90 CRy SR
60 CRySR
70 CRySR
00 80 CRy SR
90 CRySR

* CR, Con recirculacién; SR, Sin recirculacion

La matriz de combinaciones del disefio factorial completamente aleatorio proyecta un total de 24
eventos experimentales, cuyo desglose corresponde a tres parametros operacionales con sus diferentes
niveles: tiempo de atomizacién de liquido con tres niveles; 20, 40 y 60 minutos, temperatura del aire de
alimentacion: 60, 70, 80 y 90°C y recirculacion d solidos elutriados con dos niveles; Con recirculacion
(CR) y Sin recirculacion (SR). De lo anterior, se desprende el objetivo de evidenciar la influencia de
los parametros operacionales que afectan el crecimiento del aglomerado mediante un analisis de
varianza. Una vez determinada la influencia de los pardmetros sobre el comportamiento de crecimiento
del aglomerado, se procede a probar la diferencia que existe entre todos los pares de medias de los
ensayos experimentales mediante la prueba estadistica de Tukey. Esta prueba, determina en que niveles
de los parametros se encuentra la mayor diferencia entre los pares de medias, lo que servira para fijar
los niveles en los que hay un mayor efecto sobre la variable de respuesta. Este procedimiento permite
reducir el numero de niveles de los parametros. Esta reduccion en los niveles de los parametros
sustenta la implementacion de un nuevo disefio experimental que contemple los mismos parametros
operacionales pero con un menor nimero de niveles, reduciendo con ello el numero de ensayos

experimentales, permitiendo evidenciar la influencia de los parametros.
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3.3.4. Prueba estadistica de Tukey

Un método disefiado para la comparacion por pares entre todas las medias poblacionales es la prueba
de Tukey (Montgomery 2007). La prueba de Tukey se basa en probar hipdtesis para las que el nivel de
significancia global es exactamente o cuando los tamafios de la muestra son iguales. La prueba de
Tukey declara que dos medias son significativamente diferentes si el valor absoluto de sus diferencias
muestrales excede el valor del estadistico del rango studentizado, q,. La prueba estadistica de Tukey se

obtiene mediante la ecuacion (51)

(51)

Donde: n numero de réplicas, a niveles del pardmetro, « nivel de significancia, g, estadistico del rango
estudentizado (valor tabulado en Tabla VIII del apéndice del libro Montgomery, 2007), MSg cuadrado

medio del error, f grados de libertad del error.

3.3.5. Disefio experimental factorial 2°

La planificacion factorial 2" el exponente n representa el nimero de variables involucradas y el 2 indica
que cada variable debe tener dos valores o niveles (Montgomery, 2007). Es un método experimental
poderoso que permite, mediante un ndmero limitado de experimentos previamente definidos, observar
sobre un pardmetro de respuesta caracteristico, tanto los efectos como las interacciones de los
diferentes factores, en un dominio bien definido de condiciones experimentales. En este disefio

experimental cada ensayo se investiga todas las combinaciones posibles de los niveles de los factores

3.3.5.1. Parametros operacionales de estudio para el disefio factorial 2°

En la Tabla 3.9 se enlistan los parametros operacionales seleccionados asi como sus niveles en los

cuales se varfan para el disefio factorial 2°.
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Tabla 3.9. Parametros operacionales y niveles experimentales del disefio factorial 2°

Factores Niveles

Tiempo de alimentacion del medio aglomerante, (t,) 20y 60 (min)

Temperatura del medio fluidizante en la cAmara de o
fluidizacion, (To) 40y 60 (*C)
Con recirculacion (CR)

Recirculacion de finos, (R) Sin recirculacion (SR)

3.3.5.2. Seleccidn de la variable de respuesta

La variable de respuesta seleccionada para el Disefio Factorial 2% es el diametro promedio del

aglomerado (Jp) el cual puede ser determinado por medio de un analisis de tamices.

3.3.5.3. Matriz de combinaciones

Para determinar el nimero de ensayos experimentales para el Disefio Factorial 2° se consideran que
para cada parametro operacional seleccionado los cuales son: tiempo de atomizacion, temperatura del
medio fluidizante y recirculacion de solidos, le corresponde un nivel superior y uno inferior para cada
parametro, de tal forma que el disefio experimental consta de 8 ensayos. En la Tabla 3.10 se presentan
las combinaciones de los niveles de cada factor de estudio.

Tabla 3.10. Combinacion de los niveles de los factores del disefio factorial 2°
Tiempo de atomizacion, ta.  Temperatura del aire en el lecho, T,

Recirculacion, R

(min) (°C)
2 40 CRy SR*
60 CRySR
50 40 CRySR
60 CRySR

* CR, Con recirculacion; SR, Sin recirculacion
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3.3.5.4. Factores constantes

En la Tabla 3.11 se enlistan otros factores que pueden influenciar la variable de respuesta, que sin

embargo, se mantuvieron constantes durante los ensayos experimentales para los casos bajo estudio.

Tabla 3.11. Pardmetros operacionales constantes

Masa de sélidos cargados al sistema, (para el DFCA 300 g; para el DF2%400 g)
Altura de la boquilla con respecto al lecho de sélidos, (50 cm aprox. del lecho de sélidos)
Tipo de boquilla, (boquilla neumatica de mezclado interno tipo 1/4J SU11, cono completo)
Flujo de liquido en la boquilla, (0.7084 cm®min)

Flujo minimo de fluidizacion, Qns, (para el DFCA 6.1cm®min; para el DF2% 6.7 cm®/min)
Presion de operacién del equipo ambos disefios experimentales (2.1 kgi/cm?)

Tamario de gota** aproximado, (2.5 um)

**Spray Technology Reference Guide: Understanding Drop Size
3.3.6. Balance de poblacion discretizado

En general, una ecuacion de balance de poblacion (BP) para un sistema por lotes espacialmente
homogéneo que describe la tasa de cambio de la densidad del nimero de particulas en un intervalo de
tamafios dado (en términos de una longitud caracteristica como lo es el tamafio de particula) se
relaciona con la tasa en la cual las particulas entran y salen del intervalo de tamafios dado (Tan et al.,
2006) por los diferentes procesos ocurriendo dentro del sistema tales como: nucleacién, crecimiento y
agregacion. La forma discretizada de la ecuacion unidimensional de balance de poblacion es dada por
la ecuacion (52)

o
._—5(Gni)+ B, — D, (52)

Por lo anterior, el BPD contempla tasas para describir los procesos simultaneos de crecimiento,

agregacion y nucleacion, los cuales se describen a continuacion.
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3.3.6.1. Expresion cinética discretizada para la agregacion

Hounslow et al. (1988) desarrollaron un modelo de agregacion para particulas que se puedan agregar
dentro de un intervalo de tamafio dado solo si una de las particulas antes de que se forme el agregado,
se encontraba en un intervalo inmediato inferior que el intervalo de interés. El agregado debe estar
formado tanto por particulas del mismo tamafio a él tal que, éste grdnulo debe ser contado en el
intervalo siguiente. La representacion matematica discretizada que describe el proceso de coalescencia
considera las contribuciones del nacimiento y muerte por agregacion, las cuales estan dadas por las

ecuaciones (53) y (54) respectivamente.

1 2

i—2
Nacimiento por agregacion =n, > 2" 3, .n, P (53)
j=1
i—1 Neg
Muerte poragregacion =n, > 2" £ n; —n, > S n; (54)
=1 =1
Combinando las ecuaciones (53) y (54) tenemos:
dn. i-2 Ny 1 5 i—1 neq
i —i+ 1
fa= (E) = ni—lzlzJ Biain, +§ﬁi—1,i—ln i — le ﬂi,jnj - nizlﬂi,jnj (55)
1= j= j=

Esta expresion, considera un kernel de coalescencia f;; (Sastry, 1975) que esta compuesto por una tasa

constante de agregacion 2,,.., que depende de las condiciones de operacion, patrones de flujo de las

particulas y configuracion el granulador, y de un kernel que expresa la dependencia con los tamafios de
los granulos colisionantes B*(ry,r), siendo este, el que determina la forma de la distribucion de tamarios
de solidos resultante. EIl kernel de coalescencia empleado en este trabajo corresponde al kernel de
energia cinética de equiparticion descrito por Hounslow. (1988) el cual esta basado en la teoria cinética

de gases, el cual esta representado por la ecuacion (56)

ﬁi,j :ﬁagreg(l’i+rj)24f%+% (56)
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Asi mismo, la eleccion del kernel afecta la tasa de coalescencia y por lo tanto la forma de la
distribucion de tamafios del granulo (Cryer, 1999). El método empleado por Hounslow, (1988) esta

basado en una discretizacién geométrica en el cual cada clase es dos veces el volumen de la clase

precedente
Lli:l _ Q/E (57)

En la cual L denota la longitud caracteristica de las particulas y los subindices i+1 e i denotan las dos
clases de tamafios. La discretizacion geométrica puede describirse como: el modelo de agregacion para
particulas que se pueden agregar dentro de un intervalo de tamafio dado sélo si una de las particulas,
antes de que se forme el agregado, se encontraba en un intervalo inmediato inferior que el intervalo de
interés. El agregado debe estar formado tanto por particulas del mismo tamafio a él tal que, este granulo
debe ser contado en el intervalo siguiente. Considerando a r como la longitud caracteristica (radio de la
particula) la ecuacion (57) se puede escribir como:

g (58)

Donde r es el radio de la particula en un intervalo (i) y en un intervalo inmediato mayor (i+1).
Aplicando esta técnica, la ecuacion de balance de poblacion (52) puede ser convertida en un conjunto

de ecuaciones de balance de poblacién discretizados en varios intervalos de tamafio.
3.3.6.2. Expresion cinética discretizada para la nucleacion

La tasa de nucleacion g, ., se considera como la tasa de aparicion de particulas de tamafio cero, donde

d(L) es la funcion delta de Dirac. Si el dominio del tamafio es discretizado en un numero suficiente de

intervalos, es posible permitir que la nucleacion ocurra en el intervalo de tamafio mas pequefio.

h = (%] = ﬁnucé‘(ri)
Nucleation (59)
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3.3.6.3. Expresion cinética discretizada para el crecimiento

La forma discretizada que describe el proceso de crecimiento, ecuacion (60) estd compuesta por el

producto de una tasa de crecimiento discreta /S,

crec

y de la distribucion de tamafios de particulas con la

longitud como coordenada interna. En un tiempo dt un ndmero de particulas, dn; creceran dentro del
rango de tamario ith desde el rango de tamarfio (i-1). Similarmente, un nimero de particulas creceran
fuera del intervalo de tamafio ith en el intervalo (i+1). De tal forma la tasa global de crecimiento esta

dada por la expresion:

dn. n n
I, —| i — i—1 +n — 1 60
g ( dt erecimiento ﬂcrec ( r; - ri—l I I'-i+1 - rl J ( )

Por lo anterior, para describir el cambio en el nimero de particulas (distribucién de tamafios de
particulas) en el sistema debido a los procesos simultaneos de nucleacidn, agregacion y crecimiento, las

ecuaciones 55, 59 y 60 se combinan conjuntamente para obtener la siguiente expresion.

ﬂ:rnﬂ +ra (61)
dt g

Donde n; es la fraccion masa de agregados; t es el tiempo de operacion; r,, rq Y ra son la tasa de

nucleacion, crecimiento y agregacion, respectivamente, y £

e r Beree Y Pagreg SON las constantes cinéticas
de nucleacion, crecimiento y agregacion, respectivamente. Los modelos en este trabajo estan dados por
un conjunto de ecuaciones diferenciales ordinarias que fueron resueltas por el método de Runge-Kutta-
Fehlberg (Lapidus et al., 1971). La estimacion de los pardmetros cinéticos (ver anexo B) se llevo a cabo

utilizando el método de Levenberg-Marquardt (Stewart et al., 1971).
El BPD que se utilizé en este trabajo considera lo siguiente:

(1) Se toman en cuenta los procesos de nucleacion, crecimiento y agregacién, pero no el de
rompimiento, ya que para sistemas similares, este Ultimo es muy lento con respecto a los otros y
de acuerdo a diversos trabajos (Tan et al., 2005) se considera implicitamente en el término que

caracteriza el proceso de nucleacion.
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Se utilizan cinéticas empiricas para la nucleacion y crecimiento. Mientras que para agregacion se
utiliza una expresion empirica conocida como la ecuacion de equiparticion de energia cinética

(Ecuacion 15) cuyo desarrollo se basa en la teoria cinética de los gases (Hounslow et al., 1988).

Se presentan dos tipos de nucleacion dependiendo del tamafio relativo entre la gota y la particula
que interacttian: de dispérsion y de inmersion. Estos se agrupan y cuantifican con una misma
cinética de nucleacion. La nucleacion tiene lugar durante toda la operacion del equipo (Cryer,
1999).

En los ensayos experimentales correspondientes a aquellos en los cuales no se recirculaban los
solidos elutriados al sistema, se recuperd la fraccion de estos, siendo esta, cerca del 1% de la
masa total de sélidos cargados al equipo, concluyéndose que esta perdida no merma la poblacién

de solidos.

76



Capitulo 4

Resultados







Capitulo 4

4.1. Caracterizacion fisica e hidrodinamica de los so6lidos

Debido a que el lote de solidos proporcionado por el fabricante tiene una distribucion de tamafios de
particulas muy amplia y por consiguiente un importante porcentaje en volumen de sélidos finos, se
acota el tamafo de los solidos a ser empleados en la serie de ensayos experimentales. La poblacién de
solidos acotados corresponde a las mallas No. 80, 100 y 150 respectivamente. EI motivo de tal
seleccion reside, que en la planeacion del disefio experimental se analiza el efecto que tiene el
recircular la fraccion de los solidos finos arrastrados por la corriente de aire sobre el comportamiento
de crecimiento del aglomerado, ademas de obtener condiciones de fluidizacion razonables. Cabe
mencionar, que la poblacion de sélidos que se empled para la realizacion del disefio experimental
completamente aleatorio (DFCA) se agotd en su totalidad, por lo que se adquirié un nuevo lote de
solidos (al cual se le realizé el mismo procedimiento de acotamiento debido al volumen de sélidos
finos) para la realizacién del disefio experimental factorial 2° (DF 2°). En la Tabla 4.1 se presentan los

didmetros promedios de sélidos empleados para cada disefio experimental.

Tabla 4.1. Didmetro promedio de los solidos de trabajo

Densidad de sélido g/ml Diametro promedio de Diametro promedio de
(Reportado por el fabricante) particula mm particula mm
(pa) (dpo) Lote 1 (DFCA) (dpo) Lote 2 (DF 2°)
1.14 0.121 0.145

En la Tabla 4.2 se muestra el calculo del didmetro promedio de las particulas iniciales de trabajo
correspondiente a las mallas No. 80, 100 y 150 para el disefio factorial completamente aleatorio asi

como para el disefio factorial 2° empleando la ecuacion (49) de la pagina 59.
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Tabla 4.2. Célculo para obtener el didmetro promedio de los sélidos de trabajo: (a) disefio factorial
completamente aleatorio; (b) disefio factorial 2°

(@)

MALLA
10
20
30
40
60
80

100
150
180
200

(b)

MALLA
10
20
30
40
60
80

100
150
180
200

wi(9)

0.58
0.89
5.38
122.32
3.01
14.58
52.96

wi(9)

0.01
0.05
0.12
1.89
100.98
98.7
24.9
72.98

X =wWi/W

0.000
0.000
0.000
0.003
0.004
0.027
0.612
0.015
0.073
0.265

X =w /W
0.000
0.000
0.000
0.000
0.006
0.337
0.329
0.083
0.244
0.000

ABERTURA (mm)

2
0.841
0.59436
0.4191
0.24892
0.1778
0.14986
0.10414
0.08128
0.07366

ABERTURA (mm)
2
0.841
0.595
0.42
0.25
0.177
0.149
0.105
0.08128
0.074

dp;

1.4205
0.71768
0.50673
0.33401
0.21336
0.16383

0.127
0.09271
0.07747

diam.prom (mm)

2(xi/dp)™

dpi
2.19
1.4205
0.718
0.5075
0.335
0.2135
0.163
0.127
0.09314
0.07764

diam prome (mm)
2(xi/dpy)*

x/dp;(mm)™*
(= 0.05)

0.000
0.000
0.006
0.013
0.126
3.733
0.119
0.786
3.418
8.201

0.122

x/dp; (mm)*
(£0.05)
0.000
0.000
0.000
0.001
0.019
1.579
2.021
0.654
2.615
0.000
6.889

0.145

Se puede considerar que los solidos empleados en este trabajo son sélidos tipo A de acuerdo a la

clasificacion de Geldart, (1973), los cuales se caracterizan por tener una densidad menor de 1.4 g/cm?,

presentan una expansion considerable de lecho con un incremento en la velocidad de fluidizacion del

gas cuando la velocidad minima de fluidizacion se ha excedido. Esta expansién, se alcanza una vez que

la velocidad de fluidizacién alcanza dos o tres veces la velocidad minima de fluidizacion. En la Figura

4.1a se presenta el tipo de sélido de acuerdo a la clasificacion de Geldart, (1973), asi como, la imagen

de los solidos correspondientes a las mallas seleccionadas (No. 80, 100 y 150) 4.1b.
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Figura 4.1. Clasificacion de los sélidos (a); morfologia de los solidos de las mallas seleccionadas No.
80, 100 y 150(b)

La caracterizacion hidrodinamica, comprende el conocimiento de los limites de operacion del lecho
fluidizado; para ello, se determina la velocidad minima de fluidizacion experimentalmente para los
solidos de las mallas seleccionadas. Considerando una carga de solidos confinada en un recipiente
normalmente tubular, la cual es suspendida por una corriente ascendente de gas. A velocidades muy
bajas, el fluido pasa a través de los huecos libres dejados por los sélidos estaticos. A medida que
aumenta el flujo, la caida de presion a través del lecho aumenta en forma lineal, hasta llegar a un punto
tal que las particulas empiezan a moverse debido a que la fuerza de friccion entre el fluido y las
particulas, iguala a las fuerzas de gravedad y a las que se establecen entre las particulas empacadas
entre si y con el contenedor. En este punto se localizan las condiciones minimas de fluidizacion. A
partir de este punto al seguir aumentando el flujo, la caida de presion se mantiene relativamente
constante y las particulas se mueven mas vigorosamente. Finalmente, el seguir aumentando el flujo,
hara que se alcancen las condiciones de transporte neumatico, que es cuando los sélidos empiezan a
salir del recipiente arrastrados por el fluido. Cabe resaltar, que debido a que la camara de fluidizacién
es de geometria conica (Figura 3.1), el area transversal al flujo se considera constante, por lo cual, se
utilizé un diametro promedio comprendido entre el didametro superior (20 cm) y el diametro inferior (10
cm) de la cAmara de fluidizacion. Por convencion, el flujo minimo de fluidizacion experimental se

determina por la interseccion de la linea del lecho fijo (caida de presion) contra el flujo de aire como se
muestra en la Figura 4.2.
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Figura 4.2. Determinacion experimental del flujo minimo de fluidizacion Q.

En la Tabla 4.3 se reportan tanto la velocidad minima de fluidizacion obtenida experimentalmente
(flujo de aire ascendente) y calculada por medio de la Eq. 1, p4gina 8. La velocidad terminal de los
solidos finos se calculé por medio de las Egs. 2-4, pagina 8 (para la determinacion de la velocidad
minima de fluidizacion asi como de la velocidad terminal se consideré que los solidos poseen una

geometria esférica).

Tabla 4.3. Caracterizacion hidrodinamica de sélidos finos.

Qur: Flujo minimo de Area transversal Velocidad U:; Velocidad
mf: F1UJO X de la camara de minima de terminal, Numero de
fluidizacién, (cm/min) fluidizacic fluidizacid Imi ld
Experimental ui |za20|on, uidizacion, (cm/min) Reynolds
(cm?) (cm/s) Calculada
6.1 (DFCA¥) 176.71 0.0379 0.5063 0.2372
6.7 (DF2%**) 176.71 0.040 0.7250 0.3074

* Disefio Factorial Completamente Aleatorio; ** Disefio Factorial 2°

Dado que se tiene particulas de liquido cayendo verticalmente en un fluido viscoso, ésta se acelerara
hasta alcanzar una velocidad constante y es conocida como velocidad terminal. El movimiento de las
gotas cayendo libremente a través del aire depende si la misma es lo suficientemente pequefia o
demasiado grande como para comportarse como una esfera. Para una esfera de radio R moviéndose en
un flujo no turbulento dentro de un fluido de viscosidad, p, la velocidad terminal se puede determinar
por medio de la ley de Stokes (Byron et al., 1975, ecuacion 2.6-16, p. 2-28). Debido a que las boquillas
no dispersan gotas de un solo tamafo, es decir no es una dispersion monodispersa, las gotas se

encuentran dentro de un rango de tamarfios. Por lo tanto se tiene una distribucion de gotas polidispersa.
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Una de las caracteristicas mas importantes de este tipo de dispersion es su tamafio caracteristico y por
lo tanto, las gotas de liquido se especificaran a través de ella (\VValencia, 2001). Dado que el didmetro
promedio de la gota se expresa como un didmetro medio de volumen (DMV) el cual es de 30 um
(segun dato obtenido de tabla de acuerdo a las condiciones especificas de presion del aire y flujo de
liquido en la boquilla de atomizacion), esta es lo suficientemente pequefia para considerarla como una
esfera. Asi mismo, se calculo el nimero de Weber para corroborar que las gotas liquidas conserven su

forma. En la Tabla 4.4 se presenta la velocidad terminal de la gota, asi como el nimero Weber.

Tabla 4.4. Velocidad terminal de la gota de liquido

Viscosidad Densidad Densidad Ve!oudad NUmero de NUmero de
. : terminal de la
del aire del alge del agga gota Reynolds Weber
(9/cm*min) (g/cm?) (g/lcm?) (cm/min) (Re) (We)
1.86e-4 1.164e-3 0.9971 0.5466 1.42e-5 5.66e-4

Considerando que la velocidad de caida terminal de las particulas depende de su tamafio y de la
componente vertical de la velocidad del flujo de aire, se puede observar que la magnitud de la
velocidad terminal de la gota obtenida a partir de la ecuacion (7) de la pagina 11, la cual se reporta en
la Tabla 4.4 es mucho menor gue la velocidad minima de fluidizacién de los s6lidos reportada en la
Tabla 4.3, por lo que se puede concluir que las gotas de liquido de menor tamafio presentes en la carga
de atomizacién son arrastradas por el flujo ascendente de aire. Cabe mencionar, que él tamafio de gota
se refiere al tamafio de gotas de atomizacidn individuales que forman el modelo de atomizacién de una
boquilla (ver Tabla 3.3) y dado que no todas las gotas de atomizacion tienen el mismo tamafio, el
tamafio de gota expresado en DMV es un valor donde el 50% del total de liquido pulverizado se hace
en gotas de mayor tamafo que el diametro medio y el 50% en gotas mas pequefias que ese didmetro
medio. Sin embargo a pesar de que se tienen gotas muy pequefias en la carga de atomizacion, éstas no
pueden sustraerse a la gravedad y van cayendo lentamente (ésta caida puede verse favorecida por la
geometria cénica de la camara de aglomeracién (Figura 3.1) cuya funcion es la de desacelerar el flujo
de aire). Cabe recordar que la carga de atomizacion esta compuesta de diferentes tamafios de gotas,
donde las grandes caen mas rapidamente que las mas pequefias. Por lo tanto, las gotas pequefias son
absorbidas en la parte delantera de las gotas grandes que caen mientras que otras pueden ser capturadas

por el proceso de coalescencia en la parte trasera (succion).
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Estas gotas siendo de mayor tamafio caen rapidamente, chocando y coalesciendo con las gotas de
menores tamafios que se encuentran en su camino (las cuales son mas lentas) volviéndose cada vez de
mayor tamafio (Figura 4.3). Siendo éstas gotas de mayor tamafio, vencen la resistencia impuesta por la

corriente de aire ascendente hasta alcanzar la superficie del lecho de solidos.

L N
p ’.L _—

- . ] . \” . "—F Gutaspequenascawndu

(zotas pequenas
capturadas e

en el frente dela L . "
gota .t

!’ l! Gotas pequefias

capturadas
N en la estela

L]
L] "
s _ , " Coalescenciade

— pe gotas pequefias
. incrementa

. =y tamatio de gota

Figura 4.3. Crecimiento de gota por coalescencia de gotas pequefias

Cabe resaltar que aunque puede presentarse la deformacién de la gota, esto no influye en el proceso de
aglomeracion. El interés se centra en que la gota logre humedecer a los sélidos para su coalescencia.

4.2. Experimentos de aglomeracidn del disefio experimental completamente aleatorio (DFCA)
4.2.1. Didmetro promedio experimental.

En la Figura 4.4 se presentan las distribuciones en fraccion masa de particulas retenida en los tamices a
las diferentes condiciones de operacion del sistema. Con el proposito de resaltar las diferencias en la
distribucion del tamario de las particulas, se establecieron arbitrariamente 3 intervalos: uno inferior (0.0
a 0.127 mm), uno intermedio (0.163 a 0.335 mm) y otro superior (0.5075 a 1.42 mm). En todos los
casos se muestra la distribucion de particulas inicial para propdsitos de comparacion. En esta figura se
observa que la fraccion de particulas retenidas se desplaza del intervalo inferior hacia los superiores, lo

cual indica que se presenta un proceso de crecimiento.
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Figura 4.4. Distribucion de soélidos retenidos por intervalos de tamafio, a las diferentes
condiciones experimentales (CR, Con recirculacion; SR, Sin recirculacion)

A partir de los datos de la Figura 4.4 y utilizando la Ecuacién 48 de la pagina 56 se obtuvieron los

didmetros promedio correspondientes a cada combinacion de los niveles de los parametros de

operacion seleccionados. Para la discusion de los resultados, éstos se presentan en dos secciones, una
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que no considera la recirculacion de los sélidos elutriados (SR) durante los experimentos y otra que

considera la recirculacion de las particulas elutriadas (CR).

4.2.1.1. Experimentos del disefio factorial completamente aleatorio, Sin recirculacion

En la Tabla 4.5 se presentan los didmetros promedio experimentales obtenidos a las diferentes
combinaciones de los niveles de los pardmetros para el Disefio Factorial Completamente Aleatorio
(DFCA).

Tabla 4.5. Didmetro promedio de los aglomerados del DFCA, Sin recirculacion

Tiempo de atomizacion, (t,) Temperatura del aire, (To) Diadmetro Promedio,
(min) (°C) (mm) (£0.05%)

60 0.141
70 0.166

20 80 0.180
90 0.194
60 0.172
70 0.184

40
80 0.237
90 0.197
60 0.209
70 0.283

60
80 0.244
90 0.211

Se puede observar una tendencia clara a obtener aglomerados con un didmetro promedio mayor cuando
se incrementa el tiempo de atomizacion, lo cual es favorecido por la influencia que exhibe el proceso
de coalescencia. Mientras que para tiempos bajos de atomizacion, la influencia del proceso de
nucleacion predomina tal y como se discute y corrobora en la seccion de modelado del sistema
estudiado. La primera interaccion entre las gotas de liquido aglomerante y particulas suspendidas se
lleva a cabo en la zona de atomizacion. Esta interaccion, permite formar preferentemente nucleos
saturados de liquido una vez, que éstas son engullidas por las gotas de liquido atomizado,

manifestandose el proceso de nucleacion por inmersion (Kumar, 2006).
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Puede considerarse, que esta etapa, forma nucleos iniciales de un tamafio semejante, por lo que se
obtendran distribuciones de tamafio estrechas. Cabe mencionar que al no retornar los sélidos elutriados
nuevamente al sistema, el proceso de nucleacion que se lleva a cabo en la zona de atomizacion decae,
promoviendo con esto que el liquido atomizado interactie preferentemente con la poblacién de solidos
de mayor tamario presentes en la zona de dispersion. El liquido penetra hacia el interior de la superficie
del lecho debido a la accién combinada de la tension superficial y fuerzas de adhesion entre el liquido y
el sélido. Esta accion, permite que el liquido suba a través de los espacios vacios formados entre los
solidos manteniendo humeda la superficie de éstos (Streeter and Wylie, 1979). Estos nucleos himedos
interacttan con el resto de solidos que componen el lecho, promoviendo un crecimiento causado por la

coalescencia entre ellos. Siendo esta etapa dominada por el proceso de agregacion.

A una temperatura de 70°C y un tiempo de atomizacion de 60 minutos se obtiene el mayor crecimiento
de los soélidos. La variacion de la temperatura tuvo un efecto despreciable en el crecimiento del
aglomerado final, comparada con el efecto de la variacion del tiempo de atomizacion. No obstante, la
temperatura interactu6é de manera compleja con el sistema de aglomeracion, ya que para cada tiempo de
atomizacion tuvo un efecto diferente sobre el diametro promedio del producto final. Para un tiempo de
atomizacion alto, el incremento en la temperatura redujo el didmetro promedio, ya que una temperatura
alta favorece el nivel de evaporacion del liquido, promoviendo con esto una deficiencia de liquido en la
superficie de las particulas, impidiendo la formacion de puentes liquidos responsables para mantener
unidos a los sélidos que colisionan con ellas, disminuyendo con esto el dominio del proceso de

agregacion.
4.2.1.2. Experimentos del disefio factorial completamente aleatorio, Con recirculacion
En la Tabla 4.6 se presentan los diametros promedio de los aglomerados obtenidos a las diferentes

combinaciones de los niveles de los parametros de operacion para el Disefio Factorial Completamente
Aleatorio (DFCA).
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Tabla 4.6. Diametro promedio de los aglomerados del DFCA, Con recirculacion

Tiempo de atomizacion,  Temperatura del aire, (To) Diametro Promedio,
/ (ta) . (°C) (mm) (+0.05%)

60 0.163
70 0.178

20
80 0.135
90 0.150
60 0.250
70 0.147

40
80 0.180
90 0.157
60 0.214
70 0.206

60 80 0.218
90 0.249

El efecto de recircular las particulas elutriadas nuevamente al sistema, prolonga el contacto entre las
particulas de menor tamafio y el liquido atomizado, existiendo durante toda la operacién del granulador
un proceso de nucleacion por inmersion en la zona de atomizacion como lo sugiere Realpe and
Velasquez, (2008). Los resultados para los experimentos con recirculacién muestran que el tiempo de
atomizacion tuvo el efecto mas significativo en la aglomeracion de las particulas, teniendo el mayor
tamafio cuando se operé el granulador con un tiempo de atomizacion de 60 minutos y temperatura de
90°C. El efecto de la temperatura no es claro pero como se corrobora en el analisis de varianza y en el
modelado del sistema en subsecuentes secciones, no presenta un efecto apreciable comparado con el
del tiempo de atomizacion en la formacion del aglomerado. En términos generales, la operacion del
sistema Con y Sin recirculacion de particulas elutriadas a la cdmara de fluidizacion no tiene un efecto
considerable en el proceso de aglomeracidn, si es comparado con el efecto del tiempo de atomizacion.
No obstante, se percibe que se obtienen aglomerados de un tamafio mas uniforme cuando se recirculan
los solidos elutriados. Un aspecto a resaltar es con relacion a la poblacion de particulas consideradas en
los intervalos inicial e intermedio, la cual disminuye debido a que pasan a formar parte de la poblacion
de particulas de los intervalos superiores. Esta disminucion, sugiere que la formacidn de nacleos en la

zona de atomizacion se prolonga debido al retorno de los sélidos a la camara de fluidizacién, los cuales
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colisionan con los solidos que componen el lecho, incrementado asi la poblacion de agregados de los

intervalos superiores (Goldszal and Bousquet, 2001; Kumar, 2006; Realpe and Velasquez, 2008).

4.2.1.3. Analisis de varianza del disefio factorial completamente aleatorio (DFCA)

En la Tabla 4.7 se presenta el resumen del andlisis de varianza (ANOVA) aplicado a los resultados
obtenidos del disefio experimental (ver anexo A). El andlisis estadistico evalud los datos a un nivel de
significancia o, del 5%. En esta tabla se muestra el valor de la distribucion calculada, “F,” y la
distribucion teorica, “Fregrica,”. De tal forma, que si estas distribuciones son comparadas, y Fo>Fiesrica
significa que existe una diferencia en las respuestas al variar los niveles de los parametros del proceso
bajo estudio. De manera alterna se puede emplear el enfoque de probabilidad “P” que indica si los
datos son significativos, es decir, si el valor de P es menor que 0.05, expresa que ese factor afecta el

crecimiento del aglomerado.

Tabla 4.7. Anélisis de varianza para el disefio factorial completamente aleatorio

Suma Grados Cuadrado Valor Valor
Fuente de variacién de de medio de de Valor P
cuadrados libertad Fo Freorica
Recircul, (R) 0.000495 1 0000495  0.4493 5.99 0.5276
Tiempo, (t) 0.021682 2 0010841  9.8480 514 00127 ¢
I
Rec"c(‘g*tT;empo’ 0.000353 2 0.000177  0.1602 5.14 0.8555
a,
Temp, (To) 0.000097 3 0000032 00094 476 0.9920
1 *
Recircul™Temp, ¢ 04155 3 0001385 12570 476  0.3699
(R*To)
1 *
T'er?fiTT)emp’ 0.006904 6 0001152 1.0440 428 0.4797
a 0
Error 0.006611 6  0.001102
Total 0.040318 23

¢ indica factor estadisticamente significativo

Cabe resaltar, que este hecho se visualizd al realizar el analisis de la variabilidad del diametro
promedio por efecto de los parametros del proceso estudiados, y se confirma por medio del anélisis de
varianza y el modelado del sistema. El analisis de varianza determiné que hay diferencias significativas

entre las medias de los tratamientos del factor tiempo de atomizacién pero no se especifican cuales
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difieren. Frecuentemente es posible determinar cuales son las medias que difieren probando las
diferencias entre todos los pares de medias de los tratamientos. Un método disefiado para la
comparacion por pares entre todas las medias poblacionales es la prueba de Tukey.

4.2.1.4. Prueba de Tukey

En la seccion 3.3.4., sé describié el método de comparacion por pares de medias poblacionales por lo
que en la Tabla 4.8 se presenta la diferencia significativa para los pares promedios de los tratamientos
con o=0.05, f = 20 grados de libertad y qo .05 = 2.53 (Montgomery, 2007). Cualquier par promedio que
difiera en valor absoluto por mas de 0.130785 implica que el par de medias poblacionales son
significativas.

Tabla 4.8. Comparacion de medias de los tratamientos del DFCA

Nivel Media estimada Tratamiento Diferencia
60 0.647625 60 vs 40 0.647625 - 0.535625 = 0.112
40 0.535625 60 vs 20 0.647625 - 0.515250 = 0.132375*
20 0.515250 40 vs 20 0.535625 - 0.515250 = 0.020375

* Par de medias que son significativamente diferentes

Analizando el valor obtenido de la diferencia media para cada tratamiento se observa que la
combinacion de los niveles 60 vs 20 cumple con el requisito sefialado anteriormente. Por consiguiente,
los niveles del parametro tiempo de atomizacion en los cuales se presenta una diferencia significativa

es entre los niveles 60 y 20 minutos.

4.2.2. Caracterizacion del aglomerador de lecho fluidizado

La implementacion y realizacion del disefio experimental completamente aleatorio fue un sistema
complejo que incluy6 dos parametros operacionales controlables con sus respectivos niveles: tiempo de
atomizacion del agente aglomerante (20, 40 y 60 minutos); temperatura de alimentacion del aire (60,
70, 80, y 90°C) y un parametro con dos niveles: recirculacion de los sélidos elutriados (CR Y SR). Este
disefio experimental permitié determinar que entre los niveles de 60 minutos y 20 minutos de
atomizacion del agente aglomerante se localiza la influencia de este parametro (considerando el
resultado de la seccion 4.2.1.4). En cuanto al parametro temperatura el ANOVA determind que no

influye en el comportamiento de crecimiento del aglomerado, lo cual pudo deberse a que la influencia
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de este parametro pudo quedar oculta por la influencia de los otros dos parametros ademas de que los
niveles de temperatura seleccionados fueron elevados para la obtencion de aglomerados en este
sistema. Por lo que se realiz6 un ajuste en los niveles de este pardmetro el cual se describe en la seccion
4.2.2.1. Asi mismo, el pardmetro de operacion recirculacion de sélidos elutriados con dos niveles (CR y
SR) no sufre ninguna modificacion, ya que se espera que la presencia de particulas finas coalescan con

las de mayor tamafio favoreciendo el crecimiento del aglomerado.

4.2.2.1. Niveles de temperatura

Se detectd que durante la realizacion de los ensayos experimentales correspondientes al nivel de
temperatura de 90°C, la lectura registrada por el controlador temperatura permanecio en 85-86°C,
siendo menor a la del nivel de temperatura de operacion deseada (90°C). Por consiguiente, se cuestiond
cual es la temperatura del aire real que prevalece en la cdmara de fluidizacion durante los ensayos
experimentales; comprendiendo que en realidad la temperatura que registra el controlador no es la
misma que se localiza en la camara de fluidizacion. Este evento motivo a replantear la forma de evaluar
el efecto de la temperatura. Para poder verificar la temperatura que se alcanza en la camara de
aglomeracion durante el proceso, se procedid a realizar lo siguiente: se colocd un termopar (el cual esta
conectado directamente al controlador de temperatura) en la camara de aglomeracion a 10 cm sobre el
distribuidor. Asi mismo, se introdujo un termémetro de bulbo seco en la cdmara (a la misma altura del
termopar) con el objetivo de verificar la temperatura a la que se encuentra el lecho cuando la
temperatura de operacién se fija en el controlador. Posteriormente, se ajusta la temperatura de
operacion en el controlador, por ejemplo a 90°C, y se carga un lote de 300 gramos de solidos de
tamarindo en la camara y se inicia el proceso de fluidizacién, permitiendo que el sistema se estabilice
térmicamente. El tiempo de duracion de la prueba correspondié al nivel superior del tiempo de
atomizacion de 60 minutos. Se registro la temperatura alcanzada en el termometro de bulbo seco cada 5
minutos. De esta forma se determind la temperatura prevaleciente en el lecho de solidos durante el
proceso de aglomeracion siendo esta de 65°C. El procedimiento antes descrito se repitié para las
temperaturas de 70 y 80°C y un tiempo de 60 minutos, alcanzandose temperaturas de 60 a 63°C
respectivamente. El ensayo se repitid para la temperatura de 40°C y se encontr6 que la temperatura

prevaleciente en el lecho se encontraba en 40-41°C.

Tomando como base lo antes descrito, se realizé una revisién bibliografica de los procesos de

aglomeracion en lechos fluidizados con el objetivo de averiguar los niveles de la temperatura del aire
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bajo los cuales se llevan a cabo estos tipos de procesos, encontrandose que operan entre 40 y 60°C.
Estos niveles de temperatura son adecuadamente controlables en el sistema bajo estudio, por lo que se
realiza un ajuste en los niveles de este factor para analizar su efecto sobre el didmetro promedio del
aglomerado. Tomando en consideracion lo descrito anteriormente, se puede visualizar que se tiene un
disefio experimental con los mismos parametros de estudio pero con dos niveles para cada parametro.
Por consiguiente, se implementa un disefio factorial 2% (Box, et al., 1988, Montgomery, 2007) para
esclarecer el efecto de los pardmetros: temperatura del aire de alimentacion y recirculacion de los

solidos sobre el crecimiento del aglomerado.
4.3. Experimentos de aglomeracién del disefio factorial 2°
4.3.1. Diametro promedio experimental

En la Figura 4.5 se presentan las distribuciones de la fraccion masa de los sélidos retenidos en los
diferentes tamices a las diferentes combinaciones de los factores de operacién (en todos los casos se
muestra la distribucion de particulas inicial para propositos de comparacion. Con el proposito de
resaltar las diferencias en la distribucion del tamafio de las particulas se establecieron arbitrariamente 3
intervalos: uno inferior, I, comprendido entre 0.0770 a 0.127 mm, uno intermedio, 11, comprendido
entre 0.163 a 0.335 mm y otro superior, 111, comprendido entre 0.5075 a 1.42 mm. Cabe mencionar que
la poblacion de solidos iniciales no la conforman solidos correspondientes al intervalo superior. En esta
se puede observar una disminucién de la poblacion de sélidos correspondientes al intervalo inferior,
mientras que en el intervalo superior se incrementan la fraccion de solidos retenidos. Asi mismo, en el
intervalo intermedio se puede observar un comportamiento variable en la fraccion de sélidos retenidos.
Sin embargo, para cada distribucion existe un desplazamiento de los solidos del intervalo inferior hacia
el superior, lo cual sugiere que se existe un proceso de aglomeracion. Ademas, se puede observar que el
comportamiento de la distribucion correspondiente a las condiciones de 60 min, 40°C y CR se obtienen
distribuciones de tamafios de particula mas uniforme y unimodales (intervalo intermedio) con un
incremento en la fraccién de sélidos mas gruesos retenidos en los intervalos mayores. Asi mismo, se
presenta una disminucion muy importante de la fraccion de sélidos finos del intervalo inferior. El
proceso llevado a las condiciones de 60 min, 60°C y CR presenta una distribucion con un
comportamiento semejante al caso anterior con una disminucion pobre de los soélidos finos. El
comportamiento presentado bajo estas condiciones experimentales establecidas indica que con aumento

en el nivel de temperatura, la tasa de evaporacion es mayor por lo tanto los sélidos humedecidos se
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secan rapidamente, minimizando el éxito en la agregacion con otros sélidos. Puede considerarse que el

efecto de los sélidos de menor tamafio induce a obtener distribuciones con menos variabilidad en la

poblacion de aglomerados.
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Figura 4.5. Distribucion de solidos retenidos por intervalos de tamafio, a las diferentes condiciones

experimentales para el disefio factorial 2°
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A partir de los datos de la Figura 4.5 y utilizando la Ecuacion (49) de la pagina 56, se obtuvieron los
didmetros promedio correspondiente a cada combinacion de los niveles de los parametros de operacion
seleccionados (se comparan con el diametro promedio de los sélidos iniciales el cual es de 0.1451 mm).
Para la discusion de los resultados se presentan 2 secciones, una que no considera la recirculacion de
los sélidos elutriados (SR) durante los experimentos y otra que considera la recirculacion de las

particulas elutriadas (CR).

4.3.1.1. Experimentos del disefio factorial 23, Sin recirculacién

En la Tabla 4.9 se presentan los didmetros promedio experimentales del disefio factorial 2° obtenidos a
los diferentes niveles de los factores de estudio.

Tabla 4.9. Didametro promedio de los aglomerados del disefio factorial 2°, Sin recirculacion

Tiempo de atomizacion, (t) Temperatura del aire, (To) Didmetro promedio
(min) (°C) (mm) (+0.05%)
20 40 0.1682
20 60 0.177
60 40 0.1846
60 60 0.1895

La comparacién de los didmetros promedios experimentales obtenidos a las diferentes combinaciones
de los niveles de los factores bajo estudio mostrados en la tabla anterior, revela que se obtienen
aglomerados con un diametro promedio mayor cuando los ensayos experimentales se realiza,
combinando los niveles superiores de los factores tiempo de atomizacion y temperatura. Es claro, que
al incrementar el tiempo de atomizacion se tiene en el sistema una mayor concentracion de liquido,
consiguiendo con esto una mayor area del lecho himedo, resultando en una mayor formacion de
puentes liquidos que mantienen unidos a los sélidos una vez que colisionan. Cuando el liquido toca la
superficie del solido, éste debe dispersarse, sobre ésta, seguido por un proceso de agotamiento de
liquido. Cuando el granulo se encuentra saturado de liquido, se establecen puentes liquidos en los
puntos de contacto entre los solidos los cuales se transforman en puentes sélidos permanentes debido a
la accion del aire caliente. Cabe resaltar, que la intensidad de mezclado del lecho se ve afectada tanto
por el incremento en la humedad asi como del crecimiento del sélido. Este evento, afecta de manera
directa la distribucion del tamafio de los solidos. La falta de renovacion de la superficie del lecho,

impide que el liquido aglomerante sea distribuido adecuadamente a través de este, ocasionando que en

92



Capitulo 4

diversas zonas del lecho se concentren mayores cantidades de liquido promoviendo la formacion de

grumos de mayor tamafio reflejdndose en distribuciones amplias de tamafio.

4.3.1.2. Experimentos del disefio factorial 2%, Con recirculacién

En la Tabla 4.10 se presentan los diametros promedio experimentales del disefio factorial 2° (DF2°)
obtenidos a los diferentes niveles de los factores de estudio.

Tabla 4.10. Didmetro promedio de los aglomerados del disefio factorial 2°, Con recirculacion

Tiempo de atomizacion, t, Temperatura del aire, Ty Diadmetro promedio
(min) (°C) (mm) (+0.05%)
20 40 0.1947
20 60 0.1503
60 40 0.1989
60 60 0.1701

Puede observarse que los didmetros experimentales obtenidos a baja temperatura y recirculando los
solidos elutriados son de un tamafio mayor a aquellos obtenidos a alta temperatura y no recirculando
los sélidos al sistema. Al recircular los solidos elutriados al sistema, la interaccion de estos y las gotas
de liquido atomizado se prolonga por un mayor tiempo, favoreciéndose de este modo la formacién de
una concentracion mayor de nucleos, presumiblemente, dominando asi el proceso de nucleacion por
inmersion (Kumar, 2006). Estos nucleos sirven de base para un crecimiento posterior cuando éstos
colisionan y quedan unidos con solidos de mayor tamafio que componen el lecho favoreciendo el
proceso de agregacion. Recordando que el proceso de aglomeracion se ve influenciado por la
distribucion de tamafios de particulas (Lister and Waters 1988,1990) se percibe el efecto de contar con
solidos de menor tamafio, pues resulta en un aglomerado més grande dado que las particulas pequefias
se deslizan dentro de las separaciones creadas en la union entre particulas de mayor tamario, actuando
como un puente para la fase hiumeda favoreciendo la coalescencia entre ellos (figura 1.8). Asi mismo,
puede observarse un efecto favorable en el crecimiento del aglomerado cuando el ensayo se realiza al

menor nivel de temperatura.
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4.3.1.3. Anélisis de varianza para el disefio factorial 2°

En la Tabla 4.11 se presenta el resumen del analisis de varianza (ANOVA) aplicado a los resultados

obtenidos del disefio factorial 2°.

Tabla 4.11. Anélisis de varianza para el disefio factorial 2°

Fuente Suma Grados Valor Valor
Cuadrado Valor
de de de medio de de p

variacion cuadrados libertad Fo te6rica
Tiempo (ty) 0.00035 1 0.00035 15.20 10.13 0.0292¢
Temp (T,) 0.000442 1 0.000442 19.23 10.13 0.0214+¢
Recirc (R) 0.000003 1 0.0000035 0.1521 10.13 0.7195
Temp*Recirc (To*R)  0.000944 1 0.000944 41.04 10.13 0.0075¢

Error 0.000068 3 0.000023
Total 0.001807 7

¢ indica factor estadisticamente significativo

Al analizar la magnitud de los valores de F, contra los de F grica Obtenidos para los diferentes factores
del proceso, se determina la influencia de los factores tiempo de atomizacién del liquido aglomerante
asi como de la temperatura, los cuales resultaron ser estadisticamente significativas en el crecimiento
del aglomerado. Para el factor tiempo de atomizacion, F, = 15.20 > Fesrica = 10.13 (P<0.05) y para el
factor temperatura, Fo = 19.23 > Ferica = 10.13 (P<0.05) respectivamente. Cabe resaltar, qua aunque el
efecto individual del pardmetro recirculacion no influye en el crecimiento del aglomerado F, = 0.1521
< Feerica= 10.13 (P>0.05) existe una influencia de este factor cuando interacciona con la temperatura F,
= 15.20 > Fesrica = 10.13 (P<0.05). Por consiguiente, puede indicarse, que la variabilidad en el diametro
promedio del aglomerado esta relacionada con los diferentes factores estadisticamente significativos
pues al variar los niveles de los factores inciden en el tamafio del aglomerado. Un aspecto importante a
analizar es la combinacion entre el factor recirculacion y temperatura, ya que, al variar el nivel de
temperatura considerando ya sea la recirculacion de sélidos o no, influye de manera significativa en el

comportamiento de crecimiento del aglomerado.
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4.3.1.4. Interacciones

Para tener una idea de la influencia de ésta interaccion, consideremos los perfiles que se muestran en la
Figura 4.6 se puede observar una tendencia a obtener aglomerados con un didmetro promedio menor
cuando el ensayo experimental se realiza al nivel superior de temperatura y sin recircular la fraccion de
solidos elutriados. Situacion que se puede explicar debido a que los solidos experimentan un
calentamiento mayor, impulsado por la accién del aire caliente, lo cual provoca que las gotas de liquido
que llegan a la superficie del sélido se evaporen, impidiendo la formacion de puentes liquidos

necesarios para la agregacion con otros sélidos, minimizando el crecimiento del aglomerado.

Perfiles de interaccion
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Figura 4.6. Perfiles de interaccion entre los factores temperatura y recirculacion de solidos

SR

Sin embargo, cuando el ensayo experimental se realiza combinando la recirculacién de sélidos y baja
temperatura se obtiene el mayor crecimiento del aglomerado. A una baja temperatura se presenta una
menor evaporacion del liquido, provocando con esto, que la superficie del sélido permanezca
humedecida por mas tiempo. Asi mismo, al retornar nuevamente la fraccion de solidos elutriados al
sistema, se induce la interaccion entre los sélidos de mayor tamafio y la fraccion recirculada, logrando
la agregacion entre ellos. Los solidos de menor tamafio promueven un mayor crecimiento de los
aglomerados ya que éstos ocupan los espacios intersticiales formados por los de mayor tamafio,
actuando como una base para que el liquido ascienda y humedezca la superficie de éste agregado, el
cual interactuara con otros solidos del lecho incrementando su tamafio. Dado que el disefio
experimental es una configuracion de puntos en el espacio de los factores (pardmetros de operacion)

éste, tiene asociado un modelo que predice el comportamiento de la variable respuesta al variar los
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factores estadisticamente significativos. Considerando los factores estadisticamente significativos de la
Tabla 4.11, se presenta a continuacién el modelo general de prediccion asociado al disefio experimental
23 el cual viene dado por la ecuacién (23). El paquete estadistico JMP-7 emitié el modelo estadistico
sin codificar (ver anexo A) en funcion de los pardmetros de operacion significativos que afectan el

crecimiento del aglomerado.

T —0.17916 + 6.61256"2 *[(TIEMPO - 40)) 74376 *((TEMP - 50)) .\ ((TEMP - 50))* (recir)['CR“: ~1.086e
=0. : e T

20 10 10 "SR"=1.086¢ 2 } (61)
_ )['CR": —6.625e4}
+ (recir

"SR"=6.625¢*

Donde: Tiempo; representa el nivel del tiempo de atomizacion; Temp; representa el nivel de
temperatura del aire en la cdmara de fluidizacion (40, 60°C); y las variables “CR”, “SR”; indica que el
ensayo experimental se realizé con recirculacion y/o sin recirculacion de los sélidos respectivamente.

4.3.1.5. Modelo de disefios de experimentos

El modelo estadistico simplificado sin codificar que predice el crecimiento del aglomerado

considerando la recirculacion de la fraccion de sélidos elutriados es:

d o =0.2568+3.3062¢ * *TIEMPO —1.8370e ° *TEMP (62)

Mientras que el modelo estadistico simplificado sin codificar que predice el crecimiento del

aglomerado sin considerar la no recirculacion de la fraccion de solidos elutriados es el siguiente

d o =0.1495+3.3062¢ * *TIEMPO +3.4250€ * *TEMP (63)

Por consiguiente, en la Tabla 4.12 se muestran tanto los didmetros promedio experimentales asi como
los estimados por el modelo de experimentos, siendo estos ultimos predichos de manera satisfactoria
(Montgomery, 2007).
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Tabla 4.12. Diametros predichos por el modelo de experimentos

Tiemno Tem Recirc Diadmetro Didmetro
(minF; (oc)p R) Experimental predicho Residual
(mm) (mm)
20 40 CR 0.1947 0.1901875 0.0045125
20 40 SR 0.1682 0.1697875 -0.0015875
20 60 CR 0.1503 0.1535875 -0.0032875
20 60 SR 0.177 0.1766375 0.0003625
60 40 CR 0.1989 0.2034125 -0.0045125
60 40 SR 0.1846 0.1830125 0.0015875
60 60 CR 0.1701 0.1668125 0.0032875
60 60 SR 0.1895 0.1898625 -0.0003625

CR, Con recirculacién; SR, Sin recirculacion

4.4. Andlisis de las predicciones del balance de poblacion discretizado para los parametros del

disefio factorial completamente aleatorio.

Para la prediccion del comportamiento dinamico del proceso de aglomeracién cuando éste es
influenciado por los cambios en los niveles de los parametros de operacién: tiempo de atomizacién de
liquido, t, (20 min y 60 min); temperatura del aire de alimentacion, T, (60°C y 80°C) y recirculacion de
solidos, R (Con recirculacion, CR y Sin recirculacion, SR), se emple6 un modelo de balance de
poblacién discretizado definido por las ecuaciones (54-60), que describen la evolucion en el nimero de
particulas durante el tiempo de aglomeracion. EI modelo considera expresiones cinéticas para los
procesos de nucleacion, Bnye, agregacion Bagreg Y Crecimiento Berec, 10S cuales fueron seleccionados de
diversos articulos que trabajaron con un sistema similar (Hounslow, 1988; Tan et al., 2005). El modelo
empleado para describir como cambia la distribucién de tamafios de particulas del sistema como
funcién del tiempo, es probado contra las observaciones experimentales obtenidas por medio de un
disefio factorial completamente aleatorio que averiguo los efectos de los niveles de los parametros
anteriormente descritos sobre la aglomeracion de sélidos finos de tamarindo para ajustar los parametros
desconocidos de los diferentes términos cinéticos involucrados. En la Tabla 4.13 se muestran los
valores de las constantes cinéticas que fueron estimadas utilizando las observaciones correspondientes
a cada corrida experimental en cuestion. La magnitud de estas constantes cinéticas se relacion6

directamente con la contribucion de los diferentes procesos individuales a la aglomeracion
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considerados en el modelo. Los valores estimados presentaron un 95% de confiabilidad y no

presentaron una correlacion estadistica entre ellas (CE<0.8).

Tabla 4.13. Pardmetros cinéticos de prediccion para el balance de poblacion discretizado del DFCA

Parametro cinéticos T¢=60°C; Ty =60°C; To=80°C; T =80°C;
Estimado con un 95% t;=20 min; t;=60 min; t,=60 min; t, =60 min;
de confidencia CR CR CR SR
B, (M3 2.29-02 5.19e-04 1.79¢-04 8.69e-04
Brgreg (M257) 1.38e-04 1.38¢-03 7.08¢-03 9.15¢-03
B (MTs™ 7.32e-12 2.11e-8 5.15e-07 3.15e-07

CR, Con recirculacién; SR, Sin recirculacion

Para una temperatura de 60°C, considerando la recirculacion de sélidos CR y un tiempo de atomizacion
de 20 y 60 minutos, la magnitud de las constantes cinéticas para los procesos de nucleacién, agregacion

y crecimiento tiene un comportamiento decreciente respectivamente /3

> Pagreg > Puree - ESta tendencia
indica que a estas condiciones de operacion los procesos individuales de nucleacion y agregacion
controlan el proceso de aglomeracion. Este comportamiento puede explicarse de la siguiente manera:

la aglomeracion puede ocurrir ya sea por nucleacion (un evento de aglomeracion envolviendo tres o
mas particulas sélidas) o aglomeracion binaria (evento de aglomeracion envolviendo dos particulas).
En el caso de nucleacion, se ha encontrado una relacion entre el tamafio de gota y el tamafio de la
particula formada (Waldie, 1991). El régimen de nucleacion podra dominar cuando el tamafio de gota
es mayor que el de la particula, lo cual se considera en este sistema a través de la descripcion hecha en
la pagina 80 (Coalescencia de las gotas de liquido atomizadas). Cada gota produce una particula grande
(aglomerado inicial), y la tasa de crecimiento es alta. En algun tiempo los sélidos finos han sido
empleados, asi que el periodo de nucleacion no se prolonga. Una vez formado el aglomerado inicial, se
puede considerar que este posee una estructura porosa, por lo que existen espacios entre las particulas
que lo forman para ser llenados con liquido a su retorno a la zona de atomizacion. El liquido puede ser
evaporado por la accion del aire caliente y puede ser succionado dentro de las particulas dejando seca
su superficie. Dependiendo de las condiciones de atomizacién y secado, es posible que los poros de los
agregados se saturen de liquido, provocando el humedecimiento de la superficie, por lo que el
crecimiento podré continuar por aglomeracion. Puede considerarse que el crecimiento en esta region es
mas baja que en la de nucleacion. Si las fuerzas de los puentes liquidos no son tan fuertes para

mantener unidos a los aglomerados, es posible que el aglomerado incremente su tamafio por
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crecimiento, por lo que se puede considerar que este régimen de crecimiento sea lento y no
significativo con respecto al de nucleacion y agregacion. Este comportamiento puede visualizarse en la
dindmica del proceso de aglomeracion para el disefio factorial completamente aleatorio. El analisis de
las constantes cinéticas revela que las variaciones en la temperatura y la operacion del sistema con
recirculacion y sin recirculacion de solidos tienen un efecto no tan claro de evidenciar en la
aglomeracion de los sélidos de tamarindo. Asi, el tiempo de atomizacion es el parametro del proceso
que influye en mayor grado en el crecimiento del aglomerado, lo cual es corroborado con el andlisis de
varianza, pudiendo decir que: a tiempos de atomizacion cortos, el proceso de nucleacion es dominante;

mientras que a tiempos de atomizacion largos lo es el proceso de agregacion.

4.4.1. Dinamicas del proceso de aglomeracion del disefio factorial completamente aleatorio.

La Figura 4.7 muestra una comparacion entre predicciones y observaciones de la distribucion de
tamafo de las particulas para dos diferentes tiempos de atomizacion, considerando para ambos casos la
misma distribucion de particulas inicial, la misma temperatura y condiciones de recirculacion de
elutriados (CR). Cabe mencionar que las graficas se presentan mostrando la fraccion masa de solidos
contra radio de particula. Esta forma de expresarlo reside al hecho de que después del proceso de
aglomeracion, la fraccion masa de solidos incrementa, por lo que el nimero de soélidos
correspondientes a ese radio incrementa. La Figura 4.7a muestra la dindamica de aglomeracién para un
tiempo de atomizacion de 20 minutos. EI modelo predice satisfactoriamente las observaciones al final
de la operacion del granulador, donde se observa la dinamica de formacion de nicleos como proceso
dominante en la aglomeracion. La Figura 4.7b muestra una comparacion entre la distribucion de
particulas a dos tiempos de atomizacién: 20 y 60 minutos. EI modelo ademas de predecir las
observaciones satisfactoriamente, concuerda con lo expuesto anteriormente en términos de las
constantes cineticas y el andlisis de varianza: la variacion del tiempo de atomizacion tiene el mayor
efecto en el proceso de aglomeracion. Aqui, la nucleacion es el proceso dominante a tiempos de

atomizacion bajos mientras que la agregacion lo es a tiempos de atomizacion altos.
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Figura 4.7. a) Comparacion entre predicciones y observaciones para un t, = 20 min, To= 60°C y CR; y
b) Comparacion entre predicciones y observaciones para dos diferentes tiempos de atomizacion a la
misma temperatura (To = 60 °C) y CR: t, = 20 min y t,=60 min (CR, Con recirculacion; SR, Sin
recirculacion).

4.5. Andlisis de las predicciones del balance de poblacién discretizado para disefio factorial 2°

Para la prediccion del comportamiento dindmico del proceso de aglomeracion cuando éste es
influenciado por los cambios en los niveles de los parametros de operacién: tiempo de atomizacién de
liquido, t, (20 min y 60 min), temperatura del aire, To (60°C y 80°C), recirculacion de sélidos
elutriados, R (CR y SR) se empled un modelo de balance de poblacion discretizado definido por las
ecuaciones (54-60) que describen la evolucion en el nimero de particulas durante el tiempo de
aglomeracion. EI modelo considera expresiones cinéticas para los procesos de nucleacion, By,
agregacion Bagreg Y Crecimiento Berec (Hounslow, 1988; Tan et al., 2005). EI modelo empleado para
describir cdmo cambia la distribucién de tamarfios de particulas del sistema como funcién del tiempo es
probado contra las observaciones experimentales obtenidas por medio de un disefio factorial 23, cuya
significancia estadistica se determind a través de un analisis de varianza. Las observaciones
experimentales fueron empleadas para ajustar los parametros (anexo B) desconocidos de los diferentes
términos cinéticos involucrados, relacionados con los diferentes procesos de aglomeracion. En la Tabla

4.14 se muestran las magnitudes de las constantes cinéticas /3

e Boges Y Buee Que fueron estimadas
empleando las observaciones correspondientes a cada corrida experimental. La magnitud de estas
constantes se relacionan directamente con la contribucion de los procesos de aglomeracion
considerados en el modelo: nucleacion, agregacién y crecimiento respectivamente. Los valores
estimados presentaron un 95% de confiabilidad y no presentaron una correlacion estadistica entre ellas

(CE<0.8).
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Tabla 4.14. Parametros cinéticos de prediccion para el balance de poblacién discretizado para disefio el

disefio factorial 2°

Capitulo 4

Parametro cinéticos To=40°C; To =40°C; To =60°C; To =60°C;
Estimado con un 95% t,=20 min; t,=20 min; t,=20 min; t, =20 min;
de confidencia CR SR CR SR

Brue (MPsh) 5.07e-02 1.08e-02 2.15e-03 2.58e-04
Pogreg (M%) 3.28e-03 5.84e-03 1.96e-04 1.32e-04
Beree (M?s™) 5.246e-04 1.30e-04 1.15e-05 2.91e-06
Parametro cinéticos To=40°C; To =40°C; To =60°C; To =60°C;
Estimado con un 95% t,=60 min; t,=60 min; t,=60 min; t, =60 min;
de confidencia CR SR CR SR
Srue (M35 4.35e-01 5.20e-02 2.67e-03 2.07e-03
Pagreg (M%) 6.32e-02 1.04e-02 7.19e-04 6.53e-04
Beree (Ms7h) 6.66e-04 7.09e-04 9.15e-06 1.15e-07

CR, Con recirculacién; SR, Sin recirculacion

Cuando el granulador se operd a tiempos bajos de atomizacion del liquido (20 min) y variando la
temperatura (40-60°C) y recirculacion de solidos elutriados (CR y SR), el proceso de aglomeracion es
favorecido por los procesos de nucleacion y agregacion con respecto al de crecimiento, tal y como se
revela por el valor numérico las constantes cinéticas g, > fa and fa > fy. Sin embargo, puede
visualizarse un comportamiento descendente en la magnitud de las constantes cinéticas con el
incremento en el nivel de temperatura (60°C). Este decremento, puede deberse a que una vez formado
el aglomerado inicial, el liquido presente en la superficie de éste puede ser evaporado por la accion del
aire que posee una temperatura mayor, secando la superficie del aglomerado e impidiendo la
coalescencia de los aglomerados, dando por resultado una disminucion en el proceso de agregacion.
Cabe resaltar, que los resultados obtenidos via andlisis de varianza, indica la interaccion entre la
temperatura y la recirculacion de sélidos. Inicialmente, el régimen de nucleacion domina cuando el
tamafio de gota es mayor que el de la particula solida. La gota al ser de mayor tamafio engulle a los
solidos, por consiguiente, cada gota produce una particula grande (aglomerado inicial) y el proceso de
crecimiento es alto. Sin embargo, en algun tiempo, los sélidos finos han sido empleados, asi que el
periodo de nucleacion no se prolonga. Con el retorno de este aglomerado inicial a la zona de
atomizacion, este puede captar liquido que es succionado hacia el interior. Dependiendo de las
condiciones de atomizacion y secado, es posible que los espacios vacios de los aglomerados se saturen
con el liquido, por lo que el crecimiento podra continuar por agregacion. Cabe resaltar, que la presencia

de sélidos de menor tamafio en el aglomerado, funcionan como puentes para la fase liquida, por lo que
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el liquido puede humedecer en menor tiempo la superficie de éste. La interaccion entre la temperatura
(40°C) vy la recirculacion de sélidos (CR) favorece los procesos de nucleacion y agregacion tal y como
lo describe el andlisis de varianza y la gréfica de interacciones (Figura 4.6). Una comparacion entre los
parametros estimados y la fraccion de masa observada de agregados para todos los experimentos
indicaron que cuando el proceso de nucleacion resulto dominante, B> Ba Y Bn >Bg, la fraccion masa de
agregados observados en la Figura 4.8 es superior en tamarios de particulas pequefios. Ademas, cuando
Ba aumento, el proceso de agregacion es favorecido y, por lo tanto, la fraccion de masa observada de
agregados aumento para tamafos de particulas mas grandes. Los valores mas bajos estimados de 4 en
todos los estudios de casos experimentales sugirieron que el mecanismo de crecimiento fue
insignificante en el sistema estudiado. Finalmente, puede expresarse que el proceso de aglomeracion
bajo estudio es gobernado principalmente por los procesos de nucleacion y agregacion.

4.5.1. Dindmicas del proceso de aglomeracion del disefio factorial 2°.

La Figura 4.8 muestra la comparacion entre las predicciones y observaciones experimentales. La Figura
4.8a muestra la distribucion inicial de tamafios de sélidos Puede observarse que esta distribucién de
tamafios no la compone sélidos correspondientes a los intervalos superiores. En la Figura 4.8b-c se
muestran los comportamientos dindmicos del proceso de aglomeracion para los niveles inferiores de
temperatura (40°C), tiempo de atomizacién (20 min) y considerando la influencia de recircular o no la
fraccion de s6lidos CR y SR respectivamente. En ambas situaciones, el modelo discretizado predice de

manera adecuada las observaciones experimentales.
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Se observa una importante influencia de los procesos de nucleacién y agregacion sobre el proceso de
aglomeracion cuando se recirculan los solidos (Figura 4.8b) mientras que, cuando no se recirculan los
solidos decrecen estos procesos. Como se describi6 inicialmente, la poblacion polidispersa inicial del
tamafo de las particulas influye en la etapa inicial de nucleacion, esto es, las particulas de menor
tamafo interactdan con las gotas de liquido formando los nucleos iniciales. Posteriormente, se presenta
la etapa de crecimiento del aglomerado por el proceso de agregacién cuando estos nucleos iniciales
colisionan con los s6lidos de mayor tamafio que componen el lecho (Realpe y Velasquez, 2008). Cabe
mencionar, que operar el sistema a baja temperatura (40°C) no se presenta una tasa de evaporacion
elevada, lo cual permite, que la capa de liquido que recubre a los agregados iniciales permita formar
puentes liquidos al colisionar con otros agregados y/o particulas de mayor tamafio favoreciendo el
crecimiento del agregado. Ademas, las distribuciones de tamafio obtenidas bajo estas condiciones

experimentales presentan un comportamiento unimodal.

Bajo el mismo tdpico se analizan las predicciones que se obtuvieron para el nivel superior de
temperatura, considerando nuevamente la recirculacion y no recirculacion para tiempo cortos de
atomizacion, Figura 4.8d-e respectivamente. Puede observarse el efecto de recircular la fraccion de
solidos elutriados al sistema. Este retorno, favorece el proceso de nucleacion, pues los sélidos entran a
la nuevamente a la zona de atomizacion, prolongando la interaccidn entre éstos y las gotas de liquido
atomizado promoviendo un mayor dominio del proceso de nucleacién. Asi mismo, se presenta un
desplazamiento de la distribucion de hacia los intervalos de mayor tamafio, la cual muestra un
comportamiento bimodal. Caso contrario a lo sucedido cuando no se recirculan los sélidos. Para esta
situacion, al inicio del proceso, se presenta el proceso de nucleacidn, el cual dura mientras se mantenga
en el sistema la fraccion de sélidos de menor tamafio que puedan interactuar con las gotas de liquido en
la zona de atomizacion. Agotados éstos, las gotas de liquido interactlan preferentemente con los
solidos de mayor tamafio que componen el lecho que se encuentran en la zona de dispersion. Esta
situacion promueve la coalescencia entre los nudcleos iniciales y sélidos de mayor tamafio siendo el
proceso de agregacion el dominante. Una elevada temperatura ocasiona una mayor evaporacion del
liquido, provocando con esto, que los ndcleos iniciales se sequen en menor tiempo, evitando la
adhesién con otros agregados y/o particulas de mayor tamafio. Esta situacion parece favorecer el
proceso de nucleacidn con respecto al proceso de agregacion y crecimiento. Analizando la dindmica del
proceso de aglomeracion para tiempos largos de atomizacion, nivel inferior de temperatura y
recirculando o no los sélidos elutriados, Figuras 4.8f-g se puede observar el efecto significativo que

tiene una mayor concentracién de liquido en el sistema. Inicialmente, se puede observar el efecto
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combinado entre una baja temperatura y la presencia de sélidos de menor tamafio, resaltando el
dominio que tiene el proceso de nucleacion sobre el de agregacion y crecimiento en el proceso de

aglomeracion.

Existe un desplazamiento en la distribucion de tamafio de particula hacia los intervalos intermedios,
pasando de una distribucion bimodal a una unimodal. Analizando el efecto que presenta la no
recirculaciéon de los solidos, puede observarse que al inicio del proceso estd presente el proceso de
nucleacion, pero conforme se agota la fraccion de sélidos susceptibles de elutriarse, va decayendo. Una
vez, agotada la fraccion de sélidos elutriables, los nucleos iniciales interactdan con los sélidos que
componen el lecho, incrementando su tamafio. Asi mismo, estos agregados captaran el liquido
atomizado promoviendo con esto que el proceso de agregacion sea importante principalmente, en los
intervalos superiores. Nuevamente, la distribucion pasa de una bimodal a una unimodal. El analisis de
las dinamicas del proceso para las condiciones de nivel superior de temperatura, con y sin recirculacion
de sdlidos, Figuras 4.8h-i presentan un comportamiento semejante al caso anteriormente descrito
cuando se recirculan los sélidos y cuando no se recirculan. En estas dindmicas, se observa un equilibrio
entre los procesos de agregacion y nucleacion. Dos consideraciones pueden describirse en este caso,
primeramente: a este nivel de temperatura existe una mayor evaporacion de liquido por lo que las
particulas susceptibles de ser elutriadas y que interactian con las gotas de liquido en la zona de
atomizacion, se secan rapidamente. Debido al retorno de los solidos, la etapa de formacion de
agregados iniciales continla, hasta que éstos se agoten. Estos agregados iniciales interactlan
posteriormente con los sélidos de mayor tamafio que componen el lecho, contribuyendo con esto, a que
el proceso de agregacion sea dominante, y segundo: para el caso de no recircular la fraccion de solidos,
al inicio del proceso esta presente el proceso de nucleacién, éste se mantiene mientras estén presentes
solidos susceptibles de ser elutriados, una vez agotados las gotas de liquido interactdan con los sélidos
de mayor tamafio del lecho y los agregados iniciales, de esta forma el proceso de agregacion tiene un
periodo mayor en el proceso que el de nucleacion. Cabe resaltar, que las distribuciones de tamafio para

estas condiciones experimentales, muestran un comportamiento bimodal.
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4.6. Observacion de la morfologia de los aglomerados por microscopio estereoscopico.

La Figura 4.9 muestra las imagenes fotograficas obtenidas mediante un microscopio estereoscépico
modelo NZ-14T de las particulas iniciales de tamarindo asi como de los aglomerados obtenidos a las
diferentes condiciones de operacion. La Figura 4.9a muestra la imagen de los solidos iniciales de
trabajo. Se puede observar un polvo fino homogéneo de color café caracteristico del fruto de
tamarindo. Imégenes de los aglomerados de tamarindo obtenidas al nivel inferior de la temperatura
(40°C) variando el tiempo de atomizacion (20 y 60 min) y el factor recirculacion (Con Recirculacién y
Sin Recirculacion) se muestran en la Figura 4.9b-e. En forma general, las imagenes muestran que el
aglomerado esta constituido por la adhesion de diversas particulas de diferente tamafio, indicando con
esto, que el crecimiento del aglomerado es por aglomeracion. El aglomerado presenta una geometria

cercanamente esférica.

Los aglomerados obtenidos atomizando el liquido aglomerante por un periodo de tiempo de 60 minutos
(Figura 4.9c y 4.9¢), presentan un mayor tamafio que aquellos obtenidos atomizando el liquido por un
periodo de 20 minutos (Figura 4.9b y4.9c). Este comportamiento se debe que al haber una mayor
concentracion de liquido en el sistema, el liquido llena el espacio inter-particula en el aglomerado a tal
grado que éste se satura de liquido. Entonces, el liquido puede ser usado para formar puentes entre los
aglomerados, llenando nuevamente la porosidad formada entre los aglomerados tal y como lo describe
Goldzal and Bousquet, (2001). Cabe resaltar, que este mayor crecimiento se ve favorecido por que no
se presenta una elevada evaporacion del liquido en el sistema, pues la temperatura a la que se llevé a
cabo el proceso no es lo suficientemente alta (40°C). Sin embargo, no se puede describir un claro
efecto de la recirculacion de solidos.
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Figura 4.9. Imagenes estereoscépicas de los aglomerados obtenidos a los niveles superior e inferior
del factor tiempo, con recirculacién y sin recirculacion de sélidos y nivel inferior de temperatura: a)
solidos iniciales; b) 20 min, 40°C, CR; c) 60 min, 40°C, CR; d) 20 min, 40°C, SR; €) 60 min, 40°C,
SR. (CR, Con recirculacion; SR, Sin recirculacién)

En la figura 4.10 se presentan las imagenes de los aglomerados de tamarindo obtenidos al nivel
superior de temperatura (60°C), variando tanto el tiempo de atomizacién (20 y 60 minutos) como la
recirculacion de los solidos elutriados (Con recirculacion y Sin recirculacion). Nuevamente se aprecia
que el aglomerado estd constituido por la adhesion de diversas particulas de diferente tamafio,
indicando con esto que el crecimiento del aglomerado es por aglomeracién. No obstante, los
aglomerados obtenidos bajo las condiciones de tiempo de atomizacion de liquido y recirculacion de

solidos antes descritas, aparentemente presentan un tamafio similar, lo cual puede deberse
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preferentemente al efecto de la temperatura, ya que a la temperatura de 60°C se presenta una mayor
evaporacion del liquido. Al haber una mayor evaporacion, el aglomerado no alcanza el estado de
saturacion de liquido, por lo que el liquido que logra ser captado es el suficiente para logra formar los
puentes liquidos indispensables para mantener a las particulas unidas, dejando los espacios inter-
particula libres de liquido, por lo que el aglomerado llega a su tamafio critico final. En términos del
efecto de la recirculacién de sélidos elutriados no hay una clara evidencia del efecto de éste factor

sobre el crecimiento del aglomerado.

Figura 4.10. Iméagenes estereoscopicas de los aglomerados obtenidos a los niveles superior e
inferior del factor tiempo, con recirculacion y sin recirculacién de sélidos y nivel superior de
temperatura: f) solidos iniciales; g) 20 min, 60°C, CR; h) 60 min, 60°C, CR; i) 20 min, 60°C, SR; j)
60 min, 60°C, SR. (CR, Con recirculacion; SR, Sin recirculacion)
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4.7. Observacion de la morfologia de los aglomerados por microscopia SEM

La Figura 4.11 muestra la imagen de las particulas iniciales de tamarindo empleadas para la obtencion
de los aglomerados. Puede observarse un polvo fino con un tamafio de particula homogéneo, no porosa
ademas de presentar una estructura cercanamente esférica. En la figura 4.11b se muestra la imagen del
aglomerado obtenido a una temperatura de 40°C, tiempo de atomizacion de 20 minutos y considerando
la recirculaciéon de sélidos elutriados. Se puede observar que el aglomerado esta constituido por la
unién de diversas particulas, indicando con esto, que el crecimiento del aglomerado es por
aglomeracion. Sobre la superficie del aglomerado se visualizan pequefias depresiones, los cuales no
deben considerarse como poros. Asi mismo, el aglomerado presenta una superficie continua de acuerdo
a lo reportado por Dullien, (1992). Esta caracteristica, puede deberse a la disolucion de los
componentes solubles (azucares) que forman parte de la composicién de los polvos de tamarindo. En la
figura 4.11c se muestra la imagen del aglomerado obtenido a un tiempo de atomizacién de 60 minutos,
40°C y Con recirculacion (CR). Se puede observar que el aglomerado estd constituido por la unién
nuevamente de particulas de diversos tamafios. Asi mismo, presenta una estructura similar presentada
por el aglomerado de la Figura 11b. Sin embargo, éste es de mayor tamafio que el obtenido cuando se
atomiza el liquido por 20 minutos, 40°C, CR. Esta caracteristica, se puede justificar debido que al haber
una mayor concentracion de liquido en el sistema, el liquido llena el espacio inter-particula en el
aglomerado a tal grado que éste se satura de liquido, de tal forma, el liquido puede ser usado para
formar puentes entre los aglomerados, llenando nuevamente de liquido el espacio intersticial como lo
describe Goldzal and Bousquet, (2001). Este mayor crecimiento se ve favorecido por que no se
presenta una elevada evaporacion del liquido en el sistema, pues la temperatura a la que se llevé a cabo
el proceso no es lo suficientemente alta. En términos del efecto de la recirculacion de sdélidos

elutriados, no hay una clara evidencia del efecto de éste factor sobre el crecimiento del aglomerado.
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Figura 4.11. Imégenes SEM de los aglomerados a diferentes combinaciones de los factores de
estudio a) solidos iniciales; b) 20 min, 40°C, CR; c) 60 min, 40°C, CR; d) 20 min, 40°C, S/R; e)
60 min, 40°C, SR. (CR, Con recirculacion; SR, Sin recirculacion)

En la Figura 4.12 se presenta el corte transversal del aglomerado correspondiente a las mismas
condiciones experimentales de las fotografias anteriores. En éstas, se puede apreciar una superficie
continua originada por la disolucién de los azucares que forman parte de los polvos de tamarindo, la
cual inicia desde la parte interna del aglomerado y se extiende hacia la superficie del aglomerado.
Igualmente, se puede observar una gran cantidad de depresiones las cuales se pudieron formar
probablemente por la presencia de aire atrapado. En términos del efecto de la recirculacion de sélidos

elutriados no hay una clara evidencia del efecto de éste factor sobre el crecimiento del aglomerado.
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Figura 4.12. Imégenes SEM del corte transversal de los aglomerados a diferentes combinaciones de
los factores de estudio f) 20 min, 40°C, CR, g) 20 min, 40°C, SR, h) 60 min, 40°C, CR, i) 60 min,
40°C, SR. (CR, Con recirculacion; SR, Sin recirculacion)

En la Figura 4.13 se presentan las imagenes SEM para los aglomerados obtenidos para el disefio
factorial 2° al nivel superior de temperatura (60°C o 40°C) variando el tiempo de atomizacion y el
factor recirculacion. La Figura 4.13i muestra la imagen de las particulas iniciales de tamarindo
empleadas para la obtencion de los aglomerados. Puede observarse un polvo fino, con un tamafio de
particula homogéneo y no presentan poros visibles. Las imagenes 4.13j y 4.13k muestran los
aglomerados obtenidos a las condiciones de temperatura de 60°C y recirculando los sélidos elutriados,
las cuales se mantuvieron fijas, mientras se varian los tiempos de atomizacion (20 y 60 minutos). Estas
imagenes muestran evidencia que los aglomerados obtenidos estan constituido por la adhesion de
diversas particulas de diferentes tamafios, indicando nuevamente, que el crecimiento del aglomerado es
por aglomeracion. Asi mismo, presentan una geometria cercanamente esférica. Los aglomerados
obtenidos bajo éstas condiciones tienen un mayor tamafio que los obtenidos bajo las mismas
condiciones anteriormente descritas pero sin recircular los sélidos elutriados (Figura 4.131 y 4.13m). La
superficie de los aglomerados presenta una estructura continua la cual se puede considerar que es
formada a partir de la disolucion de los componentes solubles del tamarindo. Asi mismo, puede
distinguirse que en la superficie se encuentran sélidos de diferente tamafio, lo cual confirma que el

crecimiento es por aglomeracion. No obstante, la temperatura a la cual se obtuvieron éstos aglomerados
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es elevada y por ende se pudo presentar una mayor evaporacion del liquido, puede considerarse que
existe una influencia de la interaccidn entre las recirculacion de solidos y temperatura, recordando que
al emplear poblacion polidispersa de solidos, se tiene que los solidos de menos tamafio hacen la
funcion de puentes entre la fase liquida presente en el aglomerado y los sélidos, contribuyendo al

engrandecimiento del aglomerado.

Figura4.13. Imagenes SEM de los aglomerados a diferentes combinaciones de los factores de estudio
i) solidos iniciales; j) 20 min, 60°C, CR; k) 60 min, 60°C, CR; I) 20 min, 60°C, SR; m) 60 min, 60°C,
SR. (CR, Con recirculacion; SR, Sin recirculacion)

En la Figura 4.14 se presenta el corte transversal de los aglomerados obtenidos a las mismas
condiciones experimentales de la figura 4.13. En la Figuras 4.14n y 4.140 puede observarse la parte
interna de los aglomerados, la cual presenta una estructura continua originada posiblemente por la
disolucion de los azucares que forman parte de los polvos de tamarindo. Esta estructura inicia desde la
parte interna del aglomerado y se extiende hacia la superficie del aglomerado. Ademés se pueden
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observar depresiones, las cuales se pudieron formar por el aire atrapado. Las figuras 4.14f 4.14p son un
acercamiento de los cortes transversales, donde se puede apreciar claramente la estructura continua del
aglomerado. En términos del efecto de la recirculacion de solidos elutriados no hay una clara evidencia
del efecto de éste factor sobre la morfologia del aglomerado.

' &
-20‘pm
Figura 4.14. Imégenes SEM del corte transversal de los aglomerados a diferentes combinaciones de
los factores de estudio n) 20 min, 60°C, CR; i) 60 min, 60°C, CR; 0) 20 min, 60°C, SR; p) 60 min,
60°C, SR (CR, Con recirculacién; SR, Sin recirculacién)
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Este trabajo mostro que la aglomeracion de particulas organicas de tamarindo en un granulador de
lecho fluidizado a escala piloto puede ser estudiado satisfactoriamente con el uso e integracion de
herramientas estadisticas y fundamentales, como son: un disefio experimental, un analisis estadistico y
un balance de poblacién discretizado, que permiten analizar y cuantificar el efecto de los parametros
del proceso: tiempo de atomizacion del medio aglomerante (t,), temperatura del medio fluidizante (T,)
y recirculacién de particulas elutriadas (R), sobre los diferentes procesos presentes en la aglomeracion:

nucleacion, crecimiento y agregacion, asi como en el comportamiento de crecimiento del aglomerado.

La manipulacion de una poblacidén inicial polidispersa es complicada con relacion a su aglomeracion
en lechos fluidizados, pues debido a la presencia de particulas de diferentes tamafios se tiene en el
sistema una distribucion de velocidades, lo cual influencia el comportamiento de la fluidizacion y
mezclado de los soélidos, y por ende el proceso de aglomeracién. Sin embargo, en este trabajo se
demostro que empleando una poblacion polidispersa acotada, se puede tener condiciones adecuadas de
fluidizacion y mezclado en el sistema. A partir de esto, se logré la adecuada relacion entre el liquido
atomizado y flujo de aire lo cual permitié una mayor concentracién de liquido en el lecho, realizando

con éxito la aglomeracion de sélidos sin que se presente el fendmeno de apagado hiumedo.

Disefo factorial completamente aleatorio

El célculo del diametro promedio del aglomerado indica que la aglomeracién de las particulas
organicas de tamarindo se llevd satisfactoriamente empleando un granulador de lecho fluidizado a

escala piloto.

El analisis cualitativo de las observaciones experimentales, permitié observar la influencia que tiene la
concentracion de liquido en el sistema con respecto al crecimiento del aglomerado. Con el incremento
en el tiempo de atomizacion de liquido, se comprueba que se obtienen aglomerados con un didmetro
promedio mayor. Asi mismo, la poblacion de solidos pertenecientes al intervalo inferior disminuye de
manera importante, mientras que la poblacion de sélidos pertenecientes a los intervalos intermedio y
superior incrementan. El desplazamiento hacia estos intervalos se interpreta como un cambio en la
distribucion de tamafios de particulas, esto es, se presento el crecimiento de los solidos. originado por

la presencia y dominio de los diferentes procesos de aglomeracion presentes en el sistema.
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A través del andlisis cualitativo de los resultados experimentales, el efecto de los parametros
temperatura y recirculacién en su modalidad de con recirculacion y sin recirculacion no es evidente, lo

cual se debio a su compleja interaccidn entre estos.

El analisis de varianza empleando el diametro promedio del aglomerado como respuesta confirma la
influencia estadisticamente significativa del tiempo de atomizacion del liquido aglomerante sobre los
diferentes procesos de aglomeracion, y el crecimiento promedio del aglomerado. Aunque los
parametros operacionales temperatura y recirculacion no resultaron estadisticamente significativos, se
tiene evidencia que existe una influencia del tamafio de particula y la temperatura sobre el crecimiento

del aglomerado, asi como en el comportamiento de la distribucion de tamafios de solidos.

La simulacion del proceso de aglomeracion a través del empleo de una ecuacion de Balance de
Poblacion discretizada tomando como referencia el resultado estadisticamente significativo del analisis
de varianza, confirma el efecto de los niveles de operacién del tiempo de atomizacion del liquido sobre
los procesos de aglomeracion: la nucleacion es el proceso dominante a un tiempo de atomizacion bajo,
mientras que el proceso de agregacion, lo es un tiempo de atomizacion alto. Asi mismo, el efecto del

proceso de crecimiento fue despreciable.

A través de una prueba estadistica conocida como prueba de Tukey, se determiné que entre los niveles
20 y 60 minutos del parametro tiempo de atomizacién, existe una diferencia importante en cuanto al

efecto de este parametro sobre el crecimiento del aglomerado.

Este trabajo de investigacion significd la publicacion de un articulo en la revista Mexicana de
Ingenieria Quimica Vol.10, No. 2 (2011).
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Conclusiones 2°

El célculo del diametro promedio del aglomerado indica que la aglomeracion de las particulas
organicas de tamarindo se llevd satisfactoriamente empleando un granulador de lecho fluidizado a

escala piloto

Las distribuciones de tamarios de particulas experimentales obtenidas, revelaron que la recirculacién de
solidos elutriados permite estrechar la distribucion de tamafios de los aglomerados, comportandose de
manera unimodal. Mientras que cuando no se recirculan los solidos elutriados, la distribucion final de

tamanos, presenta un comportamiento bimodal.

El anélisis de varianza empleando el didmetro promedio del aglomerado como respuesta, reconocié que
la temperatura del lecho, tiempo de atomizacién y la interaccion entre la recirculacion de sélidos y

temperatura fueron los parametros de operacion que influencian el proceso de aglomeracion.

El nivel superior del tiempo de atomizacion junto con el nivel inferior de temperatura bajo condiciones
de recirculacion de solidos elutriados permitio obtener aglomerado con el mayor didmetro promedio, lo
cual se corroboré por medio del perfil de interacciones.

Por otro lado, los modelos de disefios de experimentos obtenidos, predicen de manera satisfactoria las

observaciones experimentales.

Las observaciones de aglomeracién obtenidas mediante el disefio factorial 23, fueron predichas de
manera satisfactoria por el balance de poblacion discretizado, considerando las expresiones cinéticas

seleccionadas para la nucleacion, crecimiento y agregacion.

El modelado indic6 que estos procesos de aglomeracion resultaron significativos en el sistema
estudiado, dado a través de la magnitud de los parametros cinéticos estimados a las diferentes
condiciones de operacion del sistema. Las predicciones confirman las conclusiones obtenidas a través
del analisis de varianza usando el diametro promedio como respuesta estadistica ademas de elucidar
que tanto la nucleacion como la agregacion, fueron los procesos dominantes en el proceso de

aglomeracion.
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A través de la visualizacion de las imagenes de los aglomerados obtenidos, se pudo identificar que el
tipo de crecimiento que se lleva a cabo en este tipo de sistemas es por la adhesion de particulas
individuales (agregacion) para formar un agregado (aglomerado) de mayor tamafio.

Finalmente, se puede concluir que se logro alcanzar el objetivo de este trabajo, ya que se establecieron
los limites operacionales de las variables bajo estudio que permitieron obtener aglomerados de

diferente tamafio.

Asi mismo, se logro alcanzar el objetivo de evidenciar la influencia de la polidispersidad de la
poblacion de solidos traves de la interaccién con la temperatura, sobre el crecimiento del aglomerado
asi como de los procesos de nucleacion y agregacion. Por consiguiente, a través de la manipulacion de
los niveles establecidos para estos parametros, se obtendran distribuciones de tamafios de aglomerados

mas uniformes evitando con esto el problema de segregacion.

El anélisis estadistico y modelado a través de una ecuacion de Balance de Poblacion discretizada
pueden ser empleados satisfactoriamente como una aproximacion ingenieril para analizar y entender el
proceso de aglomeracion de sélidos de tamarindo en granuladores de lecho fluidizado, lo que permite

visualizar la influencia de los pardmetros operacionales en los procesos de agregacion y nucleacion.

Este trabajo de investigacion significd la publicacion de un articulo en la revista Chemical Engineering

Communications, que ha sido aceptado y cuyo estado se encuentra en prueba de galeras.
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Anexo A

A. Resumen del andlisis de varianza del disefio completamente aleatorio (DFCA)

Resumen del analisis de varianza del disefio factorial 2°, (masa de 400g)
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Blue line is Lenth's PSE, fram the estimates population.
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Anexo B

B. Estimacion de Parametros en Sistemas no-Lineales

El programa utilizado en este estudio para obtener los valores de los pardmetros desconocidos, (), en
modelos no lineales, es mediante minimos cuadros. La estimacidén de estos parametros se logra al
resolver un sistema de n ecuaciones no lineales, con n incognitas (n<50). Para conocer estas incognitas,
(0), es usada una técnica iterativa. En éste estudio se aplico el método de Marquardt (1963), el cual
combina el método de Gauss (series de Taylor) y Descenso méas Pronunciado [Draper, N. R. and Smith,
H. (1981); Meeter, D. A. and Wolfe, J. P (1965)] combinaciéon que da como resultados la estimacion
del vector 0, cuya dimension es (px1), donde p; es el nimero total de parametros contenidos en un

modelo no-lineal.

Una breve explicacion sobre los fundamentos en los cuales se basa este método de regresidn se muestra

a continuacion:

Suponga que tentativamente se considera un modelo matematico de la forma:

n =1(6.9) (C.1)

Donde 0 es un vector que contiene los parametros desconocidos y & es el vector de la variable
independiente. Si (Y) es el vector que representa la variable dependiente y contiene los valores de las n
observaciones hechas. Cuando u observaciones, Y, son muestreadas, el valor de la variable
independiente es &,. Sin embargo, a causa del error experimental, las observaciones Y\, difieren de la
respuesta real, de tal forma que:

Yu=MNu+ €us u=l,.....,n (C.2)

Para obtener el valor de 0, se usan los datos experimentales. De ésta forma una estimacion de 0 se

obtiene minimizando a SS(0):

n n 2

$5(0)=3(Y, ~n,)’ = > (%,~1(0.8,)) €3

=1 u=1

c
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Procedimiento que comunmente es llamado; estimacion por minimos cuadrados. Ahora bien, el
programa que se utiliza en éste estudio, da el estimado de 6 por minimos cuadrados, ya sea cuando el
modelo (Ecuacion C.1) es lineal o no, con respecto a los pardmetros desconocidos, 0. Para asegurar una
Optima estimacion por minimos cuadrados, algunas suposiciones son hechas con respecto al vector

error, €:

A. El vector error g, son variables aleatorias independientes, con una varianza igual a la probabilidad de

distribucion.

B. El € esperado es cero (no hay vias sistematica para obtenerlo experimentalmente).

C. La distribucion de probabilidad del €, es la distribucién normal con varianza, o °.

Cuando el modelo (Ecuacion C.1) es lineal con respecto a los parametros 0, esta ecuacion se puede

expresar como:

n=70 (C.49)

donde n y 0 son vectores con dimensiones (nx1) y (px1) respectivamente, y Z es una matriz de

dimensiones (n x p), y no es funcion de 0, la cual tiene la forma :

anp:{anu}gzl,....,n C5)

Al tener esta caracteristica los valores del vector 0, son factibles obtenerlos por minimos cuadrados,

asumiendo Unicamente las suposiciones (A) y (B), y que la Ecuacion (C.4) es el modelo.
El teorema de Gauss, deduce que todos los estimados del O, son una combinacion lineal de las

observaciones Y\, de tal forma, que los valores estimados del 0 tienen pequefias varianzas. Con esto, la

unica solucion que se obtiene para €l 0 es:

0=0=(z2)'zY (C.6)
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donde Z es la transpuesta de la matriz Z. Considerando la suposicion (C), se puede aclarar que los

parametros estimados, (9,0, Bp) se encuentran normalmente distribuidos.

Cuando el modelo no es lineal con respecto al 0, el problema se vuelve mas complicado. En este caso
el nuevo vector que contiene los parametros estimados, (@), por minimos cuadrados, presenta multiples

soluciones 0 minimos relativos con respecto a la suma de cuadrados SS(9).

Para la estimacion del @ en sistemas no lineales, el término f(&,, @ )de la Ecuacion (C.1) es linealizado

y por lo tanto aproximado por medio de series de Taylor (Método de Gauss), resultando:

. P | Of (&,,0 .
f(au,e)=f(éu,eo)+; % (6,-0,) (C.7)
Con:
00= (610, 020...., Op0) (C.8)

donde, 6, es el valor inicial (i) de los parametros a estimar, (), estos valores deben ser “supuestos”
inteligentemente o estimados con base en la informacion disponible sobre el sistema que se tenga, y
estar acotados de acuerdo con la circunstancias del sistema fisico, ya que estos valores hacen que el

método de estimacion no lleva a posibles minimos no factibles, o que no se tenga convergencia.

Teniendo en mente lo antes mencionado, se definen nuevas variables, las cuales son:
0
f, =1E&,.0,) (C.9)

Bio :ei _eio (C.10)
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Ziuo — {81‘(&1—9)} (C.11)
6=0,

Con esto la aproximacion de la ecuacién C.2 es:

p
Y, -f,° =Z[3ioziu0 +e, (C.12)
i=1

Con éstas ecuaciones (C.9-C.12) se estiman los valores de Bio, para i=1,2,..., p. Donde aplicando la

teoria de minimos cuadrados para sistemas aproximadamente lineales se tiene:

Z%: ... Z%:

Z, = = {Ziuo}, nxp (C.13)
Z%, ... Z%
b0

b=l | y,=| - =Y —f° (C.14)
b 0 Yn _fno

De tal forma que la estimacion del vector B, = (BlO,BZO,...Bpo) esta dado por:

Bo =b, =(2Z,'2,)" Z, (Y_fo) (C.15)
donde el vector by minimiza la suma de cuadrados con respecto a Bio, i=1,2,....p.
Obteniendo una nueva funcién a minimizar:

n

SS(A):Z(YU _f(eo’éu)_iZ::Bioziquz (C.16)

u=1
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De tal forma que el proceso iterativo para tomar los nuevos valores de los parametros que se estan

estimando es el siguiente:

0,,=0,+b, (C.17)
0,,=0,+(z2) 2z (v-f) (C.18)
donde

Z,={Zf

f=(f .. 0] (C.19)
0,=00,,0,...0,,

Este proceso iterativo continda hasta que la solucidn converge, y cuyo criterio de convergencia es:
RO W <5, i=12,..,p (C.20)

Donde 6 es una cantidad especificada por el usuario. En cada paso del proceso iterativo SS((?)) puede

ser evaluado para observar si se logra una reduccion en su valor.

En este proceso debido a Gauss (1821), frecuentemente la aproximacién dada por la Ecuacion (C.7) no

es lo suficientemente buena, ya que se hace una pobre aproximacion para SS(G). Ya que en algunas
ocasiones SS(é(l)) ) SS(@)(O)) efecto que por supuesto es opuesto a lo que se persigue. De tal manera

que se tiene la necesidad de controlar la region sobre la cual la aproximacion lineal de f(0,§) se
manifiesta. Esto es posible controlando el tamafio de paso del vector b. El algoritmo de Marquardt

(1963) es muy bueno a éste respecto, y con unas pequefias modificaciones, es usado en este estudio.
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Un breve resumen se cita a continuacion:

Si una correccion en el vector b es hecha, a la Ecuacién (C.15), esta se representaria como:

- 1, (y 0

donde A es un nimero no-negativo. Los siguientes puntos deben cumplirse:

1. La solucion del vector bja partir de la Ecuacion (C.21), minimiza a SS(6) sobre la frontera de

una esfera centrada en 0, de tal manera que el radio esta dado por la siguiente relacion:

Joib; =[b; | (C.22)

2. H b, H estd en un continuo descenso como incrementa el valor de A, de tal modo que H b; H tiende

a cero cuando A tiende al infinito.

3. Siy es el angulo entre el vector corregido, (bj) y el vector del descenso mas pronunciado (by),

entonces, cuando vy tiende a cero, A tiende al infinito, y COmo consecuencia bj rota hacia by

Asi, como es indicado por (3), la correccion hecha a través de bjes una interpolacion entre el vector
producido por el método de Gauss y el método de Descenso mas Pronunciado. Donde se conoce

perfectamente que el segundo método es invariante a escalar hacia la solucion, y considerando que es

necesario tener un escalamiento del vector @ en el espacio. Marquardt elige escalar en unidades de los
. of : .
segundos momentos a traves de Fra la cual disfraza a la matriz Z;. Marquardt para lograr esto supone

que D es una matriz diagonal cuyos elementos diagonales i-th son los mismos que los de Z; Z;. De tal

manera que después del escalamiento hecho, la ecuacion resultante, es un nuevo vector corregido:

b,=D*(D*ZZ D™ +i1) DYz (Y~f°) (C.23)
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donde el principio del algoritmo de Marquardt, se baso en las siguientes observaciones:

El método de Descenso mas Pronunciado, frecuentemente trabaja bien en las iteraciones iniciales, pero
la aproximacion al minimo es progresivamente muy lento. Por el otro lado, el Método de Gauss trabaja
bien cuando el minimo de SS(@) se encuentra cerca, pero frecuentemente se tienen problemas en las
iteraciones iniciales. Asi que considerando las ecuaciones (C.15), (C.21) y la suposicién (3), se observé
que el fendbmeno mencionado en las lineas anteriores es representado cuando A —oo y A —0

respectivamente.

En las primeras iteraciones, cuando el minimo esta lejos, existe la posibilidad que se el vector
corregido, (b;), llegue a ser tan grande que la aproximacion caiga notablemente. Sin embargo, de las
suposiciones (1) y (2), se puede corregir esto. Para hacerlo de inicio se debe de dar un valor de A
grande, y este posteriormente debe disminuir conforme las iteraciones siguen su curso. Siempre
teniendo en mente que si el progreso es satisfactorio, A debe disminuir, (con esto la region de la

aproximacion lineal incrementa, de lo contrario ya se sabe que hacer).

Asi las estrategias principales que toma Marquardt para llevar a cabo las iteraciones, son las siguientes:

Si nos referimos a SS(\) en vez de SS(@ ), (valor que fue obtenido usando A en la Ecuacién (C.23) para

obtener @, de 0. ,). De tal forma que A ' * sea el valor de A en la previa iteracion.

Marquadt introduce una nueva constante representada como v y cuyo valor es mayor a 1.

Teniendo claro lo anterior se calcula SS(X(H)) y SS(X(“l)/v ), y se deben tomar en cuenta los

siguientes criterios.
i. Si; SS(A"VA) < sSSP ), entonces; AL = AU,

ii. Si SS( ) 5SS ), y sS(AH) =55(8" ), entonces; 20 =8,
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iii. Por otra parte, si se incrementa A como resultado de sucesiva multiplicacién con v, se debe
considerar otra nueva constante, (w), la cual debe tener valores muy pequefios, de tal forma que si:

sS(v") = S(01), entonces; AV = A W

Esté algoritmo debe compartir la habilidad de los métodos de Gradientes y Descenso mas Pronunciado,
la cual es converger de una region lejana a una region donde existe un minimo, y de debe comportarse

como el método de Gauss, donde una vez que la vecindad del minimo sea registrada, el problema debe
converger rapidamente

133



C. Publicaciones

Revista Mexicana de Ingenieria
Quimica

134



Chemical Engineering
Communications

135



