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Capitulo 1

INTRODUCCION

La cristalizacion es un proceso de separacion sélido- liquido en el que hay transferencia
de masa de un soluto de la solucién liquida a una fase cristalina solida pura. Un ejemplo
importante es la produccion de azlcar (sacarosa) de Saccharum officinarum, donde la sacarosa se
cristaliza de una solucion acuosa (Geankoplis, 1998). La nucleacion secundaria y la aglomeracion
de contacto se genera por la accion de una fuerza mecénica sobre los cristales que hay en la
disolucion sobresaturada esta se origina por el contacto con un agitador, por los choques mutuos
entre cristales y el mezclador o con la pared del recipiente, durante el contacto o choques se
generan pequefias particulas desde la superficie del cristal y se inicia su crecimiento, algunos de
estos cristales seran nuevas semillas y originaran nuevos cristales pero otros se depositaran en los

cristales ya formados o chocaran entre ellos y se formaran aglomerados (Isern, 2007).

Con el fin de mejorar el comportamiento de la evolucion del cristal, se han realizado estudios
respecto a los efectos de la agitacion sobre la cristalizacion, sin embargo, estos se han limitado a
estudios empleando agitadores convencionales, y principalmente el efecto de la velocidad
angular. En este trabajo de tesis se presume que modificando la inclinacion de las aspas se puede
afectar la eficiencia de mezclado durante el proceso de cristalizacion teniendo un efecto relevante

sobre la morfologia del cristal.



1.1. PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA

En los sistemas de agitacion tipo tanque agitado para cristalizacion, el movimiento de los
agitadores puede ocasionar que en el impacto con las partes moviles, los cristales pueden
romperse en fragmentos y asi dar lugar a nuevos cristales grandes, pequefios o aglomerados, asi
como modificar la geometria del cristal al formar esquinas y bordes redondeados. Estos efectos
degradan la calidad del producto, principalmente a velocidades altas las cuales son comiunmente

empleadas para lograr la suspension de los sélidos presentes en el sistema.

Con el fin de mejorar el comportamiento de la evolucion del cristal, se han realizado estudios
respecto a los efectos de la agitacion sobre la cristalizacién, sin embargo, estos se han limitado a
estudios empleando agitadores convencionales, y principalmente el efecto de la velocidad angular

sin estudiar el efecto del cambio de paso de las aspas del impulsor.

1.2. JUSTIFICACION

Si los cristales se comercializan como un producto acabado, la aceptacion por los
consumidores exige cristales individuales, de tamafio uniforme y sin la formacion de agregados,
por lo que es vital el desarrollo de tecnologia que permita inhibir estos fendmenos y encontrar el

proceso ideal.

En este trabajo de tesis se pretende estudiar, la eficiencia de un prototipo de agitacién mecanica
sobre la morfologia de los cristales de azlcar, cuya principal caracteristica de funcionamiento es

el cambio de paso en las aspas del impulsor.



1.3. OBJETIVOS

Objetivo general

1. Estudiar el efecto del cambio de paso en las aspas del agitador sobre la morfologia de
cristales de azucar obtenidos mediante cristalizacién por enfriamiento en un sistema tipo

tanque agitado.

Objetivos especificos

1. Evaluar experimentalmente el efecto de la inclinacion de las aspas sobre la concentracion de
solidos suspendidos, tamafio y forma durante el proceso de cristalizacion.

2. Caracterizar los cristales en funcion de su tamafio y forma mediante microscopia digital y
medicion de velocidad de sedimentacion.

3. Evaluar la distribucion del tamafio del cristal en la region estable de proceso de cristalizacion.

1.4. MARCO TEORICO

1.4.1. Cristalizacion

Se dice que en este proceso de cristalizacion el sistema incremente el orden ya que pase
de un sistema desordenado (la disolucion) a un sistema mucho més ordenado (el cristal) (Grases,
2000).

De acuerdo con las leyes termodindmicas para que el proceso de cristalizacion sea espontaneo
debe producirse un descenso de energia que compense el incremento de orden. Si este cambio se
realiza a temperatura y volumen constantes, la funcién de estado en la que se consideran

componentes de energia y orden es la energia de Helmholtz, como en la Ecuacion 1.1.



F=U-TS (1.1)

En donde U es la energia internar, T es la temperatura y S es la entropia.

Asi mismo, si durante el cambio se mantienen constantes la temperatura y la presion, la funcion

de estado caracteristicas es la energia de Gibbs como en la Ecuacion 1.2 (Grases, 2000).

G=H-TS (1.2)

La gran mayoria de los cambios de fase ocurren a presion constante, asi que para la descripcion
de sistemas cuyas fases estan en estado de equilibrio, utilizaremos la energia de Gibbs. Por lo
tanto, para que pueda tener lugar el cambio de fase en el sistema, esta accion tiene que estar
unidad al descenso de la energia de Gibbs del sistema, o sea AG < 0, a presion y a temperatura
constantes. Asi, cuanto mayor sea la disminucién de la energia de Gibbs, mayor sera también la
fuerza impulsora de la cristalizacién. En el estado de equilibrio en el que se obtiene el menor
valor de G, en el cual el sistema se caracteriza por mantener constante, la composicion y la

cantidad de cada fase.

El valor absoluto de AG depende de la disminucion del sistema que cristaliza. Con el fin de
eliminar esta restriccion, es preferible la introduccion de una magnitud relacionada con AG pero
independientemente de la disminucién del sistema y esta sera la variacion del potencial quimico,
se puede demostrar que para el potencial quimico es una funcion de la llamada sobre saturacion,

o, definida para una disolucion como se muestra en la Ecuacion 1.3:

o= ¢ Ce (13)

En donde ¢ es la concentracion actual de la disolucion y ceq representa la concentracion de una
disolucion saturada a la misma temperatura (Grases, 2000). Por lo tanto, la solubilidad y la

saturacion del soluto es un pardmetro importante en la cristalizacion.



La cristalizacion es un proceso de dos pasos; la nucleacion y el crecimiento del cristal que

requiere un cambio de energia libre de Gibbs, como se muestra la Figura 1. 1.
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i Molécul
= o Cristal crecido

Figura 1. 1 Representacion geométrica para la cristalizacion (Jones, 2002).

Tanto la nucleacion y el crecimiento de cristales dependen del grado de sobresaturacion. Los
procesos de formacion de particulas que se producen durante la cristalizacion y precipitacion son

en primer lugar la nucleacion, que determina la formacion inicial de cristales.

Como se observa en la Figura 1. 2, el enfriamiento rapido produce la formacién de nucleos, en el
punto A, mientras que el enfriamiento lento (después del punto C) produce particulas gruesas a
las que se les denomina cristales. En el punto A, donde ocurre la formacion del ndcleo se alcanza
una temperatura por debajo de la temperatura de saturacion (subenfriamiento). Posteriormente
mientras el nicleo crece, la temperatura se eleva debido a la liberacion de calor latente por la
formacién del sélido hasta alcanzar una nueva temperatura (punto B). Es aqui en donde el
sistema entra a un nuevo estado de equilibrio en donde se da el crecimiento del cristal a
temperatura constante. Al proceso que ocurre entre los puntos A y C se le denomina “crecimiento

de cristal”.
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Figura 1. 2 Curva de enfriamiento (Charles, 1969).

1.4.2. Nucleaciéon

Se llama nucleacion al comienzo de la transformacion de una fase inestable a otra mas
estable (Charles, 1969), llamaremos nucleos a los embriones formados primero de sélo unos

pocos nandmetros de tamafio, que posteriormente crecen para producir cristales tangibles.

Es asi, que el nlcleo es la primera etapa de formacion de la fase solida, producido por la
agrupacion y agregacion de moléculas o iones en una masa fundida sobresaturada permitiendo

que dichas entidades crezcan en lugar de disolverse (Mullin, 2001).

1.4.3. Crecimiento del cristal

El crecimiento del cristal es un proceso de difusion y de integracién de la solucién madre,
modificado por el efecto de la superficie solida sobre la que se producira (Figura 1. 3). Durante el
crecimiento del cristal, moléculas de soluto o iones llegan a las caras de un cristal por difusién a
través de la fase liquida. La tasa de crecimiento de los cristales se puede expresar como la

velocidad de incremento de una superficie del cristal en direccion perpendicular a la cara. Las



variaciones que se producen en la forma del cristal ocurren cuando las caras individuales crecen a
ritmos diferentes (Mullin, 2001).

Capa de adsorcion
C T
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_ para la difusion 2
3+ (&)
2 | L N __ ©
2 ) . E
3 N Fuerza motriz S
para la reaccion. S
O
PR NSRS, BRI I RIS ———., C*
Pelicula estancada Grueso de
solucion

Figura 1. 3 Crecimiento de la interface del cristal-solucion (Mullin, 2001).

Los cristales con dimensiones criticas originados en el sistema por medio de la nucleacion son
demasiado pequefios para poder ser detectados por métodos experimentales (Luna, 2012). Sin
embargo, debido a que estas particulas se encuentran en un sistema sobresaturado se pueden unir
a ellas otras unidades y con ello aumentan su volumen. Los cristales mas grandes que estan en
contacto con la disolucion sobresaturada se comportan de forma similar. Las unidades
constructivas que se unen al cristal aumentan el volumen de este, salvo que el proceso sea
impedido por razones especificas, como la presencia de impurezas. Asi, un cristal en contacto con
una fase saturada crece (Grases, 2000).

En el crecimiento de los cristales concurren dos procesos cinéticos, que son:

1. Transporte de masa a unidades constructivas desde el volumen de la disolucién

sobresaturada hacia el cristal por difusion y/o conveccion.

2. Incorporacion de estas unidades a los cristales hasta el seno de la disolucion.



Debido a que el crecimiento del cristal es un proceso capa por capa éste solo puede ocurrir en la
superficie del cristal, es necesario transportar masa desde la solucion a la superficie del cristal.
Por lo que es importante considerar la resistencia a la trasferencia de masa por difusion en el
desplazamiento de las moléculas (o iones) hacia la cara creciente del cristal y la resistencia a la
integracion de estas moléculas a la cara en el estudio del proceso o disefio de equipo. Caras
iguales pueden tener velocidades de crecimiento distintas, asi mismo se pueden alterar en forma

selectiva mediante la adicion o eliminacién de impurezas.

Para el estudio de cristales, es fundamental entender el concepto de cristal perfecto. Los cristales
perfectos son agrupamientos de atomo o moléculas perfectamente ordenandos ligados entre si
(Charles, 1969), formando redes cristalinas a las que también se les conoce redes de Bravais.
Actualmente se conocen 14 tipos diferentes agrupadas en 7 sistemas cristalinos como se muestra
enla Tabla 1. 1.



Tabla 1. 1 Propiedades de las redes de Bravais.

Sistema Redes Malla Redes de Bravais
Cubico Simple a=b=c¢c
Centrado en a=B=y= N o
cuerpo 90°
Centrado en caras
Trigonal Romboédrico a=b=c
a=p=y#
90°
Hexagonal Simple a=b#c z
a=p=90° B Y
Y #120°
Tetragonal Simple a=b#c
Centrado en a=B=y=
cuerpo 90° ¢
Ortorrémbico | Simple azb#c !
Centradoenbases | a=pB=y= .
Centrado en 90°
cuerpo -
Centrado en caras
Monoclinico | Simple a#b#cC .
Centrado en bases | o= =90°
FY .
Triclinico Simple a#b#c
aFBFy

(Fuentes y Fuentes, 2008).




1.4.4. Agitacion

La mayor parte de los equipos empleados para procesos de cristalizacion utilizan alguna
forma de agitacion para mejorar la velocidad de crecimiento, para prevenir la segregacion de la
disolucion sobresaturada que da lugar a una nucleacion excesiva y para mantener los cristales en

suspension en la zona de cristalizacion.

El objetivo del agitador es crear un flujo dentro del sistema, dando lugar a que el liquido circule
por todo el recipiente. Los agitadores se clasifican de acuerdo al tipo de flujo que generan, para lo

cual se distinguen en dos tipos:

1.-Agitador de flujo axial, los cuales generan corrientes paralelas al eje del agitador.

2.-Agitadores de flujo radial, los cuales dan origen a corrientes en direccion tangencial o
radial.

Actualmente existen tres tipos principales de impulsores: hélice, paletas y turbina. En algunos
casos de acuerdo al uso y la sustancia se disefias agitadores especiales. En este trabajo de tesis

nos enfocaremos en los impulsores tipo paletas.

El tipo de flujo que se produce en un tanque agitado, depende del tipo de aspas, de las
caracteristicas del fluido, del tamafio y proporciones del tanque, placas y agitador. La velocidad

del fluido en un punto del tanque tiene tres componentes:

1. Seraradial y actta en direccién perpendicular al eje del rodete.
2. Es longitudinal y actda en direccion paralela al eje.
3. Es tangencial o rotacional y actGa en direccion tangencial a la trayectoria circular

descrita por las aspas.
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El flujo tangencial sigue una trayectoria circular alrededor del eje y segln se representa en la
Figura 1. 4, crea un vortice en la superficie del liquido que debido a la circulacién en flujo

laminar.

Las paletas giran a velocidades bajas o moderadas en el centro del tanque, impulsando al liquido
radial y tangencialmente. Las corrientes de liquido que se originan se dirigen hacia la pared del

tanque y después siguen hacia arriba o hacia abajo.

Si estan presentes particulas solidas, las corrientes producidas por el desplazamiento del fluido
tienden a lanzar las particulas contra la pared del tanque, debido a la fuerza centrifuga, desde

donde caen acumulandose en la parte central del fondo del tanque (McCabe y Smith, 2003).

N0
N
AN

N
(c

~

Figura 1. 4 Formacion de vortice y tipo de flujo en un tanque agitado (McCabe y Smith, 2003).

Para este proyecto de tesis se uso un prototipo de agitador propuesto en el trabajo de Aguirre, et.
al (2014) (Figura 1. 5), el cual permite el cambio de paso en el agitador. El disefio preliminar del
agitador esta conformado por un eje que tiene 0.2 cm de didametro y un impulsor conformado por
dos paletas de paso variable, de 2.3 cm de largo, 1.8 cm de ancho y 0.1 cm de espesor, cuyo

material de construccién preliminar es aluminio y el eje de acero al carbén.

11



Figura 1. 5 Prototipo de agitador propuesto.

1.4.5. Velocidad de sedimentacion

Una de las técnicas empleadas para la determinacion del tamafio y distribucion de tamafio

de particulas en sistemas sélido-liquido o sélido-gas es mediante pruebas de sedimentacion.

Tomando como base tedrica la Ley de Stokes, cuando el nimero de Reynolds es inferior a 1,
interviene el término flujo deslizante para describir el flujo a velocidades bajas. Este tipo de flujo
es aplicable a la caida o sedimentacion de particulas pequefias a través de un fluido. La ley de
Stokes se deduce de este tipo de flujo en problemas de asentamiento y sedimentacion. La
ecuacion para determinar el diametro de las particulas a partir de la velocidad terminal de

sedimentacion en sistemas fluidizados gas-sélido est& dada por la Ecuacion 1.1 (Jones, 2002)

12



18-, v, -H
gppl (1.1)

En donde:

M, - Viscosidad del gas. (g cm™ s™)

vy velocidad superficial del gas. (g cm®)
P, densidad de la particula. (g cm’)

g: aceleracion de la gravedad. (g cm®)

H: longitud de desplazamiento vertical. (cm)

L: longitud de desplazamiento horizontal. (cm)

Cabe mencionar que en el presente trabajo de tesis, la fase fluida es un liquido, representada por

la Ecuacion 1.2.

1.2
Donde

41 - viscosidad del liquido (etanol). (g cm™ s™)
pp : Densidad de la particula (aztcar). (g cm™)
pu. Densidad del liquido (etanol). (g cm™)

v: Velocidad de sedimentacion. (cm s™)

g: Aceleracion de la gravedad. (g cm™)

Una particula ideal se mueve en relacion al fluido con la velocidad, esta depende de viscosidad y
densidad (propiedades del liquido), densidad de particula sélida y tamafio caracteristico

(propiedades de la particula), sujeto a la flotabilidad y friccion. La relacion entre estas variables

13



es requerida para predecir la variacion de la velocidad en diferentes circunstancias se observa que
a medida que una particula se mueve a través de un fluido experimenta arrastre y viceversa, como
las moléculas de fluido se mueve alrededor de la superficie de la particula hay una interaccion

fluido-particula debido a la friccion entre estas (Jones, 2002).

1.4.6.Espectrometria

La espectroscopia infrarroja es una herramienta que requiere maxima precision, la
naturaleza Unica de los espectros de infrarrojo proporciona un grado de selectividad en analisis
cuantitativos. Un espectro de absorcién infrarroja, incluso el de un compuesto relativamente
sencillo, contiene una gama muy numerosa de bandas bien definidas y minimos. Las bandas de
absorcién utiles para la identificacion de grupos funcionales se localizan en la region de longitud
de onda mas corta que el infrarrojo (entre 2.5 y 2.8 um), donde las posiciones de los maximos de
absorcion se ven poco afectadas por la estructura de carbono a la que estan unidos los grupos.
Asi, el estudio de esta region del espectro proporciona abundante informacion sobre la
composicion global de la molécula investigada en la Tabla 1. 2 se reportan las posiciones de los
maximos de absorcidn caracteristicas de algunos grupos funcionales. La identificacion de grupos
funcionales pocas veces basta por si sola para identificar el compuesto, se debe ademas comparar

el espectro completo entre 2.5 y 15 um con el de compuestos conocidos (Skoog, 2004).
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Tabla 1mxcsn. 2 Picos caracteristicos de absorcion.

Grupo funcional Banda (cm™) Intensidad
C-H 2960-2850 Media
C=C-H 3100-3020 Media
C=C 16880-1620 Media
C=C-H 3350-3300 Fuerte
R-C=C-R’ 2260-2100 Media
Ar-H 3030-3000 Media
@ 1600-1500 Fuerte
OH-R 3650-3400 Fuerte, ancha
-C-O- 1150-1050 Fuerte
C=0 1780-1640 Fuerte
RoN-H 3500-3300 Media, ancha
-C-N- 1230-1030 Mediana
-C=N 2260-2210 Mediana
RNO, 1540 Mediana

(Abburra, SF).
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1.4.7. indice de refraccién

El fendmeno de la refraccién se rige de acuerdo con dos leyes de las cuales la primera
afirma que tanto el rayo incidente como el refractado y la normal a la superficie de refraccion
estan contenidos en un mismo plano. La segunda ley, llamada también Ley de Snell, afirma que
para una luz con una frecuencia determinada, el cociente entre el seno del angulo de incidencia y
el seno del &ngulo de refraccion es constante e igual al indice relativo de ambos medios. Esta ley
constituye el fundamento del funcionamiento de los instrumentos llamados refractdémetros
empleados para la determinacion de los indices de refraccion de los diversos materiales a partir

de la medicion precisa de los &ngulos de incidencia y refraccion.

El indice de refraccion es una medida de la magnitud de la interaccién de la radiacion
electromagnética con el medio por el medio, se define como el cociente entre la velocidad c de la

luz en el vacio y la velocidad v de la luz en el medio (Stook, 2004).

1.4.8. Caracteristicas del Azlcar

La sacarosa es una combinacion de glucosa y fructosa, la cual es conocida como un
disacarido, nombrada asi por la forma de sus enlaces, un enlace formado entre dos azlcares
simples, con un atomo de carbono de uno de los azucares unido con el grupo hidroxilo de otro

como se muestra en la Figura 1. 6, (Lacoma, SF).

CH,OH CH,OH
0] O

OH OH
HO @) OH

OH

Figura 1. 6 Formula del azucar.
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1.4.8.1. Tipos de enlace con el agua

La sacarosa es un disacarido de tipo heterogéneo que se encuentra formado por una
glucosa, la cual aparece en forma de piranosa, es decir, un anillo con seis miembros y una
fructosa a modo de furanosa o anillo de cinco miembros. Dichos monosacaridos se encuentran
enlazados por el carbono 1 en el caso de la glucosa y por el carbono 2 cuando se trata de la
fructosa. El enlace que los une es de tipo glucosidico, siendo o para la glucosa y B para la
fructosa. Asi, podemos decir que la sacarosa es una o-D-glucopiranosa (1 —2) B-D-
fructofurandsido. La caracteristica mas notable de la sacarosa es su solubilidad en el agua. A
través de hidrdlisis acida consigue liberar glucosa y fructosa. Se trata de un azucar que no es de
tipo reductor, pues tiene el carbono numérico de la glucosa enlazado (Méndez, 2010).

1.4.8.2. Degradacion térmica

Al aumentar la temperatura de 186°C la estructura del azlcar tendra un cambio en su

estructura fisica.

1.4.8.3. Solubilidad

El alto grado de solubilidad es esencial en la preparacion de conservas, jaleas,
mermeladas, bebidas y jarabes.

El equilibrio en los procesos de cristalizacion se alcanza cuando la disolucion esta saturada y la

relacion de equilibrio para los cristales grandes es la curva de solubilidad.

En la Figura.1.7 se presentan curvas de solubilidad en funcion de la temperatura: curva 1, KNO,

curva 2, NaCl; curva 3, MnSO, H, O (todas en disolucién acuosa).

17
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Figura 1.7 Curva de solubilidad de la sacarosa (McCabe, 1991).
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1.5. ANTECEDENTES

Ramirez, et. al (2014), describe que, en el proceso de cristalizacién durante la formacion
de cristales cominmente se presentan periodos de suspension y sedimentacion de particulas
durante el cual se pueden presentar deficiencias en el transporte de materia y energia. Con el fin
de mejorar el comportamiento de la suspensién durante la evolucién del proceso de cristalizacion,
en el presente trabajo se presenta el disefio preliminar y pruebas experimentales de un agitador de
paso variable para el proceso de cristalizacion de azlcar. Para el dimensionamiento del agitador
se consideraron reglas heuristicas y especificaciones del codigo ASME, asi mismo se disefid el
mecanismo que permite el cambio de paso en el agitador. Para el disefio del agitador se realizaron
pruebas de cristalizacion de azicar por enfriamiento de 80°C a 20°C, mediante los cuales se
determind la densidad y viscosidad de la mezcla durante el proceso de cristalizacion, a partir de
las cuales se determinaron los nimeros adimensionales de Reynolds (NRe) y potencia (Np), asi
como tensores de agitador, paleta y eje. Una vez construido el prototipo, se realizaron pruebas

experimentales para evaluar el efecto de paso variable en la cristalizacion.

Ruiz, et. al (2013), evaluaron pardmetros correspondientes de relaciones consecutivas que
describen la cristalizacion de azlcar a diferentes condiciones, por lo que describen el fendémeno
de la cristalizacion mas alla de condiciones comiUnmente consideradas por el proceso de
cristalizacion. Ya que existen modelos que describen las cinéticas de cristalizacion de azlcar, la
gran mayoria se basan en un conjunto de relaciones constitutivas, ya que ha resultado ser
acertadas y definen la velocidad de nucleacion y crecimiento; sin embargo existen pardmetros en

dichas expresiones que son caracteristicas para cada una de las condiciones de cristalizacion.

Han (2006), en este trabajo, se han estudiado los efectos de memoria en las peliculas de cristal
liquido de polimero disperso. Encontramos que las respuestas Opticas, tales como los efectos de
memoria de las peliculas dependen fuertemente de la morfologia. Por ejemplo, se observo efecto
de memoria para las peliculas con morfologias de poliméricos de bolas. Sin embargo, sélo se
observaron efectos de histéresis débiles para los archivos con morfologias de gotas. En particular,
se observo un efecto de memoria mas fuerte para peliculas con mas complicadas estructuras de

polimero de bolas. Por consecuencia, la temperatura a la que el estado de la memoria se borra
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térmicamente, era generalmente postobligatoria para las peliculas que exhiben un efecto de
memoria fuerte. Ademas, los estudios de la evolucion temporal de las peliculas muestran que los
efectos de memoria se vuelven mas fuertes después que las peliculas se han mantenido en el
estante por un periodo de tiempo. Esta para cambiar es probable que se asocie con una

modificacion de propiedades de la superficie de anclaje en la interfaz LC-polimero.

Castro (SF), explica que en muchos ingenios ocurren variaciones importantes en la pureza de las
cafias que se muelen y la pureza del jarabe obtenido de las mismas desde el inicio al final de la
zafra y que es necesario conocer qué medidas tomar para mantener el tamafio del cristal, dentro
de las normas de calidad exigidas por el cliente, esto constituye un andlisis de las relaciones
existentes entre las variables del proceso de fabricacién que determinan el tamafio del

Genck (2003). En el articulo, se exploré como afecta parametro de mezclado en el proceso de
cristalizacion y las formas de mejorar la probabilidad de éxito escalado recomendado. Se
presentaran los conceptos de la nucleacion y crecimiento de los tipos de mezcla, considerando
parametros del agitador. Ademas, se demostré una simulacion por ordenador para el sistema de
liquido-solido La cristalizacion se ha convertido cada vez mas popular como una operacion de
unidad en las industrias quimicas debido a su capacidad de purificar a la vez que produce un
solido con las propiedades fisicas deseadas. ElI aumento de los requisitos de mayor pureza del
producto han planteado nuevas demandas en este proceso, especialmente en la industria
farmacéutica, que se enfrenta a la produccion de moléculas mas complejas, asi como el
endurecimiento de las especificaciones tanto para el descubrimiento de farmacos nuevos y
existentes en el mercado introduccién es una preocupacion inherente. Por otra parte, mas del 90%
de los productos basicos, productos de quimica fina como especiales, y los productos
farmacéuticos fabricados hoy en dia estan optimizados por primera vez en la escala de laboratorio

0 en planta piloto.

Toledo, et. al (SF), propone una solucion que facilite las decisiones al operario, basada en la
utilizacién de herramientas de procesado de imagen. En particular la deteccion de las diferentes
fases del proceso se lleva a cabo generando patrones a partir de una descomposicion wavelet de

las imagenes del proceso. Los patrones son entonces clasificados utilizando una red neuronal.
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Una de las partes mas importantes del proceso de produccion de azlcar en la industria azucarera
es el proceso de cristalizacién. Actualmente este proceso es supervisado manualmente por un

operario siguiendo unas reglas heuristicas basadas en la observacién a través de un microscopio.

Fariaa, et. al (2008), realizaron un modelo para simular la evolucién temporal de la distribucion
de grado aglomeracién de cristales de sacarosa se validado frente a datos experimentales
obtenidos a través de una técnica de analisis de imagen. Se describen los laboratorios de
cristalizacion de las instalaciones, los procedimientos y los datos experimentales resultantes. El
modelo empleado incluye la nucleacion, el crecimiento, la dispersion de la tasa de crecimiento y
la cinética de aglomeracion. Los datos experimentales se compone de perfiles de temperatura y
contenido de azlcar en linea, ademéas de fuera de linea mediciones de andlisis de imagenes de
tamafio de los cristales y el grado de aglomeracion. Se obtiene un buen acuerdo entre los
resultados experimentales y simulados. Este nuevo modelo representa una herramienta mas
relevante para la adquisicién de nuevos conocimientos de los mecanismos de cristalizacion y

aglomeracion.

Kumar y Rocha (2010), llevaron a cabo experimentos por lotes para estudiar el efecto de Hodag
CBS6, un agente tensoactivo no ionico, sobre la cinética de crecimiento de los cristales de sacarosa
como una funcién de sobresaturacion, la concentracion de impurezas y la temperatura. El efecto
promotor del crecimiento de la impureza afadida, se estudié usando un modelo de nucleacién
espiral recientemente introducido (SNM), se debe a la disminucion en la energia libre superficial
inducida por el agente tensoactivo afiadido. El proceso de crecimiento fue influenciado por tanto
efecto cinético y termodinamico, siendo este ultimo predominante. La cobertura de las moléculas
de impurezas sobre la superficie de sacarosa seguida de un tipo de expresion de acuerdo con
Henry isoterma de Langmuir a temperaturas estudiadas. En el caso de un sistema puro, la
densidad total de tensoactivo se encontrd que era alrededor de 10 pliegues / m®. Se encontré que
los sitios de crecimiento activos en la superficie de cristal para ser dos ordenes de magnitud

menor que el nimero total de moléculas de sacarosa.

Laos, et. al (2007). Realizaron estudios en el que encontraron que la cristalizacion de soluciones

sobresaturadas de sacarosa a 20°C en presencia de fructosa, glucosa y jarabe de maiz, el tiempo
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de cristalizacién aumentd con la concentracion del aditivo (fructosa, glucosa y jarabe de maiz).
Hay una gran diferencia entre la actividad de agua de la solucién de mezcla caliente de azlcar y
la misma composicién cuando se cristalizo. Asi la medicion de la actividad de agua se utilizé con
éxito para caracterizar el proceso de cristalizacion. El microscopio equipado con filtros

polarizadores se utiliza para ver los cambios estructurales en la cristalizacion.

Mathlouthi y Genotelle (1998), describen que se conoce la tasa de cristalizacion de la sacarosa en
soluciones sobresaturadas para incluir al menos dos etapas: la difusion de la sacarosa de la
solucion a granel a la capa fina en la interface del cristal-solucion y la incorporacion de
moléculas de sacarosa en el cristal después de la liberacion de su hidratacion agua. Entre las
barreras de energia se encuentran en la "carrera de obstaculos" del proceso de cristalizacion, la
viscosidad parece ser un obstaculo de menor importancia y la disociacion del agua de hidratacion
una mayor. Haremos lo posible para demostrar que la deshidratacion de moléculas de sacarosa
antes de su incorporacion en el cristal juega un papel importante en el proceso de cristalizacion y
proponer a concebir el mecanismo de crecimiento de los cristales en base como principalmente
en la liberacion de las moléculas de agua y su difusién en el mayor solucién en lugar de una

migracién de la sacarosa de la solucion para el cristal.

Gros, et. al (2001). En este trabajo, se elabordé un modelo para simular el comportamiento de los
cristales de crecimiento lento en los sistemas de alta viscosidad en un cristalizador torre. Este tipo
de cristalizador, idealmente, es una aplicacion del concepto de flujo de pistén. Condiciones flujo
pistdbn son una ventaja cuando una distribucion de tamafio de cristal estrecho es el objetivo
deseado. EI modelo se basa en los siguientes supuestos: funcionamiento en estado estacionario,
sin dispersion de velocidad de nucleacion o crecimiento, sin roturas, el crecimiento dependiente
del tamafio y la sedimentacion de los cristales. Un ejemplo de simulacion para la sacarosa se

presenta aunque el modelo se aplica a otros sistemas similares.

En el articulo escrito por Fariaa, et. al (2003), describen procedimientos de analisis de imagenes
automatizados combinados con analisis factorial discriminante (DFA), estos estudios han sido
utilizados para clasificar los cristales de sacarosa aglomerados de acuerdo a su forma. Los

cristales se observaron por microscopia optica. De acuerdo entre las clasificaciones manuales y
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automatizadas es de 90% el promedio de aglomerados. Cada cristal se caracteriza por su propio
grado de aglomeracion, calculado a partir del resultado de la clasificacion propuesta. Mono-
cristales se clasifican en dos tipos de acuerdo al tipo de silueta proyectada. EIl uso de estas
técnicas se muestran en sacarosa comercial y particulas de proceso por lotes-cristalizado
obtenidos en un reactor a escala de laboratorio en presencia de impurezas (dextrano, rafinosa,

glucosa, carbonato de sodio) conocido para modificar el habito cristalino sacarosa (Figura 1. 8).

Population to be classified

T~

Simple crystals Agglomerates

Small (SA)

|~

<

8.3

Medium (MA)

M ®

Large (VA)

Degree of agglomeration

Figura 1. 8 Arbol de clasificacion de cristales de sacarosa.

Howell y Hartel (2001); realizaron estudios de cristalizacion de sacarosa en peliculas delgadas,
en este se trabajé las peliculas delgadas de sacarosa se secaron sobre periodos de 30 minutos
durante los cuales las tasas de crecimiento de cristales de sacarosa fueron monitoreados por
microscopia de video. Los parametros de secado y propiedades de la solucién de sacarosa se
variaron para determinar su efecto sobre las tasas de crecimiento de cristales de sacarosa
iniciales. Las tasas de crecimiento aumentaron en un factor de 4.5 cuando la temperatura aumento
de 40 a 70°C. Se realizaron variaciones en la concentracion inicial de sacarosa (70 a 80%) y la
velocidad del aire de secado (2 a 5 m/s) las cuales no mostraron ningin cambio en las tasas de

crecimiento de cristal. Los aumentos de espesor de la pelicula 150 a 450 micras y la presencia de
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humedad en el aire de secado redujeron las velocidades crecimiento en un 33% a 70 ° C La

adicién de azUcar (hasta 5%) redujo las tasas de crecimiento por un factor de 2 a 3.

Maruoka, et. al (2010), estudiaron las velocidades de nucleacion tridimensionales (J) y los
tiempos de induccidn (t) de cristales de isdémerasa de glucosa (G1), el cual se mide contando el
numero de cristales observables con el tiempo bajo alta presién. Encontrando que la cinética de

nucleacion de los cristales de Gl se acelera con la presion.

Mufioz y Labia (2008), evaluaron la formacion de cristales de azlcar en la elaboracién de cremas
escarchadas. Los ensayos de cristalizacion mostraron que mezclas con reducciéon del 5% de
azlcar respecto a la mezcla patrén mejoran la solubilidad del soluto y favorecen las condiciones
de sobresaturacion de la solucién en la formacion y estabilidad de cristales. Se encontré que la
estabilidad de los cristales en la rama de cristalizacion en el licor es afectada por el
comportamiento del contenido de azucar a diferentes temperaturas a través del tiempo. Este
mejoramiento en la estabilidad del soluto se da por la accion del calor suministrado, el cual actia
en la red tridimensional que forma el cristal de azlcar fortaleciendo los enlaces entre atomos,
generando nuevos enlaces para formar los procesos disfuncionales del soluto en la mezcla hacia
la rama de cristalizacion. Asi el tipo de cristal formado y la adherencia en la rama de nucleacién

mantiene su estabilidad en el producto durante la comercializacion.
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Capitulo 2

METODOLOGIA

Se llevaron a cabo en el Laboratorio de Operaciones Unitarias de la Facultad de Ingenieria
Quimica, veintitrés pruebas de cristalizacion de azlcar por enfriamiento en un reactor. Las
pruebas experimentales se realizaron en un tanque enchaquetado de geometria cilindrica, cuyo
material es de vidrio boro silicato y de capacidad de 1000 cm®. El flujo de agua por el
enchaquetado es controlado por una valvula que regula el paso de agua de calentamiento (85+2
°C) a un flujo de 4.2723x10°® m® s, 0 agua de enfriamiento (22°C o 8+2 °C) a un flujo de 1.66
x10™° m® s, seglin se requiera. El tanque cuenta con un sensor de temperatura ubicado a 8 cm por
debajo del nivel de la soluciéon y a 3 cm alejado de la pared del recipiente; el puerto de muestreo
se encuentra equidistante al sensor de temperatura. Para todas las pruebas experimentales se
emplearon soluciones de azicar-agua a una concentracién de 3.62g ml-agua™ preparadas con
1050g de azucar disueltas en 255ml de agua desionizada, la solucion se prepar6 adicionando de
poco a poco azlcar hasta completar 1050g, esto para evitar quemar la solucion hasta alcanzar la
temperatura deseada 80°C. Posteriormente se alimenta la solucion al tanque previamente
acondicionado a un temperatura aproximadamente mayor a 85°C y con agitacién constante de
120 rpm y se selecciona la inclinacién de las aspas de la propela para paso constante 0°, 45° y 90°
y paso variable 0 a 45° y 0 a 90° dependiendo del experimento a realizar; al interactuar la
solucion con el medio ambiente y el tanque esta se enfria de manera natural a una temperatura
aproximadamente de 81°C y en este momento se tomara la primera muestra para establecer la
concentracién inicial de solidos suspendidos. Despues, se inicia el enfriamiento de la solucion a
través de agua de enfriamiento aproximadamente 8°C, la cual se hace circular por la chaqueta;
durante todo el enfriamiento se toman muestras de la solucién a diferentes intervalos de

temperatura hasta alcanzar una temperatura final de 8°C en la solucion.
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2.1. EQUIPOS

Para llevar a cabo la obtencion y el anélisis de las muestras se usaron los siguientes equipos,
los se encuentran en las instalaciones de la facultad de ingenieria quimica de la BUAP, como se

muestra en las Tablas 2. 1, 2y 3.

Tabla 2. 1 Elementos del sistema de cristalizacion.

Especificaciones

Motor del agitador
Marca: WiseStir ® Digital Overhead Stirrer
Modelo: HT-20DX

Controlador del agitador
Marca: Wisd Digital Overhead Stirrer
Modelo: HT-50T

Sensor de temperatura
Marca: HANNA
Modelo: HI 2223

Reactor enchaquetado tipo tanque agitado
de vidrio boro silicato
Marca: SEV
Modelo: 1L

Bomba peristéltica
Marca: Cole Parmer
Modelo: 7518-10
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Tabla 2. 2 Elementos del sistema de cristalizacién.

Equipo

Especificaciones

Sistema de ultra filtracion: embudo de
porcelana (1) acoplado a un matraz
Erlenmeyer de 500 ml (2) conectado a una

bomba de vacio (5).

Bomba de vacio 500 mHg
Marca: Felisa
Modelo: FE-1500I, serie 100-1076

Parilla eléctrica
Equipo: Parilla Eléctrica
Marca: Thermo Scientific

Modelo: SP131325

Balanza analitica
Marca: Adventure Pro
Modelo: Av 812

Secador de placas

Marca: Lumistell MR

Modelo: HTP-72
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Tabla 2. 3 Equipo de analisis.

Equipo

Especificaciones

Microscopio digital
Marca: Honyu
Modelo: S02

Microscopio 6ptico
Marca: QUASAR
Modelo: Binocular 2000X

Espectrémetro
Marca: Perkin Elmer Precisely
Modelo: One FT-IR

Refractometro digital de alta precision
Marca: Reichert
Modelo: 1310499SA
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2.2. REACTIVOS

Azlcar. El aztcar se obtuvo del Ingenio Emiliano Zapata (Zacatepec, Morelos) zafra 2012-
2013.

Agua desionizada. Se obtuvo del Laboratorio de Operaciones Unitarias de la Facultad de

Ingenieria Quimica (LOU).

2.3. PRUEBAS EXPERIMENTALES

Para las pruebas experimentales se desarrollaron veintitrés experimentos, cuyas condiciones
de muestran en la Tabla 2. 4. En cada experimento se empleando 950 cm® de una solucién acuosa
de azlcar a una concentracion inicial de 3.62 g por cada mililitro de agua, a una temperatura de
85°C. La solucion de azucar se alimentd a un tanque de previamente acondicionado a una

temperatura 85°C en el enchaquetado y agitacion de 120 rpm.
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Tabla 2. 4 Disefio de experimentos.

No. de
) Fecha Inclinacién
experimento
1 07-feb 90
2 11-feb 90
3 12-feb 180
4 13-feb 180
5 18-feb 45
6 25-feb 90
7 25-feb 180
8 27-feb 45
9 04-mar 90
10 05-mar 180
11 12-mar 0-45
12 13-mar 0-90
13 19-mar 0-45
14 25-mar 0-45
15 27-mar 0-90
16 03-abr 0-90
17 09-abr 0-45
18 10-abr 0-90
19 22-may 0-45
20 28-may 0-90
21 04-jun 90
22 06-jun 45
23 12-jun 0-90
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2.4. CINETICAS DE CRISTALIZACION DE AZUCAR

Para evaluar experimentalmente el efecto de la inclinacién de las aspas sobre la concentracion

de solidos suspendidos el tamafio y forma del cristal, se realizaron cinéticas que establecieron a

qué condicidn en la inclinacion de la paleta permite una mejor estabilidad en la concentracion de

solidos suspendido. La cual se determind mediante gravimetria, para ello se tomaron muestras de

2 ml durante el proceso de cristalizacion, las cuales fueron filtradas empleando etanol como

medio de lavado, posteriormente secadas en un secador de placas a una temperatura

aproximadamente de 40°C, despues del proceso de secado las muestras se pesaron en balanza

analitica. A continuacion se indican el procedimiento realizado para la determinacion de sélidos

suspendidos:

Procedimiento:

A WD e

o

Pesar los filtros de celulosa (f1).

Se colocan 2 ml de muestra en los filtros

Los filtros con la muestra son lavados y filtrados con etanol al 96% de pureza.

Los filtros con los sdlidos obtenidos se llevan a un proceso de secado a 45°C por 6
horas.

Los filtros con los solidos debidamente secados se pesan (f2).

. Se obtiene la masa de solidos (Ms) presentes en la muestra por diferencia de peso del

filtro y el peso del filtro con s6lidos secos, empleando la Ecuacion 2.1.

Ms = f2-f1 (2.1)

. Se calcula la concentracion de sélidos suspendidos (Cs), mediante la Ecuacién 2.2, la

cual sera la masa de solidos (Ms) por unidad de volumen de la muestra (Vy,).

Cs =— (2.2)
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8. A partir de los datos de concentracion de sélidos suspendidos de los experimentos 11,
12, 13, 14, 16, 17 y 18 paso variable y para fin comparativo 10, 21 y 22 paso constante
se generaron graficos para mostrar las cinéticas experimentales del proceso de
cristalizacion, y se determind la media y la desviacion estandar de la concentracion de

solidos suspendidos en la fase estable de cada cinética.

2.4.1. Indice de Refraccion

Para verificar que el azlcar no es diluido en etanol en la parte de lavado y filtrado de los

solidos, se analizd instrumentalmente el IR del etanol.

1. Se toma una gota del etanol usado en el tratamiento de la muestra para la
caracterizacion del cristal y el usado para filtracion de los sélidos suspendidos.

Se coloca en el refractometro.

Se analiza y se registra el valor obtenido.

Se mezcla 1g de azlcar con 13 ml de etanol.

Esperar a que asiente el azucar.

Tomar una gota de esta solucion.

Se repite paso 2 y 3.

© N o g b~ w DN

Registrar datos de Indice de refraccion y comprar.

2.5. CARACTERIZACION DE CRISTALES

Con el fin de caracterizar los cristales en funcion de su tamafo y formar se obtienen imagenes
de los cristales a partir de microscopia dptica. Por medio del software ImageJ se analiz6 su forma
y por gravimetria y pruebas de velocidad de sedimentacién se determind la distribucion de

tamario en la fase estable del proceso de cristalizacion.
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De los mismos experimentos anteriormente mencionados se obtuvieron los perfiles de
temperatura para identificar los experimentos que presentaron las mismas velocidades de
enfriamiento, y se seleccionaron los pares de experimentos de paso variable de 0-45°, 0-90°, 0°.

45°y 90° para el analisis de la morfologia de los cristales, mostrados en la Tabla 2. 4.
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Tabla 2. 4 Seleccién de los puntos de muestreo para pruebas de sedimentacién y procesamiento de

imagenes.

Perfil de temperatura

Condiciones
(°C, 9)

Comprativo Temperatura Vs Tiempo #1

M1 (72, 440)

M2 (25, 1470)

M3 (15.7, 3480)

] v M4 (13.3,8560)
T
Compratv Tempraturats Timpo 2 M1 (75, 510)
= M2 (42.5, 2190)
‘ M3 (21.4, 3390)
g .@ M2 -
F : M4 (10, 8940)
@ M3
&
Comprative Temperatura Vs Tiempo #3 Ml (71, 480)
M2 (31, 1920)
g = B M3 (15, 3300)
| S BV h
T M4 (10, 5520)
= — M4
e R
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Para los puntos seleccionados de la Tabla 2. 5 se tomaron imagenes de los cristales presentes en
las muestras y se realizo el procesamiento de imagenes mediante el programa ImageJ (ver Figura

2.1), como se describe a continuacion.

File Edit Image Process Analyvze Plugins Window Help

B o=~z A 4N A |a|® 2] 7w D)4

Scrolling tool

Figura 2. 1 Ventana de acceso del programa ImageJ.

Procedimiento para el uso del programa ImageJ:

1.- Hacer clic en el menu File para abrir la imagen con la que se trabajara, como se muestra

en la Figura 2. 2.

Edit Image Process Analyze Plugins Window Help

New.. crien N AJHAJA]L Q@2 |2 & ]2S] |
Open Samples 4
Open Recent 4
Import 4
Close Cirl+W
Save Ctrl+5
Save As L4
Revert Cirl+R
Page Setup...

Print... Cirl+P
Cuit

Figura 2. 2 Ventana de ImagelJ para abri la imagen “Filel-Open”.
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2.- Se identifican los contornos predominantes de cada cristal mediante la herramienta

“Find Edges” (ver Figura 2. 3), que se encuentra dentro del menu process.

File Edit Image Analyze Plugins Window Help

Egggi Smooth Ctri+Mayasculas+S JﬂJJ

*Rectangular® or rounc  Sharpen
Find Edges

Find Maxima. ..

Enhance Contrast...

Noise 4
Shadows 4
Binary >
Math -
FFT b
Filters >

Figura 2. 3 Comando “Process-Find Edges” en Image].

3.- Mediante la herramienta “Color Threshold” (ver Figura 2. 4) se convierte la imagen
original a una imagen de 8 bits (en escala de grises).

File Edit PluEsE Process Analyze Plugins Window Help

Type >Fe!Stk'|J|®|ﬂ| | |>>

ficshandise Brightness/Contrast... Ctrl+Maydsculas+C
Show Info... Ctri+l | Window/Level...
Properties... Ctrl+Maydsculas+P | Color Balance...
Color * Threshold. .. Ctri+Mayusculas+T
Hyperstacks * Size..
Crop Ctri+Maylsculas+X T S
Duplicate. .. Ctrli+Maydsculas+D U -
Rename... Auto Threshold...
Scale... Ctrl+E | Auto Local Threshold...
Transform v I

Figura 2. 4 Commando “Adjust-Color Threshold” ImagelJ.
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4.-Posteriormente mediante la herramienta “Analyze Particles” (ver Figura 2. 17) se obtiene

los diferentes tamafios de las particulas analizadas, a partir de los contornos identificados.

File Edit Image Process Plugins Window Help
I8 olz|v|~«|4]+ Ctri+M

Measure

-

/]2 7|

‘}}

Wand (tracing) tool Analyze Particles...

Summarize
Distribution...
Label

Clear Results

Set Measurements.__.

Set Scale. ..

Figura 2. 5 Comando “Analyze Particles” en ImageJ.

5.- Finalmente mediante la herramienta “Distribution” (Ver Figura 2. 6) se obtiene la

distribucion de tamafios (areas) identificados en el paso anterior.

File Edit Image Process

I8 oo~ 4]+

Plugins Window Help

Measure Ctri+M k.

ZALVA

>

Wand (tracing) tool Analyze Particles

Summarize

Distribution...

Label
Clear Results

Set Measurements...

Set Scale..

Figura 2. 6 Comando “Distribution” en Imagel.
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a) Determinacion de la velocidad de sedimentacién

Para validar la informacion obtenida en el procesamiento de imagenes mediante el programa
ImageJ se realizaron pruebas de sedimentacion a los experimentos 14 y 17 para 0 a 45°, 16 y 18
para 0 a 90°, 21 para 90° y 22 para 45° con lo cual también se obtendra el tamafio y distribucion

de tamafios de particulas.

Para realizar las pruebas, se tomaron muestras de 1 ml cada 10°C de temperatura en descenso, a
lo largo del proceso de cristalizacion a 8 cm por debajo del nivel de la solucion y a 3 cm alejado
de la pared del recipiente. Las muestras se depositaron en tubos de ensayo con tapon de baquelita,
a cada tubo se le agregaron 17 ml alcohol etilico 96% de pureza. Posteriormente la muestra se
agito manualmente, permitiendo que todos los cristales se dispersen. El tubo es colocado en un
soporte para mantener el tubo en posicidn vertical e inmediatamente registré a través de video
digital el cambio de nivel en los sélidos sedimentados a lo largo de la prueba. Cabe mencionar
que al soporte empleado se acopld una lampara, que permite la distribucion homogénea de luz a
lo largo de la muestra facilitando la determinacion de los cambio de nivel y el registro de cambio

de nivel fue mediante video.

Figura 2. 7 Equipo montado para video de sedimentacion.

1) Lampara, 2) Soporte, 3) Tubo de vidrio, y 4) Nivel de sedimentacion de la muestra.
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Mediante el software Grid cell counter (Figura 2.8), a cada video se acopl6 una rejilla virtual

para cuantificar los cambios de nivel, por intervalos de tiempo.

Figura 2. 8 Gradilla “Grid cell counter”.

El video con el registro de nivel se reproduce en la computadora para su andlisis, con ayuda del
software Grid cell counter se cuantifican los cambios de nivel, por intervalos de tiempo. Los
cambios de nivel por intervalo de tiempo para cada muestra permite el calculo de velocidad de

sedimentacion puntual, empleando la ecuacion 2.3.

h
ti—tyef

(2.3)

V=

En donde h es la altura del cambio de nivel alcanzado por los cristales, ts es el tiempo en el cual

inicia el video y t; es el tiempo en el que se cumple el cambio de nivel, ver Figura 2. 9.
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b

Figura 2. 9 Diagrama del tubo para determinar velocidades de sedimentacion.

Para cada intervalo en el cambio de nivel, se determina el promedio de la velocidad de
sedimentacién empleando la Ecuacién 2.4,

vt +vti+1 (24)

b) Determinacion de la distribucion del tamafio del cristal del proceso de cristalizacion en el estado
estable del proceso de cristalizacion.

Por medio de ecuacion 2.5 se determina el diametro de la particula en funcion de la

velocidad de sedimentacion usando la ecuacion de Stock (Jones, 2002).

(2.5)

Donde
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w: viscosidad del alcohol *0.012 g cmts?

pp: Densidad de la particula (aztcar) *1.587 g cm™
pt. Densidad del liquido (etanol) *0. 791 g cm™

v: Velocidad de sedimentacién cm s

g: Aceleracion de la gravedad *980.7 g cm™

*Datos obtenido en Manual del Ingeniero quimico volumen 1, Perry 2010.

*Las velocidades de sedimentacion que se emplearon para la obtencion de estos datos, se calculd
atreves de la metodologia descrita anteriormente (apartado “a “determinacion de velocidades de

sedimentacion).

Se generaron perfiles de cambio de tamafio de particulas con respecto al tiempo para cada
experimento esto permitirad identificar la condicion de agitacién que favorece el crecimiento del

cristal.

Se calculd el nimero de particulas presentes en cada muestra a partir del didmetro de particulas

obtenidas anteriormente, mediante el siguiente analisis matematico:

1. Altura de lecho
h* = hyer — hy (2.6)
2. Volumen de lecho
VP =Rt s A (2.7)
donde A = area de trasnferencia de masa
A= (%L)2 d“ = diametro del lecho 1.4cm

3. Porosidad de lecho

e=1%0356*log dp=+1000 — 1 (2.8)
4. Densidad de lecho

PE=pP* 1—e + pu* ¢ (2.9)
5. Masa de lecho

mt = p'Ex V" (2.10)

6. Masa de solidos experimental
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msx=m‘x 1—¢ (2.11)

7. Volumen de particula equivalente
3

VPE=§*T[* dz—p (2.12)
8. Numero de particulas
ms
#p = P (2.13)

c) Identificacion de aglomerados y unidades de particulas

Se tomaron muestras de 1ml durante el enfriamiento cada 10°C a descenso. Con la aza
bacterioldgica se tomd una gota y se colocd en un porta objetos, el resto se deposito en frascos de
vidrio, se adiciona 13 ml de alcohol etilico con el fin de diluir la solucién de azlcar-agua y evitar
que los solidos suspendidos en la mezcla crezcan al contacto con la solucion de azlcar y los
cristales se separen y peguen en las paredes del cristal, se agita bien la solucion y se dejar reposar
la muestra. A continuacion se describe el procedimiento realizado para la determinacion de

solidos suspendidos.

Procedimiento:
1. Se toma 1ml de muestra cada 10 grados.
Con aza bacterioldgica se toma gota y se analiza en el microscopio.

Con ayuda del microscopio digital se toman imagenes representativas de cada muestra.

2
3
4. Se deposita el resto de la muestra en frascos de vidrio.
5. Se adiciona 13ml de etanol a los frascos de vidrio con las muestras.
6. Se deja reposar 2 minutos aproximadamente.

7

Se toman fotografias representativas de cada muestra.

Con ayuda del microscopio se tomaron fotografias para determinar la morfologia de las particulas
formadas, identificando presencia de aglomerados formados y unidades simples mediante el
programa ImageJ en los experimentos de paso variable (0-45°y de 0-90°) para las temperaturas

80°C descendiendo de 10 en 10 hasta llegar a su temperatura maxima de enfriamiento 8 +2°, en
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las cuales comprenden la fase de crecimiento, y la fase estable en las cinéticas de cristalizacion.

En la Tabla 2.6 se clasifico los diferentes tipos de cristales presentes en las pruebas.

Tabla 2. 5 Clasificacion del cristal.

Tipo 1: Unidad simple perfecto

(monoclinico, hexagonal)

Tipo 2: Unidad simple, nucleacion,

secundaria, fractura, semilla.

Tipo 3: Unidad simple en formacion.

Tipo 4: Aglomeracion simple

Tipo 5: Aglomeracion compleja.
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Pasos a seguir para el procesamiento de imagenes para identificar las formas de los cristales.

1.- Después de abrir la ventana de inicio de ImageJ, seleccionamos la pestafian “plugins” en

la cual seleccionaremos “Analyze” y posteriormente “cell counter”, como la muestra la

Figura 2. 10.

File Edit Image Process Analyze

I8 olz|o|~«|4]w|x Al

Text tool (double-click to configure)

Window Help

Macros
Shortcuts
Utilities 4

New 4
Compile and Run...

Install... Ctri+Maydsculas+M

aD 3

Examples 4
Filters 4
Graphics 4
Input-Output 4

Batch Measure
Grid

Measure And Label
RGB Measure

i

Figura 2.

10 Ventana “Plugins”.

2.- Se desplegara una ventana llamada “Cell Counter” (Figura 2. 11), daremos clic en

“Type X” que serd el tipo de cristal presente en la imagen. Se puede seleccionar numero

infinito de cristales presentes en la imagen.

Counters Actions

i Type 1 @ [_] Keep Original

Otmez 3
Add

' Type 3 @

© Type 4 @ Remove
i Type 5 @
il

[ Delete Mode
O Type 7 @ _

O Type s @ Results
Reset

Show Numbers
[ Show ANl

Save Markers

Load Markers

Export Image

Measure...

Figura 2. 11 Ventana “Cell Counter”.
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3.- La imagen quedara como lo muestra en la Figura 2.12, con el numero del tipo de cristal

encima del mismo.

Figura 2. 12 Ejemplo de la imagen procesada para determinar las diferentes formas y tamafios
presentes en las muestras.

4.- En la ventana Cell Counter daremos clic en “Measure”, el cual nos desplegara los
resultados en el cual encontraremos la distribucion de los cristales en la muestra, el valor de
intensidad de cada cristal, ver Figura 2. 13
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File Edit Font Results
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465
449
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129.6666717029297
67.0

219 6666717929297
128.6666717529297
145.0

147 FRARARVAVATOTNR

[& CellCounter - O
Counters Actions
2 Type1 (19| [] Keep Original
) Type3 | 0 Add
I Typed |0 Remove
(2 Type5 | 0
) Type6 | O
[] Delete Mode
() Type7 | O
) Types |0 Results

Reset

Show Numbers
O

Save Markers

Load Markers

Export Image

\ Measure pixel intensity of marker puims|

Figura 2. 13 Resultados de ImageJ.

2.6. CARACTERIZACION POR ANALISIS INSTRUMENTAL

Para determinar posibles cambios en la composicion final de los cristales en comparacion con

la muestra inicial, debido a posibles impurezas en los disolventes empleado o procesamiento de

las muestras que pudieran alterar su morfologia o estructura de la particula se realizaron

determinaciones analiticas por Espectroscopia. A continuacion se describe el procedimiento

empleado.

2.6.1.Espectroscopia

1. Se pesa 1g de:

AzUcar (materia prima) con la que se realizé la solucion.

AzUcar (productol) solidos pesados en los filtros.

Azucar (producto?) solucion filtrada al final de los experimentos.

Azlcar (materia prima2) pruebas de volumen exceso y soluciones para

experimentos faltantes.

2. Con un mortero se pulveriza el gramo de azucar.
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N o o s

Se coloca una pequefia parte de la muestra pulverizada en el espectrometro para
ser analizado.

Se utilizé el software Sepectrum V5.3 para obtener los espectros de la muestra.

Se repite el procedimiento para cada muestra diferente de azUcar.

Se compran los picos con los picos funcionales reportados en la Figura 1.5.

Se comparan con el espectro reportado en el pagina web IR-Spectra (Figura 2.14)
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Figura 2. 14 Espectro de Sacarosa.

47



Capitulo 3

RESULTADOS



3.1. Concentracion de solidos suspendidos

Con el fin de ejemplificar, se presenta los calculos de la muestra 1 del experimento 14

tomando en cuenta que para los deméas experimentos se realizara lo mismo y estos se encuentran

cotejados en tablas del Apéndice A.

A continuacion en la Tabla 3.1 se encuentran los valores de todas las muestras del experimento.

Tabla 3. 1 Valores del experimento #14.

Condiciones:

. Peso filtro | Volumen de
Tiempo | Temperatura | Peso filtro .
Muestra 1) [T C) 1] consolidos | muestra
[f2] () [Vm] (mi)
0 0 80 0.0000 0 1.0
1 480 70 0.3100 0.43 1.0
2 1140 40 0.3100 0.45 1.0
3 1320 30 0.3100 0.57 1.0
4 1500 25 0.3100 0.8 2.0
5 2280 19.5 0.3100 0.76 1.0
6 3600 15.5 0.3200 1 15
7 5580 13.2 0.3100 1.45 2.0
8 6420 12.7 0.3200 1.37 2.0
9 7320 115 0.3200 14 2.0
10 8220 11 0.3200 1.59 2.0
11 9120 10.6 0.3200 1.35 2.0
12 9960 10.3 0.3100 1.57 2.0
13 10980 9.4 0.3100 0.9 1.0
14 12360 10 0.3100 15 2.0
15 13560 104 0.3000 1.35 2.0
16 14760 11 0.3100 1.33 2.0
17 15960 115 0.3100 0.96 1.0

Temperatura: 70°C

Tiempo: 1140 segundos

Peso del filtro: 0.31g

Peso del filtro con solidos: 0.43g

Volumen de la muestra: 1ml
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Para la Ecuacion (2.1) se sustituyen los valores de f1 y f2 para obtener la masa de los solidos

presentes en la muestra.

Ms = 043g-031g=0.12¢g

Con el valor de Ms, el Vi, y la Ecuacion (2.2) se conoceran la concentracion de solidos.

0.12g
1ml

Cs =

=0.12gml™?

En la Tabla 3. 2 se muestra los valores obtenidos para el resto del experimento 14.

Tabla 3. 2 Concentracién de solidos experimento 14.

Masa de | Concentracion
solidos solidos [Cs]
[Ms] (q) (o/ml)
0.0000 0.000
0.1200 0.120
0.1400 0.140
0.2600 0.260
0.4900 0.245
0.4500 0.450
0.6800 0.453
1.1400 0.570
1.0500 0.525
1.0800 0.540
1.2700 0.635
1.0300 0.515
1.2600 0.630
0.5900 0.590
1.1900 0.595
1.0500 0.525
1.0200 0.510
0.6500 0.650

Los resultados de los experimentos restantes se muestran en el apéndice A.
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3.2. Cinéticas de cristalizacion.

En la Figura 3.1 se muestra el grafico de la concentracion de solidos obtenidos con respecto al
tiempo de los experimentos 10 paso constante 0°, 11, 13, 16 y 18 paso variable 0 a 45°, 12, 14y

17 paso variable 0 a 90°, 21 paso constante 90° y 22 paso constante 45°.

A partir de las cinéticas de cristalizacion se identifica la region estable del proceso de

cristalizacion que es cuando el Cs tiene un comportamiento asintota con respecto a la abscisa.
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Figura 3. 1 Cinéticas de cristalizacion paso variable
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0.9000
0'8000 llllllllllllllllllllllllllll 0-3000
07000 A A\ 0.2500
0600 f _%\_-Z- j\;_ 7[ _\. 2 0.2000
5 0.5000 ——05- & —— 04-jun
A I/ = = - = 0.1500
%0_4000 ] \ / ............................. == =Media _g e = Media
o =
* 03000 [ / """ Max 01000 ... Max
..... Min
0.2000 l o 0.0500 Min
0.1000 / 0,000
0.0000 0 3000 6000 9000 12000 15000
0 2000 4000 6000 8000 10000 12000 i
) Tiempo
Tiempo
Experimento 22 -45°
0.1200
2.1000 - f--t-g"
E 0.0800
Eﬂ00500 / i
- ﬂk"----"’/"-" = =Media
& 0.0400 /f e Max
0.0200 Min
0.0000
0 5000 10000 15000 20000
Tiempo

Figura 3. 2 Cinéticas de cristalizacion paso constante.

Para identificar la estabilidad en la concentracion de sélidos suspendidos, se identifica el valor

maximo y minimo de la region estable del proceso de cristalizacion que delimitara la
inestabilidad en la suspension de los sélidos no disueltos.

En una hoja de Excel se calcul6 la media que sera la concentracion promedio de la fase estable,

los datos para este experimento son:

Concentracion promedio de la fase estable: 0.56925 g/ml
Desviacion estandar: 0.05177

Valor méximo: 0.650

Valor minimo: 0.510

Oscilacion: 0.14 (valor méximo — valor Minimo).

En la Tabla 3.3 se muestra la oscilacion que tienen los experimentos.
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Tabla 3. 3 Estabilidad de las cinéticas.

Concentracion

Experimento | promedio de la fase DeS\flacu')n Maximo Minimo Oscilacion
estable estandar

10 0.583497683 0.110077839 0.774 0.413 0.3608
11 0.5194 0.10819 0.667 0.205 0.462
12 0.5984 0.09084 0.735 0.472 0.263
13 0.5790 0.08658 0.700 0.540 0.16

16 0.58731 0.042433 0.640 0.510 0.13

17 0.42455 0.103211 0.635 0.330 0.305
18 0.335665251 0.052129646 0.400 0.265 0.135
21 0.24975239 0.01224745 0.275 0.240 0.0350
22 0.055965981 0.03187138 0.100 0.035 0.0650

Al analizar la Tabla 3.3 nos muestra que la inclinacion de aspas de 0 — 90° tiene las regiones mas

estables de cristalizacion teniendo una menor oscilacion.

3.3. Perfiles de temperatura

Se graficd la temperatura contra el tiempo para cada experimento como se muestra en la

Figura 3.2, posteriormente se seleccionaron los perfiles de aquellos experimentos que presentaron

similar velocidad de enfriamiento los cuéles serdn comparativo #1, #2 y #3 como lo muestra en la

Tabla 2.5.
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Figura 3. 3 Perfiles de Temperatura paso variable.
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Figura 3. 4 Perfiles de temperatura paso constante.

3.4. Pruebas de sedimentacién

Se tomara como punto a analizar la muestra 2 del experimento 14 y de los videos obtenidos a
través de las pruebas de sedimentacion se registra el intervalo de tiempo por cada cambio de la
altura del tubo, como lo muestra en la Tabla 3.4. Los experimentos posteriores se encontrar en el
Apéndice B.

Tabla 3. 4 Registro de cambio de nivel muestra 2 experimento 14.
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Distancia

Tiempo
( ]p recorrida
5
fcrm)
6.1 12

6.8 11.57142857
7.5 11.14285714
8.7 10.71428571
5.6 10.28571429
27.8 9.857142857
0.4 5.428571425
228.6 =

Con el los tiempos y las distancias recorridas se calcula las velocidades puntuales para cada
cambio de nivel con ayuda de la ecuacién (2.3) al sustituir los datos:

12 cin

v, = ——— =16.53cm 5™

T 68s5—615s

Como ya conocemos el valor de v, se obtendra las velocidades promedio por medio de la
ecuacion (2.4), al sustituir los datos:

__0+16.53cm/s

=8.2653cm s

Los datos de las velocidades de la muestra 2 se encuentran en la Tabla 3.5.

Tabla 3. 5 Velocidades de la muestra 2 experimento 14.
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%Welocidades
puntuales
(cm/s)

%Welocidad
promedio
(cm/s)

1653061224

8. 26530012

6.19047619

113605442

4 120879121

5155677660

293877551

3. 532982732

0454246215

1696510806

0146634081

030044015

0040449438

009354176

A partir de la ecuacion (2.5) se calcula el didmetro de particulas expresado en centimetros:

= 0.0478 cm

Para el célculo del numero de particulas, se realiza la siguiente secuencia de calculo.
Ecuacion (2.6)

h*=12cm— 1157 = 04286 cm
Ecuacion (2.7)

Area transversal: A = (2—4)2 = 1.54 cm?

Volumen del lecho: V* = 0.4386cm * 1.54 cm? = 0.660 cm?
Ecuacion (2.8)
Se necesita el didmetro de particular en milimetros asi que 0.0478 *10 = 0.478mm

Porosidad: e = 1% 0.356 xlog 0.478+ 1000 — 1 =0.402
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Ecuacion (2,9)

Densidad del lecho:

pt = 1.587 m% ¥+ 1—0402 + 0.781 m% ¥ 0402 h=1.267 m%
Ecuacion 2.10

Masa del lecho: m* = 1'26757% % 0.660cm® = 0.836 g

Ecuacion 2.11
Masa de solidos experimental: msx = 0.836g *+ 1—0.402 = 0.500g
Ecuacion 2.12

0.0487c¢in

3 3
= 0.0000573 cm

, . 4
Volumen de particula equivalente: Vpe = ST *

Ecuacién 2.13

.500g
* 0.0000573 cin3

Numero de particulas: #p = =5, 499.55 particulas

1.267 -2
cnv

Los datos de numero de particulas (dP) se encuentran cotejados en la siguiente Tabla 3. 6.
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Tabla 3. 6 Valores de numero de particulas muestra 2 experimento 14.

Didmetro de | Didmetro de densidad masa de volumen de
particula particula altura del vqumenLd porosidad | de lecho masa dLe solidos particula NUmero de
) . lecho lecho [V* ] N lecho [m* ] . : .
promedio [dP] | promedio h* 1 (cm) (cm) [€] [p" ] © experimentales | equivalente particulas
(cm) (mm) (g/cmy) [md (@) | [VPE](Cmy)
0.0478 0.478 0.429 0.660 0.402 1.267 0.836 0.500|0.0000572657 | 5,499.55
0.0561 0.561 0.857 1.319 0.377 1.287 1.698 1.057|0.0000922795| 7,216.16
0.0378 0.378 1.286 1.979 0.439 1.238 2.450 1.376|0.0000282121 | 30,725.18
0.0313 0.313 1.714 2.639 0.468 1.215 3.205 1.706 | 0.0000159822 | 67,252.67
0.0217 0.217 2.143 3.299 0.524 1.170 3.858 1.835|0.0000053253 | 217,078.44
0.0091 0.091 2.571 3.958 0.658 1.063 4.208 1.438|0.0000003969 | 2,282,989.37
0.0051 0.051 3.000 4.618 0.748 0.991 4578 1.151|0.0000000689 | 10,522,162.36
9.062 13,132,923.73
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3.5. Perfiles de tamafio contra tiempo

Paso variable 0° a 45° Paso variable 0° a 90°

Experimento 14 Experimento 16
0.000500
0.0075
=
E f‘ﬁ\\ 0.008500 e
£ el [N .
g V \\ / S ;
£ S
£ ooms > =
2 0.005500
0.0030 0.004500
o 5000 10000 15000 o 2000 4000 HO00
Tiempo Tiempo

Experimento 17 Experimento 18

0.0300000
0.0250000

0.0200000 |‘
|

Didmetro
Didmetro
N\

0.0150000
0.0100000 -
©.0055000 A —

0.0050000

0.0000000 ©.0045000
o 2000 4000 6000 8000 10000 12000 O 1500 3000 4500 GOO0 7500 SO00 10500 12000 13500 15000
Tiempa

Tiempo

Figura 3. 5 Perfil de tamafio de particula.

3.6. Dispersion de tamafio de particulas

Se realiz6 una gréafica de barras para analizar la dispersién de tamafio de particulas alrededor
del experimento 14 (Figura 3.4), con la finalidad de comprar este grafico con el obtenido atreves

del programa ImageJ. Para los experimentos 16, 17, 18 se encuentran en el Apéndice C.1.
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Figura 3. 6 Dispersion de tamafio de particulas, experimento 14.

Observamos que va aumentando el diametro de particulas conforme aumenta el nimero de

particulas presentes, asi mismo se observa que va aumentado la dispersion de tamafios conforme

se va enfriando la solucion.
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3.7. Procesador de imagenes ImageJ

a. Enel Tabla 3. 7 se muestra el analisis de la distribucion de tamafio de particula de aquellos

experimentos cuyas velocidades de enfriamiento son similares para el comparativo #1, los

otros comparativos se encuentran en el Apéndice C.2.

Tabla 3. 7 Analisis Distribucion de particula comparativo #1.

Foto inicial

M2 0-45°(1500s,

Foto ajustada por el

Distribucion de
tamano

programa

. AreaDistibution - O
300x240 pixels; RGB; 281K

B

25°C)

1 a7
Count: 484 Min: 1

Mean: 58.688 Max 4177

StdDewv: 253.299 Mode: 1 (440)

Bins: 37 Bin Width: 112.865

:

300x240 pixels; RGB; 281K

B

1 3458
Count: 643 Min: 1
Mean: 68.771 Max: 3458
StdDev: 208.712 Mode: 1 (539)
Bins: 41 BinWidth: B4.317
] Area Distribution = B

300x240 pixels; RGB; 281K

i

1 2102
Count 410 Min: 1
Mean: 128.088 Max: 2102
StdDev: 282167 Mode: 1 (313)
Bins: 16 Bin Width: 131.312
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|

300x240 pixels; RGB; 281K

i

1 2237
Count: 356 Min: 1
Mean: 77.848 Max; 2237
StdDev: 215.878 Mode: 1 {286)
Bins: 21 Bin Width: 106.476

:

300x240 pixels; RGB; 281K

i

1 4189
Count 363 Min: 1
Mean: 95.353 Max: 4189
StdDev 332.430  Mode: 1 (320)
20 Bins: 26 BinWidth: 161.077
-~ \i‘ . .
M3 0-45° (3600s, 15.5
— - g
£ ¥ - % @ (2‘.. § 300x240 pixels; RGE; 281K
>

e
5. o
° -

-y

@

)

ﬂﬁ‘a‘m
P Qaa ,

~,
6"‘,d
)
S
@
3:
' q

2075
Count: 306 Min: 1
Mean: 82.101 Max: 2075
StdDav 184 341 Mode: 1 (234)
Bins: 22 Bin Width: 94 273
TR T ——————— e 1
& ¥ e :
-3 f’g g = 300x240 pixels; RGB; 281K
=

i

1 1462
Count: 375 Win: 1

Mean: 94.211 Max: 1462

- 4 StdDev: 190.091 Mode: 1 (280)
- >4 - e 2 9 Bins: 16 Bin Width: 81.312
3 % _
M4 0-45° (5580s, 13.2°C)
~ . Vi !— -y
TN

o - % < %g ;G” .
6 [ -4 L 300x240 pixels, RGB; 281K
% % 1 ]
-

LR NE-LE A
o @ i @Q:’e “
¢ <
. e —

- k-4 3
v (A A < Count 180 Min: 1
o x hd . 1 Mean: 115.683 Max: 1583
- - StdDev: 244240 Mode: 1 (144)
& - ® = w0 Bins: 10 Bin Width: 158.200

M4 0-90° (1540s, 13.4°C)




b. En la Tabla 3.8 se muestra el analisis morfoldgico, sefialado las diferentes formas, tamafio y
aglomerados de las particula de aquellos experimentos cuyas velocidades de enfriamiento
son similares (tal como se indico en la metodologia) para el comparativo #1, los otros
comparativos se encuentran en el Apéndice C.2

Tabla 3. 8 Andlisis Morfoldgico comparativo #1.

Foto inicial Conteo de particulas

L
by

File Edit Font Results
Slice [Type 1 [Type 2 [Type 3 [Typed [Types |+
Total 12 ] 8

File Edit Font Results
slice [Type 1 [Type2 [Type3 [Typed [Types |+
Total 4 A 7 26 4

-

M1 0-90° (360s, 73.7°C)
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M2 0-90° (1440s, 24.5°C)

b |
3,".3'

File Edit Font Results
Slice |Type 1 |Type 2 ‘Type 3 |Type 4 |Type i} |‘
Total 10 61 17 27 g

File Edit Font Results

slice [Type 1 [Type2 [Type3 [Typed [Types |+

Total & 1 20

File Edit Font Results
Slice |Type 1 |Type 2 |Type 3 |Type 4 |Type 3 |‘
Total 3 2 ¥ 12 3}
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M4 0-90° (1540, 13.4°C)

File Edit Font Results
Slice [Type 1 [Type 2 [Type 3 [Typed [Types |+
186 31

File Edit Font Results
Slice |Type 1 |Type 2 |Type 3 |Type 4 |Type 5] |‘
Total 7 27 17 28

File Edit Font Results

slice [Type 1 [Type 2 [Type3 [Twped [Types |+

Total 3 16 16 11 1
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3.8. Determinacién de impurezas en los cristales obtenidos.
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Figura 3.

8 Espectro del azucar, producto?2.
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Los espectros demuestran que no hay impurezas adquiridas en el experimento, instrumentos o
medio ambiente que puedan afectar en el producto final de los sélidos obtenidos ya que los

espectros antes y después tienen los mismos picos.

3.9. Indices de refraccion

Alcohol

Tabla 3. 9 Prueba IR alcohol 96%.

Replica IR
1 1.36389
2 1.36381
3 1.36389

Alcohol y azlcar

Tabla 3. 10 Pruebas de IR de alcohol y aztcar.

Replica IR
1 1.36254
2 1.36253
3 1.36255
4 1.36253
5 1.36253

Comparando con el valor de 1,361 (Perry, 2010) demuestra que no hay variacion significable en

la concentracion del etanol antes y después del proceso de lavado.

70



CONCLUSIONES

A partir de la caracterizacion de la mezcla durante el proceso de cristalizacion se observa:

1. En las cinéticas de cristalizacion en la fase de equilibrio los experimentos que tuvieron
mejor estabilidad en la fase de equilibrio, menor rango entre los valores maximos y
minimos de concentracion de solidos suspendidos fue paso variable de 0° a 90°.

2. En el céalculo de solidos suspendidos demostrd que a paso variable de 0° a 45° se
encuentran mayor concentracion de solidos.

3. En la distribucién de particulas obtenidas a través de velocidades de sedimentacion,
los gréaficos de barras demuestran que a medida que el diametro de particula crece el
numero de particulas disminuye, por lo tanto mayor namero de particulas indica
menor tamarfio de particula.

4. En el andlisis de distribucion de particulas a partir de las imagenes analizadas pro
ImageJ demuestra que a medida que el sistema se enfria van aumentando el nimero
de particulas del mismo modo que en los datos obtenidos a través de hojas de calculo.

5. En el analisis de imagen la morfologia del cristal demostré que hay mayor nimero de
particulas tipo2 (particulas pequefas) y tipo3 (particulas en formacion).

6. En el analisis morfoldgico indica que en el paso variable de 0° a 90° el tamafio de
cristales es pequefio en comparacién con el didmetro de paso variable de 0° a 45°, los
dos demostrando que al principio nacen los cristales llega un momento en el que los
cristales ya no crecen mas y sucede la nucleacion secundaria y/o la sedimentacion de

grandes particulas.

Por lo tanto se concluye en este proyecto de tesis que si se busca la estabilidad del proceso, a
paso variable de 0 a 90° tendra un crecimiento de cristal uniforme a lo largo de la etapa de
equilibrio. Mientras si lo que se requiere son particulas de gran tamafio y forma caracteristica del

cristal (monoclinico) sera el paso variable de 0 a 45° la inclinacion favorable para esto.
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APENDICE A

Se realiz6 una hoja de célculo elaborada en Excel, donde se presentan los valores

necesarios para conocer las cinéticas de cristalizacion y realizar los perfiles a evaluar.
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1 Experimento 10

Se realiz6 el 05 de marzo del 2014 con inclinacion de aspas de 0°.

Tabla A. 1 Valor de la Concentracion de solidos del experimento 10.

Tiempo Tempera| Peso | Peso ﬁltro Volumen de Ma§a de Con.centracién volumen fracs:ién
Muestra [ ©) tura [T] |filtro [f1] | con solidos | muestra [Vm] | solidos solidos [Cs] solidos solido
(°C) @) [2] (9) (ml) [Ms] (9) (g/mi) (VIV)
0 0 80 0.00 0.00 1.00 0.0000 0.0000 0.0000 | 0.0000
1 600 72 0.2978 0.401 1.00 0.1032 0.1032 0.0650 | 0.0650
2 1200| 69.5 0.316 0.8952 1.00 0.5792 0.5792 0.3650 | 0.3650
3 1800| 45.6 0.3168 0.5059 1.00 0.1891 0.1891 0.1192 | 0.1192
4 2400 27 0.3071 0.7205 1.00 0.4134 0.4134 0.2605 | 0.2605
5 3000 23 0.3056 0.8713 1.00 0.5657 0.5657 0.3565 | 0.3565
6 3600/ 21.5 0.303 0.9736 1.00 0.6706 0.6706 0.4226 | 0.4226
7 4200 19.5 0.3236 0.9634 1.00 0.6398 0.6398 0.4032 | 0.4032
8 4800 18.9 0.3063 0.8958 1.00 0.5895 0.5895 0.3715 | 0.3715
9 5400 16 0.304 0.9436 1.00 0.6396 0.6396 0.4030 | 0.4030
10 6000 15 0.3191 1.0933 1.00 0.7742 0.7742 0.4878 | 0.4878
11 6600 14 0.3068 0.8312 1.00 0.5244 0.5244 0.3304 | 0.3304
12 7800 13 0.3097 0.8007 1.00 0.4910 0.4910 0.3094 | 0.3094
13 8400 12 0.316 1.0445 1.00 0.7285 0.7285 0.4590 | 0.4590
14 9840 10 0.3038 0.7897 1.00 0.4859 0.4859 0.3062 | 0.3062
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2 Experimento 11

Se realizo el 12 de marzo del 2014, con inclinacion de aspas de 0° a 45° por lo que sera nuestro

primero experimento de paso variable (1PV0-45).

Tabla A. 2 Valor de la Concentracion de s6lidos del experimento 11.

. Peso filtro |Volumende| Masa de | Concentracion
Tiempo | Temperatura | Peso filtro . . )
Muestra ) [T] C) 1] consolidos | muestra solidos solidos [Cs]

[f2] (@ | [Vm](mD | [Ms](q) (g/mi)
0 0 80.00 0.0 0 2.0 0 0.000
1 360 72 0.3000 0.39 1.0 0.0900 0.090
2 600 65.5 0.3058 0.4200 1.0 0.1142 0.114
3 840 51 0.3058 0.3900 1.0 0.0842 0.084
4 1680 36.7 0.3058 0.4000 2.0 0.0942 0.047
5 1920 30.4 0.3058 0.4700 2.0 0.1642 0.082
6 2400 25 0.3058 0.4800 2.0 0.1742 0.087
7 2820 20.4 0.3058 0.5300 2.0 0.2242 0.112
8 3180 155 0.3058 1.0100 1.7 0.7042 0.414
9 4380 15 0.3058 1.3900 2.0 1.0842 0.542
10 5580 10.2 0.3058 1.3900 2.0 1.0842 0.542
11 7080 9.7 0.3058 1.4400 2.0 1.1342 0.567
12 8100 9.5 0.3058 1.6400 2.0 1.3342 0.667
13 9000 9.5 0.3058 1.6100 2.0 1.3042 0.652
14 9900 9.1 0.3058 1.5300 2.0 1.2242 0.612
15 10800 9.3 0.3300 1.38 2.0 1.0500 0.525
16 12300 8.9 0.3000 1.33 2.0 1.0300 0.515
17 13200 9.2 0.3100 1.42 2.0 1.1100 0.555
18 14700 9.7 0.3000 1.45 2.0 1.1500 0.575
19 15600 10 0.3000 1.33 2.0 1.0300 0.515
20 16800 10.3 0.3100 0.72 2.0 0.4100 0.205
21 17700 10.5 0.3200 1.37 2.0 1.0500 0.525
22 18900 10.5 0.3100 1.29 2.0 0.9800 0.490
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2 Experimento 12

Se realizo el 13 de marzo del 2014, con inclinacion de aspas de 0° a 90° por lo que sera nuestro

primero experimento de paso variable (1PV0-90).

Tabla A. 3 Valor de la Concentracion de s6lidos del experimento 12.

. Peso filtro con| Volumen de Masa de o
Muestra Tiempo [t] [ Temperatura| Peso filtro solidos [©2] | muestra [V | solidos [Ms] (;oncentrauon
() [T1(°C) [f1] (9) solidos [Cs] (g/ml)
) (mi) @
0 0 76.8 0.00 0.00 2.00 0.0000 0.0000
1 360 73.3 0.33 0.40 1.00 0.0700 0.0700
2 840 47.1 0.31 0.45 1.00 0.1400 0.1400
3 1020 35.0 0.31 0.36 1.00 0.0500 0.0500
4 1260 30.0 0.31 1.28 2.00 0.9700 0.4850
5 1440 24.5 0.31 1.43 2.00 1.1200 0.5600
6 1860 20.5 0.30 1.52 2.00 1.2200 0.6100
7 2460 20.0 0.31 1.46 2.00 1.1500 0.5750
8 3360 17.0 0.31 1.61 2.00 1.3000 0.6500
9 4380 15.4 0.30 1.15 1.80 0.8500 0.4722
10 4860 14.5 0.32 1.75 2.00 1.4300 0.7150
11 5460 13.4 0.30 1.32 2.00 1.0200 0.5100
12 6540 12.6 0.32 1.74 2.00 1.4200 0.7100
13 7200 12.3 0.32 1.27 1.80 0.9500 0.5278
14 7800 11.6 0.31 1.56 1.70 1.2500 0.7353
15 8400 9.2 0.30 1.37 2.00 1.0700 0.5350
16 9360 7.7 0.31 1.01 1.00 0.7000 0.7000
17 10380 7.3 0.31 1.31 1.80 1.0000 0.5556
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3 Experimento 13

Se realizo el 19 de marzo del 2014, con inclinacion de aspas de 0° a 45° por lo que sera 2PVO0-

45,

Tabla A. 4 Valor de la Concentracion de s6lidos del experimento 13.

. Peso filtro con| Volumen de Masa de -
Muestra Tiempo [t] | Temperatura| Peso filtro solidos [2] | muestra [Vim] | solidos [Ms] C.:oncentrauon
©) [T1(°C) [f1] (@ ( solidos [Cs] (g/ml)
9) (mi) @
0 0 80.0 0.00 0.00 2.00 0.0000 0.0000
1 240 78.0 0.32 0.39 1.00 0.0700 0.0700
2 480 75.0 0.32 0.41 1.00 0.0900 0.0900
3 720 73.0 0.32 0.37 2.00 0.0500 0.0250
4 960 65.0 0.32 0.41 1.50 0.0900 0.0600
5 1020 60.0 0.32 0.44 2.00 0.1200 0.0600
6 1200 50.0 0.33 0.53 2.00 0.2000 0.1000
7 1380 47.0 0.32 0.86 2.00 0.5400 0.2700
8 2100 43.0 0.31 1.03 2.00 0.7200 0.3600
9 2460 37.0 0.27 0.86 2.00 0.5900 0.2950
10 2580 35.0 0.26 0.85 1.60 0.5900 0.3688
11 2940 25.5 0.27 1.04 2.00 0.7700 0.3850
12 3600 20.5 0.26 1.08 2.00 0.8200 0.4100
13 4980 15.5 0.27 1.11 2.00 0.8400 0.4200
14 6660 12,5 0.27 1.19 2.00 0.9200 0.4600
15 7980 10.0 0.27 1.08 2.00 0.8100 0.4050
16 8400 8.7 0.28 0.67 1.50 0.3900 0.2600
17 9960 7.3 0.28 0.63 1.00 0.3500 0.3500
18 11160 7.6 0.28 1.05 2.00 0.7700 0.3850
19 12060 8.3 0.28 1.06 2.00 0.7800 0.3900
20 12960 8.7 0.26 1.11 2.00 0.8500 0.4250
21 14160 9.4 0.28 1.11 2.00 0.8300 0.4150
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4 Experimento 16

Se realiz6 el 03 de abril del 2014, con inclinacion de aspas de 0° a 90° por lo que serd 3PV0-90.

Tabla A. 5 Valores de concentracion del experimento 16.

. Peso filtro con| Volumen de Masa de o
Muestra Tiempo [t] Tempezatura Peso filtro solidos [2] | muestra [vm] | solidos [Ms] C_:oncentramon
©) [T1(°C) [f1] (©) © (m) © solidos [Cs] (g/ml)
0 0 80.0 0.00 0.00 2.00 0.0000 0.0000
1 240 75.0 0.27 0.39 1.00 0.1200 0.1200
2 360 73.0 0.26 0.41 2.00 0.1500 0.0750
3 600 71.0 0.26 0.41 1.00 0.1500 0.1500
4 780 65.0 0.26 0.4 2.00 0.1400 0.0700
5 900 55.5 0.26 0.61 1.85 0.3500 0.1892
6 1080 50.0 0.27 0.73 2.00 0.4600 0.2300
7 1200 37.0 0.26 0.83 1.50 0.5700 0.3800
8 1320 35.0 0.26 0.94 2.00 0.6800 0.3400
9 1920 32.0 0.25 1.11 2.00 0.8600 0.4300
10 2460 23.5 0.27 1.48 2.00 1.2100 0.6050
11 2820 20.5 0.26 1.53 2.00 1.2700 0.6350
12 3420 15.0 0.27 1.5 2.00 1.2300 0.6150
13 4620 13.5 0.27 1.48 2.00 1.2100 0.6050
14 5460 10.5 0.27 1.54 2.00 1.2700 0.6350
15 6060 9.0 0.27 1.44 2.00 1.1700 0.5850
16 6660 9.1 0.29 1.44 2.00 1.1500 0.5750
17 7380 8.7 0.28 1.3 2.00 1.0200 0.5100
18 7980 8.7 0.28 1.56 2.00 1.2800 0.6400
19 8580 9.0 0.27 1.35 2.00 1.0800 0.5400
20 9780 9.1 0.27 1.44 2.00 1.1700 0.5850
21 10980 9.4 0.27 1.34 2.00 1.0700 0.5350
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5 Experimento 17

Se realiz6 el 09 de abril del 2014, con inclinacion de aspas de 0° a 45° por lo que sera 4PV0-45.

Tabla A. 6 Valores de concentracion del experimento 17.

i Peso filtro | Volumende | Masa de | Concentracion
Tiempo | Temperatura | Peso filtro . . .
Muestra 16 [T] ¢C) 1] consolidos | muestra solidos solidos [Cs]

[f2] (a) [Vm] (m) | [Ms] (g) (o/mi)
0 0 80 0.0000 0 1.0 0.0000 0.000
1 300 75 0.2700 0.37 1.0 0.1000 0.100
2 360 72.2 0.2800 0.45 2.0 0.1700 0.085
3 540 70.4 0.2600 0.68 15 0.4200 0.280
4 1500 54.8 0.2900 0.56 1.2 0.2700 0.225
5 1800 45.5 0.2800 0.99 2.0 0.7100 0.355
6 2220 40 0.2700 1.05 2.0 0.7800 0.390
7 2520 30.8 0.2800 1 1.6 0.7200 0.450
8 3420 23 0.2700 111 2.0 0.8400 0.420
9 3660 20.5 0.2900 1.1 2.0 0.8100 0.405
10 4380 15 0.2700 0.93 2.0 0.6600 0.330
11 5100 13 0.2600 1.14 2.0 0.8800 0.440
12 7200 10 0.2800 0.61 1.0 0.3300 0.330
13 8700 9.3 0.2800 1.55 2.0 1.2700 0.635
14 10260 8 0.2700 1.45 2.0 1.1800 0.590
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6 Experimento 18

Se realiz6 el 10 de abril del 2014, con inclinacion de aspas de 0° a 90° por lo que sera 4PV0-90.

Tabla A. 7 Valores de concentracion del experimento 18.

. Peso filtro con| Volumen de Masa de .
Muestra Tiempo [t] | Temperatura| Peso filtro solidos [2] | muestra [vm] | solidos [Ms] (?oncentrauon
© | Mo | M solidos [Cs] (g/m)
) (mi) ©)
0 0 85.5 0.00 0.00 2.00 0.0000 0.0000
1 360 78.0 0.28 0.45 2.00 0.1700 0.0850
2 720 75.0 0.28 0.38 1.00 0.1000 0.1000
3 1320 72.0 0.29 0.36 1.00 0.0700 0.0700
4 1440 65.0 0.29 0.4 2.00 0.1100 0.0550
5 1860 45.0 0.28 0.5 2.00 0.2200 0.1100
6 2160 35.0 0.28 0.66 2.00 0.3800 0.1900
7 3000 25.0 0.29 0.89 1.90 0.6000 0.3158
8 3360 19.8 0.29 1.09 2.00 0.8000 0.4000
9 6420 10.0 0.27 0.94 2.00 0.6700 0.3350
10 8160 9.6 0.26 1.01 2.00 0.7500 0.3750
11 10680 10.0 0.27 0.8 2.00 0.5300 0.2650
12 14400 10.7 0.28 0.92 2.00 0.6400 0.3200
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7 Experimento 21

Se realiz6 el 04 de junio del 2014 con una inclinacion de 90°.

Tabla A. 8 Valor de la Concentracion de solidos del experimento 21.

. Peso filtro | Volumende | Masade [Concentraci fraccion
Tiempo |Temperatur| Peso filtro ) . , . volumen )

Muestra Mo |ameo | mle con solidos | muestra [Vm] |solidos [Ms]| 6n solidos solidos solido
[f2] (9) (ml) (@ [Cs] (g/ml) (VIV)

0 0 80 0.00 0.00 2.00 0.0000 0.0000 0.0000 | 0.0000
1 360 70.6 0.28 0.45 2.00 0.1700 0.0850 0.1071 | 0.0536
2 540 57 0.26 0.35 2.00 0.0900 0.0450 0.0567 | 0.0284
3 780 49.6 0.27 0.46 2.00 0.1900 0.0950 0.1197 | 0.0599
4 1020 39.4 0.26 0.57 2.00 0.3100 0.1550 0.1953 | 0.0977
5 1260 29.3 0.25 0.67 2.00 0.4200 0.2100 0.2647 | 0.1323
6 1560 20 0.25 0.76 2.00 0.5100 0.2550 0.3214 | 0.1607
7 5640 10.1 0.25 0.8 2.00 0.5500 0.2750 0.3466 | 0.1733
8 7440 10.1 0.27 0.75 2.00 0.4800 0.2400 0.3025 | 0.1512
9 9240 8 0.27 0.76 2.00 0.4900 0.2450 0.3088 | 0.1544
10 11040 10.2 0.27 0.76 2.00 0.4900 0.2450 0.3088 | 0.1544
11 12840 11.3 0.27 0.75 2.00 0.4800 0.2400 0.3025 | 0.1512
12 14640 9.9 0.27 0.77 2.00 0.5000 0.2500 0.3151 | 0.1575
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8 Experimento 22

Se realizo6 el 06 de junio de 2014 con una inclinacion de 45°.

Tabla A. 9 Valor de la Concentracion de solidos del experimento 22.

. Tempera Peso filtro | Volumende | Masa de Concentracion fraccion
Tiempo Peso filtro ) ) ) volumen )

Muestra [ () tura [T] 1] (9 consolidos| muestra |solidos [Ms]| solidos [Cs] solidos solido
(°C) [21(@) | [Vm](m ) (g/ml) (VIV)

0 0 80.00 0.00 0.00 1.00 0.0000 0.0000 0.0000 | 0.0000
1 1200 70.6 0.26 0.35 2 0.0900 0.0450 0.0567 | 0.0284
2 1380 60 0.27 0.34 2 0.0700 0.0350 0.0441 | 0.0221
3 1440 46.3 0.27 0.33 2 0.0600 0.0300 0.0378 | 0.0189
4 1560 39.9 0.28 0.36 2 0.0800 0.0400 0.0504 | 0.0252
5 1800 30 0.25 0.36 2 0.1100 0.0550 0.0693 | 0.0347
6 2220 20 0.26 0.34 2 0.0800 0.0400 0.0504 | 0.0252
7 6600 9.7 0.26 0.33 2 0.0700 0.0350 0.0441 | 0.0221
8 8400 8.4 0.26 0.33 2 0.0700 0.0350 0.0441 | 0.0221
9 10200 9 0.26 0.33 1.8 0.0700 0.0389 0.0441 | 0.0245
10 12000 9.7 0.25 0.44 2 0.1900 0.0950 0.1197 | 0.0599
11 13800 10.3 0.26 0.45 19 0.1900 0.1000 0.1197 | 0.0630
12 15600 10.7 0.26 0.45 2 0.1900 0.0950 0.1197 | 0.0599
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APENDICE B

A continuacion se presentan las tablas de datos para el célculo de las velocidades de

sedimentacion y numero de particulas, de los experimentos analizados.
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B.1 Experimento 14

Paso variable con inclinacion de aspas de 0° a 45°.

Tabla B. 1 Condiciones del experimento 14.

Tiempo | Temperatura
Muestra .
() G
2 480 70
4 1140 30
5 1500 25
6 2280 19.5
7 3600 15.5
9 6420 12.7
10 7320 115
12 9120 10.6
14 10980 9.4
16 13560 10.4
17 15960 11.5
B.1.1 Muestra 4
Tabla B. 2 Diametro de particula, muestra 4, exp 14.
] Distancia
Tiempo )
recorrida
(s)
(cm)
) Velocidad Diametro de »
Velocidades . . Diametro de
promedio particula )
puntuales ) particula
[v2s] promedio [dP] )
[vis] (cnV/s) promedio (mm)
4.5 12 (cm/s) (cm)
54| 115714286 | 12.8571429| 6.4285714 0.0422 0.422
6.7 11.1428571| 5.06493506| 8.961039 0.0498 0.498
7.8| 10.7142857 | 3.24675325| 4.1558442 0.0339 0.339
8.7| 10.2857143| 2.44897959| 2.8478664 0.0281 0.281
19.1| 9.85714286| 0.67514677| 1.5620632 0.0208 0.208
82.6| 9.42857143| 0.12072435| 0.3979356 0.0105 0.105
158.7 9| 0.05836576| 0.0895451 0.0050 0.050
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Tabla B. 3 Numero de particulas por cada diametro de particulas, muestra4, exp 14.

] ] volumen de
altura del ] densidad de masa de solidos
volumen d lecho | porosidad masa de lecho ) particula
lecho [h* ] 3 lecho [p" ] experimentales i Numero de particulas
[V* ] (cm’) [€] [m" ](9) equivalente
(cm) (g/cmg) [ms] (9)

[VP E ] (cmy)
0.429 0.660 0.421 1.252 0.826 0.478| 0.0000392806 7,662.41
0.857 1.319 0.396 1.272 1.678 1.014| 0.0000646463 9,883.79
1.286 1.979 0.455 1.225 2.424 1.321| 0.0000204172 40,753.90
1.714 2.639 0.484 1.201 3.170 1.635| 0.0000115821 88,930.79
2.143 3.299 0.531 1.164 3.841 1.802| 0.0000047049 241,348.36
2.571 3.958 0.637 1.080 4.276 1.554| 0.0000006050 1,618,823.95
3.000 4.618 0.752 0.989 4.565 1.133| 0.0000000646 11,053,604.31
8.936 13,061,007.50




B.1.1 Muestrab

Tabla B. 4 Numero de particulas, para cada diametro de las particulas muestra 5, exp14.

] ) volumen de
altura del . densidad de masa de solidos .
volumen d lecho | porosidad masa de lecho ) particula
lecho [h* ] 3 lecho [p" ] experimentales ) Numero de particulas
[V* ] (cm) (€] [m*](9) equivalente
(cm) (g/cmg) [msd (9)

[VP E ] (cmy)
0.480 0.739 0.444 1.234 0.911 0.507| 0.0000253436 12,598.44
0.960 1.478 0.412 1.259 1.861 1.095| 0.0000476213 14,491.34
1.440 2.217 0.475 1.209 2.680 1.407 | 0.0000139417 63,608.85
1.920 2.956 0.574 1.130 3.340 1.423| 0.0000020376 440,052.82
2.400 3.695 0.670 1.054 3.894 1.287| 0.0000003187 2,543,605.49
2.880 4.433 0.743 0.996 4.414 1.135| 0.0000000767 9,315,395.63
6.854 12,389,752.56




Tabla B. 5 Diametro de particula, muestra 5, exp 14.

] Distancia
Tiempo ]
recorrida
()
(cm)
) Velocidad Diametro de )
Velocidades . . Diametro de
promedio particula )
puntuales ) particula
[v2s] promedio [dP] )
[vls] (cm/s) promedio (mm)
3.9 12 (cm/s) (cm)
5.1 11.52 9.6 4.8 0.0364 0.364
6.1 11.04| 5.01818182| 7.3090909 0.0450 0.450
11.3 10.56| 1.42702703| 3.2226044 0.0299 0.299
318 10.08| 0.36129032| 0.8941587 0.0157 0.157
64.7 9.6| 0.15789474| 0.2595925 0.0085 0.085
215.8 9.12| 0.04303917| 0.100467 0.0053 0.053
B.1.2 Muestra 6
Tabla B. 6 Diametro de particulas, muestra 6, exp 14.
] Distancia
Tiempo .
recorrida
()
(cm)
) Velocidad Diametro de N
Velocidades . ) Diametro de
promedio particula )
puntuales ) particula
[v2s] promedio [dP] )
[v1s] (cm/s) promedio (mm)
51 12 (cm/s) (cm)
6.7| 11.5384615| 7.21153846| 3.6057692 0.0316 0.316
7.6| 11.0769231| 4.43076923| 5.8211538 0.0401 0.401
11.6| 10.6153846| 1.63313609| 3.0319527 0.0290 0.290
51.9| 10.1538462| 0.21696252| 0.9250493 0.0160 0.160
103.7| 9.69230769| 0.09829927| 0.1576309 0.0066 0.066
360.46| 9.23076923| 0.02597583| 0.0621375 0.0041 0.041
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Tabla B. 7 Numero de particulas para cada diametro, muestra 6, exp 14.

] ) volumen de
altura del ] densidad de masa de solidos
volumen d lecho | porosidad masa de lecho ) particula
lecho [h* ] 3 lecho [p" ] experimentales i Numero de particulas
[V* ] (cm?) [€] [m" ](9) equivalente
(cm) (g/cmg) [msd (9)

[VP E ] (cmy)
0.462 0.710 0.466 1.216 0.864 0.461| 0.0000165007 17,610.69
0.923 1.421 0.429 1.245 1.770 1.010| 0.0000338470 18,806.80
1.385 2.131 0.480 1.205 2.569 1.337| 0.0000127230 66,213.21
1.846 2.842 0.571 1.132 3.218 1.379| 0.0000021441 405,337.43
2.308 3.552 0.708 1.023 3.635 1.061| 0.0000001508 4,432,607.16
2.769 4.263 0.780 0.966 4.118 0.906| 0.0000000373 15,286,102.16
6.154 20,226,677.45
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B.1.3 Muesrtra7

Tabla B. 8 Numero de particulas para cada diametro, muestra 7, exp 14.

] ) volumen de
altura del . densidad de masa de solidos .
volumen d lecho | porosidad masa de lecho ) particula
lecho [h* ] 3 lecho [p" ] experimentales ) NuUmero de particulas
[V* ] (cm) (€] [m*](9) equivalente
(cm) (g/cmy) [ms] (9)

[VP E] (cm;)
0.462 0.710 0.422 1.251 0.889 0.514| 0.0000391129 8,282.89
0.923 1.421 0.405 1.265 1.797 1.070| 0.0000544559 12,382.16
1.385 2.131 0.506 1.185 2.525 1.248| 0.0000076806 102,410.39
1.846 2.842 0.580 1.125 3.198 1.343| 0.0000018136 466,722.73
2.308 3.552 0.653 1.067 3.791 1.315| 0.0000004391 1,887,495.92
2.538 3.908 0.730 1.006 3.932 1.063| 0.0000000995 6,731,543.59
6.554 9,208,837.69
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Tabla B. 9 Diametro de particula, muestra7, exp 14.

] Distancia
Tiempo ]
recorrida
()
(cm)
) Velocidad Diametro de )
Velocidades . . Diametro de
promedio particula .
puntuales ) particula
[v2s] promedio [dP] )
[vls] (cm/s) promedio (mm)
55 12 (cm/s) (cm)
6.4| 11.5384615| 12.8205128| 6.4102564 0.0421 0.421
9| 11.0769231| 3.16483516| 7.992674 0.0470 0.470
14.6| 10.6153846| 1.16652578| 2.1656805 0.0245 0.245
26.3| 10.1538462| 0.48816568| 0.8273457 0.0151 0.151
68.2| 9.69230769| 0.15458226| 0.321374 0.0094 0.094
117.6| 9.46153846| 0.08440266| 0.1194925 0.0058 0.058
B.1.4 Muestra 9
Tabla B. 10 Didmetro de particula, muestra 9, exp 14.
) Distancia
Tiempo .
recorrida
(s)
(cm)
) Velocidad Diametro de .
Velocidades . ) Diametro de
promedio particula ]
puntuales ] particula
[v2s] promedio [dP] )
[v1s] (cm/s) promedio (mm)
3 12 (cm/s) (cm)
4.3| 11.5384615| 8.87573964| 4.4378698 0.0350 0.350
7| 11.0769231| 2.76923077| 5.8224852 0.0401 0.401
13.3| 10.6153846| 1.03061987| 1.8999253 0.0229 0.229
22.8| 10.1538462| 0.51282051| 0.7717202 0.0146 0.146
48.5| 9.69230769| 0.21301775| 0.3629191 0.0100 0.100
97.4| 9.23076923| 0.09778357 | 0.1554007 0.0066 0.066
127.3| 8.76923077| 0.07054892| 0.0841662 0.0048 0.048
226.8| 8.30769231| 0.03712106| 0.053835 0.0039 0.039
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Tabla B. 11 Numero de particula para cada didmetro, muestra 9, exp 14.

] ] volumen de
altura del ) densidad de masa de solidos
volumen d lecho | porosidad masa de lecho ) particula
lecho [h* ] 3 lecho [p" ] experimentales i Numero de particulas
[V* ] (cm?) [€] [m“ ](0) equivalente
(cm) (g/cmg) [med (9)

[VP E ] (cmy)
0.462 0.710 0.450 1.229 0.873 0.480| 0.0000225304 13,425.10
0.923 1.421 0.429 1.245 1.770 1.010| 0.0000338586 18,801.15
1.385 2.131 0.516 1.176 2.508 1.214| 0.0000063112 121,250.85
1.846 2.842 0.585 1.121 3.186 1.321| 0.0000016338 509,500.42
2.308 3.552 0.644 1.075 3.818 1.360| 0.0000005269 1,626,783.43
2.769 4.263 0.709 1.022 4.359 1.267| 0.0000001476 5,408,896.52
3.231 4973 0.757 0.985 4.897 1.192| 0.0000000588 12,761,529.49
3.692 5.684 0.791 0.957 5.441 1.136| 0.0000000301 23,780,135.94
8.981 44,240,322.90




B.1.5 Muestra 10

Tabla B. 12 Numero de particulas para cada diametro, muestra 10, exp 14.

] ) volumen de
altura del . densidad de masa de solidos )
volumen d lecho | porosidad masa de lecho ] particula ) )
lecho [h* ] 3 lecho [p" ] experimentales . NUmero de particulas
[V* ] (cm) [€] [m* ]1(9) equivalente
(cm) (g/cms) [Msd (9)

[Ve E] (cmy)
0.444 0.684 0.549 1.150 0.787 0.354| 0.0000032847 67,998.52
0.889 1.368 0.518 1.175 1.608 0.776| 0.0000060815 80,357.80
1.333 2.053 0.572 1.132 2.323 0.994| 0.0000021171 295,892.36
1.778 2.737 0.621 1.093 2.990 1.133| 0.0000008181 872,888.11
2.222 3.421 0.661 1.061 3.630 1.232| 0.0000003794 2,046,065.76
2.667 4.105 0.725 1.010 4.146 1.140| 0.0000001088 6,602,867.98
3.111 4.789 0.815 0.938 4.492 0.829| 0.0000000188 27,771,022.86
6.459 37,737,093.39




Tabla B. 13 Diametro de particula, muestra 10, exp 14.

] Distancia
Tiempo ]
recorrida
()
(cm)
) Velocidad Diametro de )
Velocidades . . Diametro de
promedio particula )
puntuales ) particula
[v2s] promedio [dP] )
[vls] (cm/s) promedio (mm)
35 12 (cm/s) (cm)
8.2| 11.5555556| 2.45862884| 1.2293144 0.0184 0.184
12.4] 11.1111111| 1.24843945| 1.8535341 0.0226 0.226
21.7| 10.6666667| 0.58608059 0.91726 0.0159 0.159
29.9| 10.2222222| 0.38720539| 0.486643 0.0116 0.116
53.4| 9.77777778| 0.19594745| 0.2915764 0.0090 0.090
165.4| 9.33333333| 0.05764875| 0.1267981 0.0059 0.059
425.7| 8.88888889| 0.02105374| 0.0393512 0.0033 0.033
B 1.6 Muestra 12
Tabla B. 14 Diametro de particula, muestra 12, exp.14.
] Distancia
Tiempo .
recorrida
(s)
(cm)
) Velocidad | Diametro de B
Velocidades . i Diametro de
promedio particula .
puntuales ) particula
[v2s] promedio [dP] ]
[v1s] (cm/s) promedio (mm)
8.1 12 (cm/s) (cm)
14.1| 11.5555556| 1.92592593| 0.962963 0.0163 0.163
18.2| 11.1111111| 1.10011001| 1.513018 0.0205 0.205
25.4| 10.6666667| 0.61657033| 0.8583402 0.0154 0.154
32| 10.2222222| 0.42770804| 0.5221392 0.0120 0.120
43.4| 9.77777778| 0.27699087| 0.3523495 0.0099 0.099
54.2| 9.33333333| 0.20245842| 0.2397246 0.0081 0.081
89.2| 8.88888889| 0.10960406| 0.1560312 0.0066 0.066
205.8| 8.66666667 | 0.04383746| 0.0767208 0.0046 0.046
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Tabla B. 15 Numero de particulas para cada diametro, muestra 12, exp 14.

) ) volumen de
altura del ) densidad de masa de solidos
volumen d lecho | porosidad masa de lecho ) particula
lecho [h* ] 3 lecho [p" ] experimentales . NUmero de particulas
[V* ] (cm?) [€] [m" ](9) equivalente
(cm) (g/cmg) [Mmad (9)

[Vp E ] (cmy)
0.444 0.684 0.568 1.135 0.776 0.335| 0.0000022773 92,742.97
0.889 1.368 0.533 1.162 1.591 0.742| 0.0000044851 104,293.86
1.333 2.053 0.577 1.128 2.314 0.979| 0.0000019164 321,790.68
1.778 2.737 0.616 1.097 3.002 1.154| 0.0000009093 799,844.37
2.222 3.421 0.646 1.073 3.670 1.299| 0.0000005040 1,624,292.63
2.667 4.105 0.676 1.049 4.307 1.396| 0.0000002829 3,110,903.75
3.111 4.789 0.709 1.023 4.898 1.426| 0.0000001485 6,047,838.38
3.333 5.131 0.764 0.979 5.024 1.187| 0.0000000512 14,598,972.25
8.518 26,700,678.90




B 1.7 Muestra 14
Tabla B. 16 Numero de particulas para cada diametro, muestra 14, exp 14.

) ) volumen de
altura del . densidad de masa de solidos .
volumen d lecho | porosidad masa de lecho ) particula
lecho [h* ] 3 lecho [p" ] experimentales ) Numero de particulas
[V* ] (cmd) [€] [m" ](9) equivalente
(cm) (g/cmg) [msd (9)

[VP E ] (cmy)
0.444 0.684 0.475 1.209 0.827 0.434| 0.0000138592 19,733.76
0.889 1.368 0.448 1.230 1.684 0.929| 0.0000235045 24,917.61
1.333 2.053 0.511 1.181 2.423 1.186| 0.0000069709 107,198.93
1.778 2.737 0.566 1.136 3.110 1.350| 0.0000023761 357,902.76
2.222 3.421 0.626 1.088 3.723 1.391| 0.0000007382 1,187,801.35
2.667 4.105 0.694 1.034 4.246 1.299| 0.0000001978 4,137,377.40
3.111 4.789 0.761 0.981 4.700 1.124| 0.0000000543 13,043,626.48
7.714 18,878,558.30




Tabla B. 17. Diametro de particula, muestra 14, exp 14.

] Distancia
Tiempo ]
recorrida
()
(cm)
) Velocidad Diametro de )
Velocidades . . Diametro de
promedio particula .
puntuales ) particula
[v2s] promedio [dP] )
[vls] (cm/s) promedio (mm)
3.2 12 (cm/s) (cm)
5| 11.5555556| 6.41975309| 3.2098765 0.0298 0.298
7.3| 11.1111111| 2.7100271| 4.5648901 0.0355 0.355
11.1| 10.6666667| 1.35021097| 2.030119 0.0237 0.237
19.4| 10.2222222| 0.63100137| 0.9906062 0.0166 0.166
38.4| 9.77777778| 0.27777778| 0.4543896 0.0112 0.112
96.6| 9.33333333| 0.09992862| 0.1888532 0.0072 0.072
152.2| 8.88888889| 0.05965697| 0.0797928 0.0047 0.047
B 1.8 Muestra 16
Tabla B. 18 Diametro de particula, muestra 16, exp 14.
] Distancia
Tiempo .
recorrida
()
(cm)
) Velocidad Diametro de N
Velocidades . ) Diametro de
promedio particula )
puntuales ) particula
[v2s] promedio [dP] )
[vls] (cm/s) promedio (mm)
5.6 12 (cm/s) (cm)
7.6| 11.5555556| 5.77777778| 2.8888889 0.0283 0.283
9.4 11.1111111| 2.92397661| 4.3508772 0.0347 0.347
14.4| 10.6666667| 1.21212121| 2.0680489 0.0239 0.239
28.4| 10.2222222| 0.44834308| 0.8302321 0.0152 0.152
61.9| 9.77777778| 0.17367278| 0.3110079 0.0093 0.093
106.4| 9.33333333| 0.09259259| 0.1331327 0.0061 0.061
339.7| 8.88888889| 0.02660547| 0.059599 0.0041 0.041
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Tabla B. 19 Numero de particula para cada didmetro, muestra 16, exp 14.

) ] volumen de
altura del ] densidad de masa de solidos
volumen d lecho | porosidad masa de lecho ) particula
lecho [h* ] 3 lecho [p" ] experimentales . Numero de particulas
[V* ] (cm®) [€] [m" ](9) equivalente
(cm) (g/cmg) [med (9)

[VP E ] (cm)
0.444 0.684 0.483 1.202 0.823 0.425| 0.0000118332 22,631.74
0.889 1.368 0.452 1.227 1.680 0.921| 0.0000218712 26,534.60
1.333 2.053 0.509 1.182 2.425 1.191| 0.0000071672 104,669.06
1.778 2.737 0.580 1.126 3.080 1.295| 0.0000018231 447,466.73
2.222 3.421 0.656 1.065 3.644 1.255| 0.0000004180 1,891,681.73
2.667 4.105 0.721 1.013 4.158 1.159| 0.0000001171 6,239,837.64
3.111 4.789 0.783 0.963 4.614 1.000| 0.0000000351 17,966,130.04
7.245 26,698,951.53




B 1.9 Muestra 17

Tabla B. 20 Numero de particulas para cada diametro, muestra 17, exp 14.

_ ) volumen de
altura del ) densidad de masa de solidos i
volumen d lecho | porosidad masa de lecho ) particula ; .

lecho [h* ] 3 lecho [p* ] experimentales i Numero de particulas

[V* ] (cn) (€] [m" ] (9) equivalente

(cm) (g/cmg) [ms] (9)

[Ve £ ] (cm;)
0.444 0.684 0.556 1.145 0.783 0.348 | 0.0000029060 75,453.10
0.889 1.368 0.528 1.167 1.597 0.754| 0.0000050103 94,873.12
1.333 2.053 0.590 1.118 2.294 0.941| 0.0000014998 395,341.30
1.778 2.737 0.649 1.071 2.930 1.029| 0.0000004784 1,356,076.22
2.222 3.421 0.706 1.025 3.506 1.030| 0.0000001563 4,149,747.80
2.667 4.105 0.756 0.985 4.043 0.985| 0.0000000591 10,494,695.30
5.087 16,566,186.85




Tabla B. 21 Diametro de particula, muestra 17, exp 14.

) Distancia
Tiempo )
recorrida
©)
(cm)
. Velocidad | Diametro de .
Velocidades ) . Diametro de
promedio particula i
puntuales ] particula
[v2s] promedio [dP] )
[vis] (cnV/s) promedio (mm)
15.6 12 (cmi/s) (cm)
20.7| 11.5555556| 2.26579521| 1.1328976 0.0177 0.177
26.8| 11.1111111| 0.99206349| 1.6289293 0.0212 0.212
38.5| 10.6666667| 0.4657933| 0.7289284 0.0142 0.142
63.2| 10.2222222| 0.21475257| 0.3402729 0.0097 0.097
106| 9.77777778| 0.10816126| 0.1614569 0.0067 0.067
169.3| 9.33333333| 0.06072435| 0.0844428 0.0048 0.048
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B.2 Experimento 16
Realizado el 09 de abril del 2014 con inclinacién de 0° a 45°,

Tabla B. 22 Condiciones del experimento.

Muestra Tiempo | Temperatura
(s) °C)

3 600 71

5 900 55.5

7 1200 37

9 1920 32

11 2820 20.5

13 4620 13.5

15 6060 9

B.2.1 Muestra 3
Tabla B. 23 Didmetro de particula, muestra 3, exp 16.

Distancia
Tiempo (s) | recorrida
(cm)
Velocidades Velocidad Diametro de Diametro de
puntuales [vls] | promedio [v2s] | particula promedio particula
5.7 12 (cm/s) (cm/s) [dP] (cm) promedio (mm)

7.9 11.6471 5.29411765 2.64705882 0.0270635 0.270635055
9.6 11.2941 2.8959276 4.09502262 0.0336613 0.33661263
11.9 10.9412 1.76470588 2.33031674 0.0253927 0.253927497
19.2 10.5882 0.78431373 1.2745098 0.0187791 0.187790598
43.3 10.2353 0.27221527 0.5282645 0.0120900 0.120900464
98.6 9.88235 0.10637624 0.18929576 0.0072372 0.072372353
120.37 9.52941 0.08310292 0.09473958 0.0051200 0.051199767
223 9.17647 0.0422295 0.06266621 0.0041641 0.041640791
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Tabla B. 24 Numero de particulas para cada didmetro, muestra 3 exp 16.

) ) volumen de
altura del volumen d densidad de masa de solidos ] )
masa de lecho ) particula Numero de
lecho [h* ] lecho [V* ] |porosidad [e]| lecho [p* ] experimentales ) ]
3 [m* ] (9) equivalente particulas
(cm) (cm) (g/cms) [Msd (9)

[Vp E] (cmg3)
0.352941176| 0.543529412| 0.49007128| 1.196903263 0.650552126 0.331735214 | 1.03789E-05 20140.1574
0.705882353| 1.087058824| 0.45634158| 1.223752106 1.330290525 0.723223651| 1.99706E-05 22819.4323
1.058823529 | 1.630588235| 0.49992334| 1.189061025 1.938868918 0.969583102 | 8.57292E-06 71265.4904
1.411764706| 2.174117647| 0.54657211| 1.151928599 2.504428296 1.135577634 | 3.46754E-06 206356.7753
1.764705882 | 2.717647059| 0.61465564| 1.097734107 2.983253868 1.149580041| 9.25302E-07 782850.3526
2.117647059| 3.261176471| 0.69399212| 1.034582271 3.37395536 1.032456922 1.9848E-07 3277761.1103
2.470588235| 3.804705882| 0.7475006| 0.991989524 3.774228378 0.952990409 | 7.02754E-08 8544920.2490
2.823529412 | 4.348235294| 0.77945125| 0.966556808 4.202816424 0.926925922 | 3.78056E-08| 15449397.7359
7.222072896 28375511.3031
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B.2.2 Muestra 5

Tabla B. 25 Diametro de particula, muestra5, exp 16.

] Distancia
Tiempo )
recorrida
(s)
(cm)
Velocidades Velocidad Diametro de Diametro de
puntuales [v1s] | promedio [v2s] | particula promedio particula
5.6 12 (cm/s) (cmis) [dP] (cm) promedio (mm)
9 11.6471 3.42560554 1.71280277 0.0217699 0.217698748
12.3 11.2941 1.6856892 2.55564737 0.0265921 0.265921051
17.4 10.9412 0.92721834 1.30645377 0.0190129 0.1901294
23.9 10.5882 0.57859209 0.75290522 0.0144335 0.14433525
50.4 10.2353 0.22846639 0.40352924 0.0105667 0.105667093
70.4 9.88235 0.15250545 0.19048592 0.0072600 0.07259951
90.4 9.52941 0.11237514 0.13244029 0.0060536 0.060535805
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Tabla B. 26 Numero de particulas por cada didmetro, muestra 5, exp 16.

] ] volumen de
altura del volumen d ) densidad de masa de solidos
porosidad masa de lecho ) particula NUmero de
lecho [h* ] lecho [V* ] lecho [p" ] experimentales i .
s [€] [m“ ](9) equivalente particulas
(cm) (cm’) (g/cmy) [msd (9)

[VP E ] (cmy)
0.352941176| 0.543529412| 0.52372329| 1.170116263 0.635992604 0.302908466 | 5.40216E-06 35331.9047
0.705882353| 1.087058824| 0.49278803| 1.194740726 1.298753448 0.658743292| 9.84595E-06 42158.1442
1.058823529| 1.630588235| 0.54465846| 1.153451868 1.880805046 0.856408672| 3.59872E-06 149953.5177
1.411764706| 2.174117647| 0.58726342| 1.119538315 2.434008008 1.004604134| 1.57441E-06 402069.5400
1.764705882| 2.717647059| 0.63547745| 1.081159953 2.938211166 1.071044239| 6.17759E-07 1092475.1552
2.117647059| 3.261176471| 0.69350761| 1.034967945 3.375213111 1.034477146| 2.00355E-07| 3253443.4734
2.470588235| 3.804705882| 0.72160361| 1.012603523 3.852658581 1.072566225| 1.16155E-07| 5818494.0221
6.000752174 10793925.7573
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B 2.3Muestra 7

Tabla B. 27 Diametro de particula, muestra 7, exp 16.

Distancia
Tiempo (s) | recorrida
(cm)
Velocidades Velocidad Diametro de Diametro de
puntuales [v1s] | promedio [v2s] | particula promedio particula
5.1 12 (cm/s) (cm/s) [dP] (cm) promedio (mm)
6.4 11.6571 8.96703297 4.48351648 0.0352218 0.352218075
7.5 11.3143 4.71428571 6.84065934 0.0435062 0.435062084
8.4 10.9714 3.32467532 4.01948052 0.0333493 0.333493381
9.8 10.6286 2.26139818 2.79303675 0.0277997 0.277997301
24.1 10.2857 0.54135338 1.40137578 0.0196915 0.196915344
43 9.94286 0.26234452 0.40184895 0.0105447 0.105446865
89.7 9.6 0.11347518 0.18790985 0.0072107 0.072106933
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Tabla B. 28 Numero de particulas para cada didmetro, muestra 7, exp 16.

) ) volumen de
altura del volumen d densidad de masa de solidos
masa de lecho ] particula NUmero de
lecho [h* ] lecho [V* ] |porosidad [e]| lecho [p" ] experimentales . .
s [m" ] (9) equivalente particulas
(cm) (cm’) (g/cmy) [ms] (9)

[VP E ] (cmy)
0.342857143 0.528| 0.44933506| 1.229329295 0.649085868 0.357428833| 2.28789E-05 9844.1472
0.685714286 1.056| 0.41667576| 1.255326095 1.325624356 0.77326882| 4.31175E-05 11300.5668
1.028571429 1.584| 0.45778095| 1.222606364 1.93660848 1.050066009| 1.94205E-05 34070.4902
1.371428571 2.112| 0.48592155| 1.200206443 2.534836008 1.303104556| 1.12492E-05 72992.9576
1.714285714 2.64| 0.53923648| 1.157767764 3.056506897 1.408326884| 3.99796E-06 221966.9079
2.057142857 3.168| 0.63580001| 1.08090319 3.424301306 1.247130493| 6.13904E-07 1280071.7557
2.4 3.696| 0.69456018| 1.034130097 3.822144838 1.167435232| 1.96305E-07 3747357.8047
7.306760828 5377604.6301
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B.2.3 Muestra 9

Tabla B. 29 Diametro de particulas, muestra9, exp 16.

] Distancia
Tiempo ]
recorrida
(s)
(cm)
Velocidades Velocidad Diametro de Diametro de
puntuales [v1s] | promedio [v2s] | particula promedio particula
10.8 12 (cm/s) (cm/s) [dP] (cm) promedio (mm)
12.2 10.6286 7.59183673 3.79591837 0.0324086 0.32408631
135 11.3143 4.19047619 5.89115646 0.0403741 0.403740701
14.8 10.9714 2.74285714 3.46666667 0.0309712 0.309712188
23.6 10.6286 0.83035714 1.78660714 0.0222340 0.222339583
33 10.2857 0.46332046 0.6468388 0.0133783 0.133782802
58.2 9.94286 0.20976492 0.33654269 0.0096499 0.096498894
114.4 9.6 0.09266409 0.15121451 0.0064684 0.064684315
132.3 9.25714 0.07619048 0.08442728 0.0048333 0.04833299

106



Tabla B. 30 Numero de particulas para cada diametro, muestra 9, exp 16.

] ] volumen de
altura del volumen d densidad de masa de solidos
masa de lecho ) particula NUmero de
lecho [h* ] lecho [V* ] | porosidad [¢] | lecho [p* ] experimentales [mgy] . .
s [m"](9) equivalente particulas
(cm) (cm’) (g/cmy) @)
[VP E ] (cmy)
1.371428571 2.112 0.4622048 | 1.219084983 2.574707483 1.384665337 1.7823E-05 48953.7761
0.685714286 1.056 0.4282275| 1.246130911 1.315914242 0.752403578 |  3.44594E-05 13758.3607
1.028571429 1.584| 0.46921885| 1.213501798 1.922186848 1.020260553| 1.55552E-05 41329.4515
1.371428571 2.112| 0.52046202| 1.172712229 2.476768228 1.187704423| 5.75506E-06 130041.3436
1.714285714 2.64| 0.5990015| 1.110194808 2.930914292 1.175292241| 1.25372E-06 590702.0048
2.057142857 3.168| 0.64951005| 1.069990001 3.389728324 1.188065716| 4.70508E-07 1591097.8624
2.4 3.696| 0.71135556| 1.020760972 3.772732553 1.088978265| 1.41709E-07 4842233.2303
2.742857143 4.224| 0.75640926| 0.984898233 4.160210135 1.013388684| 5.91195E-08| 10801112.5804
8.810758796 18059228.6098
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B 2.4 Muestrall

Tabla B. 31 Didmetro de particulas, muestra 11, exp 11.

) Distancia
Tiempo ]
recorrida
(s)
(cm)
) ) Diametro de .
Velocidades Velocidad ) Diametro de
] particula .
puntuales promedio ) particula
promedio [dP] .
[vis] (cm/s) [v2s] (cm/s) promedio (mm)
8.1 12 (cm)

10.9 11.6129 4.14746544 2.07373272 0.0239540 0.23954033
134 11.2258 2.11807669 3.13277106 0.0294420 0.294419509
15.9 10.8387 1.38957816 1.75382743 0.0220290 0.220290456
24.2 10.4516 0.6491685 1.01937333 0.0167946 0.1679457
37.6 10.0645 0.34117004 0.49516927 0.0117052 0.11705207
50.5 9.67742 0.22824102 0.28470553 0.0088757 0.088756508

93 9.29032 0.10942665 0.16883384 0.0068349 0.068348974
177.8 8.90323 0.0524645 0.08094558 0.0047326 0.047325892
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Tabla B. 32 Numero de particulas para cada tamafio, muestra 11, exp 16.

] ) volumen de
volumen d densidad de masa de solidos
altura del lecho masa de lecho [m* ] ) particula Numero de
lecho [V* ] | porosidad [¢] lecho [p" ] experimentales [mgy] . i
[h* T (cm) s @ equivalente particulas
(cm’) (g/cmg) ©)
[Vp E ] (cmy)
0.387096774| 0.596129032 0.5089412 1.181882803 0.704554651 0.34597776 7.19674E-06 30292.5397
0.774193548| 1.192258065 0.4770479 1.207269875 1.439377244 0.752725358 1.33629E-05 35494.4321
1.161290323| 1.788387097| 0.52189354 1.171572745 2.095225579 1.001740891 5.5974E-06 112769.5349
1.548387097| 2.384516129| 0.56383988 1.138183459 2.714016815 1.183745911 2.48031E-06 300728.9670
1.935483871| 2.980645161| 0.61965704 1.093752995 3.260089572 1.239952113 8.39725E-07 930445.7531
2.322580645| 3.576774194| 0.66244073 1.059697182 3.790297532 1.27945008 3.661E-07 2202146.2795
2.709677419| 4.172903226| 0.70283541 1.027543015 4.287837561 1.274193497 1.67184E-07 4802449.6966
3.096774194| 4.769032258 | 0.75966482 0.982306801 4.68465282 1.125886864 5.55004E-08 12782675.1804
8.203672474 21197002.3834
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B.2.5. Muestra 13

Tabla B. 33 Diametro de particula, muestra 13, exp 16.

) Distancia
Tiempo () ]
recorrida (cm)
Velocidades Velocidad - i . i
] Didmetro de particula | Diametro de particula
puntuales [v1s] promedio [v2s] ) .
promedio [dP] (cm) promedio (mm)

4.5 12 (cm/s) (cm/s)
8.8 11.6129 2.70067517 1.35033758 0.0193296 0.193296251
10.2 11.2258 1.96943973 2.33505745 0.0254186 0.254185656
12.5 10.8387 1.35483871 1.66213922 0.0214455 0.21445489
23.2 10.4516 0.55890978 0.95687425 0.0162716 0.162715785
319 10.0645 0.36731811 0.46311394 0.0113200 0.113199936
67.5 9.67742 0.15360983 0.26046397 0.0084894 0.084893821
100.3 9.29032 0.09697623 0.12529303 0.0058880 0.058879716
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Tabla B. 34 Numero de particulas para cada diametro, muestra 13, exp 16.

] ) volumen de
volumen d densidad de masa de solidos
altura del lecho masa de lecho [m* ] ) particula Numero de
lecho [V* ] | porosidad [g] lecho [p" ] experimentales [mg] . .
[h* T (cm) s @ equivalente particulas
(cm’) (g/cmg) ©)
[VP E ] (cmy)
0.387096774| 0.596129032| 0.54210446 1.155484851 0.688818066 0.315406722 3.78155E-06 52556.2154
0.387096774| 0.596129032| 0.49976623 1.189186081 0.708908348 0.354619895 8.5991E-06 25985.6399
0.387096774| 0.596129032 0.5260444 1.168268657 0.696438864 0.330081099 5.16425E-06 40275.0635
0.387096774| 0.596129032| 0.56873103 1.134290099 0.676183259 0.291616857 2.25574E-06 81460.4865
0.387096774| 0.596129032| 0.62483076 1.089634716 0.649562889 0.243696016 7.59518E-07 202177.7301
0.387096774| 0.596129032| 0.66932012 1.054221188 0.628451857 0.207816388 3.20352E-07 408766.2055
0.387096774| 0.596129032| 0.72589221 1.009189803 0.60160734 0.16490526 1.0688E-07 972211.6428
1.908142236 1783432.9837
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B2.5. Muestra 15

Tabla B. 35 Diametro de particula, muestra 15, exp 16.

) Distancia
Tiempo (s) )
recorrida (cm)

Velocidades . . B ) N )
Velocidad promedio | Didmetro de particula Diémetro de particula

puntuales [v1s] vas] (cs) dio [dP] (cm) dio (mm)

s] (cm/s romedio cm romedio (mm

4.4 12 (cm/s) P P

7.5 11.6129 3.74609781 1.87304891 0.0227655 0.227654801
12.1 11.2258 1.45789694 2.60199738 0.0268322 0.268321629
16.6 10.8387 0.88841883 1.17315788 0.0180169 0.180169173
22.3 10.4516 0.58388899 0.73615391 0.0142721 0.142720568
31.2 10.0645 0.37554165 0.47971532 0.0115211 0.115211027
50.2 9.67742 0.21129737 0.29341951 0.0090105 0.090104555
76.4 9.29032 0.12903226 0.17016481 0.0068618 0.068617854
152.8 8.90323 0.05999478 0.09451352 0.0051139 0.051138646
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Tabla B. 36 Numero de particulas para cada diametro, muestra 15, exp 16.

_ . volumen de
altura del volumen d densidad de masa de solidos i ]
masa de lecho ] particula Numero de
lecho [h* ] lecho [V* ] | porosidad [€] lecho [p* ] experimentales [mgy] ) )
3 [m* ](g) equivalente particulas
(cm) (cm’) (g/cmy) @)
[Ve E ] (cm;)
0.387096774| 0.596129032| 0.51680945| 1.175619674 0.700821019 0.33863009 6.17775E-06 34539.6986
0.774193548 | 1.192258065| 0.49139858| 1.195846732 1.425757911 0.725142502 1.0115E-05 45173.0851
1.161290323| 1.788387097| 0.55297775| 1.146829713 2.050975462 0.916831672 3.06225E-06 188656.4185
1.548387097| 2.384516129| 0.58900278| 1.118153785 2.666255735 1.095823687 1.52216E-06 453632.7746
1.935483871| 2.980645161| 0.62210812| 1.091801937 3.254274161 1.229763783 8.00722E-07 967749.5829
2.322580645| 3.576774194| 0.66011016| 1.061552314 3.79693292 1.290538927 3.83036E-07 2123021.0945
2.709677419| 4.172903226| 0.70222838| 1.028026209 4.289853884 1.277396738 1.69165E-07 4758146.8207
3.096774194| 4.769032258| 0.74768528 0.99184252 4.730128974 1.193481186 7.00241E-08| 10739679.9532
8.067608585 19310599.4281
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B.3 Experimento 17
Se realiz6 el 09 de abril del 2014, sera con una inclinacién de 0°-45.

Tabla B. 37 Condiciones de enfriamiento del experimento 17.

Tiempo | Temperatura
Muestra
(s) (°C)
1 300 75
2 360 72.5
12 3420 23
13 3660 20.5
15 5100 13
16 8700 9
18 10260 8

B.3.1 Muestra 1
Tabla B. 38 Diametro de particula, muestra 1, exp 17.

] Distancia
Tiempo ]
recorrida
(s)
(cm)
] ) » Didmetro de
Velocidades | Velocidad Diametro de )
] i ] particula
4.5 14 puntuales [vls] | promedio | particula promedio )
promedio
(cm/s) [v2s] (cm/s) [dP] (cm)
(mm)
6.5 13.5625 6.78125 3.390625 0.0306297 0.30629657
17.8 13.125 0.98684211 3.8840461 0.0327827 0.32782679
209.7 12.6875 0.06182992 0.524336 0.0120450 0.12045008

114



Tabla B. 39 Numero de particulas para cada diametro, muestra 1, exp 17.

volumen
volume
) masa de de
altura del nd ) densidad de | masade . . i
porosida solidos particula | NuUmero de
lecho lecho lecho [p* ] | lecho [m" ] ) ) i
} § d[e] experimentale | equivalent | particulas
[h* 1(cm) | [V*] (9/cmg) ()
s s[my(9) | e[VPE]
(cm)
(cmy)
1.21213701 | 0.81667731 1.50462E-
0.4375 | 0.67375| 0.47093 0.432076689 18094.9701
3 3 05
1.21213701 | 1.63335462 1.84473E-
0.875 1.3475 | 0.46043 0.864153378 72174.4658
3 6 05
1.21213701 | 2.45003193 2182663.879
1.3125 |2.02125| 0.61523 3 g 1.296230067 | 9.15E-07 9
2272933.315
2.592460133
8
B 3.2 Muestra 2
Tabla B. 40 Diametro de particula, muestra 2, exp 17.
Distancia
Tiempo (s) | recorrida
(cm)
Velocidades Velocidad . . Diametro de
] Diametro de particula i
4.5 14 puntuales [v1s] | promedio [v2s] ] particula
promedio [dP] (cm) )
(cm/s) (cm/s) promedio (mm)
5.6 13.5484 12.3167155 6.1583578 0.0412795 0.41279527
7.7 13.0968 409274194 8.2047287 0.0476469 0.47646869
236.3 12.6452 0.05455203 2.073647 0.0239535 0.23953538
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Tabla B. 41 Numero de particulas para cada diametro, muestra 2, exp 17.

) ) volumen de
altura del volumen d . densidad de masa de solidos . .
porosidad masa de lecho ) particula NUmero de
lecho [h* ] lecho [V* ] lecho [p" ] experimentales ) ]
3 [€] [m* ] (9) equivalente particulas
(cm) (cm) (9/cmg) [ms] (9)
[VP E ] (cmy)
0.451612903 | 0.695483871 0.4248 1.24886044 0.868562293 0.499598384 | 3.68302E-05 | 8547.5239
0.903225806 | 1.390967742 | 0.40262 1.266514667 1.761681046 1.013321682 5.66373E-05 | 11273.7310
1.35483871 | 2.086451613 | 0.50894 | 1.181880259 2.465935972 1.418410211 7.19629E-06 | 124198.4814
2.931330277 144019.7363
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B.3.3 Muestra 12
Tabla B. 42 Diametro de particulas, muestra 12, exp 17.

Distancia
Tiempo (s) | recorrida
(cm)
Velocidades Velocidad Diametro de Diametro de
3.5 14 puntuales [v1s] promedio particula promedio particula
(cm/s) [v2s] (cm/s) [dP] (cm) promedio (mm)
4 13.5484 27.0967742 13.548387 0.0612274 0.61227433
38.1 13.0968 0.37851949 13.737647 0.0616536 0.61653598
175.4 12.6452 0.07356115 0.2260403 0.0079085 0.0790852
312.9 12.1935 0.03941031 0.0564857 0.0039534 0.03953408

Tabla B. 43 Numero de particulas para cada diametro, muestra 12, exp 17.

_ ) volumen de
alturadel | volumend . densidad de masa de solidos ] ]
porosidad masa de lecho ) particula Numero de
lecho [h* ] | lecho [V* ] lecho [p" ] experimentales ) )
3 [€] [m* ] (g) equivalente particulas
(Cm) (Cm ) (g/ CmS) [msx] (g)
[VP E] (cms)
0.451612903| 0.695483871| 0.36385 | 1.297377625 | 0.902305212 0.574003982 | 0.000120182 | 3009.5404
0.903225806 | 1.390967742| 0.36277 | 1.298231259 | 1.805797803 1.150699867 | 0.000122709 | 5908.9486
1.35483871 | 2.086451613| 0.68028 | 1.045498628 | 2.181382298 0.697435679 | 2.58991E-07 | 1696844.2233
1.806451613|2.781935484 | 0.78748 | 0.960167428 | 2.671123838 0.567672298 3.2353E-08 |11056210.4713

2.989811827

12761973.1837
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B.3.4 Muestra 13
Tabla B. 44 Diametro de particula, muestra 13, exp 17.

] Distancia
Tiempo () )
recorrida (cm)
Velocidades Velocidad . . Diametro de
. Diametro de particula i .
5.3 14 puntuales [v1s] promedio [v2s] ) particula promedio
promedio [dP] (cm)
(cm/s) (cm/s) (mm)
9.5 13.5625 3.22916667 1.6145833 0.0211365 0.21136471
36.6 13.125 0.41932907 1.8242479 0.0224670 0.22466953
111.4 12.6875 0.11958058 0.2694548 0.0086347 0.0863466
301.8 12.25 0.04131535 0.080448 0.0047180 0.0471802
Tabla B. 45 Numero de particulas por cada diametro, muestra 13, exp 17.
) ) volumen de
altura del volumen d ) densidad de masa de solidos i ]
porosidad masa de lecho ] particula Numero de
lecho [h* ] lecho [V* ] lecho [p" ] experimentales ) )
5 (€] [m"](9) equivalente particulas
(cm) (cm’) (g/cms) [ms] (9)
[Ve £ ] (cm;)
0.4375 0.67375 0.52829 | 1.166482406 0.785917521 0.370726384 4.94421E-06 47247.5693
0.875 1.3475 0.51885 | 1.173995183 1.581958509 0.761158905 5.93789E-06 80773.0039
1.3125 2.02125 0.6667 | 1.056309431 2.135065437 0.711624367 3.37082E-07 | 1330266.1108
1.75 2.695 0.76014 | 0.981927353 2.646294216 0.634736118 5.49894E-08 | 7273396.9530
2.478245775 8731683.6369
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B.3.5 Muestra 15

Tabla B. 46 Diametro de particula, muestra 15, exp 17.

] Distancia
Tiempo (s) .
recorrida (cm)
Velocidades Velocidad » i » i
] Diametro de particula | Didmetro de particula
5.6 14 puntuales [v1s] promedio [v2s] ) .
promedio [dP] (cm) promedio (mm)
(cm/s) (cm/s)
11.1 13.5758 2.46831956 1.2341598 0.0184794 0.18479404
29.4 13.1515 0.55258467 1.5104521 0.0204435 0.20443523
95.9 12.7273 0.14094433 0.3467645 0.0097953 0.09795341
173.6 12.303 0.07323232 0.1070883 0.0054434 0.05443438
423.3 11.8788 0.02843856 0.0508354 0.0037505 0.03750469
Tabla B. 47 Numero de particulas por cada didmetro, muestra 15, exp 17.
) ) volumen de
altura del volumen d . densidad de masa de solidos ) .
porosidad masa de lecho ) particula NuUmero de
lecho [h* ] lecho [V* ] lecho [p* ] experimentales ) i
s [€] [m" ](9) equivalente particulas
(cm) (cm’) (g/cmy) [ms] (9)
[Ve e ] (cm)
0.424242424 | 0.653333333 | 0.54906 | 1.149948964 0.75129999 0.338791901 3.30418E-06 64608.9390
0.848484848 | 1.306666667 | 0.53344 | 1.162380042 1.518843255 0.708628231 4.4737E-06 99810.1437
1.272727273 1.96 0.6472 | 1.071831161 2.100789076 0.741164618 4.92106E-07 | 949028.8367
1.696969697 | 2.613333333 | 0.73803 | 0.999528837 2.612102028 0.684294721 8.44539E-08 | 5105598.6720
2.121212121 | 3.266666667 | 0.79563 | 0.95368207 3.115361429 0.636700309 2.76221E-08 | 14524520.7717
3.10957978 20743567.3632
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B.3.6 Muestra 16

Tabla B. 48 Diametro de particulas, muestra 16, exp 17.

) Distancia
Tiempo (s) ]
recorrida (cm)
- 14 Velocidades puntuales | Velocidad promedio Diametro de particula Diametro de particula
' [v1s] (cm/s) [v2s] (cm/s) promedio [dP] (cm) promedio (mm)
7.8 13.5758 5.22144522 2.6107226 0.0268771 0.26877113
12.1 13.1515 1.90601669 3.563731 0.0314018 0.31401812
46.9 12.7273 0.30521038 1.1056135 0.0174906 0.17490569
145.6 12.303 0.08762842 0.1964194 0.0073722 0.07372155
323.8 11.8788 0.03728433 0.0624564 0.0041571 0.04157102
Tabla B. 49 Numero de particulas por cada diametro, muestra 16, exp 17.
_ ) volumen de
altura del volumen d ) densidad de masa de solidos i .
porosidad masa de lecho ) particula NUmero de
lecho [h* ] lecho [V* ] lecho [p" ] experimentales ) i
5 [€] [m* ](g) equivalente particulas
(cm) (cnr) (9/cms) [Msd (9)
[V E ] (cmg)
0.424242424 | 0.653333333 | 0.49114 | 1.196052729 0.781421116 0.397634115 1.01659E-05 24646.7248
0.848484848 | 1.306666667 | 0.46708 | 1.215201038 1.587862689 0.846197236 1.6213E-05 32887.5038
1.272727273 1.96 0.55756 | 1.143180806 2.240634379 0.991342237 2.80163E-06 222964.2656
1.696969697 | 2.613333333 | 0.69114 | 1.036855443 2.709648891 0.83691197 2.09789E-07 | 2513737.2780
2.121212121| 3.266666667 | 0.77971 | 0.966350418 | 3.156744698 0.695397615 3.76159E-08 | 11648894.1331
3.767483173 14443129.9053
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B.3.7 Muestra 18

Tabla B. 50 Diametro de particula, muestra 18, exp 17.

] Distancia
Tiempo (s) )
recorrida (cm)
Velocidades Velocidad » i Diametro de
) Diémetro de particula i )
6.2 14 puntuales [v1s] promedio [v2s] ] particula promedio
promedio [dP] (cm)
(cm/s) (cm/s) (mm)
13.7 13.5758 1.81010101 0.9050505 0.0158248 0.15824816
43.5 13.1515 0.35258754 1.0813443 0.0172975 0.17297536
132.7 12.7273 0.10061085 0.2265992 0.0079183 0.07918291
234.6 12.303 0.05386616 0.0772385 0.0046229 0.0462295
Tabla B. 51 Numero de particulas para cada diametro, muestra 18, exp 17.
) ) volumen de
altura del volumen d . densidad de masa de solidos . )
porosidad masa de lecho ) particula NUmero de
lecho [h* ] lecho [V* ] lecho [p* ] experimentales ) i
5 [€] [m" ](9) equivalente particulas
(cm) (cnr) (9/cms) [ms] (9)
[V E ] (cmg)
0.424242424 | 0.653333333 | 0.57304 | 1.130863793 0.738831011 0.31545466 2.07499E-06 95795.3433
0.848484848 | 1.306666667 | 0.55928 | 1.141815024 1.491971631 0.657545306 2.70989E-06 | 152896.0894
1.272727273 1.96 0.68009 | 1.045650582 2.04947514 0.655653312 2.59952E-07 | 1589290.8739
1.696969697 | 2.613333333 | 0.76329 | 0.979422138 2.559556521 0.605875769 5.17318E-08 | 7379882.9495
2.234529047 9217865.2561
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B.4 Experimento 18

Se realizé el dia 10 de abril de 2014 con una inclinacion de aspas de 0° a 90°.
Tabla B. 52 Condiciones de enfriamiento del experimento 18.

Muestra Tiempo | Temperatura

(s) (°C)
2 720 75
3 1320 72
5 1860 45
6 2160 35
8 3000 25
11 10680 10
12 14400 10.7

B.4.1 Muestra 2
Tabla B. 53 Diametro de particula, muestra 2 exp 18.

] Distancia
Tiempo .
recorrida
()
(cm)
) ) Didmetro de Diametro de
Velocidades Velocidad
) particula particula
3.9 14 puntuales [v1s] promedio . .
promedio [dP] promedio
(cm/s) [v2s] (cm/s)
(cm) (mm)
15 13.5757576 1.223041223 0.611520612 0.0130079 0.130079184
71.1 13.5757576 0.202020202 0.712530713 0.0140412 0.140411943
139.3 | 12.7272727 0.093997583 0.148008892 0.0063995 0.063995017
231.7 | 12.3030303 0.054008035 0.074002809 0.0045251 0.04525081
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Tabla B. 54 Numero de particulas para cada didmetro, muestra 2 exp 18.

] ) volumen de
altura del volumen d ) densidad de masa de solidos
porosidad masa de lecho ) particula NUmero de
lecho [h* ] lecho [V* ] lecho [p" ] experimentales i .
s [€] [m" ](9) equivalente particulas
(cm) (cm’) (g/cmy) [ms] (9)
[VP E ] (cmy)
0.424242424 | 0.653333333 | 0.60334202 | 1.106739751 0.72306997 0.286811473 1.15245E-06 156818.228
0.424242424 | 0.653333333 | 0.59152416 | 1.11614677 0.729215889 0.297867074 1.44948E-06 129489.272
1.272727273 1.96 0.71301197 | 1.019442474 1.998107249 0.573432868 1.37227E-07 2633101.145
1.696969697 | 2.613333333 | 0.76659702 | 0.976788774 2.552674663 0.59580188 4.85153E-08 7738312.017
1.753913295 10657720.662
B.4.2 Muestra 3
Tabla B. 55 Diametro de particula, muestra 3 exp 18.
] Distancia
Tiempo (s) ]
recorrida (cm)
. Velocidad . i Diametro de
Velocidades puntuales ) Diémetro de particula i )
12.9 14 promedio [v2s] ] particula promedio
[v1s] (cm/s) promedio [dP] (cm)
(cmis) (mm)
14.5 13.5882353 8.492647059 4.246323529 0.0342775 0.342774727
22.3 13.5882353 1.445556946 4.969102003 0.0370801 0.370801267
76.3 12.7647059 0.201336055 0.823446501 0.0150945 0.150945423
130.8 12.3529412 0.104774734 0.153055395 0.0065077 0.065076858
185.9 11.9411765 0.069024141 0.086899438 0.0049036 0.049035515
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B.4.3 Muestra

5

Tabla B. 56 Diametro de particulas, muestra5 exp 18.

Tiempo Distancia
(s) recorrida (cm)
Velocidades Velocidad Diametro de Didmetro de
4.7 14 puntuales [v1s] promedio [v2s] | particula promedio particula
(cm/s) (cm/s) [dP] (cm) promedio (mm)
8.1 13.5882353 3.996539792 1.998269896 0.0235142 0.235141523
16.2 13.5882353 1.181585678 2.589062735 0.0267654 0.267653878
127 12.7647059 0.104372084 0.642978881 0.0133383 0.133383039
196.3 12.3529412 0.064472553 0.084422319 0.0048332 0.048331569
Tabla B. 57 Numero de particulas para cada diametro, muestra 5 exp 18.
_ ) volumen de
altura del volumen d ) densidad de masa de solidos . .
porosidad masa de lecho ) particula Numero de
lecho [h* ] lecho [V* ] lecho [p* ] experimentales ) i
3 [€] [m* ] (9) equivalente particulas
(cm) (cnr) (g/cms) [ms] (9)
[VP E] (cmy)
0.411764706 | 0.634117647 | 0.51180676 | 1.179601819 0.74800633 0.365171634 6.8075E-06 33801.229
0.411764706 | 0.634117647 | 0.49178382 | 1.19554008 0.758113062 0.385285325 1.00397E-05 24181.614
1.235294118 | 1.902352941 | 0.59946418 | 1.10982651 2.111281725 0.84564395 1.24251E-06 428853.695
1.647058824 | 2.536470588 | 0.7564138 | 0.984894613 2.498156219 0.608516374 5.91143E-08 6486389.570

2.204617283

6973226.108




B.4.4 Muestra 6

Tabla B. 58 Diametro de particulas, muestra 6.

) Distancia
Tiempo ]
recorrida
(s)
(cm)
) ] Diametro de Diametro de
Velocidades Velocidad ) .
] particula particula
5 14 puntuales [v1s] promedio ) ]
promedio [dP] promedio
(cm/s) [v2s] (cm/s)
(cm) (mm)
11.6 | 13.5882353 | 2.058823529 | 1.029411765 0.0168771 0.168770609
65.7 | 13.5882353 | 0.223858901 | 1.141341215 0.0177709 0.177709238
103.6 | 12.7647059 | 0.129459492 | 0.176659196 0.0069915 0.069915003

Tabla B. 59 Numero de particulas para cada diametro, muestra 6 exp 18.

) ) volumen de
altura del volumen d ) densidad de masa de solidos i .
porosidad masa de lecho ) particula NUmero de
lecho [h* ] lecho [V* ] lecho [p" ] experimentales ) i
5 [€] [m* ] (g) equivalente particulas
(cm) (cnr) (g/cms) [Msd (9)
[V E ] (cmg)
0.411764706 | 0.634117647 | 0.56308233 | 1.138786463 0.722124592 0.315508992 2.51704E-06 78985.018
0.411764706 | 0.634117647 | 0.55510324 | 1.145137822 0.726152101 0.323062718 2.93853E-06 69275.595
1.235294118 | 1.902352941 | 0.69933294 | 1.030330976 1.960053162 0.589323412 1.78941E-07 2075228.829
1.227895123 2223489.443
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B.4.5 Muestra 8

Tabla B. 60 Diametro de particulas, muestra 8 exp 18.

) Distancia
Tiempo (s) ]
recorrida (cm)
. Velocidad » i Diametro de
Velocidades puntuales ] Diametro de particula . .
7.4 14 promedio [v2s] ) particula promedio
[v1s] (cmi/s) promedio [dP] (cm)
(cm/s) (mm)
8.7 13.5882353 10.45248869 5.226244344 0.0380274 0.380274417
10.7 13.5882353 4.117647059 7.285067873 0.0448972 0.448971791
33.8 12.7647059 0.483511586 2.300579323 0.0252302 0.252302097
106.1 12.3529412 0.125156446 0.304334016 0.0091765 0.091765092
299.4 11.9411765 0.04089444 0.083025443 0.0047930 0.047930047
Tabla B. 61 Numero de particulas para cada diametro, muestra 8 exp 18.
_ ] volumen de
altura del volumen d ) densidad de masa de solidos . )
porosidad masa de lecho ) particula Numero de
lecho [h* ] lecho [V* ] lecho [p* ] experimentales ) i
5 [€] [m* ] (g) equivalente particulas
(cm) (cnr) (g/cms) [Msd (9)
[VP E ] (cmy)
0.411764706 | 0.634117647 | 0.43748543 | 1.238761598 0.78552059 0.441866778 2.87933E-05 9669.933
0.411764706 | 0.634117647 | 0.41181002 | 1.259199227 0.798480451 0.469658203 4.73867E-05 6245.226
1.235294118 | 1.902352941 | 0.50091617 | 1.188270726 2.26051031 1.128184135 8.40935E-06 84535.834
1.647058824 | 2.536470588 | 0.65728681 | 1.0637997 2.698296651 0.924741855 4.04606E-07 1440162.315
2.058823529 | 3.170588235 | 0.7577036 | 0.983867931 3.119440088 0.755829091 5.76532E-08 8260826.031
2.964450971 9801439.340
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B.4.6 Muestra 11
Tabla B. 62 Diametro de particula, muestra 11 exp 18.

) Distancia
Tiempo (s) ]
recorrida (cm)
Velocidades Velocidad Diametro de Diametro de
3.1 14 puntuales [v1s] promedio [v2s] | particula promedio particula
(cm/s) (cm/s) [dP] (cm) promedio (mm)
55 13.5882353 5.661764706 2.830882353 0.0279874 0.279874393
7.2 13.5882353 3.31420373 4.487984218 0.0352394 0.352393521
21.2 12.7647059 0.705232369 2.00971805 0.0235814 0.235814128
1954 12.3529412 0.064237864 0.384735116 0.0103177 0.103177065
Tabla B. 63 Numero de particulas para cada diametro, muestra 11 exp 18.
_ _ volumen de
altura del volumen d ) densidad de masa de solidos ] ]
porosidad masa de lecho ) particula Numero de
lecho [h* ] lecho [V* ] lecho [p* ] experimentales ] i
5 (€] [m" ] (9) equivalente particulas
(cm) (cm’) (g/cms) [ms] (9)
[Ve e ] (cm;)
0.411764706 | 0.634117647 | 0.48488111 | 1.201034634 0.761597256 0.392313131 1.14786E-05 21536.086
0.411764706 | 0.634117647 | 0.44925806 | 1.229390582 0.779578263 0.429346443 2.29131E-05 11807.217
1.235294118 | 1.902352941 | 0.51136514 | 1.179953345 2.244687717 1.09683266 6.86608E-06 100659.402
1.647058824 | 2.536470588 | 0.63916439 | 1.078225144 2.734886365 0.986844384 5.75108E-07 1081241.248
2.905336617 1215243.954




B.4.7 Muestra 12

Tabla B. 64 Diametro de particula, muestra 12 exp 18.

) Distancia
Tiempo (s) ]
recorrida (cm)
) Velocidad B ] Diametro de
Velocidades puntuales ] Diametro de particula . ]
4.5 14 promedio [v2s] ) particula promedio
[v1s] (cm/s) promedio [dP] (cm)
(cm/s) (mm)
5.9 13.5882353 9.705882353 4.852941176 0.0366442 0.366441597
13.2 13.5882353 1.561866126 5.633874239 0.0394826 0.394826077
59.2 12.7647059 0.233358426 0.897612276 0.0157597 0.157596528
231.5 12.3529412 0.054418243 0.143888334 0.0063098 0.063097921
Tabla B. 65 Numero de particulas para cada diametro, muestra 12 exp 18.
) ) volumen de
altura del volumen d . densidad de masa de solidos ) .
porosidad masa de lecho ) particula NUmero de
lecho [h* ] lecho [V* ] lecho [p" ] experimentales ) i
5 [€] [m* ] (9) equivalente particulas
(cm) (cnr) (g/cms) [ms] (9)
[VP E ] (cmy)
0.411764706 | 0.634117647 | 0.4432143 | 1.234201415 0.782628897 0.444784027 2.5764E-05 10878.232
0.411764706 | 0.634117647 | 0.43167953 | 1.243383098 0.788451164 0.336137709 3.22268E-05 6572.388
1.235294118 | 1.902352941 | 0.57367339 | 1.130355978 2.15033602 0.612427217 2.04946E-06 188294.650
1.647058824 | 2.536470588 | 0.71519464 | 1.017705064 2.581378962 2.581378962 1.31536E-07 12366023.333
3.974727914 12571768.6
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APENDICE C

Distribucién de Particulas

C.1 Se presentan graficos de barrar en los que se representa la distribucion de particulas a lo largo

del experimento, calculados con la ecuacion de stock.

C.2 Con el software ImageJ se obtuvo la distribucion de particulas mediante el analisis

microscopico de los puntos criticos en los perfiles de enfriamiento.
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C.1 A continuacion se presentan las graficas de barraras para evaluar la distribucién de las particulas.
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Figura C. 1 Distribucion de tamafio, experimento 16.
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Figura C. 2 Distribucion de tamafio, experimento 17.
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Figura C. 3 Distribucion de particula experimento 18.
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C.2 Anadlisis de imagen (ImageJ) de los comparativos descritos en la metodologia
“2.5 Cinéticas de cristalizacion, Tabla 2.5”.

Tabla C. 1 Comparativo #2: experimento 17 y experimento 18.

M1:0°a90° (720s, 75°C)

Anélisis

Distribucion

[
480x360 pixels; RGB. 675K

m1.1-1jpg -

300x240 pixels; RGE; 281K

1 622
Count 305 Min: 1

Mean: 81.259 Max: 922

StdDev 127317 Mode: 1 (186)

Bins: 14 Bin Width: 65.786

M1: 0°a 45° (300s, 75°C)

4 Area Distribution = =
300x240 pixals: RGE; 281K

1 4525
Count 137 Win: 1
Mean: 166.810 Max 4525
StdDev 546.744 Moda: 1 (120)
Bins: 12 Bin'Width: 377

x

240 plrels. .

1 1084
GCount: 278 Min:1
Mean: 71.581 Max 1094
StdDev; 141,912 Mode: 1 (208)
Bins: 14 Bin Width: 78.071
4 Area Distribution = =

300x240 pixels; RGE; 281K

=
[

Count 124 Win: 1

Mean: 165.556 Max: 1772

StdDewv. 277.662 Mode: 1 (94)

Bins 9 Bin'Widih: 196.778
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M3: 0° a 90° (3360s, 19.8°C)

i m3.1jpg -0

300x240 pleels; RGE; 281K
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Count: 263 Min: 1
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i
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@
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w
&
=3
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Tabla C. 2 Comparativo #3 Experimento 11 y experimento 16.

ARY) ° ° AT — —
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APENDICE D

Analisis morfologico

Mediante ImageJ, se realizo el conteo de cristales y se clasifico los diferentes tipos de tamafio y

forma del cristal predominantes, en los comparativos de los perfiles de temperatura.

En el comparativo 2 se analizaron los experimentos 17 y 18 de 0° a 45° y 0° a 90°,

respectivamente.

Para el comparativo 3 se realizé el analisis a los experimentos 11 y 16 con inclinacion de 0° a 45°

y 0°a 90°, respectivamente.
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Tabla D. 1 Analisis morfologico, comparativo #2.

M1: 0°a 90° (720s, 75°C) Conteo Resultados

File Edit Font Results
| slice [Type 1 [Tvpe 2 [Tvpe3 [Typed [Types =«
Total 0 129 u] 12 a

<

File Edit Font Results
Slice [Type 1 [Type2 [Type s [Typed [Types =
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File Edit Font Results
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Ul

File Edit Font Results
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Total 1 28 15
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M3: 0° a 90° (3360s, 19.3°C)

File Edit Font Results
Slice ‘Type 1 ‘Type 2 |Type 3 |Typed |Type 5 *
Total 1 0 3 5 15

File Edit Font Results
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4]
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File Edit Font Results
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Tabla D. 2 Anélisis Morfolégico, comparativo #3.
M1: 0° a 45° (360s, 72°C) Conteo Resultados

v 72

File Edit Font Results
Slice [Type 1 [Type 2 [Type 3 [Typed [Types =
Total 6 12 25 14 12

<

File Edit Font Results
ISMEE |Type 1 |Type 2 |Type 3 |Typea |Type i ~
Total 1 73 " 7] 1]

«|

File Edit Font Results
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M3: 0° a 45° (3180s, 15.5°C)

File Edit Font Results
ISHCE |Typ81 ‘Typez |Typ83 |Type4 ‘Typeﬁ el
ITDtaI 4 16 16 4 2

<
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