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RESUMEN

En esta investigacion se realizo la aplicacion de particulas hidrofobadas de bagazo de
cafa en el tratamiento de aguas aceitosas, examinando el efecto de la granulometria (um) y
del porcentaje de parafina (% m/m) sobre la densidad y porosidad del lecho y en el
porcentaje de remocion de hidrocarburos. Los valores de densidad de lecho oscilaron entre
0,0564 y 0,0954 g/ml, mientras que la porosidad varié entre 0,8202 y 0,9281. El mayor
porcentaje de remocion se ubicod en 94,98% para la operacion discontinua, correspondiendo
a un diametro promedio de particulas de 457 pum; encontrdndose que la separacion de
hidrocarburos se mantiene practicamente invariable respecto a la composicion del lecho
hidrofobado con mas de 33% de parafina. La condicion 6ptima del lecho para la mayor
remocion de hidrocarburos fue 300 pm de didmetro de particula y 33% de parafina. El
mecanismo de adhesion se ajusto a un modelo potencial, obteniendo el coeficiente y el
exponente en 0,011 y 0,559 respectivamente. En operacion continua, con lecho
hidrofobado con 30% de parafina y particulas de 457 um, se hallé un tiempo de contacto
inicial de 10 minutos, para una altura de lecho de 26,5 cm, un méaximo de remocién de

85,68%, tardando 9 h en agotarse la capacidad del lecho.
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CAPITULO |

EL PROBLEMA

1.1 Planteamiento del problema

La industria de la refinacién del petréleo se sirve de aguas de proceso en las
operaciones de produccion y de mantenimiento, ya sea que ésta se encuentre en fase liquida
o vapor, como solvente de reactivos o productos, como fluido de enfriamiento o como
fluido de lavado. Procedimientos como el despuntado con vapor de los componentes
volatiles durante la destilacion, el hidrotratamiento y la desintegracion catalitica, ponen en
contacto intimo diferentes cortes del petrdleo e importantes volimenes de agua. Esta tltima
es recuperada de cada unidad de proceso como agua aceitosa, que por lo general contiene
fracciones de hidrocarburos suspendidos o emulsionados; ademas de compuestos

mercaptanos, cloruros, sulfuros, fenoles y amoniaco.

La disposicion y tratamiento de las aguas aceitosas deriva del grado de contaminacion
y del sistema agua-aceite formado. Por un lado, se espera que las aguas de enfriamiento
presenten un nivel de contaminacién minimo derivado de fugas en el equipo de intercambio
o a derrames; por otra parte, las aguas de desecho que interactiian directamente con aceites,
0 que estan sujetas a contaminacion por aceite emulsionado, en primera instancia se tratan
en separadores agua-aceite, reduciendo posteriormente los contaminantes persistentes a la
separacion por gravedad mediante tratamiento secundario en un reactor bioldgico, para

eliminar gran parte de los contaminantes organicos y los sélidos remanentes.|[1]

Hay pocos métodos fisicos, quimicos y biologicos conocidos como tratamiento
terciario, entre los que se cuentan la adsorcidon con carbon activado y la filtracion. A
medida que se expande el sector industrial y las reglamentaciones ambientales se vuelvan
mas rigurosas en la proteccion de los recursos hidricos, los tratamientos terciarios

adquieren mayor relevancia.
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Una opcion mas refinada la ofrecen los filtros coalescedores, que no son mas que un
medio poroso compuesto de fibras hidrofobas, sobre las cuales las gotas de aceite se
adhieren y coalescen entre ellas. Cuando una gota formada alcanza un cierto tamafio, el
arrastre de la corriente de agua la traslada hasta un tanque de sedimentacion donde se

separa por gravedad.

A fin de maximizar la remocion de componentes hidrocarburos en efluentes, este
trabajo plantea investigar la aplicacién de un sistema de tratamiento basado en el potencial
adsorbente de particulas hidrofobadas de bagazo de cafia, utilizando para ello un lecho de
particulas que permitan retener la fraccidn de aceite contaminante. Tal alternativa
representa una oferta original en el tratamiento de aguas aceitosas, que combina las
operaciones de adsorcion y filtrado; valiéndose de materias primas locales, de bajo costo y
abundante disposicion. Esto ultimo en concordancia con los postulados de Arboleda, quien
plantea respecto al tratamiento de agua para naciones en desarrollo, la necesidad de utilizar
preferiblemente materiales locales, siempre y cuando sean de buena calidad [2]. A su vez,
la disposicion final de los contaminantes y el medio adsorbente se facilita, dado el potencial
combustible de ambos materiales, reduciendo los compromisos y dificultades técnicas del

tratamiento bioldgico.

La investigacion se desarrolld en las instalaciones del Laboratorio de Sistemas
Dispersos y Ambiente, SDA, del Departamento de Ingenieria Quimica, de la Universidad
de Oriente, como aporte al desarrollo de tecnologias en materia de sistemas dispersos con

aplicaciones ambientales, desde una perspectiva innovadora y enddgena.

24
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1.2 Objetivos

1.2.1 Objetivo General

Estudiar el uso de particulas hidrofobadas de bagazo de cafia en el tratamiento de aguas

aceitosas.
1.2.2 Objetivos Especificos

1. Caracterizar la granulometria, morfologia y densidad de las particulas de bagazo de

cafna hidrofobado.

2. Determinar el efecto del porcentaje de parafina y granulometria de las particulas de
bagazo hidrofobado, sobre la cantidad de aceite separado de una emulsion O/W

sintética.

3. Identificar experimentalmente el mecanismo de adsorcion de los compuestos

hidrocarburos sobre las particulas hidrofobadas de bagazo de caiia.

4. Proponer un sistema de lecho adsorbente de particulas hidrofobadas de bagazo a

escala laboratorio.

25



CAPITULO II

MARCO TEORICO

2.1 Antecedentes

El empleo de particulas celulosicas en la separacion de agua en aceite se reporta
en la investigacion de Sun Dezhi y col. [3] sobre desemulsionacion, usando
columnas empacadas y de agitacion. Estos investigadores encontraron un rendimiento
superior al 97% al usar como fibra natural una viruta de madera, bajo condiciones
Optimas. Las columnas coalescentes empacadas resultaron mas eficientes que la

columna de agitacion, en cuanto a la desemulsionacion.

Speth y col. [4] utilizaron lechos de fibras para separar por coalescencia
dispersiones liquido-liquido, con tamafos de gotas entre 1 y 3 um, en las cuales el
agua constituia la fase continua, mientras que la fase dispersa representaba una
pequena fraccién del volumen. Por otro lado, Villarroel [5] utiliz6 aserrin para
aumentar la porosidad en lechos empacados para el tratamiento de suelos impactados
con hidrocarburos, encontrando que para fluidos laminares a través del lecho se
obtuvo un comportamiento lineal entre la caida de presion y las propiedades del
sistema, tales como porosidad, diametro de particulas y concentracion del fluido

anadido al empaque.

Chocrom y col. [6] realizaron experiencias en el laboratorio combinando los
procedimientos de filtracion, adsorcion e intercambio i6nico, con el fin de purificar el
agua de procesos de una planta que contenia los contaminantes tipicos en aguas
aceitosas; trabajando en modalidad continua con emulsiones sintéticas, preparadas a

partir de agua y aceite lubricante contactados.
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Garnica y col. [7] estudiaron la remocidon de petroleo en agua utilizando una
columna de lecho fijo, empleando como adsorbente vermiculita expandida e
hidrofobada. Determinaron que el proceso estd influenciado por la concentracion
inicial del petroleo, diametro de las particulas, altura del empaque, tiempo de contacto
entre las fases (solido-liquido) y la velocidad del fluido a través de la columna.
Usaron 3 granulometrias y 3 alturas de empaque, 10, 20 y 35 cm y encontraron que la
adsorcion estaba representada por la isoterma de Freundlich. El mejor resultado fue
obtenido con la menor granulometria. No obstante, el uso de minerales como soporte
del lecho conlleva a dos inconvenientes importantes, en primer lugar la disponibilidad
limitada del recurso, y por otra parte, la disposicion del lecho gastado, su
regeneracion y tratamiento. Tales dificultades podran resolverse empleando bagazo
de cafna, un subproducto abundante de la industria azucarera de poder calorifico

comprobado.[8]

La presente investigacion se relaciona con las anteriores porque su finalidad
fue ofrecer una alternativa de tratamiento a las aguas aceitosas de proceso. Para ello,
se utiliz6 una columna empacada con fibra celuldsica proveniente del bagazo de cafia,
hidrofobado con parafina para tal fin; incorporando ademés la adhesion de los
hidrocarburos sobre el lecho. Para brindar estabilidad a la dispersion kerosén-agua se
empled el surfactante no i6nico Span 80 (Monooleato de Sorbitdn) como

emulsionante, en concordancia con trabajos previos.|[3]

2.2 Emulsiones y su clasificacion
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El texto tradicional define las emulsiones como dispersiones de gotas de un
liquido (la fase interna o discontinua) en un segundo liquido inmiscible (la fase
externa continua) con el primero, que presentan una cierta estabilidad respecto a la
coalescencia; estabilidad cuya magnitud o escala de tiempo depende esencialmente de

las aplicaciones. [9]

La estabilidad, en el sentido de la inhibicidon de la coalescencia de las gotas
entre si, esta asegurada por la presencia de una pequefia cantidad (en general, menos
de 1 %) de una tercera sustancia denominada emulsionante, que es un frecuentemente

un surfactante.

Un surfactante es una sustancia anfifila que reduce la tension superficial o
interfacial y puede clasificarse segiin su aplicacion industrial o doméstica, o su
disociacion en agua en surfactantes anidnicos, cationicos, anfoteros, siliconados,

fluorados y polimeros de asociacion.[9]

Cuando dos gotas de la fase dispersa estan ubicadas a distancia suficientemente
pequefia (por ejemplo, una distancia mas pequefia que su radio) entonces estan
sometidas a dos tipos de fuerzas. De un lado las fuerzas atractivas de van der Waals
que tienen que ver con la masa de materia presente en las dos gotas, y por otra parte
las fuerzas de repulsion que dependen de las propiedades interfaciales que el
surfactante adsorbido les confiere y que resulta en una fuerza repulsiva. La presencia
de surfacatnte en las dos interfaces que se acercan puede producir varios tipos de

fenomenos de naturaleza eléctrica, esférica, entropica u osmética.[9]
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Las fuerzas atractivas dependen del volumen de las gotas vecinas, mientras que
las fuerzas repulsivas dependen del surfactante adsorbido, y por tanto de las
superficies expuestas de las gotas, es decir del area superficial de estas. Considerando
que las gotas son esferas del mismo didmetro, entonces se aplican las formulas
geométricas que determinan tales magnitudes. Como consecuencia, el area por unidad
de volumen de una emulsion monodispersa (con gotas idénticas), llamada érea

especifica 6 (1/m) es.

2
0:;7:];3 :% (Ec.2.1)
3

Esta relacion indica que el area interfacial de una emulsion aumenta cuando su
didmetro disminuye, y en forma inversamente proporcional si se trata de una
emulsion monodispersa. Por tanto una disminucion del tamafio de gota favorece las
fuerzas repulsivas (que dependen del area) respecto a las fuerzas atractivas (que
dependen del volumen). Es por esta razon que en los sistemas dispersos (que sean
emulsiones, suspensiones o espumas), la fragmentacion de la materia hasta un tamano
de "grano" relativamente pequefo, favorecen las fuerzas repulsivas que aseguran la
estabilidad de la dispersion. Al contrario cualquier fendmeno susceptible de favorecer
el crecimiento de tamafio de gota o la aglutinacion de gotas (lo que resulta en mayor

masa) tiende a desestabilizar la emulsion.[9]

2.2.1 Clasificacion de las emulsiones

La palabra emulsion se ha usado y se usa en diferentes tipos de sistemas y por

eso es importante precisar que las macroemulsiones, son dispersiones de liquido en
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liquido con un tamaifio de gota en el rango 1-100 um, el cual puede eventualmente
extenderse en casos especiales al rango 0,1-500 um. Las gotas comprendidas en el
rango 1-100 um pueden observarse con un microscopio Optico, y en general son
sensibles a la gravedad, es decir, que sedimentan de acuerdo a la ley de Stokes,

siempre y cuando la diferencia de densidad de los dos liquidos no es despreciable.[9]

En lo que sigue, se utilizard la nomenclatura anglosajona para definir las
emulsiones. Los dos liquidos se denominan agua (W = water) y aceite (O = o0il), que
sean realmente estos liquidos o que representen la fase polar y la fase apolar. El uso
de la simbologia inglesa se debe a que en castellano ambas palabras empiezan por la

misma letra.

Las emulsiones simples se llaman O/W (oil-in-water) cuando se trata de gotas
de aceite dispersadas en agua, y (W/O) cuando es lo opuesto. Las emulsiones
multiples son sistemas liquido-liquido dispersados en los cuales la fase interna es

también una emulsién.[9]

Una emulsion multiple contiene en realidad sdlo dos fases, pero una porcion de
la fase externa est4 dispersada en forma de pequefiisimas gotas dentro de las gotas de
la fase interna. Se usa el simbolo W/O/W para una emulsion multiple del tipo agua-
en-aceite en agua, y O/W/O para la emulsién aceite-en-agua en aceite. Es por
supuesto posible que las pequefias gotas que estan en las gotas de fase interna estén
compuestas de un liquido diferente de la fase externa. En tal caso se usa una
simbologia particular: W1/O/W2 o O1/W/O2, donde el indice 1 se refiere al liquido

que compone las pequenisimas gotas y el indice 2 indica la fase externa.[9]
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Una biemulsion es cuando se mezclan dos emulsiones semejantes, a saber con
fase externa idénticas o compatibles. Desde el punto de vista practico, se trata de una
emulsion en la cual se encuentran dos tipos de gotas dispersadas en una misma fase
externa. Si las gotas son de mismo liquido la diferencia puede deberse a su
granulometria, es decir su distribucion de tamafio. Tales biemulsiones pueden
presentar propiedades reoldgicas interesantes. Por otra parte, si los dos tipos de gotas
son de naturaleza diferente pueden eventualmente coalescer entre si y producir

fenomenos particulares como reaccion quimica, polimerizacion, etc.[9]

2.3 Bagazo de cafia

Hoy el bagazo estd definido por la Sociedad Internacional de Técnicos de la
Cafa de Azucar como el residuo de la trituracion de la cafia de azucar en uno o varios
molinos. En la fabricacion de azucar, la cafia contiene cierta porcion de hojas, raices y
materias extrafias, la cual se desmenuza en molinos de martillo o rotatorios, después
de lo cual se extrae el jugo haciendo pasar la masa por varios molinos de rodillo. El

residuo fibroso resultante de esta operacion es el bagazo.[8]

El color del bagazo varia entre amarillo-gris sucio y verde palido. El bagazo es
muy voluminoso y el tamafio de sus particulas no es uniforme. La variaciéon depende
de la variedad de cafia que se muele y de la eficiencia de las instalaciones de
molienda. El producto de molinos o trapiches mas eficaces estd, por lo general,
bastante desintegrado y la longitud media de las particulas es una pulgada o menos.
La composicion del material cuado sale de los molinos es normalmente, la siguiente:
49% de humedad, 6% de so6lidos soluble y 45% de solidos insolubles o fibra cruda,

aproximadamente.[8]
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Fisicamente, el bagazo se compone de dos partes celuldsicas distintas: la
fraccion de fibras relativamente largas y de paredes gruesas, derivadas en gran parte
de la corteza, y un grado menor de los haces fibrovasculares dispersos en el interior
del tallo de la cafia y una segunda fracciéon medular derivada de las células de las
paredes delgadas del tejido fundamental o parénquima del tallo. En la estructura del
tallo de la cafa esas fracciones estdn tan intimamente ligadas entre si; después de la
operacion de molienda sélo puede efectuarse una separacion en grado muy limitado.
La fibra de bagazo se parece a las de algodén y lana porque tiene estructura espiral.
La longitud media de las fibras es de 1,0 y 4,0 mm, y su anchura varia entre 0,010 y

0,04 mm.[8]

El uso més importante del bagazo es como combustible para el funcionamiento
de las fabricas de aztcar donde se produce. Cuando se quema eficientemente su valor
como combustible es aproximadamente de 1.500 cal/kg. El valor como combustible
de una tonelada de bagazo con 49% de humedad, que se quema al 100% de aire en

exceso, es aproximadamente igual al de un barril de combustible.[8]

2.4 Caracteristicas de las particulas

2.4.1 Densidad de las particulas

Venegas y col. [10] propusieron un método para determinar la densidad de
materiales con alta porosidad. Para el método experimental de la impermeabilizacion
se llenan los poros de la muestra ceramica con parafina, generando un aumento en el
volumen de la muestra como en su masa, entonces las mediciones de masa y volumen

no corresponden a la densidad original de la muestra. La densidad de la muestra de
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solido original sin ningin procedimiento quimico se designa con la letra ps,

equivalente a:

Py =—> (Ec.2.2)

donde mg es la masa inicial de la muestra, Vs es el volumen inicial de la muestra. Al
llenar los poros con parafina la masa aumenta, ésta se designard como my, de la
misma manera el volumen de la muestra aumenta designdndose como Vi, calculados
por:

m =m + m (Ec.2.3)

V=V v (Ec.2.4)

donde m, es la masa de la parafina dentro de la muestra, V, es el volumen de la
parafina en la muestra. La relacion entre la masa de la parafina y el volumen de la
misma se conoce como densidad de la parafina p,, cuyo valor se conoce previamente

por medio de métodos experimentales como la técnica del picnometro.

La densidad original se obtiene de la ecuacion (2.2), despejando Vsde (2.4) y se
remplaza, luego el volumen de la parafina es la masa de la parafina dividida entre su
densidad. La masa de la parafina segiin (2.3) es ms— mg, al remplazar se obtiene la

densidad inicial de la muestra:
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mg mg Pyl

Vf_mp/pp :Vf_(mf_mS)/pp :ppr_(mS_mf)

Py =

2.4.2 Densidad del lecho

También denominada densidad total, [11] y representa la densidad aparente del
lecho de particulas expresada en la relacion masa del solido por volumen total del
lecho. El ensayo ASTM D 2854-96 permite estimar este valor basado en la siguiente

expresion:

p, =—% (Ec.2.6)

donde pr. (g/ml) es la densidad aparente del lecho de particulas, m; es la masa de las

particulas en g, y V. es el volumen del lecho en ml.
2.4.3 Porosidad

Si se indica de manera sistemdatica el volumen (Vi) de una masa de particulas,
se tendrd que un cierto volumen estara ocupado por el sélido, otro por el agua (la

humedad en la particula) y un tercer volumen por aire. De esto se obtiene que:
VL=Vt Vy+V, (Ec.2.7)

donde V, es el volumen de la fase gaseosa de la muestra [cm’] y Vy, el volumen de la

fase acuosa ligada a las particulas [cm’].
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Ahora, considerando que Vy + V, es igual al volumen de los espacios vacios V,

se tiene:
VL = Vs + Vv (EC28)

La relacion entre el volumen de los espacios vacios y el volumen total del lecho
de particulas, es lo que se conoce como porosidad del lecho, y se designa con la letra

€. Se expresa por medio de la siguiente ecuacion:

ﬂz Vi =Vs _ m,/p,—m,/p,
V. Vi mL/pL

(Ec.2.9)

2.4.4 Granulometria

La granulometria, derivada de la palabra "granulo" (que significa pequefio
grano), trata de los métodos de medicion del tamafio de un grano y por extension de
una poblacién de granos. Se entiende por "grano", en sentido general, a un trozo de
materia solida o liquida, esférica o no, que se encuentre en un fluido inmiscible. Un
"grano" puede ser no solamente un grano de arena o de polvo, sino también una gota
en una emulsion o un aerosol, una particula sélida de ceniza en un humo, una burbuja

de gas en una espuma, etc.[12]

Se entiende por tamafio, una dimension caracteristica del grano, en general una
longitud. Si se trata de un grano esférico, se tomara evidentemente como dimension

de su tamano su radio o su didmetro. Para una particula fuertemente irregular, es a
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veces dificil definir un tamafo equivalente que sea satisfactorio desde el punto de

vista fisico.

El propdsito del analisis grano a grano es atribuir un tamafio a cada grano, lo
cual es en general un diametro o un didmetro equivalente. Si se trata de una particula
no esférica, se toma a menudo como “didmetro equivalente”, el diametro de la esfera
del mismo volumen que la particula. Otra escogencia es el diametro del circulo de la
misma area, que la proyeccion de la imagen de la particula sobre el medio registrador
(foto, pantalla). Estas son las escogencias clasicas de los métodos que usan aparatos
basados sobre fenomenos fisicos, Opticos o eléctricos, las cuales dan resultados
satisfactorios en casos de granos casi esféricos. Sin embargo, no es siempre el caso

como se puede ver en la figura 2.1.

En caso extremo como por ejemplo en el andlisis de pulpa de papel, se debe
atribuir un tamano a las fibras de celulosa, las cuales se presentan en general como
una figura geométrica alargada y a veces torcida. La 16gica implica medir no uno sino
dos tamafios, correspondiendo por ejemplo a las dimensiones axial y transversal, o a
una dimension de longitud acompafiada de un pardmetro de alargamiento o de

elipsicidad.[12]
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Buena Mo satisfactoria
aproximacion Mo tan buena

Figura 2.1 El concepto de diametro equivalente es una aproximacion, no siempre

satisfactoria.[12]
2.5 Contacto trifasico involucrando un solido

Cuando un sélido esta en contacto con dos fluidos, bien sea un liquido y un gas,
o bien sea dos liquidos inmiscibles. En todos casos se puede definir tal caso como un
contacto S + L + F donde S representa el solido, L el liquido y F la tercera fase que es

un fluido condensado (liquido) o no (gas). [13]

2.5.1 Equilibrio y &ngulo de contacto

Cuando se coloca una gota del liquido L sobre la superficie del solido S, siendo
el sistema sumergido en el fluido F, la gota se extiende hasta tanto el contacto

trifasico presenta un equilibrio. El simbolo y representa la energia libre interfacial

37



38

por unidad de 4rea y esta seguido por los dos indices de las fases correspondiente. En
presencia de tres fases inmiscibles existe una linea de contacto trifasico; a lo largo de
esta linea de contacto las tensiones ejercen fuerzas perpendicularmente a la linea de
contacto y tangentes a las interfaces correspondientes. El equilibrio se expresa por lo

tanto como un balance vectorial en un plano perpendicular a la linea, lo que se ve en

la figura 2.2. [13]

Para evitar complicaciones indtiles, se supone que la superficie solida es plana.
Esto puede siempre suponerse en la cercania del punto de contacto trifasico, con
excepcion del caso de un medio poroso. Con esta suposicion el dangulo 0s es de 180° y

las tensiones ysp y yLs son vectores que apuntan en direcciones opuestas.

Proyectando los tres vectores sobre la superficie plana del s6lido, se obtiene una

fuerza neta horizontal nula cuando se cumple la ecuacion de Neuman: [13]

Vsp = Vs + Vg cos(8) (Bc. 2.10)

Figura 2.2. Contacto trifasico sélido-liquido-fluido. [13]
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0L es el angulo de contacto entre el liquido L y el s6lido S, el cual se denomina

a veces Ors. En cuanto a 0r 0 Ops es el angulo de contacto entre el fluido F y el solido

S.

2.5.2 Consideraciones energeéticas.

En la relacién anterior, la energia libre interfacial por unidad de area entre las
fases L y F corresponde a la tension superficial o interfacial, y se puede medir por
varios métodos. Las dos otras superficies involucran un sélido y por lo tanto no se
pueden medir sus tensiones interfaciales, pero se pueden relacionar con el trabajo de

adhesion.

El trabajo de adhesion se define como el trabajo para separar una unidad de area
de dos fases. En el caso real, al separar una unidad de area entre por ejemplo Sy L, se
formaran dos nuevas superficies S/F y L/F, y el trabajo de adhesion en el cambio

estard dado por la ecuacion de Dupré: [13]

WSL:YSF +YLF—'YLS (EC 211)

Al sustituir el término ysp - yLs de la ecuaciébn de Neuman se obtiene la

ecuacion de Young:

WSL = YFL (1 + cos OL) (EC. 2.12)

El trabajo de adhesion de una sustancia con si misma se llama el trabajo de
cohesion; para el liquido L se notara WLL y al separarse una unidad de area en el

fluido F tendra el valor: [13]
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WiL =2 vir (Ec. 2.13)

La diferencia entre el trabajo de adhesion del liquido con el sélido y del trabajo
de cohesion del liquido se llama el coeficiente de expansion del liquido sobre el

solido Sys: [13]

St/s= WSL - WLL

Sps = ySF - yLS - yLF (Ec. 2.14)

2.5.3 Expansion y mojabilidad.

Si la ecuacion de Neuman no puede satisfacerse con ningun valor de 0, es
decir si el término ys: predomina y el dngulo de contacto OL se torna cero, como
consecuencia, el liquido L se expande sobre la superficie. Para un area dA de
expansion, el cambio de superficie SF por superficie SL, el cambio energético debe

ser menor que cero. Reemplazandose un area de dA con energia ysp por dos areas dA

con energia cumulada menor yir + ys.. En este caso el coeficiente de expansion es

positivo y se dice que la superficie es perfectamente mojada por el liquido. Si el
coeficiente de expansion es negativo, la ecuacion de Neuman tiene una solucion, la

cual se calcula por: [13]

1 - cosyL = - (SL/S)/yFL (Ec.2.15)
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2.5.4 Influencia de los surfactantes.

En el caso de un contacto sélido (S), liquido (L) y gas (F) con un surfactante
susceptible de adsorberse solamente en la interfase FL, la presencia de surfactante

reduce vy y por lo tanto aumenta el coeficiente de expansion.

Si este coeficiente es negativo, el angulo de contacto OL disminuye y para un
cierto valor critico v, de la tension ygr, se torna cero, y el solido se vuelve mojable

por el liquido.

Se obtiene este valor critico graficando cos 0. en funcion de vy (el grafico es a
menudo lineal) y extrapolando a cos 0, = 1. Para superficie de baja energia yc es el
orden de 30 dina/cm (polietileno) 6 18 dina/cm (teflon). Cuando el surfactante
decrece significativamente la tension ypp sin afectar la energia yrs, se produce una

reduccion de 0y, es decir un aumento de mojabilidad.

Si el surfactante afecta a la vez yp. y yis el efecto depende del caso. Por
ejemplo, cuando un surfactante catidnico en solucion acuosa se adsorbe sobre una
superficie cargada negativamente por efecto de intercambio idnico, el surfactante

tiene su cola hacia L lo que produce un aumento de yrs y una disminucion del
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coeficiente de expansion. Tales casos corresponden a las aplicaciones de

hidrofobacion de rocas o de flotacion de minerales. [13]

2.5.5 Crecimiento de pelicula.

La mayoria de las peliculas crece a través de un proceso en el que nucleos
aislados posados sobre un substrato, crecen al chocar y unirse para formar las
peliculas continuas. Este tipo de crecimiento es conocido como el mecanismo de
Volmer-Weber para el crecimiento de pelicula. En todos los casos, las propiedades de
las peliculas son fuertemente afectadas por los mecanismos fundamentales de
formacion; la nucleacion, el crecimiento, y unién, asi como el post-union de pelicula

espesada, proceso que se observa en la figura 2.3.
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Figura 2.3. Formacion de pelicula por crecimiento de islas segun Volmer-

b

Weber. (a)nucleacién y crecimiento de islas; (b) aglomeracion y contacto de islas

adyacentes; (c) formacion de peliculas. [14]

2.5.5.1 Esfuerzos tensores por contacto

Se ha demostrado a través de la microscopia en varias fases de crecimiento, que
el desarrollo de un esfuerzo de tension esta asociado con el proceso de union de isla,
con el esfuerzo tensor maximo correspondiente a la realizacidon del proceso de la
union. La tension de la union se ha atribuido a la formacion de limites de gota durante
la union. Se ha sostenido que cuando las islas entran en el contacto, la formacién del
limite puede ocurrir a través de un “rapido” proceso como el presentado en la figura
3.4, en que las superficies libres de las dos islas son reemplazadas por un limite de

gota a través de una distorsion elastica de las dos islas. La energia ganada a través de
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este proceso, es equilibrada por la energia de tension tensor resultante a través de una

minimizacion de energia global.

Energia Energia de limite
Superficial entre gotas

"!gh

Figura 2.4 Contacto entre gotas adyacentes. [14]

El origen de la pre-union y tension de compresion de post-union observado en
los materiales de alta movilidad estd menos claro. Se ha propuesto que la tension de
la pre-union esta asociada con el efecto Laplace-Young, segun el cual muchas islas
pequefias, presentan una gran superficie respecto a la proporcion de volumen, lo que
corresponde a altas presiones, por lo que una forma de reducir la presion es

aumentando el diametro de las gotas y reduciendo el angulo de contacto. [14]

2.6 Flujo a traveés de lechos empacados

Un sistema de considerable importancia en ingenieria quimica y en otros

campos de proceso es el lecho empacado o la columna empacada que se usa para un
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reactor catalitico de lecho fijo, para adsorcion de un soluto, absorcion simple, lecho
de filtracion, etc. El material que se empaca en el lecho puede consistir en esferas,

particulas irregulares, cilindros o varios tipos de empaques comerciales.

En el analisis de estos sistemas se supone que el empaquetamiento es uniforme
en todos lados y que, si acaso hay canalizacion, éste es minimo. La razon entre el
diametro de la torre y el didmetro del empaque debe ser de un minimo de 8:1 a 10:1

para que los efectos de las paredes sea despreciable.[15]

Los métodos de correlacion mas comunes para relacionar la caida de presion a
través de un lecho de particulas se basan en estimar la friccion total del fluido sobre
las superficies solidas que forman los canales tortuosos del lecho. Se supone que los
canales pueden considerarse un conjunto de conductos idénticos y paralelos, cada uno
de ellos con seccion transversal variable. También se asume que el radio hidraulico
medio de de los canales es apropiado para tener en cuenta la variacion de la seccion
transversal y forma del canal, y que la friccion total por unidad de area de la pared del
canal es igual a la suma de dos tipos de fuerzas, las viscosas y las inerciales. La
simplificacion excesiva en vista de la complejidad de los fendmenos que intervienen
en la friccion, precisa comprobar con experimentacion, la forma final de la expresion

que se obtenida.[16]

2.6.1.1 Flujo laminar en lechos empacados

En las deducciones del flujo se usan ciertas relaciones geométricas para las particulas

del lecho. La superficie especifica de una particula “a,” (1/m) se define como:[15]
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a =—~ (Ec.2.16)

donde Sp es el area superficial de una particula en m* y vp es el volumen de una

particula en m’. Para una particula esférica.

(Ec.2.17)

donde D, es el didmetro en m. Para un lecho empacado de particulas que no son
esféricas. Puesto que (1 - €) es la fraccion de volumen de las particulas del lecho esta

dado por:

a, = a(l—g):Di(l—g) (Ec.2.18)

P

donde “a” es la razén entre el area superficial total del lecho y el volumen total del

lecho (volumen vacio mas volumen de particulas).

La velocidad intersticial promedio en el lecho es v m/s y se relaciona con la

velocidad superficial vy, basada en el corte transversal del recipiente vacio, por medio

de:[16]
V, =& (Ec.2.19)
El radio hidraulico Rh para el flujo se define como:
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rRh=% (Ec.2.20)
a

Al combinar las ecuaciones se obtiene:

&
Rh=———D Ec.2.21
6(l-g) * (Be221)

Puesto que el diametro equivalente D para un canal es D = 4Rh, el numero de
Reynolds para un lecho empacado es, segiin la ecuacion anterior y vy = €v, se tiene

que:

Roo URRhp _ 4 Dyvep
uo 6(l-g) u

(Ec.2.22)

Para lechos empacados, Ergun define el niimero de Reynolds como se acaba de

mostrar, pero sin el término 4/6, asi:

(Ec.2.23)

Para el flujo laminar, la ecuacion de Hagen-Poiseuille puede combinarse con la

ecuacion (2.21) para Rh y la ecuacion (2.19) para dar la siguiente expresion:
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3uwAL  32u(v,/e)AL T2, AL(1- &)’
Ap = = = ) (Ec.2.24)
D (4Rn) &'D’

El verdadero AL es mas largo debido a la trayectoria tortuosa y el uso del radio
hidraulico predice una vy demasiado grande. Los datos experimentales muestran que
la constante debe ser 150, que da la ecuacion de Blake-Kozeny para el flujo laminar,
las fracciones de vacio de menos de 0.5, el didmetro de particula efectivo D, y Re <

10. La caida de presion se estima por:

150w, AL(1-¢)’
- &'D;

Ap (Ec.2.25)

2.6.1.2. Flujo turbulento en lechos empacados

Para el flujo turbulento se usa el mismo procedimiento, sustituyendo las

ecuaciones para obtener la caida de presion en el lecho, dada por:

_ 3fpv02AL(l — ‘9)
&'D

p

Ap (Ec.2.26)

Para el flujo sumamente turbulento, el factor de friccion puede aproximarse a
un valor constante. Ademas, se supone que todos los lechos empacados deben tener la
misma rugosidad relativa. Los datos experimentales indican que 3f = 1,75. Por
consiguiente, la ecuacion final para el flujo turbulento para, Re > 1000, que se llama

ecuacion de Burke-Plummer, se convierte en:
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1750w, °AL(1-¢)
- &'D

p

Ap (Ec.2.27)

Al sumar la ecuacién para flujo laminar y la ecuacion para flujo turbulento,
Ergun propuso la siguiente ecuacion general para numeros de Reynolds bajos,

intermedios y altos que se ha verificado experimentalmente, dada por:

_ 150 AL(1 - ) .\ 1.750v,"AL(1- &)

A &'D; &D

(Ec.2.28)

p

2.6.1.3. Ley de Darcy

Para describir la lenta filtracion de un fluido a través de los medio granulares,

Henri Darcy propuso empiricamente la siguiente ecuacion:[18]

vy = g_ (ﬂj (Ec.2.29)
A4 \wAL

La velocidad vy en esta ecuacion es la velocidad superficial, que se define como
el caudal volumétrico a través de una unidad de area de seccion transversal al solido
mas el fluido, promediada sobre una pequena region del espacio, pequefia respecto a
las dimensiones microscépicas del flujo, pero grande respecto al tamafio del poro. Es
el gasto en cm’/s, A es el corte transversal vacio en cm?, p es la viscosidad en cp, Ap

es la caida de presion en atm, AL es la longitud en cm y « es la permeabilidad del
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medio poroso en (flujo en cm3/s)(cp) (longitud en cm) (caida de presion en atm)/(area
en cm?). Las unidades de (cm’cp atm)/s usadas para k con frecuencia son en Darcys o
en miliDarcys (/1000 Darcy). Por tanto, si un medio poroso tiene una permeabilidad
de 1 darcy, un fluido con viscosidad de 1 cp fluird a 1 cm3/s por un corte transversal

de 1 cm” con un Ap de 1 atm por centimetro de longitud.[15]
2.6.1.4. Factores de forma

En los lechos empacados, muchas particulas suelen tener forma irregular. El
diametro equivalente de una particula se define como el didmetro de una esfera que
tuviera el mismo volumen que esa particula. El factor de esfericidad ¢s de una
particula es la razon entre el area superficial de esa esfera (que tiene el mismo
volumen que la particula) y el area superficial real de la particula. Para una esfera, el
area superficial es S, = nD,” y el volumen estda dado por v, = zD,”/6. Por
consiguiente, para toda particula, ¢, = nD,’/S,, donde S, es el 4rea superficial real de
la particula y D, es el diametro (didmetro equivalente) de la esfera que tiene el mismo

volumen que la particula. Entonces,

S, 7D,/4. 6 (Ec.2.30)

Vv, ﬂDi/6 ¢.D,

A partir de la ecuacion (2.16), se obtiene:

a =202 (Ec.2.31)
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Entonces la ecuacion (2.31) se transforma en:

6
a, = M(l —¢) (Ec.2.32)

Los valores de ¢s dependen de la geometria: para una esfera ¢s = 1, para un
cilindro cuyo didmetro es igual a su longitud ¢, es 0,874 y para un cubo @5 = 0,806.
En cuanto a los materiales granulares, es dificil medir el volumen y el area superficial
real, a fin obtener el didmetro equivalente, asi que D, generalmente se toma como el
tamafio nominal obtenido en un analisis por mallas (tamices) o en mediciones
visuales de longitud. El é4rea superficial estd determinada por las mediciones de
adsorcion o por mediciones de la caida de presion en un lecho de particulas. Los
valores mas comunes para muchos materiales triturados se encuentran entre 0,6 y 0,7.
Para el cilindro y el cubo, en ocasiones se usa por conveniencia el didmetro nominal

(en vez del didmetro equivalente), lo que da un factor de forma de 1.0.
2.6.1.5 Mezclas de particulas

Para las mezclas de particulas de varios tamafios, la superficie especifica media

aym se define como:
a,, = inaw. (Ec.2.33)

donde x; es la fraccion, combinando las expresiones se tiene la siguiente

expresion:
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(Ec.3.34)

6 1
- avm Z‘xi (6/¢€Dpt) Z‘xi /(¢sti)
donde Dy, es el didmetro medio efectivo de la particula.

2.6.2. Disefio de lechos empacados

Un método muy usado para la adsorcion de solutos de liquidos en un lecho fijo
de particulas granulares, es el descenso del fluido a través del lecho empacado a una
tasa de flujo constante. La situacion es mas compleja que la de un simple proceso por

lotes en un tanque agitado que alcanza el equilibrio.

P

£ 0.5 L}
Cp
\
0
0 Hl 2 f‘f} H;-'
Altura del lecho de adsorcion
(2)
1.0 T o
Zona de transfereéncia 1
de masa I
1
—_ 05 |f= —_—
Co :
Punto de ruptura |
0 ]
0 i 1 f 14 ts Ig

Tiempo, §

{®)

Figura 2.5 Perfiles de concentracién para adsorcién en un lecho fijo:
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(a) a varias posiciones y tiempos en el lecho, (b) a la salida del lecho.

En el proceso de lecho fijo son importantes las resistencias a la transferencia de
masa, y el proceso se lleva a cabo en estado no estacionario. La eficiencia del proceso
depende de la dindmica global del sistema, y no s6lo de las consideraciones de
equilibrio. Las concentraciones del soluto en la fase fluida y en la fase adsorbente
solida cambian con el tiempo y también con la posicidon en el lecho fijo conforme
prosigue la adsorcion. En la entrada del lecho se supone que el sélido no tiene soluto
al principio del proceso; a medida que el fluido entra en contacto con la entrada del

lecho, se realiza la mayor parte de la transferencia de masa y de la adsorcion.

Cuando el fluido pasa a través del lecho, su concentracion va disminuyendo
muy rapidamente con la distancia hasta llegar a cero mucho antes del final del lecho.
El perfil de concentracion al principio, en el tiempo t;, se muestra en la figura 2.5,
donde la relacion de concentraciones c/cy se grafica en funcion de la longitud del
lecho. La concentracion del fluido ¢y es la de la alimentacion y ¢ es la concentracion

del fluido en un punto del lecho.

Después de cierto tiempo, el solido que se encuentra cerca de la entrada de la
columna estd casi saturado, y la mayor parte de la transferencia de masa y de la
adsorcion sucede ahora en un punto ligeramente mas lejano que la entrada. En un
tiempo posterior t,, el perfil o la zona de transferencia de masa donde ocurre la mayor

parte del cambio de la concentracidn, se ha desplazado mas lejos dentro del lecho.

Los perfiles de concentracion que se muestran corresponden a la fase fluida.

Los perfiles de concentracion para la concentracion de adsorbatos en el solido son
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similares. En la entrada, el solido esta casi saturado y su concentracion permanecen
casi constantes hasta la zona de transferencia de masa, donde desciende rapidamente
hasta casi cero. La linea punteada correspondiente al tiempo t; muestra la
concentracion en la fase fluida en equilibrio con el solido. La diferencia de las

concentraciones es la fuerza que impulsa la transferencia de masa.[15]

2.6.2.1 Concentracion de la curva de avance

Como se ve en la figura 2.5, la mayor parte de la adsorcion ocurre en cualquier
momento en una zona relativamente angosta de adsorcion o de transferencia de masa.
Mientras la solucion continta fluyendo, esta zona de transferencia de masa, que tiene

forma sinusoidal, va bajando por la columna.

En un tiempo dado t; cuando casi la mitad del lecho est4 saturado de soluto, la
concentracion de salida sigue siendo aproximadamente cero, como se observa en la
figura 2.5-b. Esta concentracion de salida sigue siendo casi cero hasta que la zona de
transferencia de masa empieza a llegar a la salida de la torre en el tiempo t. Entonces,
la concentracion de salida empieza a elevarse, y en ts llega a ¢y, que se llama punto de
ruptura. Después de que se alcanza el punto de ruptura, la concentracion ¢ se eleva
muy rapidamente hasta el punto c4, que es el final de la curva de avance donde el
lecho pierde su efectividad. La concentracion de punto de ruptura representa el
maximo que se puede descartar y se suele tomar como 0.01 hasta 0.05 para cy/co. El
valor cg4, se toma como el punto donde ¢4 es aproximadamente igual a ¢, En una zona
angosta de transferencia de masa, la curva de avance es muy marcada y la mayor

parte de la capacidad del lecho se ha usado en el punto de ruptura.[15]
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2.6.2.3 Capacidad de la columna y método de disefio para aumento de escala

El ancho y la forma de la zona de transferencia de masa dependen de la
isoterma de adsorcion, de la tasa de flujo, de la tasa de transferencia de masa hacia las
particulas y de la difusion en los poros. Se han publicado varios métodos teoricos que
predicen la zona de transferencia de masa y los perfiles de concentracion en el lecho.
Los resultados pronosticados pueden ser inexactos a causa de muchas incertidumbres
debidas a los patrones de flujo y a las correlaciones para predecir la difusion y la
transferencia de masa. Por tanto, se necesita hacer experimentos a escala de

laboratorio para determinar los resultados.

Se puede demostrar que la capacidad total o estequiométrica del lecho
empacado, cuando el lecho completo alcanza el equilibrio con la alimentacion, es
proporcional al area entre la curva y una linea en c¢/cp = 1. Como se muestra en la
figura 2.6. El area total sombreada representa la capacidad total o estequiométrica del

lecho expresada por: [15]
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Figura 2.6 Determinacion de la capacidad de una columna a partir de la curva de

avance.[16]

= I(l—det (Ec.2.35)
0 0

donde t; es el tiempo equivalente a la capacidad total o estequiométrica. La capacidad

utilizable del lecho hasta el tiempo de punto de ruptura ty, es el area cuadriculada.

[1 —Ci]dt (Ec.2.36)

siendo t, el tiempo equivalente a la capacidad utilizable o el tiempo en el cual la
concentracion del efluente alcanza su maximo nivel permisible. El valor de t, suele

ser muy cercano al de tb.
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La relacion ty/t; es la fraccion de la capacidad o longitud total del lecho utilizada
hasta el punto de ruptura. Asi, para una longitud total del lecho de Hr en m, Hp es la

longitud del lecho utilizada hasta el punto de ruptura, la cual esta dada por:
t
H,="*H, (Ec.2.37)

Este procedimiento de disefio se usa con mucha frecuencia y su validez depende
de que las condiciones en la columna de laboratorio sean semejantes a las de la
unidad a escala real. La unidad de didmetro pequefio debe estar bien aislada para
parecerse a la torre de didmetro grande, que trabaja adiabaticamente. La velocidad de
masa en ambas unidades debe ser igual y el lecho debe tener la longitud suficiente
para contener una zona de transferencia de masa en estado estacionario (LI). La
dispersion axial o la mezcla axial pueden no ser exactamente iguales en las dos torres,

pero con el cuidado necesario, este método de disefio es muy util.[15]
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CAPITULO Il

METODOLOGIA

3.1 Caracterizacion de las particulas de bagazo de cafa

Se realizaron andlisis fisicos a las particulas de bagazo de cafia, descartando el
material fibroso y las cortezas de una muestra de bagazo tratado para
almacenamiento. Previo a la hidrofobacién de las particulas, se procedio al analisis
granulométrico (ASTM- EIl1), en base al cual se seleccionaron las 4 fracciones

granulométricas de trabajo. A continuacion se aplicaron las siguientes pruebas:
Densidad del lecho mediante la norma ASTM D 2854-96.
Densidad de materiales con alta porosidad: método propuesto por Venegas.[10]

Morfologia del material, empleando registro micrografico.

3.1.1 Andlisis granulométrico (ASTM-E11)

Esta prueba tiene por objeto determinar las fracciones de los diferentes

didmetros promedios de grano presentes en la muestra de bagazo. El tamizado se
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realizé con una serie de tamices estandares, ASTM 10 (2000 um), ASTM 12 (1651
pum), ASTM 20 (850 um), ASTM 30 (589 um), ASTM 40 (425 um), ASTM 60 (246
pum) y ASTM 80 (180 um); una balanza electronica Symmetry Cole-Parmer y un

vibrador mecanico de tamices como se muestra en la figura 3.1.

Figura 3.1 Materiales y equipos para analisis granulométrico:

(a) bateria de tamices y vibrador mecénico, (b) balanza analitica.

Preseleccionando manualmente aquellas particulas que pasaban por el tamiz 10,
se pesaron cuatro muestras de bagazo, entre 44 g y 77 g. Luego se incorpord cada
muestra al arreglo de tamices dispuestos en orden ascendente de menor a mayor
abertura, una vez sellado el arreglo se hizo pasar el granulado a través de los tamices
por medio de agitacion mecanica durante 15 min, para luego pesar el material

recuperado de cada tamiz. La tabla 3.1 muestra los datos recabados para cada prueba.
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Tabla 0.1 Datos de anélisis granulométrico.

Masa retenida en el tamiz ()

N° Tamiz Abertura (mm) Ensayo Réplica 1 Réplica 2 Réplica 3
ASTM 12 1.651 16,1174 9,4900 12,4173 10,4707
ASTM 20 850 22,5006 16,0216 21,0977 13,4072
ASTM 30 589 15,2811 11,5717 12,5415 8,5933
ASTM 40 425 8,5884 9,7177 10,416 7,1184
ASTM 60 246 5,1858 3,0334 4,9494 2,0897
ASTM 80 180 8,5959 4,2556 3,0089 2,0724
Pasa 80 - 0,8862 0,7071 0,8267 0,3622
Masa total (g) 77,1554 54,7971 65,2575 44,1139

Para calcular la fraccion retenida en cada tamiz (X;), se obtuvo la razén entre my;
el peso retenido por cada uno y m; la masa total de la muestra, como lo presenta la
ecuacion 3.1.

x, =m[m, (Ec. 3.1)

Leyendo los datos de la tabla 3.1 para la abertura de 1651 mm se tiene:

x, =16,1174 g /77,1554 g

x, =0,20889"

Los resultados se compilaron en la tabla 3.2. Para estos se asign6 el diametro

promedio de particula como el tamafio de apertura promedio entre el tamiz y su
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inmediato superior en el arreglo; en el caso del ASTM 12 se empled el tamiz estandar

mas proximo, proponiendo la ecuacion 3.2.

D - % (Ec.3.2)

donde EI es el diametro de particula retenida en el tamiz, Dy la abertura del tamiz

retentor y Ds la abertura del tamiz inmediato superior en el arreglo, todos expresados

en mm. Sustituyendo para cada tamiz de la bateria se tiene:

— (2.000 +1.651)ymm

ASTM10 —
2

D israno =1.826mm

Tabla 0.2 Porcentaje masico de particulas de bagazo de cafia.

Porcentaje mésico (% m/m)
N° Tamiz Diérr.1etro Ensayo Réplica 1 Réplica 2 Réplica 3
promedio (mm)

ASTM 12 1.826 20,89 17,32 19,03 23,74
ASTM 23 1.251 29,16 29,24 32,33 30,39
ASTM 30 720 19,81 21,12 19,22 19,48
ASTM 40 507 11,13 17,73 15,96 16,14
ASTM 60 336 6,72 5,54 7,58 4,74
ASTM 80 213 11,14 7,77 4,61 4,70

Pasa 80 180 1,15 1,29 1,27 0,82
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Total (%) 100,00 100,00 100,00 100,00

En este proceso, fueron descartadas las fracciones retenidas en los tamices
ASTM 10 y ASTMA 12, debido a su gran tamafio y morfologia diversa, impractica

para los ensayos subsiguientes.

3.1.2. Preparacion e hidrofobacion de las particulas

El proceso contd con cuatro fases: seleccion de particula segiin su diametro

promedio, lavado del bagazo, secado e hidrofobacion.

Se seleccionaron las fracciones granulométricas retenidas por los tamices
ASTM 20, ASTM 30 y las correspondientes a la combinacion del ASTM 40 junto
con ASTM 60, y al ASTM 80 con bandeja; el diametro de particula para las
combinaciones se obtuvo como la suma de los productos entre el didmetro promedio
calculado y su composicion masica en la combinacion. Cada fraccion se separd y

etiquetd en contenedores.

El lavado de cada fraccion se efectud por medio de dos mecanismos: se inicio
con un lavado mecanico, agitando en un recipiente el bagazo con un volumen igual de
agua corriente, luego se procedid a filtrar y prensar manualmente las particulas,
repitiendo 6 veces mas el procedimiento. A continuaciéon se introdujeron en un
recipiente Pyrex de 1.000 ml con toma lateral, sellandolo luego con un cedazo de tela

sintética, conectando la toma lateral con el grifo se hizo pasar una corriente de a agua
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a través de las particulas durante 4 h, recuperando las particulas mediante filtrado y

prensado manual; los materiales se presentan en la imagen (a) de la figura 3.2.

Las muestras (de 250 a 200 g) se llevaron a secado en bandejas circulares de

aluminio, en una estufa Thelco modelo 18 a 100 °C, durante 45 min (figura 3.2. b).

La hidrofobacion se realiz6 de forma individual, preparando gramo a gramo
cada una de las formulaciones a estudiar (0, 30, 40, 50 y 60 % m/m de parafina). Con
una espatula se llevd a pesada la masa requerida de parafina sobre vidrio de reloj,
utilizando una balanza electronica Cole-Parmer modelo Symmetry de apreciacion =+
0,0001g; la parafina se fundi6 sobre una plancha Ika C-MAG HS 7 en bandeja de
aluminio a 85 °C; una vez fundida se mezcl6 con la masa de bagazo de granulometria
correspondiente, completando asi 1 g de formula. Los materiales y equipos se

muestran en la figura 3.2.c.
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Figura 3.2 Equipos y materiales para la preparacion de particulas: (a) recipientes de
lavado; (b) estufa y bandeja; (c) materiales, sustancias y equipos para la hidrofobacion.

3.1.2 Densidad del lecho mediante la norma ASTM D 2854-96

Teniendo en cuenta la cantidad limitada de muestra, el ensayo se adaptd
empleando cilindros graduados de 10 ml; aplicindose a cada formulacion dos
repeticiones, a fin de hallar el valor promedio para la densidad del lecho (g/ml). Los
materiales y equipos utilizados se muestran en la figura 3.3, procediéndose de la

siguiente forma:

a. Tarar la balanza con el cilindro Kimax de 10 ml con apreciacion de + 0,1 ml.

b. Incorporar al cilindro entre 3 y 4 ml de muestra con el dispensador de

solidos Sytron.

c. Medir el peso del lecho.

Figura 3.3 Materiales y equipos para el ensayo de densidad:
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(a) balanza analitica y cilindro graduado, (b) dispensador de sélidos.
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Los datos obtenidos en la pruebas de densidad de lecho se presentan en la tabla

3.3, donde V; es el volumen de lecho medido en ml y M; (g) la masa correspondiente.

Tabla 0.3 VVolumenes y masas de lecho medidos para las formulaciones preparadas.

Contenido de parafina (% m/m)

Diametro
promedio de 0% 30% 40%
particula (um)
- Vi (ml) 4,8 5,6 5.8 5,6 6,6 6,8 4.4 34 2,8
M, (g) 0,279 | 0,2963 | 0,3379 | 0,4224 | 0,5425 | 0,4972 | 0,372 | 0,3205 | 0,2742
20 M, (g) 4 5 3.8 4,6 52 4.4 5,6 4.4 4,8
Vi(ml) | 0,2661 | 0,3298 | 0,2544 | 0,4229 | 0,4215 | 0,4058 | 0,544 | 0,4363 | 0,5515
o V; (ml) 2,8 2,8 3 2,8 3 4,8 2,8 3 3,4
M, (g) | 0,1664 | 0,1715| 0,184 | 0,2426 | 0,2893 | 0,4039 | 0,2957 | 0,3096 | 0,3532
208 V, (ml) 2 3,6 2,6 2,4 2,6 2,4 22 2,4 24
M, (g) | 0,1305 | 0,2258 | 0,1655 | 0,2041 | 0,2002 | 0,1856 | 0,1966 | 0,2015 | 0,2172
Diametro
promedio de 50% 60%
particula (um)
s Viml) | 3,8 42 4.6 3 34 3.8
M, (g) 0,413 | 0,4797 | 0,496 | 0,4328 | 0,5427 | 0,519
720 Vi(ml) | 4.6 34 35 4 2,4 4
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M (g) | 0,5618 | 0,414 | 0,4643 | 0,5894 | 0,388 | 0,5887

457 Vi(ml) | 28 2.8 3 2.4 24 2
M (g) |0,3287 | 0,3189 | 0,3113 | 0,3568 | 0,3307 | 0,2858
Vi(ml) | 2 2,6 2,6 2 2.2 2
208

M, (g) | 0,1908 | 0,2767 | 0,2902 | 0,255 | 0,2897 | 0,2668

Empleando los datos de la tabla 3.3 se aplico la ecuacidon 2.6 para determinar

densidad de lecho:

_0,279g
PL = smi

p, =0,058g/ml

Entonces la densidad promedio del lecho es el promedio aritmético, segun la

ecuacion 3.3:

P, = ZPL,-/n (Ec. 3.3)
i=1

_ (0,0581+0,0529+0,0583)g / ml
PL= 3

p, =00564g /ml

Los valores estimados se presentan en las tablas 3.4 y 3.5, respectivamente.
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Tabla 0.4 Valores de densidad de lecho (g/ml) determinadas en ensayo para las

formulaciones preparadas.
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Contenido de parafina (% m/m)

Didmetro
promedio de 0% 30% 40%
particulas (um)
1251 0,0581 ] 0,0529 | 0,0583 | 0,0754 | 0,0822 | 0,0731 | 0,0845 | 0,0943 | 0,0979
720 0,0665 | 0,0660 | 0,0669 | 0,0919 | 0,0811 | 0,0922 | 0,0971 | 0,0992 | 0,1149
457 0,0594] 0,0613 | 0,0613 | 0,0866 | 0,0964 | 0,0841 | 0,1056 | 0,1032 | 0,1039
208 0,0653 | 0,0627 | 0,0637 | 0,0850 | 0,0770 | 0,0773 | 0,0894 | 0,0840 | 0,0905
Didmetro
promedio de 50% 60%
particulas (um)
1251 0,1087|0,1142 | 0,1078 | 0,1443 | 0,1596 | 0,1366
720 0,1221]0,1218 | 0,1327 | 0,1474 | 0,1617 | 0,1472
457 0,1174]0,1139 | 0,1038 | 0,1487 | 0,1378 | 0,1429
208 0,0954 | 0,1064 | 0,1116 | 0,1275| 0,1317 | 0,1334

Tabla 0.5 Valores promedio de densidad de lecho (g/ml) para las diferentes

formulaciones preparadas.

Contenido de parafina (% m/m)
Diametro promedio de
5 0% 30% 40% 50% 60%
particula (um)
1251 0,0564 0,0622 0,0720 0,0769 0,0800
720 0,0665 0,0749 0,0800 0,0884 0,0901
457 0,0607 0,0697 0,0815 0,0891 0,0954
208 0,0639 0,0705 0,0752 0,0798 0,0812

3.1.3. Densidad de materiales con alta porosidad: método propuesto por Venegas
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Aprovechando los datos y materiales del andlisis anterior, se completd el
estudio de la porosidad del lecho, determinando la densidad del solido por
deslazamiento de un volumen de hidrocarburo. Para ello se incorpor6 a la prueba una
bureta Pyrex de 50 ml de apreciacion + 0,1 enrazada con kerosén comercial (figura

3.4), con la cual se efectuaron los siguientes pasos:

a. Liberar cierto volumen de kerosén dentro del cilindro graduado con la

muestra.

b. Eliminar burbujas de aire atrapadas utilizando vibracion.

c. Medir el volumen final en el cilindro.

Figura 3.4 Bureta de 50 ml y cilindro graduado con lecho de particulas.
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Los datos recopilados en la prueba se muestran en la tabla 3.6.

Valiéndose de estos datos y la ecuacion 2.4 se despejo el volumen real del

solido:

Vs=Vi— Vg

y sustituyendo en la ecuacion 2.9 se tiene:

(Ec. 2.9)

o (4.6-4.4+35)m
4,6ml

¢ =0,8339

Tabla 0.6 Valores de volumen gastados de kerosén Vi (ml) y volumen final de mezcla V¢

(ml) para ensayos de porosidad.

Contenido de parafina (% m/m)
Didmetro
promedio
de 0% 30% 40%
particulas
(um)
1251 Vi¢(ml) | 4,8 |58 58 6,072 7,1 |48 ]3,6]2,6
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Vg (ml) | 4,0 |50 505060/ 6,0 |4,0]3,0(2,0
20 Ve(ml) | 43 [54]40 445248 ]58[48]50
Vi (ml) | 4,0 |45]3,5(3,5/45| 4,0 |5,01(4,0(4,0
e Ve(ml) | 3,8 13,0] 3,4 13,4(3,6| 5,6 |3,6[3,4]3,6
Vg (@ml) | 3,5 [2,5(3,0|3,0/3,0] 50 |3,0/3,0]3,0
P Vi(ml) | 2,2 1422321223222 (2424|224
Vg (ml) | 2,0 [4,0]3,02,0/|3,0] 2,0 |2,02,0]2,0
Didmetro
promedio
de 50% 60%
particulas
(um)
s Vi (ml) | 3,8 [48]5,03,8[3,8] 5,0
Ve(ml) | 3,0 |4,0]| 4,0 |3,0(3,0| 4,0
- Vk(ml) | 5,0 {3,844 |48|2,6| 5,0
Ve(ml) | 4,0 |3,0]3,5(4,0(2,0| 4,0
. Vk(ml) | 2,6 {3,634 |26|2,6| 2,4
Ve@ml) | 2,0 [3,0]3,0[20](20][ 2,0
Vk(ml) | 24 [3434|24|24]| 24
208 Ve(ml) | 2,0 |3,0] 3,0 {2,0({2,0| 2,0

Los valores estimados de porosidad de lecho se encuentran en la tabla 3.7.
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Tabla 0.7 VValores de porosidad de lecho (g/ml) determinadas en ensayo para las

formulaciones preparadas.

Contenido de parafina (% m/m)
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Diametro
promedio de
particulas 0% 0% 10%
(Hm)
1251 0,8333 | 0,8571 | 0,8621 | 0,8214 | 0,8182 | 0,8382 | 0,8182 | 0,8235 | 0,7857
720 0,9250 | 0,8200 | 0,8684 | 0,8043 | 0,8654 | 0,8182 | 0,8571 | 0,8182 | 0,7917
457 0,8929 | 0,8214 | 0,8667 | 0,8571 | 0,8000 | 0,8750 | 0,7857 | 0,8667 | 0,8235
208 0,9000 | 0,9444 | 0,9231 | 0,9167 | 0,9231 | 0,9167 | 0,8182 | 0,8333 | 0,8333
Diametro
promedio de
particulas 20% oo
(Hm)
1251 0,7895 | 0,8095 | 0,7826 | 0,7333 | 0,7647 | 0,7368
720 0,7826 | 0,7647 | 0,7429 | 0,8000 | 0,7500 | 0,7500
457 0,7857 | 0,7857 | 0,8667 | 0,7500 | 0,7500 | 0,8000
208 0,8000 | 0,8462 | 0,8462 | 0,8000 | 0,8182 | 0,8000

Se tomo el promedio aritmético de los valores anteriores como valor medio de

la porosidad, segun la ecuacién 3.5:
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n
5 =Y, /n
i=1

(Ec. 3.5)




)

__(0,8214+0,8182+0,8382)
3
£, = 0,8309

Los valores estimados se muestran la tabla 3.8.

Tabla 0.8 Valores promedio de porosidad de lecho (g/ml) para las diferentes

formulaciones preparadas.
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Contenido de parafina (% m/m)

Diametro promedio de
5 0% 30% 40% 50% 60%
particula (um)
1251 0,8508 0,8469 0,8339 0,8259 0,8249
720 0,8711 0,8309 0,8461 0,8293 0,8469
457 0,8603 0,8484 0,8413 0,8440 0,8202
208 0,9225 0,9281 0,9209 0,9188 0,8860

Los valores estimados de densidad y porosidad de lecho se analizaron

estadisticamente haciendo uso de los programas Excel de Microsoft y Statgraphics

Plus; con el primero se calcularon las desviaciones estandar para los ensayos,

compilandose en la tabla 3.9. Con el programa Statgraphics Plus se realizo el analisis

de varianza o ANAVA al 95 % de significancia, generando un reporte estadistico y

graficos de media reportados en las figuras 4.4 y 4.5 del capitulo 4, junto con un

reportes de los analisis incluidos en el anexo A (A.1y A.2).
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Tabla 0.9 Valores de desviacion estandar para los ensayos de densidad y

porosidad del lecho.

Contenido de parafina (% m/m)

Didmetro
promedio de 0% 30% 40% 50% 60%
particulas (um)
— Densidad (g/ml) |0,3050% | 0,4719% | 0,6916% | 0,3467% | 1,1730%
Porosidad 1,5367% | 1,0764% | 2,0464% | 1,3985% | 1,7190%
- Densidad (g/ml) |0,0495% | 0,6366% | 0,9720% | 0,6186% | 0,8317%
Porosidad 5,2553% | 3,2003% | 3,2935% | 1,9908% | 2,8868%
e Densidad (g/ml) |0,1076% | 0,6495% | 0,1241% | 0,7077% | 0,5441%
Porosidad 3,6135% | 3,9177% | 4,0505% | 4,6738% | 2,8868%
P Densidad (g/ml) |0,1278% | 0,4550% | 0,3495% | 0,8281% | 0,3035%
Porosidad 2,2228% | 0,3701% | 0,8748% | 2,6647% | 1,0497%

3.1.4 Morfologia del material, empleando registro micrografico

Utilizando el microscopio Motic Serie Bl se recopilaron iméagenes de las

muestras de diferentes granulometrias seleccionadas para el estudio. Previo

encendido de la lampara del microscopio, las imagenes se capturaron de la siguiente

mancra.

a. Colocar una pequefia muestra de particulas en el porta-objetos.
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b. Aplicar unas gotas de agua destilada.

c. Cubrir con el cubre objetos.

d. Asegurar el porta-objetos a la plataforma.

e. Cambiar el lente de menor a mayor aumento hasta divisar la imagen.

f.  Enfocar la imagen manipulando las perillas macrométricas y micrométricas

del microscopio.

g. Tomar la imagen con una camara digital Sony DSC-S950.

h. Capturar la imagen bajo el microscopio de una regla o elemento de medicion

milimétrico, en este caso, un recorte de cinta métrica.

El ultimo paso se realizd con el fin de establecer una escala de medicion.
Digitalizando la foto con el programa PowerPoint de Microsoft, se construyé una
escala de medicion de tamafio de la particula, dividiendo en partes iguales la longitud
en mm que se observa en la fotografia, tales imagenes se presentan en el anexo B1;
esta escala puede ser trasladada al resto de las imdgenes tomadas bajo las mismas

condiciones de enfoque. Las micrografias se presentan en la figura 4.6 del capitulo 4.

3.2 DETERMINACION DEL EFECTO DEL PORCENTAJE DE PARAFINA
Y GRANULOMETRIA DE LAS PARTICULAS DE BAGAZO HIDROFOBADO,
SOBRE LA CANTIDAD DE ACEITE SEPARADO DE UNA EMULSION O/W
SINTETICA
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Se midi6 la densidad del hidrocarburo (kerosén), y luego se construyd una
curva de calibracion de hidrocarburo absorbido en agua usando para ello el método de
transmision de luz mediante el Turbiscan. La finalidad de tal ensayo fue encontrar
una ecuacion para estimar la cantidad de aceite separado de la emulsion durante el
contacto con el filtro de bagazo hidrofobado. A continuacion se explica el

procedimiento utilizado.

3.2.1 Medicion de la densidad del hidrocarburo

Se determind mediante la técnica del picnometro la densidad del kerosén como

hidrocarburo contaminante, procediendo como se indica:

a) Pesar en la balanza electronica, el picndmetro vacio de 50 ml con termdémetro

incorporado.

b) Enrasar el volumen del picndmetro con kerosén Kiuk.

c¢) Tapar el picnémetro.

d) Limpiar con una servilleta el exceso de liquido que emana de la tapa del

picnometro, hasta que deje de fluir.

e) Pesar el picnometro lleno.

f) Tomar la lectura de temperatura del termometro incorporado al instrumento.
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El ensayo se efectud con tres repeticiones, los datos se muestran en la tabla

3.10.

Tabla 0.10 Datos del kerosén generados durante prueba de densidad

por la técnica del picnémetro

Ensayo Masa (g) Temperatura (°C) Volumen (ml)
Vacio 32,3757 -
Ensayo 1 73,0134 29 50
Ensayo 2 72,6781 29
Ensayo 3 73,0650 29

Dado que la masa de kerosén se obtuvo por diferencia entre la masa del
picnometro lleno y vacio, se aprovechod que la ecuacion 2.6 se basa en la definicion de
densidad, adaptandola para este caso, aplicandose junto a la ecuacidon 3.3 afin de

obtener un valor promedio de la densidad del kerosén, procediendo asi:

(73,0134 -323757)g
Px 50ml

px =0,8128g/ml

_ (0,8128+0,8060 +0,8138)g / ml
Pk = 3
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7, =08109g/ml

Los valores estimados se presentan en la tabla 3.11.

Tabla 0.11 Valores de densidad determinados para el kerosén.

Densidad (g/ml)
Ensayo 1 0,8128
Ensayo 2 0,8060
Ensayo 3 0,8138
Promedio 0,8109

3.2.2 Construccion de la curva de calibracion para el Turbiscan MA2000

La técnica utilizada para determinar la concentracion de hidrocarburos en agua,
estd basada en el postulado de Lambert-Beer, que relaciona de forma directa la
absorcion de la luz en un cuerpo con la concentracion del analito absorbente de luz,

puesto que la absortividad molar es constante. [19]

Por otra parte, el logaritmo de la tramitancia es equivalente a la absorbancia, por
lo que resulta plausible trazar curvas que relacionen la concentracion de una sustancia
con el porcentaje de transmision que aporta al medio, siendo valida bajo ciertas

restricciones, como la baja concentracion del analito.
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El método empleado es una aplicacion de los estudios presentados por la
empresa Fomulation, sobre el efecto de la fraccion volumétrica de particulas
dispersas en la transmision y retrodifusion de una suspension de latex.[20] Afin de
establecer un paralelismo en este caso, fue necesario suponer que, al tratarse de
fracciones de aceite muy bajas, las gotas practicamente no coalescen debido a que se
encuentran muy distantes entre si y su tamafio debe ser bastante pequeio; ello permite
que se comporten aproximadamente como una particula rigida, estabilizada ademas

por la presencia de un agente surfactante.

Las suposiciones anteriores se sustentaron utilizando la funcion de multiples
barridos de luz que ofrece el equipo, en la cual recolecta un nimero determinado de
barridos en un periodo indicado, mostrando en el tiempo como varia la trasmision y
la retrodifusion de la luz a lo largo de la celda. El comportamiento mostrado en esta
prueba permiti6 identificar el mecanismo de estabilizacion de la dispersion. Para ello
se prepar6 una emulsion a 500 ppm de kerosén, utilizando como fase oleica una
dilucién de kerosén al 1% en volumen de SPAN 80, Sigma Aldrich grado andlisis. El

estudio de la estabilidad de la emulsion se explica a continuacion:

a. Agregar 0,3 ml de la dilucién de SPAN 80 en vaso precipitado de 600 ml

con jeringa de 0,5 ml £0,01ml

b. Incorporar un volumen de 500 ml de agua destilada medidos en probeta

de 500 £2 ml
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c. Agitar durante 20 min a 1000 rpm con agitador de aspa, H Thomas Co.,
1000 rpm.

d. Extraer alicuota de 8 ml con jeringa de 10 ml + 1 ml.

e. Llenar celda con la muestra.

f. Llevar la celda tapa al escaneo multiple en el Turbiscan MA2000 con

conexion a PC, para un total de 61 barridos distribuidos en un periodo de

2 h.

g. Sacar la celda.

h. Homogeneizar con 2 brazadas.

1. Introducir la celda nuevamente.

j. Tomar un escaneo.

En la figura 3.5 se presenta el grafico generado por el software del equipo.
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Figura 3.5 Estabilidad de la dispersion con 500 ppm de kerosén.

En la figura 3.5 el espacio ocupado por la emulsion en la celda se delimit6é con
dos barras rojas, y los barridos se ubican en la linea temporal al lado derecho de la
figura 3.5; siendo el ultimo barrido el presentado en color rojo; en este caso, el
escaneo se trata de la emulsion redispersa por agitacion, una vez que termind las 2 h

del escaneo multiple.

Al estudiar el comportamiento de la dispersion se encuentran los elementos
clasicos para los modelos de evolucion coalescente y migracion por flotacion (figura
C.1 del anexo C). El descenso abrupto de la transmision en la seccion superior de la
celda es indicativo de la formacion de una nata, lo que se comprobo Opticamente al
extraer la celda del equipo, aunque es necesario mencionar que la capa apenas se

pudo apreciar como una aureola en el menisco; bajo esta premisa las gotas de aceite
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se desplazarian hacia la superficie por diferencia de densidad, sin variar

significativamente su didmetro.[19]

Por otra parte, luego de un corto periodo inicial, se observa a lo largo del
grafico, una variacion practicamente constante en la transmision y retrodisfusion de la
luz, propio de un sistema bajo coalescencia, tendiendo a alcanzar un valor constante
de transmision al estabilizarse.[19] Si se estudia con mayor detenimiento el grafico
de transmision, se observa que durante los primeros 20 min ocurre la mayor parte de
la transicion entre la transmision inicial y final, aunado a ello, en este corto tiempo se
identifican perfiles decrecientes de transmision a lo largo de la celda, esto puede
sustentar la idea de la estabilidad migratoria, puesto que la interpretacion de estos
perfiles apuntan al ascenso de las gotas de aceite, opacando la seccidon superior a la

vez que se clarifica la seccion inferior.

El anélisis se completa al tener en cuenta que luego de 2 h, con tan sélo agitar la
celda, se obtuvo una medicion de transmision (curva roja) muy cercana a la inicial
(curva morada); ello implica que la transmision para este sistema es practicamente
constante siempre que se garantice la homogeneidad de la dispersion. Aunque no se
descarta la posibilidad de coalescencia, los resultados indican que este fendmeno no
debe ser preponderante, dado que redispersando la emulsion puede obtenerse una
transmision bastante cercana a la inicial; revalidando la aplicabilidad del método

propuesto.

Las inconsistencias en la turbigrafia alrededor de los 20 mm, se deben

posiblemente a la adhesion de burbujas de aire en las paredes de la celda.
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Para construir la curva de calibracion se prepararon dispersiones O/W
utilizando como fase oleica la dilucidbn antes mencionada, manteniendo las
condiciones y metodologia de preparacion, variando la concentracion entre 0 y 0,1%
v/v de kerosén en agua, los porcentajes manejados se muestran en la tabla 3.12 junto
a los respectivos valores del porcentaje de transmision y retrodifucion recolectados.

El procedimiento en cada caso fue el siguiente:

a. Anadir 10 ml de la dispersion en una celda del Turbiscan MA2000.

b. Insertar la celda en el equipo.

c. Realizar un escaneo de la celda utilizando el software del equipo.

d. Tomar la lectura del porcentaje de transmision y retrodifusion a 40, 50 y 60

mim.

e. Extraer la celda.

f. Lavar cuidadosamente la celda.

Se llevo a cabo la repeticion del 60% de los andlisis y se seleccionaron
aquellos valores de transmision y retrodifusion que al graficarse respecto a la fraccion
volumétrica de la fase dispersa demostraron el mejor comportamiento en relacion al

ajuste polindmico de segundo orden seleccionado.

Partiendo de los datos promediados para los ensayos, compilados en la tabla

3.12, se construyd la figura 3.7 que presenta los graficos de transmision y
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retrodifusion, junto a sus respectivas ecuaciones de ajuste obtenidas mediante al

programa de Microsoft Excel.

Tabla 0.12 Valores medidos y promediados del porcentaje de transmision y

retrodifusién variando la fraccion masica de la fase dispersa.

% Retrodifusion % Transmision
Porcentaje
. 4 mm 5 mm 6 mm | Promedio | 4 mm 5 mm 6 mm | Promedio
0,00% 779171 |77,3415| 77,3415 | 77,5334 (99,2146 99,2146 | 99,2146 | 99,2146
0,00% - - - - 97,4878 | 97,4878 | 97,4878 | 97,4878
0,00% 77,3415 |77,3415| 77,3415 | 77,3415 | 95,761 | 95,761 | 96,9122 | 96,1447
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Tabla 0.13 Valores medidos y promediados del porcentaje de transmision y

retrodifusion variando la fraccion masica de la fase dispersa (continuacion).

84

% Retrodifusion

% Transmision

Por(\:,f/:i,ltaje 4 mm 5 mm 6 mm | Promedio | 4 mm 5 mm 6 mm | Promedio
0,00% 65,8293 | 65,8293 | 65,8293 | 65,8293 82,822 [ 82,822 82,822 [ 82,8220
0,01% 64,678 | 64,678 | 64,678 | 64,6780 | 80,2195 | 80,2195 | 80,2195 | 80,2195
0,02% 49,1366 | 49,1366 | 49,1366 | 49,1366 58,922 | 58,922 58,922 [ 58,9220
0,04% 39,9268 [39,9268 [ 39,9268 | 39,9268 [ 43,3805 | 43,3805 | 43,3805 | 43,3805
0,04% 36,4732 | 36,4732 | 36,4732 | 36,4732 38,2 37,6244 38,2 38,0081
0,01% 60,0732 | 60,0732 | 58,992 | 59,7128 | 73,8878 | 73,8878 | 73,7888 | 73,8548
0,02% 52,0146 | 52,5902 | 52,5902 | 52,3983 64,687 | 64,1024 | 64,1024 | 64,2973
0,03% 47,4098 | 47,4098 | 47,4098 | 47,4098 | 57,1951 | 57,1951 | 57,1951 | 57,1951
0,04% 43,3875 | 43,3875 | 43,3875 | 43,3875 | 50,8634 | 50,2878 | 50,8634 | 50,6715
0,05% 38,7756 (39,3512 | 39,3512 | 39,1593 | 42,2293 | 42,8043 | 42,2293 | 42,4210
0,06% 35,322 | 35,322 | 35,322 | 35,3220 | 34,6463 | 34,6463 | 34,6463 | 34,6463
0,07% 28,9902 (28,9902 | 28,9902 | 28,9902 | 25,5366 | 25,5366 | 25,5366 | 25,5366
0,08% 28,9902 [ 29,5659 | 29,5659 [ 29,3740 24,961 | 25,5366 | 25,5366 | 25,3447
0,09% 28,4146 (28,4146 | 28,9902 | 28,6065 | 24,3854 | 24,3854 | 24,3854 | 24,3854
0,10% 24,3854 (24,3854 | 24,3854 | 24,3854 [ 19,2049 | 18,0537 | 16,9024 | 18,0537

Por(\:;‘l:taje 4 mm 5 mm 6 mm | Promedio | 4 mm 5 mm 6 mm | Promedio
0,01% 58,3463 | 58,3463 | 58,3463 | 58,3463 | 73,3122 | 73,3122 | 73,3122 | 73,3122
0,02% 57,1951 | 57,1951 | 57,1951 | 57,1951 | 69,8585 | 69,8585 | 69,8585 | 69,8585
0,03% 46,2585 | 46,2585 | 46,2585 | 46,2585 | 53,1659 | 53,1659 | 53,1659 | 53,1659
0,04% 43,9561 | 43,9561 | 43,9561 | 43,9561 51,439 | 51,439 | 51,439 | 51,4390
0,05% 40,5024 | 40,5024 | 40,5024 | 40,5024 | 43,9561 | 43,9561 | 45,1073 | 44,3398
0,06% 41,0781 | 40,5024 | 41,0781 | 40,8862 | 46,2585 | 46,2585 | 46,2585 | 46,2585
0,07% 37,0488 | 37,0488 | 37,0488 | 37,0488 [ 39,9268 | 39,9268 | 39,9268 | 39,9268
0,08% 34,1707 | 34,7463 | 34,1707 | 34,3626 | 34,7463 | 34,7463 | 34,7463 | 34,7463
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0,09%

34,7463 | 34,7463

34,7463

34,7463

35,322

35,322

35,322

85

35,3220

0,10%

29,5659 29,5659

29,5659

29,5659

25,5366

25,5366

25,5366

25,5366

Tabla 0.14 Valores promedios de la transmision y retrodifusion respecto a la fraccion

volumétrica de kerosén y su equivalente en concentracion (ppm).

Porcentaje | Concentracion | Retrodifusion | Transmision
v/v ppm % %
0,00000 0 77,53337 99,2146
0,00001 8 - 97,4878
0,00002 16 77,34150 96,1447
0,00004 33 65,82930 82,8220
0,00008 65 64,67800 80,2195
0,00012 98 59,02955 73,3122
0,00020 163 54,79672 67,0779
0,00024 195 49,13660 58,9220
0,00032 260 46,83415 55,1805
0,00040 325 43,67180 51,0551
0,00052 423 39,83087 43,3804
0,00060 488 38,10410 40,4524
0,00072 585 37,04880 32,7317
0,00080 650 31,86828 30,0455
0,00092 748 28,60647 29,8537
0,00100 813 26,97565 21,7951
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Figura 3.6 Curvas de transmisidn y retrodifusion respecto

a la fraccién volumétrica de aceite.

Como lo reporta la bibliografia consultada [19] y se observa en el anexo C.2, al
variar la fraccion volumétrica de la fase dispersa, se afecta sensiblemente la
transmision y retrodifusion de la luz en la dispersion. En el rango entre 0 y 0,001 de
la fraccion volumétrica o régimen diluido, el ajuste de los datos de transmision es
mejor que el expuesto por los datos de retrodifusion; el modelo de transmision tiene
aplicacion hasta la zona donde la dispersion se vuelve opaca y no permite el paso de
la luz, a partir de la cual adquieren preponderancia y aplicabilidad el modelo de

retrodifusion.

Al observar las figura 3.6, comparando tanto el comportamiento de los datos
como el ajuste a la curva polindbmica propuesta, se constatd el comportamiento
teorico de los modelos para el régimen diluido (figura C2 del anexo C); por un lado
los datos de transmision se distribuyen mejor y en un rango mucha més amplio que

los de retrodifusion, lo que favorece al método propuesto para la medicion de la
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composicion de aceite, y por otro el ajuste al modelo polindémico del mismo orden
resultd para la transmision de 0,976, siendo éste mayor al obtenido para la

retrodifusion de 0,941.

Seleccionado entonces el modelo de transmision para el estudio, se procedio a
graficar los valores de la tabla 3.12 de concentracion de kerosén en un rango de 0 a
585 ppm, respecto a la transmision; lo que obedece a los limites de concentracion
manejados en el estudio, generando asi la figura 3.7. Como en el caso de la figura
anterior se propuso un modelo de ajuste polindmico, en esta ocasion de tercer orden,
haciendo uso del programa de Microsoft Excel para obtener la ecuacién de polinomio

y el ajuste de los datos al mismo.

[
v =3E-05x 4 0,126x°- 25,965+ 1308

LI ] .- k ||,-|__||-L,_|.-§I

JiMi In

0+

A
300

1 +

Concentragion de kerosen (ppm )

T 1] L] i ] 50 11 1060

Trmsision de nz (®«)

Figura 3.7 Curva de ajuste entre la concentracion de kerosén disperso

y la trasmision de luz en la emulsion.
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El polinomio obtenido (Ec. 3.6) se empleo6 en lo que sigue como la correlacion
que permite la estimacion de la concentracion (en ppm) de la fase aceite, a partir de
datos de porcentaje de transmision, para una emulsion preparada bajo las condiciones
sefaladas de velocidad y tiempo de agitacidon; asi como concentracion inicial de

surfactante en la fase oleica.
Cy= 3E-05T> + 0,126T2 -25,96T + 1308 (Ec. 3.6)

donde Cy es la concentracion en ppm de kerosén disperso y T el porcentaje de

transmision de la muestra.

3.2.3 Disefo experimental

Se planted un diseno experimental multifactorial con 2 repeticiones, utilizando
5 niveles para el porcentaje masico de parafina y 4 para la granulometria, tal como se
plante6 en la caracterizacion de las particulas; obteniendo asi un total de 20 féormulas
cuyo efecto sobre la remocion de aceite se probd mediante 60 ensayos de prueba de
botella. La preparacion de la dispersion se efectud manteniendo el método y
condiciones del apartado 3.2.2, con una concentraciéon de 500 ppm de la solucién al

1% v/v del surfactante no i6nico Span 80 disuelto en kerosén comercial.

Una vez preparada la emulsion, se aplico el siguiente esquema de trabajo:
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Tomar en cilindro graduado de 50 ml = 1 ml alicuota de 40 ml de

emulsion.

. Incorporar la emulsion, magneto agitador y 1 g de la formulacion

correspondiente al matraz con rosca de 50 ml.

Tapar el matraz.

. Llevar al agitador magnetico Ika C-MAG HS 7 de 6 velosidades.

Iniciar la agitacion rapida (3200 rpm) por 5 min.

Continuar mezclado medio (760 rpm) por Smin.

. Terminar con mezclado lento con (270 rpm) durante 5 min.

. Dejar en reposo por 30 min.

Extraer como muestra 10 ml de agua utilizando jeringa de 10 ml = 1 ml.

Agregar en celda.

Sellar la celda.

Homogenizar con 2 brazadas la muestra en la celda.

m. Analizar en el Turbiscan MA2000
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n. Obtener los valores del porcentaje de transmision a 40, 50 y 60 mm de

altura de la celda.

Se prepard una emulsion para cada ensayo, en los que se mantenia constante el

porcentaje de parafina y se variaba la granulometria de la formulacion. Los datos de

transmision se presentan en la tabla 3.14.

Tabla 0.15 Porcentajes de transmisién del agua luego de la prueba de jarra.

Contenido de parafina (% m/m)

DTS Distancia
promedio de (mm) 0% 30%
particulas (um)

4 42,8049 | 45,1073 | 42,2293 64,8 61,8 |58,3453

1.251 5 42,8049 | 45,1073 | 43,3085 | 61,2244 61,8 58,922

6 42,8049 | 45,1073 | 42,8049 | 61,2244 61,8 58,922

4 41,673 35,322 | 37,6244 | 53,1659 | 55,4683 | 45,1073

720 5 42,2293 | 35,8976 | 37,6244 53,7415 | 55,8927 | 45,1073
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6 42,2293 | 35,8976 | 37,6244 53,7415 | 55,4683 | 45,1073
4 64,1024 35,876 | 60,6488 87,1268 85,4 78,4927
457 5 64,1024 | 35,876 | 60,6488 | 87,1268 | 85,9756 | 78,4927
6 64,678 35,876 | 60,0732 | 87,7024 | 85,9756 | 78,4927
4 29,5659 35,322 38,2 81,3707 | 83,0976 | 87,1268
208 5 29,5659 35,322 38,2 80,7961 | 83,0976 | 87,7024
6 29,5659 35,322 38,2 81,3707 | 83,6732 | 87,7024
Diéme_tro Distancia
promedio de (mm) 40% 50%
particulas (um)
4 63,5268 65,8293 68,7073 | 66,9805 61,8 63,5268
1.251 5 64,1024 | 65,8293 | 69,2829 | 66,9805 | 61,8 63,5268
6 64,1024 65,8293 69,2829 | 66,9805 | 61,2244 | 63,5268
4 64,1024 | 60,6488 | 56,6195 | 60,6488 | 68,7073 | 48,561
720 5 64,678 60,0732 | 56,6195 | 60,6488 | 68,1317 | 48,561
6 64,678 60,0732 | 56,1951 | 60,6488 | 69,2829 | 48,561
4 79,6439 84,8244 | 88,8537 | 87,1268 | 83,097 | 88,8537
457 5 79,6439 | 84,8244 | 88,8537 | 87,7024 | 83,6732 | 88,8537
6 79,6439 | 84,8244 | 88,2781 | 87,7024 | 83,6732 | 88,2781
4 80,7961 82,222 79,0683 | 85,9756 | 78,4927 | 87,7024
208 5 80,7961 82,222 79,6439 | 85,9756 | 78,4927 | 87,1278
6 81,3707 82,222 80,2195 | 85,9756 | 79,0683 | 87,7024
Diéme_tro Distancia
promedio de (mm) 60%
particulas (um)
4 65,8293 | 76,1902 | 65,2537
1.251 5 66,4049 76,6146 | 66,4049
6 65,8293 76,1902 | 66,4049
4 63,5268 | 63,5268 | 60,0732
720 5 63,5268 | 63,5268 | 60,6488
6 64,678 63,5268 | 60,6488

Tabla 0.16 Porcentajes de transmision del agua luego de la prueba de jarra

(continuacion).

Contenido de parafina

(% m/m)

Diametro

Distancia

60%
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promedio de (mm)
particulas (um)
4 81,9463 | 77,3451 | 68,7024
457 5 81,9463 | 77,3451 | 68,2829
6 81,9463 | 77,3451 | 68,2829
4 85,4 | 87,1268 | 87,7024
208 5 85,4 82,7024 | 87,7024
6 85,4 82,7024 | 87,7024

Los datos de la tabla anterior se promedian y presentan en la tabla 3.15.

92

Durante los ensayos se aprecio que las formulaciones que carecian de parafina

coloraban el agua, hecho que sin lugar a duda afecta la lectura de transmision, puesto

que indica la presencia de otra sustancia disuelta, muy probablemente, remanentes de

suciedad. Es de destacar que el bagazo empleado durante la experiencia proviene de

una muestra tratada para almacenamiento, lo que normalmente consiste en secado al

sol en patios abiertos, [8] facilitando su contaminacidon con diversas particulas; es

posible que aun con el cuidadoso lavado, no se pudiera eliminar del todo tal suciedad,

aunado al hecho de contener por su naturaleza vegetal remanentes de compuestos

carbohidratos colorantes. Por su parte, las formulaciones con contenido de parafina,

no coloraron el agua, quiza por el mismo recubrimiento con parafina.

Tabla 0.17 Valores promedio de la transmision luego de la prueba de jarra.

Contenido de parafina (% m/m)

92



93

Diametro promedio de
) 0% 30%
particulas (um)
1.251 42,8049 | 45,1073 | 42,7809 | 62,4163 | 61,8000 | 58,7298
720 42,0439 | 35,7057 | 37,6244 | 53,5496 | 55,6098 | 45,1073
457 64,2943 | 35,8760 | 60,4569 | 87,3187 | 85,7837 | 78,4927
208 29,5659 | 35,3220 | 38,2000 | 81,1792 | 83,2895 | 87,5105
Didmetro promedio de
; 40% 50%
particulas (um)
180 63,9105 | 65,8293 | 69,0910 | 66,9805 | 61,6081 | 63,5268
720 64,4861 | 60,2651 | 56,4780 | 60,6488 | 68,7073 | 48,5610
457 79,6439 | 84,8244 | 88,6618 | 87,5105 | 83,4811 | 88,6618
208 80,9876 | 82,2220 | 79,6439 | 85,9756 | 78,6846 | 87,5109
Diametro promedio de
’ 60%
particulas (um)
1.251 66,0212 | 76,3317 | 66,0212
720 63,9105 | 63,5268 | 60,4569
457 81,9463 | 77,3451 | 68,4227
208 85,4000 | 84,1772 | 87,7024

Valiéndose de la aditividad de la Ley de Lambert Beer fue posible estimar la
absorbancia que aporta uno de los elementos en una mezcla, en el caso de existir dos
compuestos es necesario conocer la absorbancia de la mezcla y determinar la

absorbancia de alguno a la concentracion inicial. Esta ley se rige por la ecuacion:[19]

A=4 +4, (Ec. 3.7)
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donde A es la absorbancia total, A; y A, la absorbancia de los compuestos 1 y 2
en disoluciones separadas aunque en igual proporcion. En este caso se considera que
las sustancias colorantes propias del bagazo constituyen un compuesto y el kerosén
disperso otro; asi pues la absorbancia total o combinada fue la medida luego de la

prueba.

Utilizando el mismo volumen que se empled durante el ensayo (40 ml), se
recrearon las condiciones de tiempo de residencia, velocidad de agitacion y tiempo de
reposo, pero esta vez con agua destilada, afin de hallar el aporte promedio de los
compuestos solubles del bagazo sobre la absorbancia de la disoluciéon (4). Puesto que

las mediciones son en porcentaje de transmision (7%), se sabe que:[19]

100
T%

A =log (Ec. 3.8)

La expresion 3.8 representa la equivalencia entre la absorbancia y el porcentaje

de transmision; sustituyéndola en la ecuacion 3.7 y con arreglos matematicos se tiene:

%I

%T,

%T, =100

(Ec.3.9)

donde %T7 es el porcentaje de transmision de la mezcla, %75, es el determinado para
los compuestos solubles del bagazo solubilizados en agua destilada, mientras que %7
es el porcentaje de transmision para el kerosén disperso luego del tratamiento. La
tabla 3.16 presenta los valores de %7s para las formulaciones de bagazo carentes de

parafina.
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Tabla 0.18 Valores de transmision aportados por los compuestos solubles del

bagazo en agua destilada.

Diametro promedio Distancia (mm) Promedio de

de particulas (um) 40 50 60 %Ts
1.251 83,0976 83,0976 83,0976 83,0976
720 71,5854 72,7366 72,7366 72,3529
457 76,6146 77,3415 76,7659 76,9073
208 91,1561 91,1561 91,1561 91,1561

Aplicando la expresion 3.8 se procedio a corregir los datos de transmision de la

tabla 3.14 para las formulaciones carentes de cera, como se muestra a continuacion:

42,8049
83,0976

%T, =100
%T, =51,5116

Los datos corregidos y sus respectivos promedios se muestran en la tabla 3.17.

Tabla 0.19 Valores promedios de transmision corregidos

para las formulaciones con 0% m/m de parafina.

Diametro promedio de
particulas (um)

1.251 51,5116 | 54,2823 | 51,4827

Promedio de %Ty
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720 58,1095 49,3494 | 52,0013
457 83,5997 | 46,6483 | 78,6101
208 32,4344 | 38,7489 | 41,9061

Haciendo uso de la expresion 3.6 desarrollada en seccion anterior, se determin6
la concentracion de hidrocarburos luego del tratamiento, sustituyendo en el polinomio

los datos de las tablas 3.15 y los datos corregidos de la tabla 3.17, se obtuvo:
Ci = 3E-05(51,5116)" + 0,126(51,5116)* - 25,96(51,5116) + 1308 [ppm]
Ci= 309,19 ppm

Los resultados de las pruebas se expresaron en porcentaje de separacion de

hidrocarburos, por lo que se aplico la siguiente expresion:

c,-C
%S, =(°C—k)100 (Ec. 3.10)

0

donde % S es el porcentaje de separacion o remocion de hidrocarburos, Cy es la
concentracion inicial y Cx la concentracion de hidrocarburos hallada luego del

tratamiento. De conformidad con esto se estimo:

(500 —309.19) ppm |

%S, =
500 ppm

00

%S, =38,16%
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La tabla 3.18 muestra los valores del porcentaje de separacion de hidrocarburos

obtenidos en los diferentes ensayos.

Tabla 0.20 Resultados del porcentaje de remocién de hidrocarburos respecto a la

granulometria y porcentaje de cera.

Contenido de parafina (% m/m)
Diametro promedio
i 0% 30%
de particulas (um)
1.251 38,16 | 45,02 | 38,09 | 62,83 61,60 55,19
720 53,83 32,53 | 39,40 | 43,25 48,16 20,77
457 92,82 | 25,15 | 87,90 | 95,63 94,56 87,77
208 - 1,40 11,28 | 90,60 92,56 95,75
Diametro promedio
) 40% 50%
de particulas (um)
1.251 65,73 69,27 74,85 71,30 61,22 64,99
720 66,81 58,46 | 50,17 | 59,26 74,22 30,42
457 89,03 93,83 | 96,46 | 95,75 92,72 96,46
208 90,41 91,60 | 89,03 | 94,70 87,99 95,75
Diametro promedio
i 60%
de particulas (um)
1.251 69,61 85,22 69,61
720 65,73 64,99 58,86
457 91,34 86,45 73,75
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208 94,27 93,31 95,87

En la tabla 3.19 se presentan los valores promedios de remocion de
hidrocarburos. Se determinaron los porcentajes de desviacion estandar entre los
resultados obtenidos haciendo uso del programa Excel de Microsoft, compilandose en

la tabla 3.20.

Tabla 0.21 Valores promedios de la remocion de hidrocarburos respecto a la

granulometria y porcentaje de cera.

Porcentaje de remocion (%)
Contenido de parafina (% m/m)

Didmetro promedio de

. 0% 30% 40% 50% 60%
particulas (um)

1.251 40,42 | 59,88 | 69,95 65,84 74,81
720 41,92 | 45,71 58,48 54,63 63,19
457 90,36 | 92,65 93,11 94,98 83,85
208 40,53 92,97 | 90,35 92,81 94,48

Tabla 0.22 Desviacion estandar de los resultados sobre la remocién de

hidrocarburos respecto a la granulometria y porcentaje de cera.

Desviacidn estandar (%)

Contenido de parafina (% m/m)

Diametro promedio de
’ 0% 30% 40% 50% 60%
particulas (um)

1.251 3,98 4,10 4,60 5,09 8,84
720 10,87 14,60 8,32 22,27 16,68
457 37,73 4,26 3,76 1,98 9,73
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208 17,70 2,60 1,28 4,21 1,23

3.3 Ildentificacion experimental del mecanismo de adsorcion de los
compuestos hidrocarburos sobre las particulas hidrofobadas de

bagazo de cafia

Se procedio a la determinacidon del modelo isotérmico de adsorcion, variando la
concentracion inicial de kerosén en la dispersion y manteniendo constante la

formulacion y dosis del tratamiento.[21]

Tomando en cuenta los resultados de la seccion anterior se selecciond la
formulacion de 30% de cera y 457 pum de didmetro promedio. El método aplicado se

presenta a continuacion:

a. Preparar la emulsion, manteniendo las especificaciones antes sefialadas de

velocidad de agitacion y tiempo de agitacion.
b. Tomar alicuota de 40 ml en cilindro graduado de 50ml + 1ml.

c. Incorporar al matraz de 50 ml, junto con magneto y 1 g particulas

hidrofobadas.
d. Tapar el matraz.

e. Llevar a la plancha de agitacion Ika C-MAG HS 7.
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f. Agitar durante 30 min a 760 rpm.

g. Dejar en reposo durante 1 h en bafio a 25 °C.

h. Extraer 10 ml de muestra del agua con jerina de 10 ml.

i. Agregar la muestra en la celda.

J. Homogenizar la muestra con 2 brazadas antes del escaneo.

k. Escanear en el equipo Turbiscan MA2000

. Leer del grafico generado el porcentaje de transmision a 40, 50 y 60 mm.
m. Extraer la celda.

Se vari6 la concentracion inicial entre 100 y 600 ppm, realizando entre 1 y 3
repeticiones, dependiendo si el caso lo ameritaba. Los datos de transmision se
compilaron en la tabla 3.20, junto con sus promedios y la conversion a concentracion.
Como se indica en la seccidn 2.8, fue necesario adaptar los resultados del ensayo para
que coincidieran con las variables de estudio en un sistema de adsorcion; por un lado
la variable independiente ¢ se expresa como la concentracion del fluido en equilibrio
(kg de adsorbato/m’ de solucion), para transformar la concentracion en ppm se aplica

el factor de conversion dado por la ecuacion 3.11.

clkg/m ]—lolfg 10 ¢ g 1]= 107 C, [mg 1] (Ec.3.11)
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Por otra parte, la variable independiente q refleja la capacidad de adsorcion del

solido en el equilibrio (kg adsorbidos/kg de adsorbente), calculandose en funcion de

los datos manejados mediante la ecuacion 3.12, asi:

q="V,[ml

1 1

"M, 10°ml 10°k

lgg (Cy _Ck)[mg/l]

(Ec. 3.12)

donde V. es volumen de control en este caso 40 ml, M, la masa del adsorbente 1

gy Cy la concentracion inicial. Sustituyendo los datos en la expresion se tiene:

q=40

ml

1 1

g = 0,00004C, — C,)[mg/I]

lg
—_— —2 (C,-C,)|mg/l
1gm%nm@(° Dlme/1]

Tabla 0.23 Valores estimados de la pruebas de adsorcion isotérmica.

Transmision (%)

q
0z C m) | ¢ (kg/m’ kg _adsorbidos
Con?entracmn 4 5 6 Promedio - (o) (kem) (WJ
aceite (ppm)
100 90,5805 | 90,5805 | 91,1561 90,7724 12,1797 0,1218 0,0035
86,5512 | 87,1268 | 87,1268 86,9349 23,1479 0,2315 0,0031
133 83,6732 | 83,6732 | 83,6732 83,6732 35,5699 0,3557 0,0039
76,7659 | 76,1902 | 76,1902 | 76,3821 73,6020 0,7360 0,0024
150 88,4293 | 88,2781 | 88,8537 88,5204 18,1380 0,1814 0,0053
85,4000 | 85,9756 | 85,9756 85,7837 27,2073 0,2721 0,0049
165 79,6439 | 79,6439 | 79,6439 | 79,6439 54,8372 0,5484 0,0044
75,6145 | 75,6145 | 75,6145 75,6145 78,4291 0,7843 0,0035
183 83,6732 | 83,6732 | 83,6732 83,6732 35,5699 0,3557 0,0059
80,7951 | 80,7951 | 81,3707 80,9870 47,9339 0,4793 0,0054
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77,3415 | 77,9171 | 77,3415 77,5334 66,6557 0,6666 0,0053
200 83,0976 | 83,6732 | 82,5220 83,0976 38,0571 0,3806 0,0065
78,4927 | 78,4927 | 78,4927 78,4927 61,1367 0,6114 0,0056
85,4000 | 85,4000 | 85,4000 85,4000 28,6392 0,2864 0,0069
213 74,4634 | 75,0390 | 74,4634 74,6553 84,6813 0,8468 0,0059
80,2195 | 80,2195 | 80,2195 80,2195 51,8198 0,5182 0,0072
250 80,2195 | 80,2195 | 80,2195 80,2195 51,8198 0,5182 0,0079
77,3415 | 77,3415 | 77,3415 77,3415 67,7889 0,6779 0,0073
267 79,6439 | 79,6439 | 79,6439 79,6439 54,8372 0,5484 0,0085
81,9463 | 81,9463 | 81,9463 81,9463 43,2973 0,4330 0,0089
278 779171 | 77,9171 | 78,4927 78,1090 63,3149 0,6331 0,0086
75,0390 | 75,0390 | 75,0390 75,0390 82,1509 0,8215 0,0078
83,0976 | 83,6762 | 83,6762 83,4833 36,3805 0,3638 0,0105
300 79,6439 | 79,6439 | 79,6439 79,6439 54,8372 0,5484 0,0098
80,2195 | 80,2195 | 80,2195 80,2195 51,8198 0,5182 0,0099
71,5854 | 72,1610 | 72,1610 71,9691 103,4884 1,0349 0,0079
779171 | 77,9171 | 77,9171 77,9171 64,4187 0,6442 0,0114
350 72,7366 | 73,3122 | 73,3122 73,1203 95,1939 0,9519 0,0102
72,1610 | 72,1610 | 72,7366 72,3529 100,6846 1,0068 0,0100
73,8878 | 73,8878 | 73,8878 73,8878 89,8595 0,8986 0,0104
76,7659 | 77,3415 | 77,3415 77,1496 68,9318 0,6893 0,0132
400 73,3122 | 73,8878 | 73,8878 73,6959 91,1785 09118 0,0124
72,1610 | 72,1610 | 72,1610 72,1610 102,0816 1,0208 0,0119
779171 | 77,9171 | 77,9171 77,9171 64,4187 0,6442 0,0134
Tabla 0.24 Valores estimados de la pruebas de adsorcién isotérmica
(continuacion).
Transmision (%) q
Concentracién Ck (ppm) | c (kg/m3) [kgiadsorbidosj
. 4 5 6 Promedio kg _adsorbente
aceite (ppm)

450 77,3415 | 77,3415 | 77,3415 77,3415 67,7889 0,6779 0,0153
68,7073 | 69,2829 | 69,2829 69,0910 125,7610 1,2576 0,0130
72,1610 | 72,1610 | 72,1610 72,1610 102,0816 1,0208 0,0159
500 66,9805 | 66,9805 | 66,9805 66,9805 143,4860 1,4349 0,0143
73,3122 | 73,3122 | 73,3122 73,3122 93,8457 0,9385 0,0162
66,4049 | 66,4049 | 66,4049 66,4049 148,5243 1,4852 0,0141
550 69,8585 | 69,8585 | 69,8585 69,8585 119,6075 1,1961 0,0172
72,1610 | 72,1610 | 72,1610 72,1610 102,0816 1,0208 0,0179
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64,1024 | 64,6780 | 65,2537 | 64,6780 164,1644 1,6416 0,0174
600 71,0098 | 71,0098 | 71,5854 | 71,2017 109,2082 1,0921 0,0196
58,3463 | 58,3463 | 58,9220 | 58,5382 | 226,1330 | 2,2613 0,0150
72,7266 | 73,3122 | 73,3122 | 73,1170 95,2174 0,9521 0,0202

Las ecuaciones 3.11 y 3.12 se aplicaron directamente con los datos de la tabla

3.20, reportandose los valores estimados en la tabla 3.21.

Se prosigui6d a seleccionar los valores de q y ¢ con mejor comportamiento,
extrayendo el logaritmo y obteniendo el inverso los mismos, ubicandose los valores

estimados en la tabla 3.22.

3.5 Propuesta de un sistema adsorbente de particulas hidrofobadas

de bagazo a escala de laboratorio

Existen diferentes propuestas documentadas para el estudio de columnas de
adsorcion, aplicindose comunmente para lechos de carbon activado [22] o mineral

acondicionado [7]. La figura 4.8 ejemplifica una de estas propuestas.

El proceso en esencia se trata de hacer pasar un flujo de agua cuya
concentracion contaminante es conocida, a través de una o mas columnas empacadas,
realizando un seguimiento de la concentracion del contaminante a la salida del lecho
respecto al tiempo de operacion; completando el estudio con variaciones en la

longitud y caudal de alimentacion a la columna.
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Figura 3.8 Columna de carbdn activado escala semi-piloto.[22]

(b) Montaje experimental para pruebas rapidas de escalado en minicolumnas.[24]

Sin embargo, en este trabajo se propuso adicionar los elementos de medicion
necesarios para completar el estudio del flujo de fluido atravesando el lecho.[15, 17]

El sistema planteado se esquematiza en la figura 3.9.
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Figura 3.9 Montaje experimental para la evaluacion de lecho adsorbente de particulas

hidrofobadas de bagazo.

A fin de evaluar la propuesta se realizd su construccion, ajuste y ensayo. Los

materiales utilizados para la construccion del equipo se listan a continuacion:

o

Bomba peristaltica Watson Marlow tipo MHRE 7.

b. Tubo de vidrio de 29,5 cm de altura y didmetro interior de 2,54 cm

o

Medidor de presion diferencial.

&

Botella de vidrio Pyrex de 2.000 ml con toma lateral inferior.
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2 Tapones de caucho N° 6

Plato poroso de 3 mm.

. Cedazo de tela sintética.

. Beaker Pyrex de 600 ml.

Manguera de 4~ para conexiones principales, 2” y 1/8” para empalmes y

conexiones menores.

2 T de bronce de ¥4”

19 cilindros graduados de 10 ml +/- 1ml

6 cilindros graduados de 25 ml +/- 1ml.

. 7 vasos de precipitado de 40 ml.

15 matraces de 50 ml.

. 7 beaker de 80 ml.

. Teflon.

. Malla metalica de 1 ml de abertura
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r. Crondmetro.

s. Agitador magnético Ika C-MAG HS 7.

t. Magneto.

u. 2 soportes universales.

v. 3 pinzas.

w. 3 sujetadores de pinza

Durante la construccion y pruebas preliminares, se desech6 la idea original del
cedazo metalico en la parte superior de la columna debido a la dificultada para
introducirlo a la misma, utilizandose tanto en la parte superior como inferior 1 cm de
platos porosos (esferas de vidrio), como colchon para estabilizar y distribuir
homogéneamente el fluido a la entrada y salida del lecho. Se recubrié cada tapon
horadado con una malla de tela sintética para evitar el arrastre de lecho. La

distribucion de la columna se demuestra en la figura 3.10.
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Figura 3.10 Columna de lecho empacado disefiada en trabajo.

La bomba peristaltica se calibré utilizando agua destilada para medir el caudal
respecto al indice en la perilla de graduacion, determinandose ademas la velocidad
de rotacion (en rpm); estos datos se reportan en la tabla D.1 del anexo D. Para
impulsar el fluido se instald6 una manguera de latex de 1/8” entre los rodillos y la
muesca de la bomba, sujetandola con las abrazaderas de la misma. En el extremo de
succidn, se instalaron varias conexiones de ampliacion para acoplar con toma de %2”

del recipiente de alimentacion.

Se instalaron las T, sellando con teflon para evitar fugas y procurando realizar
las tomas para la medicion de caida de presion lo mas proximas a la entrada y salida

de la columna.

El montaje se construyd a tres niveles de altura: en el nivel superior la
alimentacion, en la que se ubicod el recipiente con el afluente que se mantuvo

homogeneizado utilizando el agitador magnético; en la seccion intermedia se ubico la

108



109

columna y el medidor de presion diferencial, sujetos mediante pinzas a los soportes
universales. Por ultimo, en la seccidn inferior se recolecto el efluente del tratamiento

con el beaker de 600 ml y se tomaron las muestras de agua tratada.

Se ajustod el disefio inicial con inyeccion superior a la columna, puesto que se
produjo una canalizacidén grave al probar tal modalidad; la inyeccion inferior ofrecid
mejores resultados respecto a este punto. Para atenuar la influencia de la variacion de
presion a la entrada del sistema, por efecto de la disminucion de la altura de liquido
en el recipiente de alimentacion, se marcaron los niveles para 1.000 y 2.000 ml en el

mismo, procurando mantener el nivel de liquido entre este rango.

Conservando la concentracion inicial en 500 ppm, se prepard la emulsion bajo

el esquema de las secciones anteriores, el montaje se oper6 de la siguiente forma:

a. Ajustar la velocidad y direccién de impulso de la bomba.

b. Encender la bomba.

c. Esperar que el afluente empape el lecho.

d. Permitir que las tomas de presion se llenen de fluido.

e. Eliminar el aire de las tomas si lo hubiese.

f. Conectar las tomas al mandmetro.

g. Encender el manometro.
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Activar el cronometro al producirse la primera gota de efluente.

Tomar por lo menos 10 ml de muestra.

Realizar 5 lecturas de la caida de presion.

Llevar muestra a analisis.

Determinar la concentracion.

inicial.

Repetir tomando el tiempo desde el paso i, si la relacion entre las

110

Verificar la relacion entre la concentracion del efluente y la concentracion

concentraciones es menor a 0,5 (condicion luego del punto de ruptura).

Tabla 0.25 Datos recopilados en el montaje experimental de lecho adsorbente.

Caudal (ml/s) 0,33 Transmision (%)

=

) Ck

2 AP(kPa) 40 mm | 50 mm 60 mm | Promedio Ck/Co
g (ppm)

O

H

0 0,4410,83(2,0410,99|2,64| 77,3415 | 77,3415 | 77,3415 | 77,3415 | 71,61 | 0,1432
10 3,16 (2,23 12,15|1,18|3,50| 76,7659 | 77,3415 | 77,3415 | 77,1496 | 72,74 | 0,1455
20 0,18 0,58 | 1,00 | 1,55 0,60 | 66,49805 | 66,49805 | 66,49805 | 66,4981 | 150,66 | 0,3013
30 0,50(1,40|1,45]0,64|0,45| 73,3122 | 73,8878 | 73,8878 | 73,6959 | 94,69 | 0,1894
40 0,60 (0,84 (1,34]0,63|1,03| 65,8293 | 66,4049 | 66,4049 | 66,2080 | 153,16 | 0,3063
50 1,3210,71 1,41 ]0,59| 1,40 | 74,4634 | 74,4634 | 74,4634 | 74,4634 | 89,54 | 0,1791
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60 0,51]{0,60|1,62|1,19|1,60| 70,4343 | 70,4343 | 70,4343 | 70,4343 | 118,35 | 0,2367
70 0,6810,43|0,56|1,90|1,55] 72,161 72,7366 | 72,7366 | 72,5447 | 102,72 | 0,2054
80 0,9211,55/1,02]0,55|0,70 | 68,7073 | 68,7073 | 68,7073 | 68,7073 | 132,02 | 0,2640
90 0,68 0,76 10,42 0,62 | 1,55| 71,5854 | 72,161 72,161 71,9691 | 106,86 | 0,2087
100 0,7210,87 1,82 10,44 | 1,55 | 66,4049 | 66,4049 | 66,4049 | 66,4049 | 151,47 |0,3029
120 0,8310,73]1,63]0,62|1,75| 64,678 64,678 64,678 64,678 |166,99 | 0,3340
140 0,5310,70/0,55]0,74 | 1,05 | 62,9512 | 62,9512 | 63,5268 | 63,1431 | 181,44 | 0,3629
160 2,26 11,5910,44 11,62 ]0,60 | 65,8293 | 65,8293 | 65,8293 | 65,8293 | 156,56 | 0,3131
180 0,45/0,57|1,65|0,59 0,69 | 62,3756 | 62,3756 | 62,9012 | 62,5508 | 187,18 | 0,3744
200 0,89 10,67 |1,67|0,80|0,54 | 62,3756 61,8 62,3756 | 62,1837 |190,79 | 0,3816
220 0,5810,63|1,160,71 | 0,84 | 63,5268 | 63,5268 | 63,5268 | 63,5268 | 177,77 | 0,3555
240 2,400,448 10,82]1,25]0,58 | 60,6488 | 60,0732 | 60,6488 | 60,4569 | 208,23 | 0,4165
260 1,80 10,60 | 0,72 | 1,48 | 2,05 | 64,678 64,678 64,678 64,678 |166,99 | 0,3340
280 2,1810,5810,8812,12]0,87| 57,7707 | 57,7707 | 57,7707 | 57,7707 | 236,93 | 0,4739
300 0,4710,70 | 1,67 [ 0,60 | 0,72 | 58,922 58,922 | 58,4976 | 58,7805 | 225,92 |0,4518
320 0,8710,60|0,70 10,90 | 1,86 | 64,1024 | 64,1024 | 64,1024 | 64,1024 | 172,33 | 0,3447
340 1,0012,09/0,47 (1,11 | 1,18 | 56,6195 | 56,6195 | 56,6195 | 56,6195 | 249,81 | 0,4996
360 2,171,011 1,44]0,68]0,70 | 55,4683 | 56,0439 | 55,4683 | 55,6602 | 260,81 | 0,5216
380 0,88 1,83/0,96|1,48 0,63 | 54,8927 | 54,8927 | 54,8927 | 54,8927 |269,79 | 0,5396
400 0,7211,42|0,55]0,74 1,79 | 50,8634 | 50,8634 | 50,8634 | 50,8634 | 319,45 0,6389
420 2,0710,87]0,63 0,88 | 1,11 | 57,7707 | 58,3406 | 57,7707 | 57,9607 | 234,84 | 0,4697
440 1,4710,72 0,90 | 1,58 | 0,82 | 57,7707 | 57,7707 | 57,7707 | 57,7707 | 236,93 | 0,4739
460 0,7311,45/0,63 0,88 | 1,24 | 60,6488 | 60,6488 | 60,6488 | 60,6488 | 206,26 | 0,4125
480 1,06 | 0,80 | 1,63 2,20 | 0,57 | 52,0146 | 52,0146 | 52,0146 | 52,0146 | 304,83 | 0,6097
500 1,04]0,62|0,81(1,42|0,60| 52,0146 | 52,0146 | 52,0146 | 52,0146 | 304,83 | 0,6097
520 0,7911,18/0,6410,83 1,23 | 57,1951 | 56,6195 | 56,6195 | 56,8113 | 247,64 | 0,4953
530 1,001 0,58 0,73 1,50 | 0,51 | 44,5317 | 44,5317 | 44,5317 | 44,5317 | 406,10 | 0,8122

Los datos para la prueba del montaje se presentan en la tabla 3.23.
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CAPITULO IV

DISCUSION DE RESULTADOS, CONCLUSION Y
RECOMENDACIONES

4.1 Caracterizacion de la granulometria, morfologia y densidad de

las particulas de bagazo de cafa hidrofobado

4.1.1 Distribucion granulométrica

Los resultados de los ensayos del apartado 3.1.1 se presentan como graficos del
porcentaje masico retenido respecto al diametro de particula en la figura 4.1,
notdndose que tanto el comportamiento de las curvas, como los valores reportados
por los diferentes ensayos tienen un comportamiento bastante similares. Estudiando
la distribucidn se tiene que en una muestra de bagazo seleccionado, el grueso de las
particulas detenta didmetros entre 1200 y 1800 pum, apreciandose aparentemente una
relacion creciente entre las variables del grafico para el rango entre 200 y 1200 pm.
Para los ensayos posteriores se descarto la fraccion de mayor didmetro de particula, lo

que representa alrededor de un 25% de una muestra normal.
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Figura 4..1 Curvas granulométricas.

Partiendo del andlisis de la distribucion del didmetro de particulas y
obedeciendo la restriccion de 4 niveles estadisticos para el factor granulométrico, se
seleccionaron las granulometrias de trabajo, optando por realizar mezclas de
aquellas fracciones de menor porcentaje, lo que permitid6 ademas obtener una
distribucion equitativa del tamano de particulas. En la practica las operaciones de
adsorcion con carbon activado en columnas continuas se lleva a cabo con material
granulado de 40 a 80 mesh, [22]. No obstante se decidié continuar el estudio con
granulos mas gruesos en atencion a la importancia de sus porcentajes masicos en la
muestra, lo que resultaria ventajoso operacional y economicamente de ser efectivos

para el tratamiento.

4.1.2 Densidad de lecho

En la figura 4.2 se muestra una superficie de respuesta en el cual se evidencia

una relacion marcada entra la densidad de las particulas y el porcentaje de parafina
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hidrofobante. También se tiene, aunque menos perceptible, una relacion entre la
densidad y la granulometria. Los valores de densidad de lecho se encuentran entre
0,0564 y 0,0954 g/ml (reportados en la tabla 3.5), relaciones tan bajas entre la masa y

el volumen ofrecen ventajas de transporte y de manejo, mas no de almacenamiento.

Densidad de Lecho (gim)

Granulometria (pm) {% m/m)

Figura 4.2 Superficie de respuesta de la densidad de lecho respecto a la granulometria y

al porcentaje de parafina hidrofobante.

En las figuras 4.3 y 4.4 se muestran los graficos de las medias generados del
analisis de varianza multifactorial (ANAVA), aplicado a los datos de la figura

anterior mediante el programa Statgraphics Plus.

Las figuras 4.3 y 4.4 permiten corroborar la informacion obtenida en el grafico
de superficie por medio del comportamiento de las medias; por un lado la relacién
entre la densidad del lecho y la granulometria se muestra inversamente proporcional,
lo que tiene sentido si se considera a las particulas como esferas desde la perspectiva

mas sencilla, a medida que su diametro sea menor, mejor sera su arreglo y se reducira
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el espacio vacio entre ellas, al apifiarse méds unas con otra ocuparan menos volumen

lo que aumentaria su densidad.

o

Medias y 95,0 Porcentajes Intervalos LSD
001
11é = B

106 - 5

96 - -

Densidad giml =

86 - &

76t

208 457 720 1251
Granulometria pm

Figura 4.3 Gréfico de medias de la densidad de lecho respecto a la granulometria.
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Figura 4.4 Gréfico de medias de la densidad de lecho respecto al porcentaje de cera.

De los graficos anteriores, se pueden discriminar los rangos de dispersion

respecto a la media, teniendo en el caso del factor granulométrico una amplitud muy
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alta en comparacion al porcentaje de cera; no obstante el reporte del andlisis
estadisticos indica que ambos factores son estadisticamente significantes al 95% de
confianza (anexo A.l); sin embargo, el estudio de los graficos de media apunta a la
posibilidad de contemplar en futuros trabajos otras variables con efecto estadistico
como la morfologia, si se desea discernir mejor los factores que afectan la densidad
del lecho y desarrollar ecuaciones de prediccion. La tabla 3,9 permite completar la
lectura estadistica indicando que la desviacion estdndar entre los ensayos se encuentra
por debajo del 2%, demostrando la repetitibilidad de los resultados mediante el

método aplicado.

4.1.3 Porosidad de lecho

Siendo la porosidad un factor fundamental en el estudio y operacion de los
sistemas de lecho adsorbente, es necesario conocer el efecto de los factores
manipulables durante la formulacion del lecho de particulas. Para ello se construy6
una superficie de respuesta, figura 4.5, donde se reitera el efecto marcado del
porcentaje de parafina sobre la propiedad evaluada, justo como en el apartado
anterior; identificdindose para este caso, una relacion decreciente entre la variable

dependiente e independiente.

Abstrayendo la definicion de porosidad como la fraccion del volumen vacio
respecto al total, puede presumirse que la parafina abarca tales espacios,
transgrediendo el recubrimiento hasta cierto punto de llenado o taponamiento de los
espacios vacios y canales en las particulas. Por otra parte, se percibe en la superficie
que las pendientes de las lomas formadas a los extremos del porcentaje de cera se

vuelven mas abruptas a medida que se reduce la granulometria, esto indica que las
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particulas de menor diametro estdn siendo afectadas mas sensiblemente por la
cantidad de cera hidrofobante. Los valores promedios de porosidad compilados en la
tabla 3.8 varian entre 0,8202 y 0,9281, aunque para estos ensayos la desviacion
estandar calculada se encontr6 un tanto mayor que para la densidad, en general no

supera el 5% (tabla 3.9), lo que no descalifica el método si se mantiene una tolerancia

inferior al 10 % de desviacion.

0,97
0,93
0,89¢
0,85¢
0,81f
0,77

0.7

Porosidad

300

600

900 Granulometria
% mim) 1500 (hm)

Figura 4.5 Superficie de respuesta de la porsidad de lecho respecto a la

granulometriay el porcentaje de parafina hidrofobante.

El reporte del ANAVA aplicado a los datos de porosidad respecto a porcentaje
de cera y granulometria indican la significancia estadistica para ambos parametros
sobre la variable de respuesta al 95 % de confianza (anexo A.2), mientras que los
graficos de media en las figuras 4,6 y 4.7 revelan con mas claridad la relacion entre la

porosidad y cada factor; notdndose que en ambos caso la proporcionalidad es inversa.
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En funcién de la granulometria, el comportamiento parece tener una tendencia
exponencial, y mas evidente para el porcentaje de parafina que puede definirse muy
bien como una linealidad. Los resultados refuerzan la hipotesis del llenado planteada
anteriormente, puesto que la figura 4.7 indica una disminucién constante de la
porosidad al incrementarse la composicion de parafina, dado siendo posible en
segundo lugar una expansion o hinchamiento de la particula, lo que contradiria los
resultados de la figura 4.4, al implicar un aumento de volumen y por tanto una

disminucidn en la densidad.

La manera en la que la granulometria afecta la porosidad de material puede
presumirse tomando en cuenta la naturaleza del mismo, estando conformada la
estructura del bagazo eminentemente por fibras y restos de las paredes celulares, [7]
que originalmente se hallaban aglomeradas entre si, al dividirse en fracciones de
menor diametro, estas capsulas también deben romperse y en tanto mas se divida se

logico que mas capsulas se rompan dejando expuesto el espacio vacio dentro de ellas.

Medias y 95,0 Porcentajes Intervalos LSD
0,89 F -

0,87 |- I 4
0,85 |-

WS S T

208 457 720 1251
Granulometria (um)

Porosidad

Figura 4.6 Grafico de medias de la porosidad del lecho respecto a la granulometria.
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Figura 4.7 Gréfico de medias de la porosidad del lecho respecto al porcentaje de cera.

4.1.4 Morfologia de las particulas

Las figuras 4.8 a 4.11 muestran el registro micrografico de las diferentes fracciones

granulométricas sin hidrofobar. Las imdgenes indican la diversidad de formas de las

particulas, pero esencialmente se diferencian dos tipos de particulas, tal como

lo

indica la bibliografia: las amorfas constituidas por los remanentes de las paredes

celulares del tejido medulas, y las fibrosas més parecidas a hebras, que formaron en

su momento la corteza; [7] estas ultimas de didmetro y longitud diverso como se

aprecian en las figuras 4.9 y 4.10. Destacandose ademas, que son apenas visible en la

toma 1 de la figura 4.11 donde se aprecian tales estructuras. No significa esto que

algunas fracciones granulométricas carezcan de material fibroso, notandose su

presencia en todas las fracciones granulométricas usadas.
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Figura 4.8 Micrografia de particula (1.251 um) imagen ampliada 4 veces.

Figura 4.9 Micrografia de particula (720 um) imagen ampliada 4 veces.
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Figura 4.11 Micrografia de particula (208 um) ampliada 10 veces.

Para realizar un estudio estadisticamente valido de la distribucion de tales
morfologias respecto al didmetro promedio de particula, seria necesario analizar un
nimero mayor de muestras o realizar conteos manuales; a pesar de ello, no pierde
validez la aproximacion de que las fracciones de mayor tamafio presentan una

proporcidon mas elevada de material fibroso.
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Enfocando la atencion en el material granular, las tres primeras granulometrias
se muestran en general algo alargadas y con centros mas dilatados que los extremos,
siendo demasiado variables como para equipararlas a cilindros u ovoides, en tanto
que la granulometria mas fina (208 pum) exhibe una deformidad mayor, donde la

estructura celular parece desmenuzada casi por completo.

En la figura 4.10 se aprecia mejor las estructuras celular en forma de prismas
hexagonales, alrededor de 300 um de largo y 100 pm de diagonal, acoplados como
bloques longitudinalmente y transversalmente como panal de abejas. Tales
caracteristicas coinciden con la presuncion realizada en el apartado anterior respecto

al efecto de la granulometria sobre la porosidad.

Observando las imagenes desde la figura 4.8 hasta la 4.11 se nota que al
fraccionarse el conglomerado de poliedros, se exponen cada vez mas la estructura
interna de los bloques. Aumentado el acceso a los espacios vacios. Esto podria
explicar el aumento casi exponencial de la porosidad con la disminucion del didmetro
de particula, en un extremo las particulas medulares retenidas por la malla 20, podrian
no dar acceso a los bloques internos del conglomerado, dado que la pared celular es
una estructura rigida y semipermeable; mientras que en el otro extremo el bagacillo
(208 um) practicamente esta constituido por cascarones de pared celular, o conjuntos
de bloque totalmente expuestos, lo que aumenta drasticamente el volumen vacio

respecto al volumen de particula.

Tales conjeturas llevarian a diferenciar la percepcion comun de porosidad,

producto de un conjunto de canales tortuosos, con respecto a los espacios vacios en

122



123

forma de concavidades o accesos a la estructura interna de la pared celular, propia del

bagazo.

4.2. efecto del porcentaje de parafina y DE LA granulometria de las
particulas de bagazo hidrofobado, sobre la cantidad de aceite

separado de una emulsion O/W sintética

Aplicando las diferentes formulaciones preparadas en los ensayos de
tratamiento discontinuo, se estudid el efecto sobre la remocidén de hidrocarburos,
usando un disefo experimental de 5 niveles para el factor porosidad y 4 para el factor

granulometria, realizando 2 repeticiones.

Guzman [23] reporta que el valor de disefo para el efluente del separador API
en una planta de tratamiento de aguas residuales es de 500 ppm de grasas e
hidrocarburos. Por lo que se puede considerar como una condicidon del afluente en la
unidad de tratamiento fisicoquimico. Atendiendo a lo anterior, se optd por utilizar
esta concentracion como patron de las pruebas, haciendo referencia a un valor
manejado en el tratamiento de efluentes de la industria petroquimica nacional. Los

resultados del estudio se muestran como superficie de respuesta, figura 4.12.

Respecto a la granulometria, en la figura 4.12 se observa que los maximos
porcentajes de remocion se obtienen en la cumbre ubicada entre 200 y 600 pm. En las
perspectivas (¢) y (b) es evidente que para este rango granulométrico el porcentaje de
remocion es practicamente independiente al contenido de parafina. Tal resultado es
esperado teniendo en cuenta que la hidrofobacion se trata de la modificacion de una

propiedad superficial, puesto que solo las moléculas en contacto con el sistema
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bifasico (aceite/agua) tienen actividad superficial, el agente hidrofobante en este caso
la cera, podria permanecer en exceso engrosando la cobertura; una vez se alcance un

recubrimiento homogéneo del plano.

El comportamiento mostrado permite presumir que la granulometria 6ptima se
ubica alrededor de 300 um. Conviene acotar que este resultado no coincide con la
granulometria de maxima porosidad (208 pum); de hecho, al observar el extremo
inferior del eje granulométrico, se divisa al pasar la zona de mayor rendimiento una
inversion en el comportamiento, reduciéndose la eficiencia al disminuir el diametro
de particula; la vista (a) de la figura 4.12 ofrece un enfoque de la reduccion abrupta

en la capacidad de remocion para la menor granulometria con 0% de cera.

Por encima de los 900 um, el contenido de cera adquiere mayor relevancia,
mostrandose mejor en (b), el efecto positivo que genera la parafina sobre la remocion
de hidrocarburo, al incrementarse la granulometria. No obstante, sobrepasados los
900 pm, la respuesta obtenida es con mucho inferior a la zona de maximo
rendimiento. Por otra parte los mecanismos o factores que determinan la formacion
de singularidades como, los 2 valles en el area central del grafico y la depresion
intermedia entre 900 y 1.200 um, no se hallan muy claros; en revision de la tabla
3.21, se tiene en lineas generales desviaciones inferiores al 10%, excepto en las zonas
de singularidad donde los valores de remocion caen vertiginosamente, es posible que
la incertidumbre generada por alguna circunstancia de trabajo afectara los resultados

en esas zonas del grafico alterando el comportamiento.
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Figura 4.12 Perspectivas de la superficie de respuesta del porcentaje de remocién de

hidrocarburos respecto a la granulometria y el porcentaje de parafina.

En el anexo A.3 el andlisis de la varianza indica que tanto el factor
granulometria como el porcentaje de cera tienen significancia estadistica al 95% de
confianza sobre la separacion de hidrocarburo. Las figuras 4.13 y 4.14, facilitan la
seleccion de las mejores caracteristicas para la remocién de hidrocarburos lo que
constituye el objeto preponderante de esta fase, afin de continuar la investigacion
manteniendo fija la mejor formulacidén; como lo indica el grafico y se corrobora en la
tabla 3.20, los mejores valores de separacion se adjudican a la fraccion de 457um,

oscilando entre 83,85% y 94,98% de remocion.

Medias y 95,0 Porcentajes Intervalos LSD
E
85"
75
65
5

45

Porcentaje de separacion

208 457 720 1251
Granulometria um

Figura 4.13 Grafico de medias de la separacién de hidrocarburo respecto a la

granulometria.
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Figura 4.14 Gréfico de medias de la separacion de hidrocarburo respecto al

porcentaje de cera.

Por otra parte mediante la figura 4.14 se corrobora que al hidrofobar con
. o w e .

parafina, parece existir una condicién o “punto de recubrimiento”. Tal composicion
de parafina representaria en teoria, la necesaria para cubrir la superficie disponible al
contacto como se explicd anteriormente. Es 16gico aproximar esta concentracion al
interceptar la linea de tendencia para los primeros puntos, con la horizontal que corte
el valor tope del porcentaje de separacion para el grafico, la abscisa del punto de
intercepcion debe representar la composicion minima de cera para obtener la maxima

respuesta en el porcentaje de separacion para este sistema.

Como se puede notar en la figura 4.14 se operd el procedimiento planteado,
obteniendo una composicion no muy diferente al 30% de cera. En atencion al factor
econdmico, se decidid continuar la investigacion con la formulaciéon de particula

hidrofobada, con 30% en masa de cera y 457 um de diametro promedio.

La serie de imagenes en la figura 4.15 se tom6 luego de poner en contacto las

particulas con una dispersion de 500 ppm de hidrocarburos mediante agitacion, bajo
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el esquema de trabajo del apartado 3.3. Las micrografias muestran el proceso de
coalescencia de las gotas adheridas a la superficie. Tal como se supuso anteriormente,
son las concavidades, pliegos y zanjas remanentes de la estructura celular las que

ofrecen una superficie de adsorcion para las gotas de aceite.

En la imagen de la figura 4.16 se contrasta la adsorcion sobre las particulas
fibrosas y los granulos medulares, mientras que en las fibras (a) las gotas apenas se
posan sobre la superficie, en los granulos el aceite moja a tal punto la superficie que

se extiende sobre la misma perdiendo en ocasiones su forma de casque esférico.

Figura 4.15 Evolucién temporal de una muestra de particula hidrofobada (457

pum y 30% de cera), extraida de tratamiento discontinuo.
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Figura 4.16 Humectacion del material fibroso y granular: (a) gota de kerosén sobre
material fibroso. (b) gotas de kerosén sobre material granular.

Lo anterior hace presumir que usando bagazo hidrofobado, el proceso de
adsorcion ocurre realmente en el material granular, esto en base a las implicaciones
energéticas relacionadas al area de contacto, dado que, mayor area mojada implica un

mayor trabajo de adhesion, como se muestra en la figura 4.17.
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Figura 4.17 Angulos de contacto del aceite respecto a la mojabilidad: (a) Superficie
hidréfoba (b) Superficie hidroéfila.

Aunque la figura 4.17 es un modelo sencillo como para aplicarse a medios
porosos [13], permite comprender las implicaciones de interface, Cuando una
superficie es hidrofoba (a) las gotas de aceite tienen la tendencia a "pegarse", es decir,
a adherirse a la superficie solida. Es obvio que la probabilidad de despegue o de
arranque de una gota en un medio agitado es mucho menor si esta gota cubre una

mayor superficie (a) que si presenta un menor angulo de contacto (b).

Aunque en la figura 4.16 ambas particulas proceden de la misma muestra
hidréfoba, se puede suponer que el contacto sobre la fibra es menor por las
caracteristicas de su superficie, esta fraccion del material induciria a la coalescencia,
[13] pero a medida que aumentasen de tamano las gotas posiblemente se deprenderia
de la superficie debido a la fuerza boyante superaria al trabajo de adherencia,

mientras resultaria mas dificil separar una gota con mayor contacto como se muestra
en la figura 4.16 (b).

4.3 Modelo Matematico para el proceso de Adhesion

130



131

De la tabla 3.22 se seleccionaron los valores que reportaron la mejor tendencia,

reduciendo la dispersion de puntos y construyendo de esta manera la figura 4.18.
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Figura 4.18 Modelo matematico para los datos experimentales de adhesion.

Partiendo de las caracteristicas mostradas en las figuras 4.15 y 4.16, se descarta
el proceso de adsorcion molecular como mecanismo de tratamiento. Se observa que la
remocion de hidrocarburos utilizando bagazo hidrofobado parece obedecer a un
proceso de adhesion, lo que concurre en la formacion de peliculas de la fase aceite
sobre las superficies del bagazo. En la figura 4.18 se plantea un ajuste potencial de
los datos experimentales para el proceso de adhesion, con un factor de correlacion del

0,936.
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De la figura 4.18 se extraen los valores de las constantes propuestas para el
modelo, correspondientes a 0,011 y 0,559 para el coeficiente y el exponente
respectivamente. El modelo podria interpretarse en primera instancia, considerando
que la consecucion de puntos representan las maximas cantidades de masa oleosa
aceptada por adhesion sobre la superficie, el resto del hidrocarburo debe quedar
disperso en el medio fluido. Para sustentar el modelo matematico junto a sus
implicaciones, se plantea a continuacion un posible mecanismo fisico para el

fendbmeno:

a. Ocurre un “acercamiento” de las gotas desde el desde ¢l seno del fluido hasta la
superficie del bagazo, reduciendo su energia cinética a medida que se acercan por
efecto de la reduccion en la velocidad de arrastre. [25].

b. El “contacto” con la superficie puede general dos escenarios. En el primero una
repulsion o choque elastico y en segun la adhesion. [25]

c. La adhesion implicaria la “adsorcion fisica” de alguna de las moléculas de la
gota a la superficie; debe recordarse que existen afinidades naturales entre la
superficie (hidrofoba) y el aceite disperso. Segln lo estipulado por la teoria de la
superficie divisoria de Gibbs, la concentracion de exceso superficial, ', se define
como la cantidad de exceso de superficie por unidad de darea, propiedad
termodindmica que satisface la adsorcion [26] y es caracteristica de los
compuestos altamente porosos. Aunque el adsorbato no se encuentra disuelto
sino disperso, los convencionalismos moleculares y atomicos de la adsorcion se
respetan siempre que se considere a la gota como una particula compuesta por
moléculas, de las cuales algunas se adsorberdn y otras se mantendran ligadas por

efecto cohesivo.

132



133

d. La gota adsorbida es capaz de “mojar la superficie”, hasta donde el coeficiente
de expansion basado en los esfuerzos tensores lo permitan, por tanto, la variacion
del area de contacto O/S se detendra, cuando se alcance el valor de 6 que
satisface la ecuacién de Neuman y se establece el equilibrio entre los vectores de
la energia libre de cada interface sobre el punto de contacto trifasico. [16]

e. La “nucleacion” debe ser el paso que se observa en las imagenes (a) y (b) de la
figura 4.15, por la llegada y adicion de mas gotas a las previamente adheridas,
estos son los nucleos de las gotas isla. [27]

f. El paso anterior conlleva al “crecimiento de isla” descrito por el modelo de
Vollmer-Weber [25,27]. Donde resulta ldgico pensar que existen por lo menos
dos factores que impulsan el contacto y correspondiente coalescencia entre las
islas. Por un lado, la adicion de nuevas gotas que al apinarse y unirse explican la
extension en el areca de las mismas [27]. Por otro las fuerzas de atraccion
laterales entre las gotas vecinas por efecto de las fuerzas de London y Van der
Wall.

g. Finalmente la *“coalescencia y formacion de peliculas” la figura(c) 4.15 muestra
el punto en el que las gotas pierden su identidad y forma hemisférica,

expandiéndose como pelicula que moja la superficie. [27]

Observando la pelicula de la figura 4.15 (c), pareciera crecer de forma lateral o
perimetral, extendiéndose sobre el plano; por tanto puede esperarse que la fuerza
necesaria para separa la gota adherida sea tal, que la fuerza boyante debida a la
diferencia de densidad, no sea capaz de equipararla; puesto que el trabajo de adhesion
se realiza por unidad de area mojada [16]. Por ltimo, no cuesta imaginar que tal
como el surfactante acciona sobre la interface O/W para estabilizar las gotas en la

dispersion; puede colocarse en la interface de la pelicula adherida, generando
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repulsiones estéricas debidas a las estructuras ramificadas del SPAN 80 (figura 4.19).
En conjunto estos efectos evitarian la adhesion de gotas desde el seno del fluido sobre
la pelicula, permitiendo que ocurra esencialmente un crecimiento perimetral, lo que
contribuye a las fuerzas adhesivas por encima de las cohesivas. El planteamiento

satisfaceria los elementos basicos del mecanismo de adhesion propuesto.

Figura 4.19 Surfactante ocupando interface O/W.

4.4 prueba del montaje experimental para ensayo de lecho fijo con
bagazo hidrofobado

En la figura 4.19 se muestra el montaje propuesto para realizar el ensayo de lecho fijo

con bagazo hidrofobado.
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Figura 4.19 Montaje experimental para el estudio del tratamiento de aguas aceitosas en

lecho fijo de particulas hidrofobadas.

Se sabe que la capacidad de adsorcion determinada en ensayos discontinuos en
condiciones de equilibrio no puede aplicarse a la operacion en columnas. La Unica
forma segura de disefiar un sistema de adsorcion es llevando a cabo ensayos a escala

semi-piloto bajo condiciones similares a las de operacion a escala real.[16]

Manejando los datos recabados a lo largo del trabajo, se establecieron diferentes
parametros operacionales para el sistema experimental propuesto, figura 4.21,
constituyendo de esta forma una aplicacion directa del conocimiento adquirido hasta
ahora. A fin de verificar su viabilidad, se construyd el montaje para el tratamiento de
agua aceitosa en una columna empacada con particulas hidrofobadas de bagazo;
innovando no so6lo en el material de relleno, sino en la posibilidad de combinar el
estudio del tiempo de operacion del lecho con el comportamiento del flujo en transito;

ambos fundamentales para el escalamiento de este tipo de operacion unitaria.

La propuesta ofrece la ventaja de manipular simultaneamente factores

determinantes tanto en la operacion de transferencia de masa como en el transporte de
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fluido, entre éstos se cuenta con la tasa de alimentacion, grado de contaminacion,
porosidad y densidad de particula, y con modificaciones menores las dimensiones de

la misma columna.

Se selecciono como lecho, para el ensayo, la formulacién de 30% de parafina y
un didmetro de 457 um de particula, cuya densidad y porosidad se ubican en las
tablas 3.5 y 3.8. Las dimensiones de la columna utilizada permiten obtener una
relacion entre el didmetro de la columna y el didmetro de particula (2,54 c¢cm/0,0257
cm) superior a 50, que permitiera evitar los efectos de pared y la formacion de

canalizaciones. [24]

En relacion a esto Gltimo y aun cuando se tomaron la previsiones necesaria en
el disefio como se explico antes, la inyeccion superior tuvo que descartarse debido a
la canalizacion severa entre las paredes de la columna y el lecho; es posible que la
poca permeabilidad del lecho (hidrofobo) respecto a la fase continua del fluido
(acuosa), aunado a la resistencia natural del fluido a transitar por un camino tortuoso,

influyeran en la circulacion selectiva del liquido al pasar por la columna.

En cambio, las pruebas con inyeccion inferior, figura 4.20, demostraron
mejores resultados en relacion a la humectacion del lecho, con la gravedad en contra
el fluido tardd6 mucho mas en salir de la columna, puesto que se vio obligado a pasar
por el lecho, humedeciéndolo aparentemente por completo. A diferencia del caso
anterior, se manifest6 un tiempo de contacto con el lecho vacio entre 8 y 10 min antes
de tener caudal de salida; es de mencionar que la humectacion del lecho es
visualmente apreciable, puesto que el lecho seco pasa de un color claro a un tono

mas obscuro al humedecerse.
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Para simular un tiempo de contacto se trabajo a la altura inicial de lecho de 26,5
cm, aunque las investigaciones con carbon activado sefialan un porcentaje de
expansion o hinchamiento [25], en este caso se produjo el fendmeno contrario, la
altura del lecho resulto menor durante la operacion, este fue empujado hacia arriba
por el fluido y al comprimirse redujo su altura aproximadamente en 0,5 cm
reduciendo su volumen en 2%, lo que se evidencia en la figura 4.20, en la tabla E.1
del anexo E se presentan las propiedades fisicas para diferentes lechos adsorbentes,
como se observa la densidad seca aparente de tales materiales es en todos los casos un
orden de magnitud superior a la del bagazo hidrofobado; es posible que la baja
densidad del lecho y su poca afinidad a la fase fluida, en conjunto generasen una
fuerza boyante a tal magnitud, que supero la posible expansion del lecho debida a la

oclusion de liquido entre los canales y cavidades.

Figura 4.20 Nivel de liquido bajo el lecho.
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El tratamiento se estudié mediante la figura 4.23, construida por medio de los
valores compilados en la tabla 3.23. El tiempo de espera para agotar casi totalmente
la capacidad de adsorcion del lecho fue de 9 h, aunque luego de los primeros 100 min
de tratamiento la remocidn ya era inferior a 70%, no significando esto un resultado
desalentador, puesto que el nivel de contaminacion manejado para el disefio de
columnas de adsorcion es de 2 a 20 ppm [22, 28-29], en cambio en este estudio la

concentracion inicial se ubico en 500 ppm.

Lo anterior podria explicar la diferencia entre el grafico experimental, figura
4.23, y el propuesto en la figura 2.41. Pueden identificarse por lo menos 2 zonas de
cierta estabilidad en la concentracion de salida: entre 0 y 100 min la concentracion
del efluentes se mantiene alrededor del 20% de la inicial, luego entre 100 y 300 min
oscila en 0,36; a partir de las 5 h se observa el rapido ascenso en la concentracion de
salida. Teniendo en cuenta el nivel de contaminacion del afluente y en base al corto
tiempo de operacion para tratamiento con lecho fijo, [22] se descarta que la propuesta
del lecho fijo de bagazo hidrofobado tenga aplicacion a nivel de tratamiento
secundario, por lo que son necesarios mas analisis, bajo la condicion de tratamiento

terciario de efluentes.

Es importante dejar en claro que el nivel de esta prueba fue exploratorio, dado
que hasta ahora se esclarecen los mecanismos implicados en el proceso de

tratamiento con bagazo hidrofobado asi como su alcance el alcance del mismo.

138



139

0.9

08 1 +*

06 e

inicial (ppm/ppm)
o
*

Concentacion final/Concentracion

{ 100 2000 300 400 00 600

ticmpo de tratamiento (min)

Figura 4.21 Evolucidn respecto a al tiempo de la concentracion del efluente en columna

empacada con bagazo hidrofobado.

No se pase por alto el hecho de haber obtenido en las pruebas por cargas
eficiencias por encima del 90% para la misma condicion de concentracion, es
necesario por ende evaluar con mds detenimiento la posibilidad de aplicar este
tratamiento bajo operacion discontinua, operacion comun en el tratamiento de agua
con agentes adsorbentes paro los cuales tiene valides al modelo potencial planteado

para el proceso de adhesion.[16]

Respecto al bombeo del afluente, aunque el uso de la bomba peristaltica se
encuentra ampliamente difundido en este tipo de experiencias [28,29] dificulta la
medicion de la caida de presion en el lecho generando ruido en la medicion por efecto

de la fluctuacién en el impulso, esto se percibe mejor en la figura 4.24.
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La figura anterior es producto del andlisis la regresion lineal entre la caida de
presion y el tiempo de operacidn, presentando el reporte en el anexo A.4, el mismo
indica al 90% de confiabilidad que la variable tiempo no tiene efecto sobre la caida de
presion. Para determinar el valor medio en la caida de presion es necesario
implementar un manejo de datos estadisticos que reduzcan el ruido en la variable de

respuesta.

Los resultados arrojados hasta ahora permiten descartar los diferentes esquemas
bajo los cuales actuarian las particulas hidrofobadas de cafia en la remocion de
hidrocarburos. La observacién microscopica ilustra el fendmeno de adsorcion y
coalescencia. Por su parte, el estudio de adsorcion reveld un comportamiento
isotérmico para una fisisorcion; en ultimo lugar se tiene que la independencia entre la
caida de presion en el lecho y el tiempo de operacion a caudal constante conlleva a
pensar que este sistema no funciona como filtro coalescente, puesto que la
coalescencia de globulos de aceite en un medio poroso incorporarian al sistema una
caida de presion por capilaridad segun el modelo de Laplace, como se observa en la

figura 4.25.
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Figura 4.22 Caida de presion en el lecho respecto al tiempo de operacion.
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Figura 4.23 Entrampamiento capilar de un glébulo de aceite desconectado.[30]
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Este fendmeno es tipico en yacimientos bajo recuperacion secundaria, en los

que se desprenden globulos oleosos de la roca, y se desplazan con el agua de

inyeccion, [30] al no generarse un incremento de la presion es logico pensar que tal

fendmeno no se lleva a cabo.

4.5 Conclusiones

1.

Entre 200 pum y 1.200 um la relacion entre el diametro de particula de bagazo y

la fraccion masica es creciente en el rango de 0% a 30% en masa.

La relacion entre la densidad y el porcentaje de parafina hidrofobante es
directamente proporcional, ocurriendo lo opuesto respecto al factor

granulometria, con un nivel de confianza del 95%.

Los valores promedios de densidad de lecho se encuentran entre 0,0564 g/ml y

0,0954 g/ml, con desviaciones estdindar menores al 2%.

La porosidad del lecho de bagazo hidrofobado es inversamente proporcional al

contenido de parafina y a la granulometria, con un nivel de confianza del 95%.

Los valores promedios de porosidad varian entre 0,8202 y 0,9281, con una

desviacion estandar en general inferior al 5%.

La estructura medular esta forma por estructura celular en forma de prismas
hexagonales, de aproximadamente 300 um de largo y 100 um de diagonal,

acoplados como bloques longitudinalmente y transversalmente como panal.
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En experimentos de remocion discontinua, se demostrd estadisticamente que la
granulometria y el porcentaje de cera son factores influyentes sobre el porcentaje

de separacion de hidrocarburo al 95% de confianza.

los mejores valores de separacion se adjudican a la fraccion de 457um, oscilando

entre 94,98% vy 83,85% de remocion discontinua.

Graficamente se determina que las caracteristicas Optimas de particula para usar

como medio de separacion son, 33% cera 'y 300 um de didmetro promedio.

La morfologia de las particulas afecta el angulo de contacto y la mojabilidad de
la fase oleica, teniendo preferencia a humectar las paredes celulares de los

granulos y apenas posandose sobre las fibras

Se produce la coalescencia entre las gotas adsorbidas posiblemente debido a las

fuerzas de atraccidon molecular.

Los resultados variando la concentracion inicial de kerosén en operacion
discontinua, se ajustan a un modelo potencial, estimadndose el coeficiente y el

exponente en 0,011y 0,559 respectivamente.

El montaje experimental permitid recopilar data valida para el estudio de la
operacion de tratamiento con lecho fijo de bagazo hidrofobado, en relacion a al

tiempo de operacion y el flujo y la dindmica el lecho.

En la operacion continua con lecho de particulas hidrofobadas de 457um y 30%

de cera se obtuvo una remocion maxima de 85,68% de hidrocarburo.

143



144

15.La caida de presion resulto estadisticamente independiente del tiempo de

operacion con un 90% de confianza para la operacion en lecho continuo.
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4.6 Recomendaciones

1.

Indagar en métodos de mezclado practico y de aplicacién industrial que

aseguren el recubrimiento de las particulas.

Realizar pruebas con bagazo sin tratamiento, obtenido directamente del
proceso de produccién, lo que permita reducir requerimientos de lavado y

costos de conservacion.

Profundizar en la comprension del fenomeno de interface, junto con las

implicaciones termodindmicas y fisicoquimicas del mismo.

Modelar la particula medular de bagazo utilizando programas simuladores

fluidos.

Plantear opciones para la disposicion final del lecho.

Estudiar efecto de agentes microbianos sobre las particulas de bagazo y la

vida util del lecho.

Probar eficiencia de tratamiento utilizando otros hidrocarburos dispersos.

Realizar ensayos en columna de adsorcion bajo concentraciones iniciales

entre 2 'y 20 ppm.
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9. Completar estudio de la dindmica del fluido atravesando el lecho con pruebas

de caida de presion respecto al caudal y altura del lecho.

10. Investigar las alternativas y condiciones de secado dptimos para el bagazo de

cafa.

11. Eliminar el uso de platos porosos en la parte superior de la columna.

12. Intentar el disefio y practica a escala semi-piloto de un sistema por etapas para

tratamiento de aguas aceitosas empleando un lecho adsorbente de bagazo
hidrofobado.
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