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Resumen

En este trabajo se implement6 un disefio experimental factorial completamente aleatorizado, con el objeto de
evidenciar el efecto de algunos pardmetros de operacién de un granulador de lecho fluidizado a escala piloto en el
crecimiento de particulas sélidas orgédnicas. En particular se estudio el efecto del tiempo de alimentacién del medio
aglomerante (20, 40 y 60 min), temperatura del aire (60, 70, 80 y 90° C) y recircular o no los sélidos elutriados a
la cdmara de fluidizacién. En la aglomeracion de una poblacion de particulas orgdnicas con un didmetro promedio
inicial de la poblacién igual a 0.121mm; se atomizé agua destilada como agente ligante y se utilizé aire como
medio fluidizante. Un analisis cualitativo de las observaciones en términos del didmetro promedio de la poblacién
de particulas aglomeradas, en conjunto con un andlisis de varianza (ANOVA) manejando un nivel de significancia
del 5%, y el uso de un balance de poblacién discretizado, indicé que la variacion del tiempo de aspersion, es el
pardmetro que tiene el principal efecto en el crecimiento de las particulas, donde los mecanismos de nucleacioén y
agregacion son dominantes en el proceso de aglomeracion.

Palabras clave: aglomerador de lecho fluidizado, andlisis de varianza (ANOVA), disefio factorial completamente
aleatorizado, balance de poblacién discretizado (BPD).

Abstract

In the present work a completely randomized factorial experimental design was utilized to identify the effect
on particle growth of some operating variables of a fluidized-bed granulator at pilot-plant scale. The variables
considered were the binder addition time (20, 40 y 60 min), air temperature (60, 70, 80 and 90° C) and whether or
not elutriated solids were recirculated back into the fluidization chamber. In the agglomeration process 0.121 mm
mean diameter particles of organic nature were used, the bed was fluidized by air and distilled water was sprayed
as the binding agent. Based on a qualitative analysis of the average particle size, an analysis of variance (ANOVA)
with 5% significance level, and the use of a discretized population balance, it was found that the binder addition
time was the main operating parameter acting on particle growth in an agglomeration process where nucleation and
aggregation mechanisms play a dominant role.

Keywords: fluidized-bed granulator, analysis of variance (ANOVA), randomized factorial experimental design,
discretized population balance (DPB).
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1 Introduccion

En industrias como la farmacéutica, de los alimentos,
la agricola, entre otras, la granulacién tiene una
aplicacién amplia en el procesamiento de particulas
ya que permite manipular convenientemente su
tamafio y caracteristicas fisicas: fluidez, segregacion,
dispersabilidad, densidad, fragilidad, mojabilidad, etc.
(Nienow y Rowe, 1985; Iveson y col., 2001). En el
proceso de granulacién una poblaciéon de particulas
s6lidas con una distribucién de tamafio inicial se
humedece por la accién de un liquido aglomerante;
las particulas himedas colisionan entre si, formando
puentes liquidos que al evaporarse dan lugar a
enlaces sélidos y, por consiguiente, particulas de
mayor tamafo (aglomerado): a esta operacion se
le conoce como aglomeracién hiimeda (Nienow vy
Rowe, 1985). La granulacién puede visualizarse
como una combinacién de mecanismos que tienen
lugar durante la aglomeracién (Iveson y col., 2001;
Lister y Ennis, 2004): humectacién, nucleacion,
consolidacién, coalescencia, atrisiéon y rompimiento.

La aglomeracién depende de la naturaleza fisica
del sistema particula sélida-liquido aglomerante, y de
las variables asociadas al granulador (Cryer, 1999).
El granulador de lecho fluidizado se puede visualizar
como un sistema que presenta dos zonas: (1) la
zona de aspersion, que es el drea donde el liquido
aglomerante tiene el primer contacto con las particulas
fluidizadas, teniendo lugar el fendmeno de nucleaciéon
(Kumar y col. 1997), que depende principalmente del
tamaifio relativo entre la particula y la gota formada por
el liquido (Waldie, 1991); y (2) la zona de dispersion,
que es el drea donde se mezclan con aire caliente
los ndcleos, el liquido aglomerante y las particulas
fluidizadas, teniendo los mecanismos de crecimiento,
agregacion y rompimiento (Ayazi y col. 1990; Tan y
col. 2005), que a su vez son funcién: (a) del tamafio
de las particulas; (b) de algunas propiedades fisicas del
liquido aglomerante: viscosidad y tension superficial;
y (c) de algunos pardmetros del proceso: velocidad
de aspersion del liquido aglomerante, posicién de
la boquilla de aspersiéon del liquido aglomerante
con respecto al lecho, velocidad de fluidizacion,
temperatura de entrada y del lecho, humedad relativa,
tasa de alimentacién del liquido aglomerante, entre
otras (Ayazi y col. 1990; Kumar y col. 1997,
Schaafsma y col., 2000; Tan y col. 2005). Una de las
caracteristicas inherentes a este sistema de granulacién
es el fenomeno de elutriacién que es el transporte
neumdtico de las particulas de menor tamafio hacia
fuera del sistema (Schaafsma y col., 2006).

Si bien diversos granuladores de lecho fluidizado
han sido estudiados ampliamente, actualmente no
se ha evidenciado satisfactoriamente el efecto e
interrelacion de los distintos pardmetros de operacidon
con el aglomerado de una determinada poblacién de
particulas. Cryer y Scherer, (2003) estudiaron el
efecto de la velocidad y temperatura de alimentacion
de aire, carga de sélidos y posicion de la boquilla de
aspersion, sobre la formacién de aglomerados de un
producto agroquimico (Flumetsulam). La velocidad
y temperatura del aire de alimentacién tuvieron un
efecto ligero en el proceso de aglomeracién, mientras
que el efecto de la altura de la boquilla y carga
de sdlidos fue despreciable. Decanal y Menegalli,
(2008) analizaron el efecto de temperatura y velocidad
de alimentacién del aire, la altura de la boquilla
de atomizacion y presién del aire en ésta, sobre la
obtencién de aglomerados de polvos de Acerola. La
velocidad del aire tuvo un efecto significativo en la
formacién de aglomerados. La temperatura del aire,
altura de la boquilla y presién de aire sobre ésta
no presentd ningin efecto en el rango de operacién
estudiado. Rios D., (2005) trabajando con un sistema
de granulacién similar al de Decanal y Menegalli,
(2008), encontr6 que la temperatura tuvo un efecto
marginal en la aglomeracién de particulas orgéanicas,
mientras que la variacién de la masa sélidos cargada
al sistema no presentd efecto alguno. Tan y col.,
(2006) encontraron que un incremento en la velocidad
de alimentacién del aire, tiende a reducir la tasa
global de crecimiento del aglomerado, mientras que
Schaafsma y Kossen, (1999) y Cryer y Scherer,
(2003) encontraron resultados opuestos; por otra parte
estos grupos de investigacién, encontraron un fuerte
efecto de la temperatura sobre el crecimiento de las
particulas.

Diversos autores han propuesto y/o utilizado
diferentes aproximaciones ingenieriles para entender
y describir el comportamiento de un proceso de
granulacién. Un andlisis estadistico de un disefio
experimental permite determinar cualitativamente
el efecto de un pardmetro del proceso sobre el
aglomerado, tomando como referencia el tamafio
promedio de la poblacién de particulas aglomeradas
(Montgomery, 2007).  Mientras que el uso de
un balance de poblaciéon (BP) (Tan y col., 2005;
Soos y col., 2006; Poon y col., 2008), permite
tratar de manera fundamental procesos que involucran
fenémenos de nacimiento y muerte de particulas
en un determinado volumen de control (VC)
(Hulbert y col. 1964). Particularmente, para un
granulador de lecho fluidizado, el BP se ha utilizado
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para determinar cuantitativamente la cantidad y
distribucién del tamafio de particulas en funcién del
tiempo: considerando desde la nucleacién hasta su
coalescencia y, asi, crecimiento y/o rompimiento. Esta
clase de modelos considera normalmente expresiones
cinéticas para cada uno de los mecanismos de
aglomeracion involucrados, siendo la eleccién de
éstas el problema central, ya que normalmente son
relaciones empiricas que sélo son capaces de describir
el sistema en donde se evaluaron, de tal forma que en
la actualidad no hay una justificacién ni interpretacion
fisica aceptable sobre su uso (Cryer, 1999; Hounslow
y col., 1988). Por consiguiente, el uso de un BP en
la descripcion de un granulador de lecho fluidizado
ha tenido como objeto entender y determinar el
efecto de los distintos pardmetros del proceso en
los mecanismos de aglomeracién (Tan y col., 2005),
relacionado la magnitud de las constantes cinéticas
correspondientes con las observaciones utilizadas para
su determinaciéon (Kumar y col., 1997; Tan y col.,
2005; Soos y col., 2006; Poon y col., 2008; Tourbin
y col., 2008).

En este estudio es de particular interés analizar
el efecto de los pardmetros de operacién en el
comportamiento de un granulador de lecho fluidizado
utilizando particulas organicas. Si bien es cierto
que es muy amplio el nimero de parametros que
influyen en el comportamiento de esta clase de
sistema, tres de ellos revisten especial atencién: a)
la temperatura del aire de alimentacién (T,), ya que
influye en la consolidacion de los puentes liquidos que
se establecen entre las particulas (Rhodes, 1998); b)
el tiempo de alimentacién del liquido aglomerante (t,)
ya que es clave para mantener la eficiencia del lecho
fluidizado, evitando el fenomeno de defluidizacion
himeda que se debe al exceso de humedad en la
zona de dispersion (Davidson and Harrison, 1985);
y ¢) la recirculacién (R) al sistema de los sélidos
finos elutriados ya que aparenta tener un efecto en
los fenémenos de nucleacion (Rios, 2005). Para
esto, se implementd un disefio experimental factorial
aleatorizado considerando diferentes niveles en un
determinado rango de operacién: T, (4 niveles: 60,
70,80 y 900C); t, (3 niveles: 20, 40 y 60 min); R
(2 niveles: con recirculacién, CR, y sin recirculacion,
SR). Con las observaciones correspondientes se
realizd un andlisis estadistico aplicando un andlisis de
varianza (ANOVA) con un nivel de significancia, , del
5%, lo que permitid, utilizando el software JMP-7,
evidenciar cualitativamente el efecto de T,, t, y R en
el didmetro promedio del aglomerado. Finalmente,
se utiliz6 un balance de poblacién discretizado
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(BPD) para entender cuantitativamente el efecto de
los pardmetros de operacién en los mecanismo de
nucleacién, crecimiento y agregacién envueltos en el
la aglomeracién de las particulas estudiadas.

2 Materiales y métodos

2.1 Materiales

Las particulas a aglomerar fueron de tamarindo
comercial cuyas propiedades fisicoquimicas se
muestran en la Tabla 1. EI lote inicial contenia
particulas con un tamafio menor a 0.074mm,
correspondiente a la malla No. 200, impidiendo tener
una fluidizacién adecuada. Por consiguiente, se acotd
la distribucién de tamafio inicial manejando particulas
de 0.177mm, 0.149mm y 0.105 mm, correspondientes
a las mallas No. 80, 100 y 150 respectivamente. Como
liquido aglomerante se utiliz6 agua destilada y como
medio de fluidizacion se utiliz6 aire.

Tabla 1. Propiedades de las particulas de tamarindo*

Propiedad Valor
Didmetro promedio de 0.077
particula(mm)
Densidad aparente (g/cm?) 1.14
Humedad (% bs) 2-45
Composicion Agua 40.0; proteina

quimica: (promedio
por 100 g)

2.28; grasa 0.97;
azucares 31.65; hidratos
de carbono 4.0

*Extractos y Aromadticos Botanicos, S.A. de C.V.

2.2 Equipo experimental

En la Fig. 1 se muestra un esquema del aglomerador
de lecho fluidizado por lotes (1) que se utilizé en
este estudio, el cual es de acero inoxidable y se
caracteriza por tener una seccion transversal variable.
El calentamiento del aire se llevé a cabo a través de
un banco de 10 resistencias conectadas en serie (2).
El sistema de captura y recirculaciéon de particulas
elutriadas, consistié6 de un ciclén de 0.1 m? de
capacidad, cuya descarga se conectd directamente a
la zona de dispersioén en el lecho fluidizado. Como
sistema de aspersion se utiliz6 una boquilla neumética
de mezclado interno tipo 1/4] SU11, de dos vias,
operada a 2.2 bar (4). El liquido aglomerante se
almacend en un tanque presurizado (5). EIl aire
que se aliment6 al sistema fue alimentado desde un
compresor, el cual estd equipado con una trampa de
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Aglomerador de lecho fluidizado (1)
Resistencias de calentamiento (2)

Cicldn con conexidi (3)

Boguilla neumatica v vdlvula solenoide (4)
Tanque presurizado (3)

 ompre sor (6)

Fig. 1. Aglomerador de lecho fluidizado.

aceite y un regulador de presion, para asi garantizar
condiciones constantes de suministro del aire (6).
La alimentacién de aire y liquido aglomerante se
interrumpian mediante el cierre de una valvula
solenoide que estaba acoplada al sistema de aspersion

.

2.3 Diserio experimental

El desarrollo experimental se basé en un disefio
factorial completamente aleatorizado. Este disefio
consider6 todas las combinaciones posibles de los
niveles de los pardmetros de operacién. EIl tiempo
de alimentacién del liquido aglomerante (t,) varié
de acuerdo a los niveles de 20, 40 y 60 min; la
temperatura del aire alimentado (T,) varié en los
niveles de 60, 70, 80 y 90 °C; y la recirculacién (R) de
particulas elutriadas vario en dos niveles cualitativos
que corresponden a una operacién con recirculacion
(CR) y otra sin recirculacién (SR). El andlisis de las

observaciones se presenta en dos secciones, la primera
que comprende los experimentos SR y la segunda los
experimentos CR.

2.4 Procedimiento experimental

El equipo se estabilizé térmicamente a la temperatura
deseada.  Se cargaron 0.3 Kg de particulas de
tamarindo en la cdmara de fluidizacién y se aliment6
aire a un flujo especifico. La velocidad superficial
del aire (Uj) se mantuvo constante para todas las
corridas y fue igual a 1.212 m/s. Bajo estas
condiciones se inici6 el proceso de atomizacién del
liquido aglomerante. Finalmente, al término de cada
corrida experimental se interrumpe el flujo de liquido
aglomerante, y se deja que el sistema fluidize durante
un periodo de 5 minutos, con el objeto de obtener un
aglomerado con una humedad semejante a la de las
particulas iniciales.

A las particulas aglomeradas que se recolectaron
de la camara de fluidizacién se les determind el
didmetro promedio mediante un andlisis de tamices.
Se emplearon 7 mallas estandar: No. 20, 30, 40, 60,
80, 100 y 150, y una charola recolectora de los fondos.
Los tamafios de abertura estaban comprendidos entre
0.841 mm y menores a 0.074 mm. Los tamices se
sacudieron durante 5 minutos a una velocidad de 800
vibraciones por minuto empleando un equipo ROTAP
mod. RX-29. El didmetro promedio de las particulas
aglomeradas se calcul6 a partir de la Ec. (1) donde se
relaciona la fraccién masa de agregados (N;) retenida
entre los tamices i e i-1, con el promedio aritmético de
las aberturas correspondientes a ambos tamices ().

&= (Niddy)" (1)

2.5 Andlisis estadistico

Para determinar cualitativamente el efecto de los
pardmetros del proceso en la aglomeraciéon de las
particulas de tamarindo se aplicé un andlisis de
varianza (ANOVA) con un nivel de significancia,
@, del 5% a los resultados experimentales. El
didmetro promedio d,, se seleccioné como pardmetro
de respuesta.

2.6 Balance de poblacion discretizado

En este trabajo se empleé un BP para describir los
distintos mecanismos de aglomeracién en el lecho
fluidizado estudiado. En particular, se utiliz6 un
balance de poblacién discretizado (BPD) que se basa
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en el desarrollado por Hounslow y col., (1988). El cual
cumple la siguiente condicién de discretizacion para la
poblacién de particulas:

Il _ 2)

Ti

Donde r es el radio o volumen de la particula en un
intervalo (i) y en un intervalo inmediato mayor (i + 1).
El BPD que se utilizé en este trabajo considera lo
siguiente:

(1) Se toman en cuenta los mecanismos de
nucleacidn, crecimiento y agregacion, pero no el
de rompimiento, ya que para sistemas similares,
este ultimo es muy lento con respecto a los otros
y de acuerdo a diversos trabajos (Tan y col.,
2005) se considera implicitamente en el término
que caracteriza el mecanismo de nucleacion.

(2) Se utilizan cinéticas empiricas para la
nucleaciéon y crecimiento. Mientras que
para agregaciéon se utiliza una expresion
semiempirica conocida como la ecuacién de
equiparticiéon de energia cinética de kernel
(Ecuacion 7) cuyo desarrollo se basa en la teoria
cinética de los gases (Hounslow y col., 1988).

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

Por lo anterior, el BPD esta descrito por las siguientes
ecuaciones:

dN; (dNi) +(dNi) +(dN,-)
dt dt Nucleacion dt Crecimiento dt Agregacion

(3
dN; S 23 4 i2/3
(_) = ﬁnuc [% N; 4)
dr nucleacion n + ol
ﬁ =8 Ni-i LN — N;
dt Crecimiento e ri = Tiyl ' iyl — 1
4 Q)
dN; =z 1
- =N._ 277 N+ —Bi i |N*
( dt )Agregacién l IJZ::J lBl b zﬂ bl -

i-1 Neg
—=N; D 27BN = N; D BN,
=1 =1

(6)
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2
ﬁi,j = ,Bagreg(ri + rj)

Donde N; es la fraccion masa de agregados; ¢ es
el tiempo de operacion; y Buuc, Berec Y Bagreg SON
las constantes cinéticas de nucleacion, crecimiento y
agregacion, respectivamente.

Los modelos en este trabajo estdn dados por
un conjunto de ecuaciones diferenciales ordinarias
que fueron resueltas por el método de Runge-Kutta-
Fehlberg (Lapidus y col., 1971). La estimacién de
los pardmetros cinéticos se llevd a cabo utilizando
el método de Levenberg-Marquardt (Stewart y col.,
1971).

3 Resultados y discusion

3.1 Didmetro promedio

Las particulas de tamarindo utilizadas en este estudio
se clasificaron como tipo A (Geldart, D., 1973) con
un didmetro inicial promedio (d_,,o) de 0.121 mm,
densidad aparente (p,) de 1140 kg/m? y velocidad
minima de fluidizacién (U,,r) igual a 0.206 m/s.

En la Fig. 2 se presentan las distribuciones de
la fraccién de particulas retenida en los tamices, a
las diferentes condiciones de operacion del sistema.
Con el propdsito de resaltar las diferencias en
la distribucién del tamafio de las particulas se
establecieron arbitrariamente 3 intervalos: uno inferior
(0.0895 a 0.127 mm), uno intermedio (0.163 a
0.335 mm) y otro superior (0.5075 a 1.42 mm).
En todos los casos se muestra la distribucién de
particulas inicial para propdsitos de comparacién. En
esta figura se observa que la cantidad de particulas
retenidas, se desplaza del intervalo inferior hacia los
superiores, lo cual sugiere que se presenta un proceso
de aglomeracion.

A partir de los datos de la Fig. 2 y utilizando la Ec.
(1) se obtuvo el didmetro promedio correspondiente a
cada corrida experimental, los cuales se muestran en
la Tabla 2 y se discuten a continuacién considerando
dos situaciones: operacién del equipo sin recirculacion
(SR) y con recirculacién (CR) de las particulas
elutriadas.
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Sin recirculaciéon Con recirculacion

a) tiempo de aspersion de 20 minutos

a) tiempo de aspersion de 20 minutos
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Fig. 2. Distribucién de s6lidos retenidos por intervalos de tamafio, a las diferentes condiciones experimentales.

Tabla 2. Didmetro promedio de los aglomerados de acuerdo al calculo de la Ec. (1).

Tiempo de Temperatura Didmetro Promedio (mm) Diametro Promedio (mm)
aspersiéon,  del aire, T, Sin Recirculacion, SR Con Recirculacion, CR
t, (min) °O)
60 0.141 0.163
20 70 0.166 0.178
80 0.180 0.135
90 0.194 0.150
60 0.172 0.250
40 70 0.184 0.147
80 0.237 0.180
90 0.197 0.157
60 0.209 0.214
60 70 0.283 0.206
80 0.244 0.218
90 0.211 0.249
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3.1.1 Experimentos sin recirculacion

La primera interaccion entre las gotas de liquido
aglomerante y particulas suspendidas se lleva a cabo
en la zona de aspersiéon. Las particulas al ser del
tipo A, tienden a formar preferentemente nucleos
saturados de liquido cuando éstas son engullidas,
dominando asi el mecanismo de nucleaciéon por
inmersiéon (Kumar, 2006). No obstante, es importante
resaltar, que cuando las particulas elutriadas no se
recirculan al sistema, aparentemente el fenémeno
de nucleacién por inmersién disminuye; tal que
el liquido atomizado interactda preferentemente con
la poblaciéon de particulas presentes en la zona de
dispersién.  El liquido humedece la superficie de
las particulas, éstas una vez humedecidas, colisionan
entre si presentandose el crecimiento de la particula
por mecanismos de nucleacién y/o agregacion.

En la Tabla 2, se observa una tendencia a obtener
particulas de mayor tamafio cuando incrementa el
tiempo de aspersion, indicando que a tiempos bajos
domina el mecanismo de nucleacién, mientras que a
tiempos altos domina el mecanismo de agregacion;
como se discute y corrobora mis adelante en el
modelado del sistema estudiado. A una temperatura
de 70°C y un tiempo de aspersién de 60 minutos se
obtiene el mayor crecimiento de las particulas.

La variacién de la temperatura tuvo un efecto
despreciable en el crecimiento del aglomerado
final, comparada con el efecto de la variacién del
tiempo de aspersion. No obstante, la temperatura
interactu6 de manera compleja con el sistema de
granulacién, ya que para cada tiempo de aspersion
tuvo un efecto diferente en el didmetro promedio
del producto final. Para un tiempo de aspersién
alto, el incrementar la temperatura redujo el didmetro
promedio, lo que se relaciond principalmente con su
contribucién a la pérdida de resistencia de particulas
aglomeradas, ya que aparentemente una temperatura
alta favorecié el nivel de evaporacién del liquido
que actia como ligante, existiendo una deficiencia
de liquido en la superficie de las particulas e
impidiendo el establecimiento de los puentes liquidos,
y por consiguiente disminuyendo el mecanismo de
agregacion. A tiempos de aspersion bajos, se
presenta una tendencia a incrementar el didmetro del
aglomerado al incrementar la temperatura. En este
caso, puede entenderse que conforme incrementa el
tamafo del aglomerado, el liquido que se deposita
en la superficie tiende a penetrar hacia el interior de
éste, por consiguiente, al colisionar las particulas, el
puente liquido que se establece en el punto de contacto
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es lo suficientemente fuerte para mantenerlas unidas,
favoreciendo el mecanismo de agregacion.

3.1.2 Experimentos con recirculacion

El efecto de recircular las particulas elutriadas
nuevamente al sistema prolonga el contacto entre las
particulas de menor tamafio y el liquido atomizado,
existiendo durante toda la operacion del granulador un
mecanismo de nucleacién por inmersién en la en la
zona de aspersion como lo sugiere Realpe y Veldsquez
(2008). Los resultados que se presentan en la Tabla 2
para los experimentos con recirculacién muestran que
el tiempo de aspersion tuvo el efecto mas significativo
en la aglomeracion de las particulas, teniendo el mayor
tamafio cuando se oper6 el granulador con un tiempo
de aspersion de 60 minutos y temperatura de 90°C.
El efecto de la temperatura no es claro pero, como se
corrobora en el andlisis de varianza y en el modelado
del sistema en subsecuentes secciones, no presenta
un efecto apreciable comparado con el del tiempo de
aspersion en la formacién del aglomerado.

En términos generales, la operacion del sistema
con y sin recirculacién de particulas elutriadas a la
cdmara de fluidizacién no tiene un efecto considerable
en el proceso de aglomeracion, si es comparado con
el efecto del tiempo de aspersion. No obstante, se
observa que se obtienen aglomerados de un tamafio
mas uniforme cuando se recirculan los sélidos.

Un aspecto a resaltar es con relacién a la poblacién
de particulas consideradas en los intervalos inicial e
intermedio, la cual disminuye debido a que pasan
a formar parte de la poblacién de particulas de los
intervalos superiores. Esta disminucién, sugiere que
la constante de formacién de nicleos en la zona
de aspersién debido a la recirculacién de particulas
a la cdmara de fluidizacién que al mezclarse en la
zona de dispersion, colisionen con otras particulas,
incrementado la poblaciéon de particulas de los
intervalos superiores (Goldszal y Bousquet, 2001;
Kumar, 2006; Realpe y Velasquez, 2008).

4 Analisis de varianza

En la Tabla 3 se presenta el resumen del andlisis de
varianza (ANOVA) aplicado a los resultados obtenidos
del disefio experimental. El andlisis estadistico
evalué los datos a un nivel de significancia, «,
del 5%. En esta tabla se muestra el valor de la
distribucién calculada, “F,” y la distribucién tedrica,
“Fresrica” - De tal forma que, si estas distribuciones son
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Tabla 3. Andlisis de varianza para el disefio factorial aleatorizado

Fuente de variacion Suma de Grados de Cuadrado  Valor de F Valor de Valor P
cuadrados libertad medio Fieorica
Recirculacién 0.000495 1 0.000495 0.4493 5.99 0.5276
Tiempo 0.021682 2 0.010841 9.8480 5.14 0.0127+¢
Recirulacién*Tiempo  0.0003530 2 0.0001765 0.1602 5.14 0.8555
Temp 0.00009712 3 0.0000323 0.094 4.76 0.9920
Recirculaciéon*Temp  0.00415513 3 0.0013850 1.2570 4.76 0.3699
Tiempo*Temp 0.0069037 6 0.0011506 1.044 4.28 0.4797
Error 0.00661125 6 0.001102
Total 0.0403179 23
¢ indica factor estadisticamente significativo
Tabla 4. Parametros cinéticos de prediccion
Pardmetro cinéticos 7,=60°C; T7,=60°C; T,=80°C; T,=80°C;
Estimado conun 95%  #,=20 min; t,=60 min;  £,=60 min; ¢, =60 min;
de confidencia C/R CR C/R S/R
Buwe 3571 229%x1072 519x10™* 1.79x10* 8.69x 107
Beree (m71s7h 732x 10712 211x10°% 5.15x107 3.15x%x 1077
Buagreg (m~1/271) 138 x107*  1.38x 1073 7.08x1073 9.15x1073

comparadas, y F, > Fygica significa que existe
una diferencia en las respuestas al variar los
niveles de los pardmetros del proceso bajo estudio.
De manera alterna se puede emplear el enfoque
de probabilidad “P” que indica si los datos son
significativos. Por consiguiente, al analizar estos
valores para los diferentes pardmetros del proceso se
observa que la variacién del tiempo de aspersion del
liquido aglomerante es la variable que mas afecta el
crecimiento del aglomerado: F, = 9.48 > Fiesrica =
5.14, (P < 0.05). Cabe resaltar, que este hecho
se visualizé al realizar el andlisis de la variabilidad
del didmetro promedio por efecto de los pardmetros
del proceso estudiados, y se confirma por medio del
andlisis de varianza y el modelado del sistema.

5 Analisis de las predicciones

El modelo descrito por las ecs. 3)-(7) se
utilizé para describir el comportamiento de varios
experimentos que representan el efecto de los
distintos parametros del proceso sobre los diferentes
mecanismos de aglomeracién: 7, (20 min y 60
min), T (60°C y 80°C), R (CR y SR). En la
Tabla 4 se muestran los valores de las constantes
cinéticas Buuc, Beree Y Bagreg» que fueron estimadas
utilizando las observaciones correspondientes a cada

corrida experimental. La magnitud de estas
constantes cinéticas se relacionaron directamente con
la contribucién de los mecanismos de aglomeracion
considerados en el modelo: nucleacién, crecimiento
y agregacién. Los valores estimados presentaron un
95% de confiabilidad y no presentaron una correlacion
estadistica entre ellas (CE<0.8).

El andlisis del valor de las constantes cinéticas
concuerdan con el andlisis de varianza, mostrando
que variaciones en la temperatura y la operacion
del sistema CR y SR de elutriados no provocan un
efecto apreciable en los mecanismos de aglomeracion.
Aunado al hecho que para todos los casos estudiados,
el mecanismo de crecimiento fue despreciable con
respecto a los de nucleacién y aglomeracién. Asi
el tiempo de aspersién es el pardmetro del proceso
que influye en mayor grado el aglomerado de
las particulas: a tiempos de aspersiéon cortos, el
mecanismo de nucleacién es dominante; mientras que
a tiempos de aspersion largos lo es la agregacion. Esto
se puede relacionar con el hecho de que en la zona de
aspersion se tienen una poblacién de particulas finas
importante a tiempos de aspersion bajos: dominando
el fenémeno de nucleaciéon. De tal forma que a
tiempos de aspersion largos estas particulas finas se
consumen y el mecanismo de agregaciéon domina el

WWW.rmiq.org



D. Rios-Morales y col./ Revista Mexicana de Ingenieria Quimica Vol. 10, No. 2 (2011) 235-245

0.7
[ a
[ ) Predicciones:
0.6 I ]
05 ; ---t=0 s (Distribucion Inicial)
‘ — =20 min
04 a Observaciones: ]

IS
w

Fraccion Masa de Agregados, N.
o
o

o
=

0 02 04 06 08 1 12 14 16
Radio de la Particula, mm

0.7 [ T T T
b) Observaciones

06 I -~ Distribucion Inicial
" [ [ B t =20 min
o [ p 2 ]
505 ® (=60 min
g ol a
&h o 1 : Predicciones ]
< 04 ¥ ‘
,0.; : I —ta:20 min ]
s L [ —6() i ]
g 03 'r-i'"-._ t 60 min ]
= ,
2
3
e
s

0 02 04 06 08 1 12 14 1.6
Radio de la Particula, mm

Fig. 3. a) Comparacién entre predicciones y
observaciones para un ¢, = 20 min, 7,= 60°C y CR;
y b) Comparacién entre predicciones y observaciones
para dos diferentes tiempos de aspersioén a la misma
temperatura (T=60 oC) y CR: 7, = 20 min y #,=60
min.

proceso.

La Fig. 3 muestra una comparacién entre
predicciones y observaciones de la distribucién de
particulas para dos diferentes tiempos de aspersion,
considerando para ambos casos la misma distribuciéon
de particulas inicial, la misma temperatura vy
condiciones de recirculacion de elutriados (CR). La
Fig. 3a muestra la dindmica de aglomeracion para
un tiempo de aspersion de 20 minutos. El modelo
predice satisfactoriamente las observaciones al final
de la operacién del granulador, donde se observa la
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dindmica de formacién de niicleos como mecanismo
dominante de aglomeracién. La Fig. 3b muestra
una comparacioén entre la distribucién de particulas
a dos tiempos de aspersion: 20 y 60 minutos.
El modelo ademés de predecir las observaciones
satisfactoriamente, concuerda con lo expuesto arriba
en términos de las constantes cinéticas y el andlisis de
varianza: la variacion del tiempo de aspersion tiene el
mayor efecto en el proceso de aglomeraciéon. Aqui,
la nucleacion es el mecanismo dominante a tiempos
de aspersién bajos mientras que la agregacién lo es
a tiempos de aspersion altos. Las figuras, para los
otros casos de estudio, no mostradas en este trabajo,
corroboran los resultados discutidos arriba en términos
de las constantes cinéticas.

Conclusiones

Este trabajo mostré que la aglomeracion de particulas
organicas en un granulador de lecho fluidizado a
escala piloto puede ser estudiado satisfactoriamente
con el uso e integracién de herramientas estadisticas
y fundamentales, como son un disefio experimental,
un andlisis estadistico y un balance de poblacién
discretizado, que permiten analizar y cuantificar
el efecto de los pardmetros del proceso #,, T,
y recirculacién de particulas elutriadas, sobre los
diferentes mecanismos presentes en la aglomeracién:
nucleacidn, crecimiento, agregacion, etc.

El andlisis cualitativo de las observaciones mostrd
la presencia de un crecimiento de las particulas
conforme aumentd el tiempo de adicién del agente
aglomerante. A las condiciones hidrodindmicas
establecidas, el lecho de particulas es agitado
suficientemente para distribuir el liquido y permitir
que las particulas de menor tamafio sean suspendidas,
por consiguiente, la aglomeracion se vio influenciada
por el tamafio relativo de las particulas en la zona de
aspersion. Aunado al hecho, de que una adecuada
relacién entre el liquido atomizado y flujo de aire
permite una mayor concentracién de liquido en el
lecho, sin que se presente el fendmeno de apagado
himedo, lo que se reflej6 en un mayor crecimiento de
las particulas.

El andlisis de varianza y el uso de un balance
de poblacién discretizado confirman la influencia
significativa del tiempo de atomizacidén sobre
los diferentes mecanismos de aglomeracién: la
nucleaciéon es el mecanismo dominante a tiempos
de aspersion bajos, mientras que la agregacién lo
es a tiempos de aspersidon altos; el mecanismo de
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crecimiento fue despreciable.

Nomenclatura

CR  con recirculacion

d,  didmetro promedio experimental, mm

dpo  didmetro inicial promedio, mm

dp; promedio aritmético de las aberturas

correspondientes a ambos tamices, mm

DTPI distribucién de tamafio de particula inicial,
mm

N; fraccién masa de agregados

R recirculacion

T radio o volumen de la particula en un intervalo
(1), mm

Ti+1 radio o volumen de la particula en un intervalo
inmediato mayor (i + 1), mm

SR sin recirculacion

T tiempo de operacién, min

t, tiempo de alimentaciéon del liquido
aglomerante, min

T, temperatura del aire de alimentacion, °C

Uy velocidad superficial, m/s

Uy velocidad minima de fluidizacion, m/s

Simbolos griegos

@ nivel de significancia, %
Bagres  constante cinética de agregacion, m~!/?s™!
Beree  constante cinética de crecimiento, m~'s™!
Buwe  constante cinética de nucleacién, m™/3s7!
Bi.j nucleo de coalescencia de los intervalos i,j, st
Pu densidad aparente, kg m™3
Abreviaciones
ANOVA analisis de varianza
BP balance de poblacién
BPD balance de poblacion discretizado
bs base seca
CE correlacion estadistica
Fierica estadistico de prueba (Tablas)
F, estadistico de prueba (calculada)
P nivel de significacién menor que lleva a
rechazar la hipétesis nula
vC volumen de control
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