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RESUMEN

El uso generalizado de los procesos de granulacion en la industria de fertilizantes, junto
con la creciente demanda de fertilizantes que cumplan con las exigencias de los distintos
mercados, ha generado la necesidad de desarrollar modelos matematicos que permitan asistir
a la toma de decisiones para operar las unidades de procesamiento en condiciones Optimas.

Los granuladores de tambor rotatorio fluidizado (en inglés “Fluidized Drum Granulators”,
FDG’s) son equipos, de disefio relativamente reciente, usados para la produccion de
fertilizantes. Surgieron de la combinacion de dos tipos de granuladores convencionales: los
de lecho fluidizado y los de tambor rotatorio. EI FDG es basicamente un tambor inclinado
que rota con una tabla de fluidizacién en su interior. En la literatura abierta existen escasos
estudios de estas unidades. Con el objetivo de contribuir a la operacion mas eficiente de estas
unidades respecto a la actual practica industrial, en esta Tesis se desarrolla y resuelve un
modelo matematico completo para la apropiada representacion de la operacion de un FDG.
Especificamente, el modelo se desarrolla para la produccion de granulos de nitrato de potasio.

En el Capitulo 1 se introducen conceptos acerca del uso de fertilizantes y en particular del
nitrato de potasio. Adicionalmente se describe el proceso industrial para la obtencion de
nitrato de potasio como materia primay la demanda mundial de este fertilizante. Por su parte,
en el Capitulo 2 se describen los distintos tipos de granuladores usados en la industria y los
mecanismos de cambio de tamafio que pueden ocurrir dentro de un granulador.

En el Capitulo 3 se formulan los balances de masa en estado estacionario del granulador.
Los resultados mostraron que la geometria de la tabla de fluidizacion, la velocidad de rotacion

y el angulo de inclinacién del tambor son factores claves en el disefio de un FDG. En efecto,
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estos pardmetros afectan el tiempo de residencia de las particulas ubicadas sobre la tabla de
fluidizacion y la distribucion de sélidos dentro del tambor.

En el Capitulo 4 se formula el balance de energia en estado estacionario del granulador
teniendo en cuenta los cambios de fase que puede experimentar el nitrato de potasio en fase
solida. Los resultados mostraron que la temperatura de entrada del aire de fluidizacién, dentro
del rango de temperaturas ambiente factibles, no impacta significativamente sobre la
operacion del granulador. En cambio, el caudal de aire de fluidizacién afecta sensiblemente
la temperatura de salida de los solidos. La seleccion de este caudal es fundamental para
obtener granulos en la fase sélida deseada con una resistencia mecénica adecuada. La dureza
de los granulos es importante para las etapas de almacenamiento y transporte del fertilizante.

Para describir la evolucion de la distribucién de tamafio de particulas dentro del
granulador, en el Capitulo 5 se formula y resuelve el balance de poblacion en estado
estacionario acoplado a los balances de masa y energia presentados en los capitulos
precedentes. Con esta Gltima herramienta se completa el primer simulador de unidades del
tipo FDG, que permite predecir (en funcion de la calidad de la alimentacion y las variables
operativas y de disefio de la unidad) el caudal y la temperatura de las corrientes que
abandonan el FDG vy la calidad granulométrica y tipo de fase solida que posee el producto.

Por ultimo, en el Capitulo 6, se resumen los resultados mas destacados y se presentan las

futuras lineas de investigacion que surgen de los estudios realizados en esta Tesis.



ABSTRACT

The widespread use of the granulation process in the fertilizer industry, coupled with the
growing demand for fertilizers, demand the development of mathematical models to assist
decisions making to operate the processing units under optimum conditions.

Fluidized drum granulator (FDG’s) are units of relatively new design and commonly used
for the fertilizer’s production. The FDG granulator configuration emerges as combination of
two conventional granulation units: fluidized bed and rotary drum granulators. In fact, it is
an inclined drum that rotates and includes an internal fluidization table. There are only few
contributions in the literature regarding the modelling of these units. To contribute to more
efficient operations of FDGs respect to the actual industrial practice, in this Thesis a complete
mathematical representation to appropriate describe the operation of a FDG is developed.
Specifically, the proposed model is solved for the production of granular potassium nitrate.

Chapter 1 introduces concepts related to the use of fertilizers and particularly of potassium
nitrate. Additionally, the industrial production process of potassium nitrate as a raw material
and the world demand of this fertilizers are described. A description of different industrial
granulators and size change mechanisms that may occur within these units is presented in
Chapter 2.

In Chapter 3, the mass balances at steady state of the granulator are formulated. The results
indicated that the geometry of the fluidization table, the speed of rotation and the angle of
inclination of the drum are key factors in the design of an FDG. In fact, they affect the
residence time of the particles located on the fluidization table and the distribution of solids

inside the drum.
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In Chapter 4, the steady-state energy balance of the granulator is formulated. The results
showed that the inlet temperature of the fluidization air, within the range of feasible ambient
temperatures, does not significantly impact the operation of the granulator. In contrast, the
flowrate of the fluidization air shows a sensible effect on the solids exit temperature. The
correct definition of this operating variable is crucial to obtain granules with the desired solid
phase and consequently with an appropriate mechanical resistance. The material hardness is
relevant for the fertilizer storage and transport steps.
To describe the evolution of the particles size distribution within the granulator, in Chapter
5 the population balance at steady state is formulated and simultaneously solved together
with the mass and energy balances. With this last balance, the first simulator of FDG unit is
completed. This tool allows to predict (as a function of the feed quality, operating and design
conditions) the flowrate and temperature of the exit streams together with granulometry and
solid phase of the granular product.
Finally, in Chapter 6, the more important outcomes are summarized. Also, future research

lines derived from the studies developed in this Thesis are presented.
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Capitulo 1

Introduccion

1.1. Caracteristicas y beneficios del nitrato de potasio como fertilizante

Los fertilizantes, comunmente llamados nutrientes, son materiales que suministran uno o
mas elementos quimicos necesarios para el desarrollo y crecimiento de las plantas. En
general, estos compuestos se incorporan a las plantas a través del suelo, el agua o aspersiones
foliares, ejerciendo diversos efectos favorables (Fertilizer Manual, 1998), entre otros:

« Aumento del crecimiento y la productividad de los cultivos.
o Mejora de la calidad de las cosechas y las plantas.

o Restitucién de la fertilidad al suelo.

Los fertilizantes resultan indispensables en la agricultura actual para el reemplazo de los
nutrientes extraidos de la tierra por el cultivo intensivo de alimentos u otros productos
agricolas. La mayoria de los fertilizantes que se utilizan en la agricultura moderna son
productos quimicos sintéticos, minerales, abonos organicos o residuos de plantas (Fertilizers

and their use, 2000; Fertilizer Manual, 1998; Mengel et al., 2006; Stancheva et al., 2004).
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En la Figura 1.1 se presentan datos historicos y de proyeccién para la poblacion mundial.
Como se puede observar, aunque la tasa de crecimiento decrece, la poblacion mundial crece
sostenidamente. En los ultimos afios, la produccion mundial de fertilizantes aumento
fuertemente en correlacion con el ascenso observado y proyectado para la poblacion mundial,
la cual demanda un mayor suministro de alimentos y combustibles. Ademas, el uso de
fertilizantes se intensifico debido a que los rendimientos de los cultivos también aumentaron,
causando un incremento en la extraccién de nutrientes por las plantas y el agotamiento de
reservas nutricionales del suelo (FAO, 2015; Prokopanko, 2008; SQM S.A., 2013a). Otros
factores determinantes para el incremento en el consumo de fertilizantes incluyen el
desarrollo de un mayor conocimiento de los problemas de fertilidad de suelos, del manejo de
nutrientes y de las técnicas de produccion de fertilizantes (Dawson y Hilton, 2011; Meléndez
y Molina, 2003).

Los nutrientes de las plantas se pueden agrupar en macronutrientes y micronutrientes. A
la vez, los macronutrientes se pueden clasificar en elementos primarios y secundarios. El
nitrégeno, el fésforo y el potasio, conocidos como elementos primarios, son requeridos por
las plantas en grandes cantidades. En cambio los macronutrientes secundarios, que incluyen
el calcio, magnesio y azufre, estan presentes en los suelos en cantidades suficientes y, por
ende, son demandados en menores proporciones. Entre los micronutrientes, se encuentran el
boro, cloro, cobre, hierro, manganeso, molibdeno y zinc (Fertilizers Europe, 2013; Fertilizer

Manual, 1998; Ronen, 2007; Trenkel, 2007).
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Figura 1.1. Datos histdricos y proyeccién de la poblacién mundial y tasa media de crecimiento (UN,
2015).

Los elementos primarios son basicos en los programas de fertilizacion de la mayoria de
los cultivos, donde la aplicacion balanceada de estos nutrientes posee gran impacto sobre el
rendimiento agronomico. La necesidad de cubrir los requerimientos basicos de los cultivos
actuales impuls6 un notable desarrollo de la industria de fertilizantes de los tres nutrientes
conocidos como primarios (Fertilizers Europe, 2014; Fertilizer Manual, 1998).

Un fertilizante comercial contiene al menos uno de los macronutrientes en forma
asimilable para las plantas. En la actualidad, la mayoria de los paises aceptan que los
contenidos nutricionales de los fertilizantes se expresen en términos de nitrégeno elemental
(N), pentoxido de fosforo (P20s) y dxido de potasio (K20). Para los elementos secundarios
y los microelementos, el contenido de nutrientes se expresa usualmente en términos de
contenido elemental; sin embargo, para el calcio y el magnesio el aporte nutricional se refiere

frecuentemente en términos del contenido de Oxidos. Este sistema de expresion se utiliza
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internacionalmente, en particular en el &mbito comercial (Otero et al., 2005). Sin embargo,
la terminologia empleada es completamente convencional y arbitraria, y no esta relacionada
con ninguna caracteristica del fertilizante. Asi el hecho de expresar el contenido de nitrégeno
como N elemental, no debe interpretarse en el sentido de que ese sea el estado quimico del
elemento en el fertilizante; este mismo razonamiento se aplica al resto de los nutrientes
(Guerrero, 2004).

Los macronutrientes se presentan en una amplia variedad de compuestos quimicos con
diferentes grados de solubilidad en agua. Puesto que los fertilizantes nitrogenados y de
potasio son de muy alta solubilidad, constituyen un excelente producto para la agricultura.
En particular los fertilizantes de nitrato de potasio, que se utilizan como fuente de nitrégeno
y potasio, son extremadamente solubles en agua (PNA, 2016).

La importancia de un adecuado aporte de potasio para el desarrollo de las plantas es bien
conocida. Sin embargo, no todos los fertilizantes de potasio son iguales. El nitrato de potasio
ofrece beneficios sustanciales frente a otros fertilizantes como el sulfato de potasio. Por
ejemplo, el nitrato de potasio presenta dos macronutrientes, alta solubilidad, amplio rango de
compatibilidad para formar mezclas con otros fertilizantes, bajo contenido de cloro residual
(elemento que podria estar presente debido impurezas contenidas en las materias primas
utilizadas en el proceso productivo de KNOs) y minimo efecto sobre el pH del suelo (Haifa
Chemicals Ltd., 2016a; SQM S.A., 2014a).

Niveles de cloruro muy altos, disminuyen los rendimientos e incluso pueden causar la
muerte de las plantas. Los fertilizantes de KNOsson atractivos en este sentido dado que estan

virtualmente libres de cloruro y porque el nitrato es capaz de contrarrestar el efecto
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desfavorable que ejercen los cloruros presentes tanto en suelos como en aguas de riego
(Kaltenbach-Thuring, 1999; PNA, 2016; SQM S.A., 2012).

El mercado objetivo del nitrato de potasio esta relacionado con cultivos de alto valor como
hortalizas, frutales y flores. Ademas, este fertilizante se utiliza en los cultivos sensibles al
cloruro, tales como papa, tomate, frutilla, porotos, algodon, remolacha, lechuga, mani,
zanahoria, cebolla, tabaco, damasco, pomelo, zapallo y espinaca (Haifa Chemicals Ltd.,
2016b; Karaivazoglou et al., 2005; Migao Corporation, 2015; Xu et al., 1999).

El adecuado suministro de potasio en los cultivos ayuda a obtener maximos rendimientos
y calidad. Por lo tanto, el uso de fertilizantes de potasio genera un producto de mayor valor
aumentando la rentabilidad de la inversion. El potasio presente en el KNOs tiene efectos
positivos en los siguientes parametros de calidad (Haifa Chemicals Ltd., 2016b; PNA, 2016):

o Frutos de mayores dimensiones y superficie uniforme.

e Productos de mejor apariencia debido a la reduccién de los defectos de color o
marcas externas.

e Productos de mayor valor nutricional debido al incremento en los contenidos de
proteinas, aceite y vitamina C.

e Mejores caracteristicas organolépticas (sabor y aroma).

Ademas de minimizar la absorcion de cloruros, el KNO3 contrarresta el efecto negativo
que ejerce el estrés salino en la performance del crecimiento de un cultivo. Es por esta razon
que el KNOs es altamente recomendado en cultivos sensibles a la salinidad y cuando se
utilizan aguas para regadio con altas concentraciones de sales.

En cuanto a su presentacion comercial, el KNOsz (con las impurezas que suelen

acompariarlo) esta disponible en forma de cristales, perlas y granulos. La Tabla 1.1 presenta
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la composicion promedio de las distintas formulaciones disponibles en el mercado. Respecto
a su forma cristalina, existen diferentes grados de pureza. Para hortalizas y flores cultivadas
en hidroponia se recomienda el uso de KNOs cristalino de maxima pureza. Para aplicaciones
menos exigentes, como cultivos con fertirrigacion en suelo, se puede utilizar el de grado
agricola. Ademas, el KNO3 en cristales se emplea como materia prima en la produccién de
mezclas NPK solubles y liquidas (los fertilizantes NPK deben su nombre a que suministran
los tres elementos quimicos que se corresponden con las siglas NPK: Nitrogeno, Fosforo y
Potasio, respectivamente). Por otra parte, el KNOz perlado y granulado se utiliza
directamente sobre el suelo en cultivos al aire libre o bien para generar mezclas con otros
fertilizantes perlados o granulados en la produccion de mezclas de fertilizantes a medida

(PNA, 2016).

Tabla 1.1. Clasificacién del KNO3 de acuerdo a su presentacion fisica, recomendaciones de aplicacion y
analisis quimico (PNA, 2016).
) Analisis Quimico
. Recomendacion de
Aspecto Fisico

Aplicacién %N (NOs3) %K %K,0
Hidroponia 135 38.5 46
Cristales
Cultivos en suelo 13.0 37.6 45
Perladoy Cultivos en suelo 13.0 36.8 44
Granulado

Los fertilizantes granulados de KNO3, resultantes de una tecnologia muy reciente o bien
que aun puede considerarse en desarrollo, poseen mayor tamafio y resistencia a la ruptura
que los perlados. Desde el punto de vista del manejo y el almacenamiento se prefieren
granulos de mayor tamafio, lo cual sumado a la mayor resistencia, posiciona a los fertilizantes
granulados en una condicion de ventaja competitiva. Ademas, los fertilizantes granulados

permiten realizar mejores mezclas fisicas con otros fertilizantes granulares (presentacion



Introduccion 7
muy comun de otros nutrientes sélidos) ya que evitan la segregacion por tamafio (Kaltenbach-

Thuring, 1999).

1.2. Crecimiento del mercado de nitrato de potasio y fertilizantes de especialidad

Existen sélo dos usos de nitratos de alta demanda y consecuente importancia econémica:
como fertilizantes de especialidad y como reactivo quimico (Gil et al., 2010; Haifa Chemicals
Ltd., 2016b; Poullikkas, 2009; SQM S.A., 2014b).

La importancia creciente de los fertilizantes de especialidad (por ejemplo: nitrato de
potasio, nitrato de sodio, nitrato de sodio y potasio, etc.) se refleja en que el consumo mundial
ha crecido mas rapido durante la Gltima década en contraste con las moderadas tasas de
crecimiento de otros nutrientes alternativos como los fertilizantes commodities (PNA, 2016;
SQM S.A, 2014a). En el 2014, la demanda de nitrato de potasio creci6 alrededor de un 10%
respecto al afio anterior con ventas que superaron un millon de toneladas métricas (SQM
S.A., 2014a). El impresionante indice de crecimiento de los productos de nutricién vegetal
de especialidad se puede atribuir a:

o laescasez de agua,

« laaplicacién de nuevas tecnologias agricolas,

o el alzaen costo de la tierra que fuerza a los agricultores a mejorar los rendimientos
en sus cultivos,

o el aumento del consumo per capita de vegetales, y

o la creciente demanda de productos agricolas de mayor calidad.



Introduccion 8

Para el afio 2030, bajo un escenario de crecimiento econdmico promedio y sin asumir
beneficios por eficiencias, los requerimientos globales de agua creceran de 4.5 billones de
m3 (consumo estimado durante el 2009) a 6.9 billones de m3 (ver Figura 1.2, 2030 Water
Resources Group, 2009). Este incremento, representa un 40% maés del agua accesible y
confiable disponible en la actualidad. La agricultura necesita aproximadamente 3.1 billones
de m® o el 69% de las extracciones de agua actuales, y sin los beneficios por eficiencia se
requeriran 4.5 billones de m® para el afio 2030. EI consumo industrial representa el 18% de
la demanda global actual, con un crecimiento proyectado de hasta 22% para el afio 2030. La
demanda de agua para uso domeéstico se mantendré alrededor de un 13% en especial en los

mercados emergentes.

4.5 -
4.0 -
3.5 4
3.0 1
2.5 -
2.0
1.5 1
1.0
0.5 -
0.0 -

2009
2030

Volumen de Agua (billones de m3)

Agricola Industrial Doméstica

Figura 1.2. Consumo mundial de agua por diferentes segmentos (2030 WaterResourcesGroup, 2009).

La competencia creciente por el uso de la tierra para vivienda, industria, etc. se tradujo en
una menor area disponible para la agricultura. La Organizacion de las Naciones Unidas para

la Agricultura y la Alimentacion (Food and Agriculture Organization, FAO) estima que la
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tierra para la agricultura representa el 12% del total en el mundo (ver Tabla 1.2). De acuerdo
a sus estadisticas, el area utilizada en agricultura (tierra arable y con cultivos permanentes)
en el mundo se incremento en los Gltimos 50 afios, pasando de 1394 millones de ha en 1963
a 1575 millones de ha en 2013 (FAO, 2016).

La disponibilidad limitada de tierras para cultivo (ver Tabla 1.2) y el aumento del costo
de la tierra cerca de los centros urbanos, son factores que inducen a los agricultores a

maximizar sus rendimientos por hectarea.

Tabla 1.2. Superficie total de tierras y sus usos (FAO, 2016).

2013
Uso de tierra Millon de ha %
Superficie Total 13009 100
Tierras arables y cultivos permanentes. 1575 12
Praderas y pastos permanentes. 3354 26
Tierras no arables y cultivos no permanentes. 8080 62

El nitrato de potasio es un producto que junto con sus caracteristicas fisico-quimicas
particulares y un adecuado conocimiento del balance y momento de aplicacion del producto,
permite que los cultivos alcancen altos niveles de rendimiento y calidad exigidos por los
mercados. Dependiendo de los sistemas de aplicacién utilizados, el nitrato de potasio puede
ser incorporado de forma directa sobre el suelo (de forma manual 0 mecanizada) o bien en
fertirrigacion, via foliar y en sistemas mas tecnificados de riego. En particular para los
sistemas de riego mas avanzados, los productos utilizados deben ser altamente solubles, de
alta riqueza nutricional, libre de impurezas e insolubles y de bajo indice salino. En este

segmento se destaca especialmente el nitrato de potasio, el que por su 6ptimo balance de
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nitrégeno y potasio (los dos macronutrientes mas requeridos por las plantas) y su condicion
libre de cloro se convierte en una fuente irremplazable en la nutricion de cultivos bajo
sistemas tecnificados de riego, los cuales se han desarrollado con el objetivo de utilizar
menores porciones de tierra y/o optimizar el consumo de agua (SQM S. A., 2012; SQM S.A.,
2013b).

En lo que respecta al uso industrial, los nitratos se producen a través de procesos de
refinacion que eliminan “impurezas”, que si bien podrian considerarse beneficiosas para la
agricultura resultan no deseadas para la industria quimica. El nitrato de sodio (NaNO3) y el
KNOs se utilizan en un rango diverso de aplicaciones, desde utilidades y servicios cotidianos
como la produccion de vidrios y el tratamiento de agua, hasta usos mas complejos como el
almacenamiento de energia renovable. En la fabricacion de vidrio y cristales, por ejemplo,
estos productos ayudan a bajar la temperatura de fusion, ahorrando energia y reduciendo
costos. Por otro lado, los nitratos son parte del sistema de “baterias” que permite que una
planta de generacion eléctrica en base a energia solar funcione méas horas al dia. Ademas,
tanto el NaNO3z como el KNOs se utilizan en aplicaciones como la produccion de explosivos
para la mineriay obras civiles, el tratamiento de metales y la industria pirotécnica, entre otros

(SQM S.A., 2012; Haifa Chemicals Ltd., 2016b).

1.3. Principales productores de nitrato de potasio

La Sociedad Quimica y Minera de Chile (SQM S.A.), es actualmente el mayor productor

mundial de nitrato de potasio para uso agricola, con una capacidad instalada de 950.000
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toneladas métricas y una participacion en el mercado del 46% (ver Figura 1.3). Otros
productores importantes de nitrato de potasio para uso agricola son:

« TransResources Internacional Inc. (TRI): que opera a través de su filial en Israel Haifa
Chemicals Ltd. Las ventas de KNOs por parte de Haifa Chemicals Ltd. representaron
aproximadamente un 31% de las ventas totales mundiales durante el 2014.

o Kemira Arab Potash Company Ltd. (KEMAPCO): productor jordano propiedad de
Arab Potash Company, produce nitrato de potasio en una planta ubicada cerca de
Puerto de Agaba en Jordania.

o ACF: productor chileno, principalmente orientado a la produccion de yodo, comenz6
la produccion de nitrato de potasio durante 2005.

Ademas, existen varios productores de nitrato de potasio en China siendo los mas grandes
Yuantong y Migao Corporation. Sin embargo, la mayor parte de la produccion china se

consume en el mercado interno (SQM S.A., 2014a).

BSOM mHaifa wuOtros

Figura 1.3. Mercado actual de nitrato de potasio agricola (SQM S.A., 2014a).



Introduccion 12
En cuanto al nitrato de potasio para uso industrial, los principales productores son Haifa
Chemicals Ltd., que en 2014 abarco un 25% de las ventas mundiales, y SQM S.A., que en el

2008 cubrid un 45% de las ventas mundiales en ese periodo (SQM S.A., 2014a).

1.4. Proceso industrial para la obtencion de cristales de nitrato de potasio

El nitrato de potasio (KNO3) es un solido cristalino, que normalmente se encuentra en la
naturaleza en forma de sales minerales en combinacion con nitratos de calcio, magnesio y
sodio. Ocasionalmente, se presenta en estado puro en depositos de sales.

En Chile se produce nitrato de potasio (si bien existen otras rutas de produccion) a partir
de cloruro de potasio (KCI) y un mineral conocido como “caliche”, el cual contiene nitrato
de sodio. La Figura 1.4 muestra el diagrama de flujo del proceso de produccion de KNOs a
partir de nitrato de sodio y cloruro de potasio. Estos dos ultimos compuestos participan de la
siguiente reaccion para la obtencion de KNOs (SQM S.A., 2015):

NaNO; + KCl - KNO; + NacCl (1.1)

El cloruro de potasio se obtiene de las salmueras presentes en piletones de liquidos bajo
la superficie del Salar de Atacama. Estas salmueras se extraen con pozos de bombeo situados
estratégicamente para luego ser enviadas a piletas de evaporacion solar. Después de un dado
tiempo, la salmuera se recupera en forma de solucion concentrada y los cristales depositados
en las piletas de evaporacion se cosechan y transportan para ser sometidos posteriormente a
procesos de molienda, flotacion, secado y compactado con el fin de obtener cloruro y sulfato

de potasio (SQM S.A., 2016a).
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Por otra parte, el caliche se encuentra en depositos naturales en las regiones desérticas del
norte de Chile, y es la Unica fuente de nitratos naturales comercialmente explotada en el
mundo. Este mineral posee altas concentraciones de NaNOz (6 a 9% en peso) y yodo en
forma de yodato de sodio (300 a 600 ppm). El origen geologico del caliche no es claro. Se
piensa que la formacion del caliche es el resultado de depdsitos de sedimentos de un antiguo
mar interior o la acumulacion de minerales como resultado de la erosion de la cara occidental
de la cordillera de Los Andes. El caliche se encuentra bajo una capa material estéril con un
espesor que varia entre 0.5y 1.5 m. Por su parte, la capa de mineral varia entre 0.2y 5 m de

espesor (SQM S.A., 2016a; SQM S.A., 2016b).

@o 3 mm
KNO,

NaNO,.h
A
KCI &
@ P Piletas Molienda Secadoy
Solares Compactado

Figura 1.4. Diagrama de flujo del proceso de obtencion de nitrato de potasio (SQM, 2016a).

El proceso de obtencién del nitrato de sodio y yodo del caliche se inicia en la extraccién
del material desde el suelo con el apoyo de maquinaria adecuada. Posteriormente y mediante
el uso de cargas explosivas, se fractura el mineral que se carga en camiones. Los camiones
transportan el mineral hasta la planta de molienda, donde los sélidos alcanzan un tamafio de
aproximadamente media pulgada. Luego, el material molido se lixivia con agua en pilas o en
bateas, donde se extraen sus contenidos de nitrato y yodo. Las soluciones obtenidas del

proceso de lixiviacion se transportan a piletas de evaporacion solar, donde se cristalizan las
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sales de nitrato que se transportan por camiones para la produccion de nitrato de potasio
(SQM, 2016b).

El nitrato de sodio y el cloruro de potasio, obtenidos en los procesos anteriores, se
alimentan a un cristalizador donde se produce KNOs. Seguidamente, se centrifugan y secan
los cristales que pueden ser vendidos en su forma original (cristales) o bien fundidos para
luego obtener material perlado o granulado (procesos que se describirdn en detalle en el

Capitulo 2).

1.5. Demanda actual de fertilizantes en el mundo

La demanda de fertilizantes del periodo 2015/2016 sera afectada negativamente por la
baja en los precios internacionales de productos agricolas y la ralentizacion de los mercados
de las economias emergentes (por quinto afio consecutivo). La demanda mundial
pronosticada de fertilizantes para el periodo 2015/2016 se prevé que sufra una contraccion
del 0.1%, hasta alcanzar un valor de 183.1 Mt (IMF, 2015; Heffer y Prud’homme, 20153,
2015b y 2014). A pesar de los continuos vaivenes de la economia mundial la demanda de
fertilizantes nitrogenados (N) durante el periodo 2014/2015 alcanz6 110.3 Mt, es decir 0.4
Mt por sobre el valor alcanzado en el periodo 2013/2014 (ver Tabla 1.4). En este mismo
periodo y para los fertilizantes de potasio (K20), la demanda experimento un alza importante
alcanzando 32.0 Mt, lo que significé un aumento de 1.6 Mt respecto del periodo anterior

(2013/2014). Similar al caso de los fertilizantes potasicos, los fertilizantes fosfatados (P20s)
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presentaron un alza moderada en la demanda alcanzando 41.1 Mt (Heffer y Prud’homme,
2015h).

Debido a la disminucion de los precios de los cultivos y a la baja de la demanda en
América Latinay Oceania, la demanda mundial total pronosticada para el periodo 2015/2016
alcanzara las 183.1 Mt (disminucion de un 0.2% respecto al periodo 2014/2015). Para el
mismo periodo, la demanda estimada de fertilizantes nitrogenados y potésicos se mantendra
estable en 110.4 Mt y 31.9 Mt, respectivamente. La mayor disminucién en la demanda
pronosticada para el periodo 2015/2016, la sufrirén los fertilizantes fosfatados con bajas de
1.2%.

El prondstico para el periodo 2016/2017 es aun especulativo, debido a la incertidumbre
generada por la persistente baja de los precios de los cultivos y a posibles recuperaciones
financieras de algunas economias emergentes. En general, se espera que la demanda global
de fertilizantes en este periodo crezca significativamente, del orden de un 1.7% respecto al

periodo 2014/2015 (Heffer y Prud’homme, 2015b; SQM 2015).

Tabla 1.4. Consumo Global de Fertilizantes en Mt (Heffer y Prud’homme, 2015b).

Afios N P.0s KO0  Total
12/13 1086 414 202 1791

13/14 1099 405 304 1807
14/15(e) 1103 411 320 1834
15/16(p) 1104 408 319 1831
16/17(p) 1120 416 330 1866

(e): estimado (p): prondstico
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1.6. Demanda actual de fertilizantes de nitrato de potasio

Durante 2014, el mercado de nitrato de potasio crecié alrededor de 10% (considerando
solo el uso agricola de nitrato de potasio, y excluyendo las ventas de los productores chinos
a su mercado interno), con ventas mundiales que superaron el millén de toneladas métricas.
Esto situacion ocurrié producto de la sustitucion de sulfato de potasio por nitrato de potasio
y también por la fijacion de precios mas competitivos respecto de fertilizantes commodities
como la ureay el cloruro de potasio. En particular los agricultores han optado por el uso del
nitrato de potasio en lugar de otros fertilizantes debido a las bondades del mismo, el cual
proporciona nutrientes especificos que permiten maximizar produccion y calidad de sus
cultivos (ICL, 2014).

SQM, el principal productor de nitrato de potasio en el mundo, incrementd sus ventas
hasta alcanzar 531.6 Mt en el 2014, lo cual significa un aumento del 3.6 % respecto del afio
2013, donde las ventas alcanzaron las 512.6 Mt. (SQM S.A., 2016a).

En virtud del aumento en la demanda de KNOg, las ventajas ofrecidas por este producto
(en particular en su presentacion granular), y que en la actualidad no existen investigaciones
acerca de los procesos de granulacion de KNOgz por corresponder a una tecnologia reciente,
en esta Tesis se presentan estudios relativos al disefio y operacion de un tambor rotatorio

fluidizado para la produccion de granulos de KNOs.



Capitulo 2

Procesos de Aumento de Tamano

2.1. Introduccién

Los procesos de aumento de tamafio definen a cualquier proceso que transforma particulas
pequefias en entidades de mayores dimensiones. Debido a la alta calidad del producto que se
genera, la manufactura de material granular es clave para un gran namero de aplicaciones
industriales. Este tipo de operacion unitaria permite (Capes, 1980; Ennis, 1996; Litster et al.,
2004; Pietsch, 2005; Saleh y Guigon, 2007):

« Producir materiales con formas y estructuras definidas de utilidad practica.

Reducir la emision de polvo en las etapas de transporte y almacenamiento del

producto.

o Debido a la uniformidad de tamafio del producto, efectuar mezclas fisicas formadas
por distintos tipos de materiales granulares sin segregacion apreciable.

o Obtener buenos acabados superficiales, que ademas de ser valorados por el

consumidor minimizan la formacion de aglomerados cuando se almacenan a granel.

e Mejorar las propiedades de flujo.
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o Aumentar la densidad de lecho, lo cual permite minimizar los volumenes requeridos
para el almacenamiento y transporte del material.
o Proteger a las particulas, mediante el recubrimiento de las mismas, respecto a la
humedad, oxigeno, luz, altas temperaturas, etc.

Las operaciones de aumento de tamafio pueden clasificarse en tres procesos principales:
granulacién, compactacién y atomizacion.

La granulacién utiliza un ligante que se atomiza sobre material particulado prexistente (en
forma de polvo o grénulos). El ligante puede ser una solucién/dispersién, un fundido o un
polvo. El tipo de ligante permite clasificar la granulacion en tres tipos basicos: humeda,
fundida o seca (Saleh y Guigon, 2007). Cuando se utiliza un ligante liquido, las gotas
impactan la superficie de los sélidos y solidifican (por evaporacion del solvente o por
cristalizacion) para formar enlaces solidos entre particulas (proceso de aglomeracién) o entre
las gotas y las particulas preexistentes en la unidad (proceso de recubrimiento). En el caso de
la granulacion seca, el ligante (polvo) se adhiere a los s6lidos mediante fuerzas electrostaticas
0 del tipo Van der Waals. Los fendmenos descriptos ocurren en un ambiente agitado
(mecéanica o neumaticamente) que promueve la dispersion del ligante y el crecimiento
uniforme y la consolidacion de los granulos (Ennis, 1996; Saleh et al., 2003; Tan et al., 2006).
La granulacion puede llevarse a cabo en una diversidad de equipos, entre los cuales pueden
mencionarse: lechos fluidizados, tambores rotatorios, discos y granuladores de alto corte. En
sintesis, el proceso de granulacion requiere de tres componentes principales: material sélido
inicial, ligante y agitacion (Braumanna et al., 2007; Kafui y Thornton, 2008; Passerini et al.,
2010; Rahmanian et al., 2008).

La compactacion utiliza presion para promover los enlaces interparticula y se puede
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clasificar en humeda o seca dependiendo si existe 0 no incorporacion de un ligante. La
compactacién abarca los procesos de extrusion y prensado por rodillos para la elaboracién
de tabletas y comprimidos. En un gran nimero de aplicaciones se utiliza la compresion seca,
reconociéndose entonces dos componentes béasicos para la elaboracion de comprimidos:
material sélido inicial y presion (Breitenbach, 2002; Djuric et al., 2009; Kleinebudde, 2004;
Kuntz et al, 2011; Zinchuck et al., 2004).

Por su parte, en los procesos de atomizacion el ligante (que puede ser un material fundido
0 una solucién/dispersién) se divide en pequefias gotas mediante el uso de boquillas
especiales o sistemas de goteo. Las gotas se enfrentan con una corriente de aire (fluyendo en
cocorriente o contracorriente) a la temperatura adecuada para garantizar la evaporacion del
solvente o bien la solidificacion del ligante. Este tipo de operacion unitaria comprende los
procesos de secado por atomizacion y perlado (Barbosa-Canovas et al., 2005; Green y Perry,
2008; Jacob, 2007; Jayasundera et al., 2011). La atomizacion se considera un caso especial
dentro de los procesos de aumento de tamafio, debido a que no requiere una alimentacion
inicial de nacleos s6lidos como sucede en la granulacion y en la compactacion.

En los procesos de aumento de tamafio para la produccion de fertilizantes a escala
industrial, motivo de la presente Tesis, se utilizan preferentemente las torres de perlado, los
granuladores de disco, los granuladores de tambor rotatorio, los granuladores de lecho
fluidizado y granuladores hibridos como los granuladores de tambor rotatorio fluidizado. Por

esta razon, sélo estos procesos se detallan a continuacion.
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2.2. Equipos de aumento de tamafio para la produccion de fertilizantes
2.2.1. Torre de Perlado

El perlado es un proceso donde un material fundido se transporta hasta la parte superior
de una unidad denominada torre de perlado, alli ingresa a un canasto giratorio con pequefias

perforaciones que producen una lluvia de dicho material (ver Figura 2.1).

T T T Sali(_jade
s‘y s;t s\;z Alre
Material
Fundido

—— RARARAL__ Duchas

FEES

Entrada de

a 2 »—
Figura 2.1. Esquema de una torre de perlado, adaptado de Capes (1980).

Las gotas se van solidificando y enfriando durante su caida libre, efecto que se logra
mediante la circulacion de aire frio en contracorriente (Partridge et al., 2005; Wu et al., 2007).

Durante el descenso, las gotas solidifican paulatinamente desde la superficie exterior hacia
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el nucleo. Las torres de perlado cuentan con una longitud suficiente para asegurar que las
gotas solidifiquen completamente antes de alcanzar el fondo de las mismas (Alamdari et al.,
2000).

Las gotas solidificadas forman particulas practicamente esféricas (“perlas’) que alcanzan
tamafios de hasta 2 mm. Particulas con didmetros mayores a 2 mm son dificiles de conseguir,
basicamente porque la torre de perlado deberia ser extremadamente alta para garantizar la
total solidificacion de las gotas (Wu et al., 2007). Debido a que el proceso requiere una
alimentacidn en estado liquido, el perlado se utiliza preferentemente para procesar materiales
de bajo punto de fusidn, baja viscosidad y alta tensién superficial (Green y Perry, 2008). Este
proceso se ha utilizado por mucho tiempo y con éxito en las industrias de produccion de urea

y de nitrato de amonio.

2.2.2. Granulador de disco rotatorio

Los discos rotatorios continuos son equipos muy utilizados en la granulacion de minerales
de hierro y produccion de fertilizantes de baja y media escala. En las industrias farmacéutica
y alimentaria, suelen utilizarse granuladores tipo disco rotatorio discontinuo. Estas unidades
estan compuestas por un disco inclinado rotatorio con una corona de retencion que permite
mantener a los granulos dentro del disco mientras rotan (ver Figura 2.2). En los procesos
continuos, los sélidos ingresan al granulador preferentemente por el borde inferior del lecho
de particulas. Ademas de material solido, al disco se alimenta el ligante por medio de una

serie de boquillas distribuidas sobre la superficie del lecho de particulas. En el interior del
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disco se forma un lecho de particulas, cuyo espesor se controla con raspadores o paletas que
oscilan mecanicamente (Green y Perry, 2008; Palzer, 2011; Pietsch, 2005).

El &ngulo de inclinacion de los discos varia entre 45 y 55°. Por su parte, el valor apropiado
de velocidad de rotacién para un disco rotatorio es una funcién de las propiedades de flujo
del sélido, la humectacion del lecho y el angulo de inclinacién (Capes, 1980; Heim et al.,
2004; Heim et al., 2009; Litster et al., 2004).

La fuerza centrifuga desplaza los granulos mas pequefios hacia la corona del disco,
mientras que los mas grandes permanecen en una zona definida como el “ojo del disco”
donde se localiza el &rea de descarga. Este proceso provoca una clasificacion natural de las
particulas, donde solo los granulos de mayor tamafio abandonan el equipo. Como resultado
de la clasificacion de sélidos, los granuladores de disco no poseen reciclo de material y la
distribucion de tamafio de particulas a la salida es estrecha, proporcionando ventajas

importantes respecto a los granuladores de tambor rotatorio.

Reciclo
de finos

Ligante
Rotacion

Figura 2.2. Esquema de un disco rotatorio, adaptado de Green y Perry (2008).
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Los tiempos de residencia de los sélidos varian de 1 a 2 minutos. Entre las principales
ventajas de los discos rotatorios se pueden sefialar: alta velocidad de procesamiento, granulos
esféricos, sencillez de operacidén y mantenimiento (Litster et al., 2004; Pietsch, 2005).
Como desventaja de esta unidad, puede mencionarse que los granulos producidos se deben

secar o enfriar en otras unidades aguas debajo de la etapa de granulacion.

2.2.3. Granulador de tambor rotatorio

Como se ilustra en la Figura 2.3, un granulador de tambor rotatorio consiste en un cilindro
inclinado que gira a una velocidad definida. El equipo puede estar abierto en sus extremos o
bien poseer anillos de retencion para aumentar el tiempo de residencia de los sélidos en la
unidad. Por su parte, el ligante puede aplicarse a los sélidos antes de que ingresen al tambor
(en un mezclador localizado aguas arriba) o bien atomizarse en el interior del equipo
utilizando boquillas o una tuberia distribuidora. El disefio y nimero de boquillas varia segin
el proceso, pero habitualmente es funcidn de la viscosidad del ligante y de la produccién de
planta deseada. Dependiendo del disefio, el angulo de inclinacion varia entre 0 y 10°, el
tambor puede contener elevadores internos (conocidos como lifters en inglés) para el
transporte de los granulos y puede o no poseer raspadores para extraer el material depositado
sobre las paredes del tambor (Pietsch, 2005). Por su parte y dependiendo del tamafio de

unidad, la velocidad de rotacion puede variar entre 7 y 17 rpm (Capes, 1980).
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Figura 2.3. Esquema de un granulador de tambor rotatorio, adaptado de Wang et al. (2006).

En la operacion de un granulador de tambor rotatorio existen variables operativas y
parametros geométricos que afectan el crecimiento y las propiedades fisicas de los granulos
finales. El angulo de inclinacion y la velocidad de rotacion tienen influencia sobre el tiempo
de residencia de las particulas dentro de la unidad y, por lo tanto, (para un caudal de ligante
establecido) sobre el tamafio de los granulos que abandonan el equipo. El tiempo de
residencia varia entre 2 y 5 minutos y la masa de sélidos entre 10 y 20% del volumen total
del granulador (Litster et al, 2004).

Los granuladores de tambor rotatorio son comunes en las industrias mineras y de
fertilizantes debido a que son capaces de procesar de manera continua grandes volimenes de
material. Pueden encontrarse granuladores rotatorios pequefios (1.5 m de diametro y 3 m de
longitud) que procesan alrededor de 7 TPH hasta equipos de mayor escala (4 m de diametro
y 10 m de longitud) con capacidades del orden de 100 TPH (Capes, 1980; Green y Perry,
2008).

En la actualidad existen algunas variaciones del tambor rotatorio convencional con
elevadores, por ejemplo el tambor rotatorio fluidizado (fluidized drum granulator, FDG) que

se describe en la seccion 2.2.5.
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2.2.4. Granulador de lecho fluidizado

En los granuladores de lecho fluidizado (Fluidized Bed Granulators, FBGS) la agitacion
del medio es neumatica, provocada por un gas que fluidiza las particulas. Los FBGs se
aplican en diversas industrias, tales como: agroquimica, alimentaria y farmacéutica (Hemati,
2003; Morl et al., 2007; Saleh et al., 2003).

La Figura 2.4 muestra un FBG discontinuo. Para la fluidizacion del lecho de particulas
ingresa aire a través de un distribuidor, el cual a su vez soporta el lecho de sélidos en el estado
de reposo. El ligante se atomiza y rocia por medio de boquillas que pueden estar ubicadas
debajo, encima o sobre los laterales del lecho de particulas Si el tipo de boquilla utilizada
para la atomizacion del ligante es binaria, las unidades cuentan adicionalmente con un flujo
de aire de atomizacion. Los FBGs poseen ciclones o filtros de mangas para colectar los
solidos arrastrados o elutriados por el aire de fluidizacién (Becher y Schlinder, 1997; Chua
et al., 2011; Gotthardt et al., 1999; Heinrich et al., 2002; Li et al., 2009).

Los FBGs tienen numerosas ventajas sobre otros sistemas de granulacion, por ejemplo:
para granulacion humeda se produce el crecimiento de particulas y el secado en una unica
unidad, existen altas velocidades de transferencia de calor y masa, la mecénica del sistema
es simple y los granulos obtenidos poseen una dureza relativamente alta. En cuanto a sus
desventajas, cabe mencionar: altos costos de operacion por elevados consumos de aire,
posible defluidizaciéon parcial o total del lecho debido a procesos de crecimiento no
controlados, altas velocidades de atricion, limitada operacién con material solido fino o
cohesivo (Green y Perry, 2008; Hemati et al., 2003; Litster et al., 2004; Roy et al., 2009;

Srinivasakannan y Balasubramaniam, 2003).
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Figura 2.4. Esquema de un granulador de lecho fluidizado discontinuo, adaptado de Saleh y Guigon (2007).

2.2.5. Granulador de tambor rotatorio fluidizado

En el afio 1986 la compariia Kaltenbach-Thuring (KT) desarrollé un disefio innovador de
un equipo para la granulacion de diferentes fertilizantes (urea, nitrato de amonio, sulfato de
amonio, nitrato de potasio, etc.). La nueva unidad, que surge de la combinacién de un tambor
rotatorio con un lecho fluidizado instalado en su interior, se conoce con el nombre de tambor
rotatorio fluidizado (Lauchard y Kordek, 2000; Thuring et al., 1988).

Este granulador consiste en un cilindro rotatorio inclinado que contiene elevadores y una
tabla de fluidizacion perforada por donde fluye aire, la cual se ubica en el interior del tambor
(ver Figura 2.5). Dependiendo de las caracteristicas del proceso, el aire se puede alimentar

frio (para ligantes fundidos) o caliente (para ligantes humedos). La superficie de la tabla de
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fluidizacion se encuentra inclinada respecto a la horizontal para permitir el flujo de los

solidos hacia el fondo del tambor (Litster y Sarwono, 1996; Valkov, 2000; Vogel, 1992).

Ingreso de

Semillas |
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Fluidizacion

Salidade ~— [— +— \ ) /[ — %
Aire
Aire de
Fluidizacion i
Salida de
Fundido Producto

Figura 2.5. Esquema de un granulador de tambor rotatorio fluidizado (Rojas et al., 2010).

Los solidos alimentados (que pueden tener distintos origenes: material reciclado, perlado
0 producto compactado en los procesos donde el FDG se utiliza para recubrimiento o
engorde) experimentan dos fendmenos principales dentro del equipo: i) el aumento de
tamarfio de los granulos, por la adicién sucesiva de capas de ligante sobre la superficie de las
particulas y simultdneamente ii) enfriamiento del ligante (o secado dependiendo del estado
del mismo). Estos fendmenos ocurren progresivamente siguiendo la secuencia de ciclos que
se ilustra en la Figura 2.6. Los elevadores, que rotan solidariamente con el cilindro, elevan a
los solidos hasta la parte alta del tambor. Los granulos caen desde alli sobre la superficie de
la tabla de fluidizacion, donde se enfrian (o secan). Luego ruedan por la superficie de la tabla
de fluidizacion y caen hasta la parte baja del tambor en forma de cortina. Durante esta etapa,
los solidos son cubiertos por el ligante, el cual se atomiza por medio de boquillas. Los

granulos recubiertos son nuevamente elevados para retornar a la tabla de fluidizacion, donde
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son reiteradamente enfriados (o secados) provocando la solidificacion del ligante. Este ciclo
se repite a lo largo del tambor hasta alcanzar el tamafio de granulo deseado (Besson 1994;

Valkov, 2000; Vogel, 1992).

Figura 2.6. Ciclo de crecimiento de los sélidos en un FDG (Rojas et al., 2010).

El particular disefio del FDG permite obtener productos de gran redondez y tamario, alta
resistencia a la rotura y con baja tendencia a formar aglomerados cuando se almacenan a
granel (Kaltenbach-Thuring, 1992; Lauchard y Kordek, 2000). La evaluacion de los granulos
obtenidos en un FDG muestra propiedades fisicas superiores en comparacion con los
granulos que se obtienen en equipos tradicionales de aumento de tamafio como por ejemplo
las torres de perlado (Thuring y Vogel, 1986). Las particulas producidas por granulacion en
FDGs tienen tamafios comprendidos entre 2 y 5 mm, con una mediana en masa mayor a los
3 mm y una resistencia a la ruptura entre 5 y 8 kgr. Este producto es significativamente mas
grande y mas resistente que el perlado (particulas entre 1 y 3 mm, mediana en masa del orden

de 1.4 mm vy resistencia a la ruptura de 0.7 kgs) (Thuring y Vogel, 1986). Por su parte, los
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granuladores de lecho fluidizado producen grénulos de buena calidad y comparables con los
del FDG; sin embargo, los FBGs tienen mayores costos operativos debido al altisimo
requerimiento de caudales de aire (Thuring et al., 1988).

Una de las principales ventajas del FDG radica en su capacidad de procesar una amplia
variedad de productos fertilizantes, tales como, urea, nitrato de potasio, nitrato de amonio,
nitrato de calcio, sulfato de amonio y azufre (Lauchard y Kordek, 2000; Valkov, 2000). Otra
caracteristica importante de este tipo de granulador es la sencilla adaptacién a otros procesos
existentes (Besson, 1994; Thiring y Vogel, 1986). EI FDG se puede utilizar en procesos de
recubrimiento, donde un producto granular obtenido en un proceso anterior se alimenta a la
unidad y un material de otra naturaleza se funde y atomiza para ser aplicado sobre la
superficie de las particulas formando un producto compuesto (Thuring y Vogel, 1986). Otro
caso particular es el recubrimiento de sustancias como la urea, el nitrato de amonio y el nitrato
de potasio, donde los granulos son cubiertos con un fundido o una solucion del mismo
producto. Este proceso se conoce como engorde 0 “fattening” 'y, en general, se aplica a
granulos producidos en torres de perlado (Kaltenbach-Thiring, 1999; Vogel, 1992). Estos
granulos engordados compiten en el mercado de los fertilizantes con productos obtenidos en
procesos tradicionales de granulacion, que tienen asociados costos de inversién mucho mas
altos. Los costos de inversion en plantas para engorde que cuentan con un FDG suelen ser
casi 40% mas bajos respecto a los de una planta de granulacion tradicional (Lauchard y
Kordek, 2000).

Las primeras aplicaciones del FDG se implementaron para proporcionar mayor grado de
esfericidad a mezclas de fertilizantes compactados de potasio y fosforo (denominados PK) y

nitrégeno, fosforo y potasio (denominados NPK). Una de las desventajas de los productos
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compactados es la presencia de bordes afilados y fragiles que generan polvo. ElI FDG

soluciona este problema a través del redondeo o0 “rounding-up ” del producto compactado.

En 1988 se construyo la primera planta para uso del FDG en granulacion y en 1990 se

utilizé por primera vez en procesos de engorde de granulos obtenidos en torres de perlado.

Hasta 1991, se construyeron nueve plantas que incorporaron al FDG en sus procesos

productivos. En los dltimos afios, paises como Croacia (1997), México (1998), Corea (1999)

y Chile (2005) adquirieron esta tecnologia para la granulacion de diversas materias primas.

La Tabla 2.1 muestra un resumen de la presencia del FDG en la industria mundial de

fertilizantes.

Tabla 2.1: Detalle de las plantas que incorporaron el FDG en sus procesos productivos (Vogel, 1992; Lauchard

y Kordek, 2000).

Propietario Ubicacion Tipo de Planta CiE)I_a;g)ad Conls?irﬂc?cién
SAPEC Portugal Redondeo de compactados 500 1986
TIMAC Francia Redondeo de compactados 1450 1987
CEDEST Francia Redondeo de compactados 1000 1988
S.KW. Alemania Granulacion 30 1988
LF.l Irlanda Engorde 1100 1990
Il\ll\lltcr: ;;JF;CL(tlsgstern Australia Granulacion 250 1990
ENICHEM Italia Granulacion 400 1991
ENEL Italia Granulacion 12 1991
SIMPLOT Canadé Engorde 400 1991
PETROKEMIJA Croacia Granulacion 600 1997
QIGTRROOGENADOS México Granulacion 1875 1998
HANKOOK Corea Granulacion 65 1999
SQM S.A. Chile Granulacion y engorde 820 2005
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2.3. Seleccion de los equipos de aumento de tamafio

Como se menciond, existe una gran variedad de equipos para producir granulos con
propiedades especificas. La eleccion adecuada de una unidad de aumento tamafio se realiza
desde la perspectiva de disefio del producto, el cual consiste en dos etapas. La primera etapa
implica la definicion de las propiedades y caracteristicas deseadas del producto final. La
segunda etapa involucra la seleccion del equipo (0 combinacion de unidades) y la
formulacién del proceso que permiten alcanzar los atributos esperados para el producto final.

En general, la seleccion del equipo de aumento de tamafio requiere la consideracion, entre
otras variables, de: cualidades del producto final (tamafio, porosidad, densidad, resistencia a
la ruptura, etc.), estado del ingrediente activo (polvo, fundido, solucion, suspensién, etc.),
requerimientos de uso de aire y solventes, escala de operacion, tipo de operacion (continua o
discontinua), integracion de la unidad de aumento de tamafio con otros procesos (lveson et
al., 2001; Litster et al., 2004).

Los granuladores, en particular los rotatorios de tipo tambor y disco, permiten obtener los
granulos de mayor tamafio (incluso, hasta 20 mm). Las particulas mas pequefias se consiguen
mediante técnicas del tipo de solidificacion por atomizacion (0.2 mm). El resto de las
unidades permiten producir granulos de tamafio intermedio. Respecto a la densidad del
producto, las particulas méas densas se obtienen mediante técnicas de compresion y las menos
densas utilizando FBGs, granuladores de alto corte o solidificacion por atomizacion (Faure
et al., 2001; Roy et al., 2010; Wu et al., 2010).

Dentro de los equipos continuos, los discos, FDGs y tambores rotatorios pueden procesar

hasta 100 TPH y son considerados los de mayor capacidad. En el extremo de baja produccion,
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se encuentran los equipos de compresion. Las unidades de solidificacion por atomizacion,
los FBGs y los granuladores de alto corte permiten procesar aproximadamente 50 TPH
(Green y Perry, 2008; Lauchard y Kordek, 2000; Litster et al., 2004;).

Si se desea granular polvos cohesivos, se recomiendan los granuladores de alto corte. Este
tipo de material no puede ser procesado en FBGs, excepto que se agreguen aditivos a los
lechos de modo de disminuir la cohesividad de los sélidos iniciales (Chen et al., 2009; Gao
et al, 2002).

Por Gltimo cabe mencionar, que los FBGs y FDGs logran simultaneamente el crecimiento
y la solidificacion del ligante en una Unica unidad, minimizando el nimero de equipos

periféricos requeridos para la planta de granulacion.

2.4. Mecanismos de cambio de tamafio de particulas

Los mecanismos que permiten a las particulas, dentro de un granulador, modificar su
tamanio son diversos (Cameron et al., 2005). Dependiendo del proceso de cambio de tamafio
predominante, las particulas que abandonan la unidad pueden tener propiedades (por
ejemplo, porosidad, tamafio, densidad, resistencia a la ruptura, etc.) diferentes (Iveson et al.,
2001; Lister et al., 2004).

Los mecanismos que modifican el tamafio de las particulas se clasifican, tal como se
muestra en la Figura 2.7, en: nucleacion, aglomeracion, recubrimiento por capas (layering)
0 por deposicion de sucesivas finas gotas (accretion), ruptura y atricion (Tan et al., 2006).

En general, en un dado proceso se desea que un mecanismo en particular sea el
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preponderante. Si bien manipulando las variables operativas es posible ser selectivo hacia un
proceso de cambio de tamafio, pueden coexistir varios de ellos simultdneamente. A
continuacidn, se describen sintéticamente los mecanismos de cambio de tamafio ilustrados

en la Figura 2.7.
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Figura 2.7. Mecanismos que modifican el tamafio de las particulas en un granulador.

2.4.1. Nucleacién

En los procesos de granulacion humeda o fundida, la formacion de una nueva particula

por secado o solidificacion de una gota del ligante se conoce como nucleacion (ver Figura
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2.7a). Este fendbmeno tiene un efecto significativo en el nimero total de particulas del
sistema; sin embargo, se suele asumir que este proceso no afecta considerablemente el

volumen total (0 masa total) de particulas.

2.4.2. Crecimiento

Este fendmeno ocurre cuando el ligante (dispersion, solucién o fundido) atomizado se
deposita exitosamente alcanza sobre la superficie de una particula provocando el aumento
del volumen (o0 masa) de la misma. Si el tamafio de las gotas es del mismo orden que el
tamafio de las particulas, el crecimiento ocurre por recubrimiento bajo una estructura
denominada tipo capas de cebollas (onion-like layering). En este fendmeno, una gota cubre
completamente la superficie de la particula (ver Figura 2.7b). En los procesos de granulacion,
las particulas que experimentan este mecanismo de aumento de tamafio exhiben una
estructura de capas concéntricas. Si en cambio las gotas son mucho mas pequefias que las
particulas sobre las que se depositan (ver Figura 2.7¢), el tipo de crecimiento también es
recubrimiento pero recibe el nombre de deposicion de sucesivas finas gotas (accretion). En
este caso, cada gota cubre una pequefia porcion de la superficie total de la particula. Por lo
tanto, se requiere una gran cantidad de gotas para formar una capa alrededor de la particula.
La resistencia mecanica a la ruptura de los granulos obtenidos por accretion es més alta que
la de aquellos obtenidos por layering. En las estructuras tipo capas de cebolla, las tensiones
que se desarrollan en cada capa son importantes y por lo tanto son mas faciles de fracturar

que los granulos producidos por deposicion de finas gotas de ligante (Kayaert y Antonus,
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1997). Durante el crecimiento por layering o accretion, en un sistema discontinuo el nimero
de particulas no cambia.

En granulacion, las particulas pueden experimentar otro mecanismo de crecimiento
denominado aglomeracién o coalescencia (ver Figura 2.7d), el cual es menos sensible al
tamarfio de las gotas de ligante. Este es un proceso donde dos o mas particulas se combinan
para formar una particula de mayor tamafio, debido a que las fuerzas disruptivas del proceso
(e.g., la agitacion) son insuficientes para lograr la separacion de los granulos (Turton et al.,
1998). Durante la coalescencia el nimero total de particulas se reduce mientras que la masa
se conserva. Los aglomerados tienen una estructura no homogénea y una calidad
considerablemente menor (en general mayor contenido de humedad, peores propiedades de
flujo, menor densidad y resistencia a la ruptura, etc.) respecto a los granulos producidos por

recubrimiento (Capes, 1980).

2.4.3. Rupturay atricion

La ruptura y atricion son mecanismos que promueven la disminucion de tamafio de las
particulas. En los procesos de granulacién, la ruptura es un proceso no deseado donde las
particulas se rompen en dos o méas fragmentos (ver Figura 2.7e) debido a las colisiones entre
particulas o bien con las paredes del granulador (Bucala y Pifia, 2007). La ruptura causa un
aumento en el numero de particulas del sistema mientras la masa total permanece constante.
Por otra parte, la atricion provoca la disminucion del tamafio de las particulas debido al

desgaste superficial de las mismas; este fendmeno ocurre por el rozamiento entre particulas
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o0 con las paredes del granulador (ver Figura 2.7f). Cuando ocurre atricion se asume que el
namero de particulas del sistema permanece constante.

Los procesos de nucleacion, aglomeracion y ruptura constituyen mecanismos discretos de
cambio de tamafio. Por su parte, los fenémenos de recubrimiento y atricion se consideran
procesos que modifican el tamafio de las particulas de modo diferencial, es decir ocurren

lentamente en comparacion con los eventos discretos (Litster et al., 2004).

2.5. Circuitos de granulacion

Exceptuando algunos equipos de aumento de tamafio especificos, en general los
granuladores producen sélidos que no poseen una distribucion de tamafio adecuada para su
venta directa. Por esta razén, los procesos de granulacion industriales requieren de un
conjunto de equipos periféricos, ademas del granulador, para obtener particulas con
granulometria y propiedades finales adecuadas para su comercializacion (Green y Perry,
2008; Litster et al., 2004).

La Figura 2.8 muestra un esquema de un circuito de granulacion para la produccion de
granulos de KNOsg, el circuito incluye un granulador de tambor rotatorio fluidizado, un
enfriador de lecho fluidizado, una zaranda vibratoria, y un molino de rodillo (Kaltenbach-
Thuring, 1999). Las particulas que abandonan el granulador son clasificadas y separadas en
material en especificacion, grueso y fino. EI material en especificacion o producto final se

enfria en un lecho fluidizado para ser enviado posteriormente a almacenamiento o despacho.
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Figura 2.8. Circuito de granulacion para la produccion de granulos de KNOs, adaptado de Kaltenbach-
Thiring (1999).

Los gruesos se someten a un proceso de ruptura en molinos de rodillos. EI material molido
se combina con los finos que abandonan la zaranda, constituyendo asi la corriente de reciclo
que se alimenta al granulador (Ivanov et al., 2002).

Un pardmetro importante en la operacion de los circuitos de granulacion es la denominada
razén de reciclo que se define como:

caudal masico de material fuera de especificacion

(2.1)

R , = 7 . 4
reciclo caudal masico de producto final

Generalmente en los circuitos de granulacion se opera con grandes reciclos de producto
(Pan et al., 2006; Valiulis y Simutis, 2009; Wang y Cameron, 2007). En efecto, razones de
reciclo entre 0.2 y 0.5 son comunes en las plantas de granulacion de minerales de hierro y en
los circuitos de granulacion de fertilizantes. Estos valores de razon de reciclo tienen un

impacto importante sobre la operacion, la estabilidad y el control de los circuitos de
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granulacion. En particular, afectan la distribucion de tamafio de las particulas que abandonan
el granulador (Litster et al, 2004; Walker, 2007).

Los granuladores son las unidades centrales de los circuitos de granulacion. Por esta razén,
para mejorar la operacion de las plantas de granulacion (las cuales se operan actualmente por
prueba y error) se requiere un conocimiento profundo del comportamiento de los equipos de

aumento de tamafio.

2.6. Motivacion y objetivos

El desarrollo de equipos de aumento de tamafio en los ultimos 25 afios estuvo focalizado
en la construccidn de unidades hibridas, las cuales incorporan en su disefio las caracteristicas
de varios equipos de aumento de tamafio convencionales. Un ejemplo lo constituyen los
granuladores de tambor rotatorio fluidizados, que combinan las bondades de los tambores
rotatorios con las de los lechos fluidizados. Estos nuevos equipos otorgan flexibilidad, pero
a la vez los numerosos procesos que ocurren simultaneamente y la sensibilidad a los cambios
en las condiciones de operacién hacen que sus disefios y el escalado resulten mas complejos.
Logicamente, estas nuevas unidades requieren de estudios y construccion de modelos para
profundizar el conocimiento de todos los procesos que ocurren durante su operacion (Litster
et al., 2004).

La investigacion acerca de los procesos de granulacion esta actualmente en pleno
desarrollo, teniendo como principal objetivo dar un marco conceptual a los resultados

empiricos que hoy se utilizan para el disefio de unidades de granulacion.
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En particular, la granulacion fundida en granuladores de tambor rotatorio fluidizados
practicamente no ha sido estudiada en la literatura; sélo se dispone de una publicacién que
se dedica a investigar la aglomeracion de las particulas en la zona de atomizacion de fundido
(Litster and Sarwono, 1996) y dos tesis de posgrado que analizan algunos fendmenos
existentes dentro del granulador (Kordek, 1995; Sarwono, 1994). La mayoria de los
desarrollos vinculados a esta nueva tecnologia estan protegidos por los tecnélogos.

A pesar del demostrado éxito industrial de los FDGs, la ausencia de modelos que
describan el comportamiento de la unidad motiva el desarrollo de esta tesis que se centra en
el disefio y modelado de un FDG para la produccion de nitrato de potasio granular.

Como objetivo general se propone modelar y simular un granulador de tambor rotativo
fluidizado con el fin de: a) explorar el efecto de las variables operativas y parametros
geomeétricos de la unidad sobre la calidad del producto y la estabilidad del proceso y b) contar
con un modelo para su acople a un simulador del circuito de granulacion completo.

Las tareas especificas planteadas para alcanzar el objetivo global son:

a) Representar matematicamente el patron de flujo de los sélidos.

b) Formular y resolver el balance de masa de la unidad. A partir de este modelo, definir
los pardmetros geomeétricos y variables operativas preliminares del FDG.

c¢) Conceptualizar los cambios de fase que exhibe el nitrato de potasio en su proceso de
granulacion.

d) Formular y resolver el balance de energia acoplado al balance de masa. Evaluar los
niveles térmicos en diferentes zonas del equipo y reformular, si fuera necesario, parametros
de disefio u operativos.

e) Formular y resolver el balance de poblacion para predecir la granulometria del producto
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granular final. Integrar los balances de masa, energia y poblacion para la representacion
completa de la unidad.

f) Establecer la geometria final del equipo y las ventanas operativas que permitan obtener
el producto con las especificaciones deseadas y garanticen la estabilidad operativa de la

unidad.



Capitulo 3

Transporte de solidos de un FDG operando en

estado estacionario

3.1. Introduccioén

Kaltenbach-Thuring S.A. desarroll6 el proceso de granulacion en tambor de lecho
fluidizado para granular diversos fertilizantes inorgénicos. Esta tecnologia comenzé a ser
usada por la industria en 1986 (Valkov, 2000). Como ya se ha mencionado, el FDG se
concibié como una combinacion de los granuladores de tambor y de lecho fluidizado
(Lauchard y Kordek, 2000; Thuring y Vogel, 1986).

A pesar de su demostrado éxito a escala industrial, hay pocos estudios fundamentales
publicados sobre este proceso de granulacion que permitan entender y mejorar la operacion
de estas unidades (Kordek, 1995; Litster y Sarwono, 1996; Sarwono 1994). El primer estudio
publicado acerca de la performance de un FDG fue realizado por Sarwono (1994), quien
Ilevé a cabo ensayos de laboratorio de granulacion fundida en un FDG discontinuo de 0.3 m

de didmetro, 0.2 m de longitud y equipado con 6 elevadores de un segmento de 0.04 m de
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profundidad. La unidad poseia una tabla de fluidizacion de 0.1 m de ancho, 0.16 m de
longitud. Sarwono (1994) analizo el efecto de tres variables de proceso (tamafio inicial de
particulas, caudal de material ligante, y velocidad de rotacion del tambor) sobre la formacion
de aglomerados y las eficiencias de captura y distribucién del ligante. Los materiales
utilizados durante este estudio fueron bolas de vidrio de diferentes tamarios (1.5, 2.0 y 3.0
mm) como particulas y cera fundida y metilcelulosa como ligantes.

Sarwono (1994) demostré que la formacion de aglomerados depende fuertemente del
tamafio inicial de las particulas y del caudal de ligante agregado, mientras que la velocidad
de rotacion tiene un efecto poco significativo sobre el proceso de aglomeracion. Los
resultados experimentales de Sarwono (1994) concuerdan con la prediccién dada por el
andlisis de regimenes de granulacion propuesto por Ennis (Ennis et al., 1991). Segun
Sarwono (1994) la formacién de aglomerados en el FDG esta controlada por las colisiones
entre los granulos himedos presentes en la cortina de sélidos, por lo cual un caudal
importante de ligante combinado con particulas de pequefio tamafio proporciona un escenario
ideal para que las particulas formen enlaces y generen aglomerados de gran tamafio.

Respecto a la eficiencia de captura del material ligante por la cortina de s6lidos descargada
desde la tabla de fluidizacion, Sarwono (1994) encontré que ésta depende del ancho y
porosidad de la cortina, el tamafio de las particulas y el caudal de ligante. Sus resultados
indican que la eficiencia de captura de material ligante aumenta con incrementos en el caudal
de ligante y en el tamafio de las particulas, basicamente debido a que existe mayor
probabilidad de que una gota de ligante sea capturada por una particula. Finalmente, Sarwono
(1994) observé que la distribucion del ligante en la cortina de solidos descargados desde la

tabla de fluidizacion depende fuertemente del caudal de ligante. Generalmente un alto caudal
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proporciona una amplia distribucién de ligante, en cambio un bajo caudal de ligante aporta
una distribucion de ligante mas estrecha. Asumiendo una cierta masa total de ligante, un
caudal bajo de ligante implica un mayor tiempo de operacion en lugar de un caudal mayor.
Este mayor tiempo de operacidn provoca que las particulas pasen una mayor cantidad de
veces por la cortina de sélidos capturando pequefias fracciones de ligante, lo cual explica
distribuciones de ligante mas estrechas y homogeéneas. Estos resultados fueron publicados
posteriormente por Litster y Sarwono (Litster y Sarwono, 1996).

Por otra parte, Kordek (1995) sefialé que a pesar del satisfactorio funcionamiento del FDG
en la industria, existe una serie de fendémenos observados en la operacion de estos
granuladores que no han sido estudiados y comprendidos. Estos fendmenos incluyen la
formacion de aglomerados, la existencia de amplias distribuciones de tamafio de particulas y
la presencia de granulos de gran tamafio a la salida del granulador. Debido a esta falta de
conocimientos cientificos ha sido dificil garantizar el disefio y dimensionamiento 6ptimo de
estas unidades.

Segln Kordek (1995), existen cuatro procesos claves en la operacion de un FDG: el
transporte de los granulos en la direccidn transversal producto de la accion de los elevadores,
el transporte axial de los solidos, la captura de ligante en la zona de aumento de tamafio y la
transferencia de calor sobre la tabla de fluidizacién. En particular, Kordek (1995) se intereso
en el estudio de los tres primeros procesos definidos anteriormente. Entre las conclusiones
mas importantes de su trabajo, se resaltan las siguientes:

1) La importancia de conocer la porosidad de la cortina de granulos; si la cortina de

solidos posee una porosidad demasiado elevada, el caudal de sélidos debe

aumentarse para mejorar la eficiencia de captura del ligante atomizado.
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i) La recomendacion de uso de boquillas que permitan obtener pequefias gotas de

ligante y que estén ubicadas a una distancia tal que las gotas no colisionen con las
particulas a altas velocidades.

i) La significativa influencia de los elevadores sobre la carga de sélidos y el aumento
de tamafio. Para un dado tambor, la carga de solidos en un FDG aumenta
considerablemente respecto a aquella correspondiente a una unidad de tamafio
similar sin elevadores. Por esta razon, cuando la carga sea muy elevada, parte de
los s6lidos se depositaran sobre el fondo del tambor. Este material particulado no
aumentara de tamafio debido a que no seran transportados mediante los elevadores
hacia la zona de atomizacion del material ligante.

Aunque los estudios anteriores advierten caracteristicas importantes a tener en cuenta en

el modelado de un FDG, aln se requiere de mas investigaciones tendientes a identificar y
describir todos los fendmenos que ocurren en la unidad, representandolos a través de la
solucién simultanea de balances de masa, energia, poblacion y ecuaciones de movimiento de
las particulas. Tal como subraya Kordek (1995), el modelado del FDG resulta complejo,
siendo la representacion matematica del patrén de circulacién de particulas una de las
principales dificultades para modelar el granulador. Desafortunadamente la literatura abierta
existente acerca de los FDGs, no se ocupa de la formulacion de balances de masa de las
distintas especies y fases que coexisten dentro del granulador.

Contrariamente, en la literatura se pueden encontrar una gran cantidad de modelos

matematicos para representar el patron de flujo de sélidos dentro de secadores de tambor
rotatorios con elevadores internos (Britton et al., 2006; Cronin et al., 2011; Kelly, 1992; Lee

2008; Lee y Sheehan., 2010; Revol et al., 2001; Sheehan et al., 2005; Sheehan et al., 2008;
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Sherrit et al., 1993; Sunkara et al., 2013a; Wang et al., 1995). En particular, Britton et al.
(2006) desarrollaron un modelo para el transporte de solidos en un secador rotatorio
industrial, combinando un modelo tradicional de celdas con la geometria del tambor y las
propiedades del material. EI modelo de Britton et al. (2006) consiste en dividir el secador
rotatorio en un conjunto de celdas o tanques perfectamente mezclados orientados en un
arreglo en serie, donde el patrén de circulacion de sélidos esta gobernado por la geometria
de los elevadores y variables operativas del secador, tales como la velocidad de rotacion y el
angulo de inclinacion.

En el marco de la presente Tesis, y en ausencia de modelos de FDG en la literatura abierta,
se formulé un modelo matematico que se basa en la idealizacion del transporte radial y axial
de solidos presentada para secadores de tambor rotatorio (Britton et al., 2006; Kelly, 1992;
Revol et al., 2001; Wang et al., 1995). Los modelos disponibles se adaptaron a la operacion
del FDG teniendo en cuenta los aspectos que lo distinguen de un secadero de tambor
rotatorio: la existencia de una tabla de fluidizacion, la presencia de una zona de atomizacion
donde los granulos aumentan de tamafio, y la ausencia de corrientes gaseosas axiales. En
particular, el modelo de circulacion de solidos dentro del FDG se aplicé al proceso de
granulacion fundida para la produccion de KNOs. EI modelo desarrollado se utilizé con
propésitos de disefio (i.e., para la definicion de las dimensiones, inclinacion y velocidad de
rotacion del tambor, la geometria y nimero de elevadores, y las dimensiones y posicion de
la tabla de fluidizacién dentro del tambor) y para estudiar el efecto de los parametros de

disefio sobre las principales variables de estado de la unidad.
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3.2. Modelo matematico

Numerosos autores, entre otros Sheehan et al. (2005) y Britton et al. (2006), han propuesto
representar el transporte de solidos en secadores rotatorios a través de un modelo de
compartimentos o celdas. EI modelo de compartimentos consiste en dividir la unidad en un
conjunto de tanques perfectamente mezclados y acoplados en un arreglo en serie donde cada
celda intercambia masa con la subsiguiente. Este modelo resulta una base atractiva para
describir el transporte de los sélidos en un FDG; sin embargo, deben contemplarse ademas
los fendmenos que ocurren sobre la tabla de fluidizacién (enfriamiento/secado del ligante) y
en la zona de atomizacion del material ligante. Los resultados presentados en este capitulo se
publicaron parcialmente en el articulo: Solids transport modeling in a fluidized drum
granulator, Rojas, R., Pifia, J., Bucald, V., Ind. Eng. Chem., 49(15), 6986-6997, 2010.

Varios autores concuerdan en clasificar los solidos, pertenecientes a una celda, en dos
fases discretas (pasiva y activa) dependiendo de su ubicacion dentro de la unidad (Britton et
al., 2006; Matchett y Sheikh, 1990; Sherritt et al., 1993; Sunkara et al., 2013b). La fase
conocida como pasiva representa el material contenido en los elevadores y en el fondo del
tambor, mientras que la fase denominada activa (cuya definicion original para secadores se
adapta en esta Tesis para FDGSs) representa a los sélidos que caen en forma de cortina hacia
el fondo del tambor. La Figura 3.1 muestra los sélidos activos y pasivos para un granulador
de tambor rotatorio fluidizado; se considera que las particulas sobre la tabla de fluidizacion

pertenecen a la zona designada como activa.



Transporte de solidos de un FDG 47

Figura 3.1. Sélidos activos y pasivos dentro del FDG.

En el FDG las zonas activas y pasivas intercambian masa continuamente a una velocidad
que depende de las propiedades del s6lido y las condiciones de operacién del granulador. El
intercambio de masa se debe al transporte de sélidos en las direcciones axial y transversal

(Kordek, 1995; Lee, 2008).

3.2.1. Transporte axial de los solidos

Los sélidos activos y pasivos exhiben transporte de masa a lo largo del eje axial del FDG.

Como se puede ver en la Figura 3.2, las particulas activas descargadas desde los elevadores
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son desplazadas en la direccion axial principalmente debido al &ngulo de inclinacion del

tambor (ay).

v
Figura 3.2. Movimiento axial de los sélidos activos.

Idealmente, los tambores rotatorios con elevadores deben operar bajo el régimen cargado;
es decir, en la condicion donde los elevadores son capaces de transportar eficientemente a
todos los solidos del sistema. Sin embargo, en la préctica, estas unidades suelen operar en
régimen subcargado (donde la cantidad de sélidos en el sistema es insuficiente para que los
elevadores trabajen a su maxima capacidad) o sobrecargado (donde la cantidad de sélidos en
el sistema supera la capacidad de transporte de los elevadores). Cuando el tambor esta
sobrecargado, los sélidos en exceso permanecen en el fondo de la unidad y desde alli son
transportados axialmente a lo largo del granulador. La zona de fondo de transporte de sélidos
puede ser idealizada como un conjunto de tanques pasivos sucesivos. Este fenomeno de

transporte de sélidos pasivos se denomina “kilning flow”.



Transporte de solidos de un FDG 49

3.2.2. Transporte transversal de los solidos

El movimiento de sélidos dentro del FDG en la direccion transversal es causado por el
efecto combinado del transporte de masa en los elevadores y la rotacion del tambor. Se
considera que este traslado transversal ocurre en cuatro etapas (ver Figura 3.1):

Etapa 1: Los sélidos transportados por los elevadores son descargados en forma de cortina
sobre la tabla de fluidizacion (zona activa SA1).

Etapa 2: Debido a la inclinacién de la tabla de fluidizacion, las particulas ruedan hacia
abajo a lo largo de su superficie (zona activa SA2). Si bien la tabla se denomina
habitualmente de fluidizacién debe considerarse una etapa de aireacion, las particulas no se
encuentran fluidizadas pudiendo caer y rodar sobre la misma.

Etapa 3: Los solidos atraviesan la zona de atomizacion del ligante, luego de caer desde el
borde de la tabla de fluidizacion hasta finalmente alcanzar el fondo del tambor (zona activa
SA3).

Etapa 4: Las particulas son elevadas hacia la mitad superior del tambor para comenzar

nuevamente la etapa 1 (zona pasiva SP).

3.3. Modelo de celdas para la representacion del FDG

Basado en los modelos de compartimentos reportados en la literatura abierta para
secadores rotatorios (Britton et al., 2006; Lee, 2008; Sheehan et al., 2005) y en las
caracteristicas distintivas del FDG, la Figura 3.3 muestra el modelo de celdas propuesto para

el tambor rotatorio fluidizado. Esta estructura, que contempla la existencia de la tabla de
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fluidizacion en la region activa y un distribuidor por debajo de la tabla con numerosas
boquillas que se suponen igualmente espaciadas en la direccién axial, permite la
representacion de las cuatro etapas descriptas previamente (seccion 3.2.2) para el transporte

transversal de los solidos.
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Figura 3.3. Transporte de sélidos entre las distintas fases activas y pasivas. Las celdas punteadas
representan a los sélidos que ruedan por la tabla de fluidizacion.

Como se observa en la Figura 3.3 para la j-ésima celda, los solidos, el aire y el ligante son
transportados dentro y fuera de cada subcelda de diferentes maneras, con transferencia de
solidos entre fases de la misma celda y hacia celdas vecinas. Es importante sefialar, que
debido a la aplicacion seleccionada para esta Tesis (i.e., la granulacién de KNOz mediante el
uso de nitrato de potasio fundido como ligante) el aire de la tabla de fluidizacién tiene como

propdsito el enfriamiento de los granulos que abandonan los elevadores.
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De acuerdo a los modelos de compartimentos, el caudal de solidos que abandona una
subcelda es proporcional a la masa contenida en ella (Britton et al., 2006; Lee, 2008; Sheehan
et al., 2005). En otras palabras, el caudal méasico de solidos que abandona cada subcelda
puede ser expresado como:
m=km 3.1)
donde m y m son el caudal masico y la masa de sélidos de una subcelda, respectivamente.
La constante de proporcionalidad k se denomina coeficiente de transporte y esta relacionada
con la inversa del tiempo de residencia de los s6lidos en una subcelda dada.
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Figura 3.4. Caudales masicos de entrada y salida de la celda j.
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En la Figura 3.4 y segun la ecuacion (3.1), kim{; representa el caudal de solidos pasivos

descargados desde los elevadores hacia la tabla de fluidizacién (zona SA1), donde m{; es la
masa de particulas perteneciente a la fase pasiva de la celda j. Debido a que el FDG esta
inclinado, los sélidos que abandonan la zona activa SA1 pueden caer en la misma celda o

bien alcanzar la celda siguiente. Por esta razon, el caudal total de soélidos que egresa de la
subcelda SA1 k{my, se divide en dos corrientes: C/,,k{my, representa el caudal mésico de

solidos activos descargados sobre la tabla de fluidizacion en la celda contigua, mientras que

(1= C/41)k{my, es el caudal mésico de los sélidos que caen en la misma celda. El

parametro ij 41, Se define como el coeficiente de reparto de la zona SA1L.

Para evitar la indeseada aglomeracion de particulas (ver seccion 2.4.2), la mayoria de los
solidos descargados desde los elevadores deberian alcanzar la tabla de fluidizacion para ser
enfriados. Los granulos que caen desde la tabla de fluidizacion deberian estar a una
temperatura lo suficientemente baja para permitir la solidificacion de la capa de ligante
fundido antes que los sélidos alcancen el fondo del tambor. De hecho, el disefio del FDG
deberia garantizar que todo el material transportado por los elevadores sea descargado sobre
la tabla de fluidizacion antes de caer en la zona de atomizacion de material fundido o hacia
el fondo del tambor (Litster y Sarwono, 1996). Por lo tanto, se asume que todos los s6lidos
transportados por los elevadores caen sobre la tabla de fluidizacién (posteriormente se
demostrara que los parametros geométricos y de operacion del FDG se seleccionan de manera
de verificar este supuesto). Las particulas que caen desde el borde la tabla de fluidizacion

pueden pasar a través de la zona de atomizacion de material fundido de la misma celda

(1—¢l,,)kjm), o bien de la celda contigua (C/,,kjm},). Finalmente, los granulos
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recubiertos por una capa de fundido pueden alcanzar los sélidos pasivos de la celda j
((1 — C}A3)k§mj3) 0 de la celda j+1 (C/,5kim},).

La masa de disefio es un parametro critico para identificar la existencia de “kilning flow”.
Porter (1963) sugirié que la masa de disefio es simplemente igual a la cantidad de sélidos

pasivos requeridos para llenar completamente la mitad de los elevadores de un tambor

rotatorio. Por consiguiente, la masa de disefio se expresa como:

. N. .
J A Y|
Mp gisefio = 7mfi=1 (3.2)

J

donde para la celda j, mp, 4.5, S 12 masa de disefio, Ny es el niumero total de elevadores y

m}i=1 es la carga maxima que puede transportar un elevador. Segun Porter (1963), la maxima

capacidad de transporte de un elevador de dos segmentos ocurre cuando el extremo del menor
segmento del elevador se ubica en la posicion angular 8; = 0 (ver la Figura 3.5, que
representa un elevador ubicado en un 6; genérico). Cuando el &ngulo mencionado es nulo, al
subindice i se le asigna el valor 1 (i = 1). En la Seccién 3.4 se describe en detalle la

nomenclatura usada para establecer la posicion de los elevadores dentro de la unidad.

¢> a)

Figura 3.5. Representacion de un elevador de dos segmentos en un FDG.
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Si la masa de solidos pasivos en cualquier celda excede la de disefio, aparece el “kilning
flow” entre dos celdas pasivas sucesivas y los elevadores operan a su maxima capacidad. Por
lo tanto, el caudal de solidos transportado por los elevadores hasta la celda SA1 alcanzara el

valor maximo |k;mj| .
En consecuencia, si el FDG opera sobrecargado, se deben considerar los siguientes

caudales (Britton et al., 2006; Sheehan et al., 2005):

o J — 1)
|k4mP|max - k4mP disefio (3'3)
5 N N O | J — 1)
mige = ki (M) — My giseno) = kimy (3.4)

donde para la celda j, klmJ, es el caudal masico de los sdlidos que fluyen por el fondo del

tambor conocido como “kilning flow”.

3.4. Masa de solidos y caudales de descarga desde los elevadores

Para estimar los coeficientes de descarga y resolver los balances de masa del sistema
presentado en la Figura 3.4, es necesario evaluar los caudales de solidos descargados desde
los elevadores a medida que rota el tambor.

La Figura 3.5 muestra un elevador tipico (de dos tramos) de un FDG, para el cual la
posicién del extremo libre de su menor segmento esta definida por el angulo 6 respecto al
eje horizontal (X). Este angulo se mide en la direccion de rotacion del tambor, es decir en
direccion anti horaria (Revol et al., 2001). La ecuacién (3.5) muestra como el angulo de

rotacion 6 se relaciona con el nimero de elevadores y la posicion de descarga (i):
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Hi—(l—l)N—f l—1,...,7+1 (35)

Debido a que los elevadores descargan sélidos desde la mitad superior del tambor, la
ecuacion (3.5) es vélida para valores de 6 entre 0 y 7 (Britton et al., 2006). Producto de la
rotacion del tambor, un elevador colecta o descarga material segun sea su posicion angular
0.

La carga de un elevador por celda se calcula de la siguiente forma:
j Ly
mfi = S(ei)pb Fc (3-6)

donde S(6;) es el area de la seccion transversal ocupada por los sélidos en un elevador

ubicado en 6;, Ly representa el largo de los elevadores, el cual se asume igual a la longitud

del tambor, p, es la densidad del lecho de s6lidos y N, corresponde al nimero de celdas
seleccionadas para modelar el FDG.

Para evaluar el area transversal de llenado de los elevadores de dos segmentos, se aplica
el procedimiento propuesto por Lisboa et al. (2007), el cual se describe a continuacion.

El angulo cinético de reposo (¢; en la Figura 3.5) es el angulo formado por el nivel de
particulas cargadas por el elevador que se encuentra en la posicion i y el eje horizontal (X).
El &ngulo cinético de reposo es uno de los pardmetros macroscépicos mas importantes para
la caracterizacion del comportamiento de materiales granulares. Este parametro depende
fuertemente de las propiedades del material, tales como fuerzas de friccion de rodado o
deslizamiento y de la densidad, tamafio y forma de las particulas (Zhou et al., 2002). Por
estas razones, en principio podria pensarse que dicho angulo varia a lo largo de la unidad.
Sin embargo, debido a que para granulacion fundida es posible asumir que la capa de ligante

fundido que cubre la superficie de los granulos se solidifica completamente antes de alcanzar
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la tabla de fluidizacion (Lister y Sarwono, 1996) (i.e., no se alteran las caracteristicas
morfolégicas de las particulas) y a que durante el proceso de crecimiento el tamafio de las
particulas no se modifica drésticamente, se supone que el angulo cinético de reposo es
constante respecto a la direccion axial del FDG.

Lisboa et al. (2007), definieron la ubicacion de un elevador en un tambor rotatorio
considerando dos sistemas de ejes cartesianos:

« Un sistema de ejes cartesianos fijos (X, Y), ubicado en el centro del tambor.
« Un sistema de ejes cartesianos moviles (X, y), localizado en el extremo libre del
menor segmento del elevador.

El area de la seccion transversal de un elevador se puede determinar si se conocen las
coordenadas de la interseccion de la superficie de los solidos con los segmentos que
conforman el elevador y/o con la pared del tambor. En sintesis, los puntos 1 a 4 de la Figura
3.5 deben establecerse con precision.

Como lo propusieron Lisboa et al. (2007), para elevadores suficientemente separados que
eviten efectos de interferencia, se consideran tres casos de llenado para los elevadores en un

tambor rotatorio.

a. Las particulas contenidas en el elevador alcanzan las paredes del tambor (ver
Figura 3.5). Si y = ¢ — 4, las particulas alcanzan las paredes del tambor siempre y cuando

y > arctan(y,/x,). En este caso, el area de la seccion transversal se calcula segun:

2

R 1
S(0) = 5 i = seno@)] + 3 |yax1 + 4% = vl (3.7)
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donde R es el radio del tambor, x,, e y,, representan las coordenadas (en el sistema de ejes
moviles) de los puntos m que intervienen en el calculo del &rea transversal de sélidos en el
elevador y el &ngulo v; (ver Figura 3.6) se define de la siguiente manera:

; = arcseno|[(x2 — x4)* + (v2 — ¥4)?]/%/2R] (3.8)

Para 8 = 0, el area de la seccion transversal ocupada por los sélidos en un elevador
alcanza su valor méximo. Esta condicidn se utiliza para establecer el régimen de operacion
del FDG vy los caudales de descarga de los sélidos desde los elevadores, los cuales afectan

los tiempos medios de residenciay, por lo tanto, influyen sobre los coeficientes de transporte.

X

Figura 3.6. Representacion de un elevador en un FDG. Definicion del angulo .

b. Los solidos contenidos en el elevador estan en contacto con el segmento mas largo

del mismo, pero no lo estan con la pared del tambor (ver Figura 3.7). Esta situacién ocurre

si ¥y <arctan(y,/x,), /(x5 —x)2+ (ys —y,)2 <l e ys > 0, donde [ corresponde al
largo del segmento mayor del elevador. El area de la seccidn transversal esta dada por la

superficie del triangulo A135:
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1
506, = §|x1Y5| (3.9

donde ys es el valor de la ordenada de la interseccion entre el nivel de solidos y el mayor

segmento (base) del elevador.

c. El elevador esté vacio. El elevador se encuentra vacio cuando ys = 0. En esta situacion,
obviamente, el area de la seccion transversal resulta:

S,) =0 (3.10)

El angulo cinético de reposo ¢; es funcion de la posicion angular del elevador y se calcula

tal como lo sugieren Schofield y Glikin (1962):

A+ R, w? [cos(0;) — Aseno(6;)]
tan(¢;) = & (3.11)
(1)2
A—R, 3 [seno(6;) — Acos(6;)]

donde R, es la distancia desde el borde del elevador hasta el centro del tambor (ver Figura
3.5), A es una propiedad de los solidos llamada coeficiente dinamico de friccion, w es la
velocidad angular del tambor y g es la aceleracion de la gravedad. Para algunos fertilizantes,
el coeficiente A varia entre 0.4-0.6 (Aphale et al., 2003; Grift et al., 2006; Kweon et al., 2007).
En esta Tesis se asume como apropiado para representar el comportamiento de granulos de
nitrato de potasio el valor promedio de A = 0.5.

Una vez estimada el area de la seccion transversal de los sélidos contenidos en un elevador
(a diferentes posiciones angulares), se determina celda a celda la masa de sélidos
transportados a través de la Ecuacion (3.6). Tal como lo propusieron Britton et al. (2006), el

régimen de carga del tambor rotatorio (es decir, si existe 0 no “kilning flow”) se determina a
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partir de la contribucion de los solidos pasivos ubicados en el fondo del tambor (m,’, cambor)

j
y aquellos que son transportados por los elevadores (m l.).

y

Figura 3.7. Area de la seccion transversal de un elevador para el caso donde las particulas estan en
contacto con el segmento mas largo del mismo pero no lo estan con la pared.

Considerando las ecuaciones (3.2) y (3.6), la masa de los sélidos sobre el fondo del tambor

se calcula de la siguiente forma:

Nf/2+1

J — —
mP tambor mP disefio z m (3-12)

Para evaluar los coeficientes de transporte, se requiere estimar los caudales masicos de
solidos descargados desde los elevadores a medida que rota el tambor. De acuerdo a Sherritt

et al. (1993) y Britton et al. (2006), el caudal instantaneo de sé6lidos descargados en la zona
SAl (m{m) se calcula, para cada posicion angular i y celda j, segun la siguiente relacion:

Jj 2
dmfi L Ly L7

at - PrONTY

(3.13)
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donde L; es el largo de la cuerda definida por la superficie de solidos transportados por el
elevador (ver Figuras 3.6 y 3.7). La ecuacion (3.13) se computa cuando se satisface la
relacion ¢; < 6; ya que para estas circunstancias se produce la descarga de sélidos desde los

elevadores (Kelly, 1992).

3.5. Coeficientes de transporte de solidos

Para resolver completamente el modelo, se deben calcular los coeficientes de transporte
de los solidos (ver ecuacién 3.1). Estos pardmetros se pueden estimar si previamente se
estiman los tiempos de residencia de los solidos activos y pasivos (Britton et al., 2006) en las
diferentes zonas que representan el FDG. La existencia de la tabla de fluidizacion y de la
zona de atomizacion dentro del tambor requiere un nuevo método, diferente a los publicados
para secaderos de tambores rotatorios, para evaluar los tiempos de residencia de los sélidos

activos.

3.5.1. Tiempos activos

De acuerdo a las caracteristicas de la fase activa del FDG se identifican tres tiempos de

residencia para los sélidos activos (o tiempos activos), los cuales fueron descriptos en las

etapas 1-3 de la seccién 3.2.2.
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a. Tiempo activo de los sélidos en la celda SAL (¢;,. ). A diferentes posiciones angulares,

ia1

t;,. considera el tiempo requerido para que los solidos que caen desde los elevadores

A1

alcancen la tabla de fluidizacién. La Figura 3.8 sefiala las alturas y tiempos de caida asociados

para una determinada posicion angular ;.

Figura 3.8. Parametros geométricos para calcular tiempos de residencia de los sdlidos activos y pasivos.

Las ecuaciones de movimiento se resuelven considerando una particula que sale desde el
extremo libre del menor segmento del elevador a una determinada velocidad y alcanza la
superficie de la tabla de fluidizacidn en un punto definido por el eje de coordenadas fijas (X,
Y).

Para resolver las ecuaciones de movimiento, se requiere entender lo que sucede en la tabla

de fluidizacion, por esta razon la geometria y ubicacion de la misma dentro del tambor se
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presentan en la Figura 3.9. En granulacion fundida, el aire se alimenta desde una tuberia
central a través de la tabla de fluidizacion para enfriar los granulos. Por lo tanto, se supone
que el aire abandona la tabla de fluidizacion en direccion perpendicular a su superficie (el
aire caliente se retira del granulador mediante extractores localizados en la parte superior del
tambor). En la Figura 3.9 se presenta la descomposicion de la velocidad del aire (vgire) €n
el sistema de coordenadas fijas (X, Y), asimismo se sefialan la geometria, posicion respecto
al centro de la seccién transversal del tambor y angulo de inclinacién de la tabla de

fluidizacion.

aire

Vaire COS (E - &)

V,ire SENO(E - &)

V><

N

Figura 3.9. Ubicacién de la tabla de fluidizacion y descomposicion de la velocidad del aire respecto al
sistema de coordenadas fijo.

Las ecuaciones (3.14) y (3.15) muestran el balance de fuerzas para una particula esférica
ubicada sobre la tabla de fluidizacion asumiendo que la fuerza de empuje del aire sobre la
particula es despreciable.

dv 3 pgire C
d_tY = —gcos(ay) + % [Vairecos(E — &) — vy]? (3.14)
st ,Dp
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dv 30, C
X _ 2Paire 2Dy, - oseno(E — &) — vy]? (3.15)
dt 4 Ds{v pP

donde Cj, es el coeficiente de arrastre, pg;-e Y pp, SON las densidades del aire y de la particula,

respectivamente, Esj,, es el didmetro medio de las particulas de la celda j que conserva la
superficie y el volumen de la poblacién, a, es el angulo de inclinacion del tambor, E y &
son angulos asociados a la geometria de la tabla de fluidizacion (ver Figura 3.9), v ;- €s la
velocidad de aire que abandona la tabla de fluidizacion y vy y vy son los componentes v,;,..
en el sistema de coordenadas fijas (X, Y).

Debido a que en esta etapa del modelado del FDG aln no es posible realizar estimaciones
de la distribucion de tamafios de particulas, en las ecuaciones (3.14) y (3.15) el diametro Esj,,

se reemplaza por 5,{,, (diametro medio de las particulas de la celda j que conserva el nimero
y la masa o volumen de la poblacion).

Si se asume que durante el proceso de granulacion el Gnico mecanismo que modifica el
tamano de las particulas es el crecimiento (crecimiento por layering), y que el equipo opera
en estado estacionario, el flujo numérico de particulas se conserva (ver seccion 2.4.2).

Realizando un balance del nimero de particulas en la celda j se satisface lo siguiente:

7 J N
Nentra - Nsale

(3.16)

donde N/

Jera ¥ N2, corresponden a los caudales numéricos de particulas a la entrada y

salida de la celda j, respectivamente.
Suponiendo que las particulas son esféricas y su densidad constante, el caudal masico de

particulas que ingresan y salen de la celda j se pueden escribir de la siguiente forma.

i _Tai 3 i
Mentra = g Dnventm) Pp Nentra (3-17)
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T

. . 3 L
m;ale = g DTlesaze) Pp Ns]ale (3-18)

Sustituyendo las ecuaciones (3.17) y (3.18) en (3.16) se obtiene:

1/3

.
. — m
Drjwsale = D';]Wentra (mjsale ) (319)

entra

Considerando una operacion en estado estacionario, el balance de masa para la especie

fertilizante en la celda j resulta:

o . J
Msgie = Mentra + mfundido (3-20)

Finalmente sustituyendo la ecuacién (3.20) en (3.19) se obtiene:

. . ml o \Y?
D) =DJ <1+M> (3.21)

NVsale NVentra .

mentra

Combinando la definicion de razén de reciclo R,..ic1, (Seccion 2.5) y la ecuacion (3.21)

se obtiene:

1/3

) (3.22)

nJ —nJ
Dn”sale - Dm’entra (1 + Rreciclo

La ecuacion (3.21) o (3.22) se utiliza en reemplazo de Esjv en las ecuaciones (3.14) y
(3.15). Esta simplificacion serd removida posteriormente en el Capitulo 5 cuando se resuelva
el balance de poblacién del FDG, y se disponga entonces de la distribucion de tamafio de
particulas en cada celda de la unidad y por lo tanto sea posible el calculo del diametro de
Sauter.

El coeficiente de arrastre C, para una esfera en movimiento en una corriente de gas se

determina mediante las siguientes relaciones (Denn, 1980):

C)==2. Re, <02 (3.23)
D_Rep' ep . .
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24
Cp = (g) (14 0.15Rep®®7); 0.2 < Re, < 1000 (3.24)
14
Cp = 0.44; Re, > 1000 (3.25)
Rep — Paire Esv [vaireCOS(E - 51) - UY] (3.26)
Uaire
donde la viscosidad del aire ;. Se calcula segin Daubert et al. (1989):
1.425- 10767095039
Ugire = 108 [Pas] para80K <T <2000K (3.27)
1+—
T

donde T es la temperatura expresada en kelvin.

Para resolver las ecuaciones (3.14) y (3.15) es necesario estimar la velocidad con que las
particulas abandonan los elevadores, que constituye la condicién inicial para integrar dichas
ecuaciones. Esta velocidad se determina considerando el rodado de los solidos sobre la
superficie del material contenido en el elevador y la influencia de la velocidad de rotacién

del tambor (Wang et al., 1995).

Figura 3.10. Balance de fuerzas para una particula descargada desde un elevador.
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Por medio de un balance de fuerzas planteado respecto a un nuevo sistema de coordenadas
(x', y'; ver Figura 3.10), la velocidad de rodado de las particulas que abandonan un elevador

(que se encuentra en una dada posicion angular i) se estima de la siguiente manera:
Vi = (2Ligeos(ag)[seno(¢y) — Acos()])Y/> (3.28)

La Figura 3.11 muestra la contribucion de la velocidad tangencial del tambor sobre una
particula que abandona un elevador en términos del sistema de coordenadas fijo.

Sumando las contribuciones de la velocidad tangencial y la velocidad de rodado, la
velocidad de una particula que abandona un elevador en términos del sistema de ejes
coordenados (X, Y) se expresa tal como lo muestran las ecuaciones (3.29) y (3.30).

v = —wRyseno(6;) — (2L;gcos(ay)[seno(¢;) — Acos(¢;)])/*cos(¢;) (3.29)

vd, = wRycos(0;) — (2L;gcos(ag)[seno(¢p;) — Acos(¢)])?seno(¢p;) (3.30)

X

Figura 3.11. Descomposicion de la velocidad tangencial de una particula que abandona un
elevador.
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Usando las ecuaciones (3.29) y (3.30) y considerando que para t = 0 una particula esta
localizadaen Y° = Ryseno(8;) y X° = Rycos(8,), las ecuaciones (3.14) y (3.15) se integran
dos veces (para cada posicion angular i) para obtener la posicion del granulo sobre la tabla
de fluidizacion en funcion del tiempo. El tiempo activo ¢;,, se determina de la interseccion
de la trayectoria de la particula y la ecuacion que representa la ubicacion de la superficie de
la tabla de fluidizacion, cuya seccidn transversal corresponde a un triangulo isosceles, la cual
viene dada por (ver Figura 3.9):

seno(e,) — seno(e;)
cos(&,) + cos(&)

Y = Lg, seno(e;) — [X — Xo — Ls¢, cos(ey)] (3.31)

En sintesis, el procedimiento descripto permite calcular el tiempo t;,  que tardan en llegar

a la tabla las particulas que se descargan desde diferentes posiciones angulares i.

b. Tiempo activo de los sdlidos en la celda SA2 (t;,,). Como se menciond anteriormente,
debido a la inclinacion de la tabla de fluidizacion las particulas ruedan a lo largo de su
superficie. Es importante reiterar que, aunque los tecndlogos denominan a la tabla como “de
fluidizacion”, en realidad se produce una aireacion de las particulas. Por lo tanto, las mismas
no se encuentran suspendidas; en efecto, caen para luego rodar por la superficie de la tabla.
El tiempo asociado a este transporte es funcién de la ubicacion en la cual las particulas hacen
contacto con la superficie de la tabla de fluidizacion; este punto de contacto también depende
de la posicion angular de descarga de los sélidos. La distancia recorrida por las particulas a
lo largo de la tabla se incrementa a medida que lo hace 8; (ver Figura 3.8).

La velocidad de rodado de las particulas sobre la tabla de fluidizacion se calcula mediante

un balance de fuerzas como se ilustra en la Figura 3.12.
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Y A

Figura 3.12. Balance de fuerzas para el rodado de una particula sobre la superficie de la tabla de
fluidizacion.
Considerando el sistema de coordenadas (x",y'"), el balance de cantidad de movimiento
(suponiendo despreciable la fuerza de friccion de la particula con la superficie de la tabla
aireada) se plantea como:

dvix”
dt

= gcos(ay)seno(E — &;) (3.32)
Si la particula se ha desacelerado por completo e inicia el rodado con velocidad inicial

cero (vy.» = 0), de la integracion de la ecuacion (3.32) resulta:
Vi = gcos(ag)seno(E — &)t (3.33)

Asumiendo que para t = 0 la posicion inicial de la particula en el eje de coordenadas

(x",y") escero (x" = 0) laintegracion de la ecuacion (3.33) permite obtener la distancia

recorrida por las particulas al rodar sobre la superficie de la tabla de fluidizacion (Litster y

Sarwono, 1996):

£2
x"" = gcos(az)seno(E — &) > (3.34)
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El tiempo activo t;, se calcula a partir de la ecuacion (3.34) para particulas que alcanzan

iAz
el borde de la tabla de fluidizacion; es decir haciendo x" = x/; (distancia recorrida por la
particula desde su punto de contacto con la tabla hasta el borde de la misma y funcion de la
posicién angular, ver Figura 3.13). Considerando que la tabla se encuentra inclinada y
teniendo en cuenta los parametros geométricos que se describen en la Figura 3.13, la distancia
vertical recorrida por las particulas viene dada por:

H;, = x,; seno(E — &;) (3.35)

iAz
El punto de la tabla en el que las particulas que caen hacen contacto con la misma, depende
del angulo de descarga de los granulos desde los elevadores. Por esta razon, el tiempo de

rodado también es funcion de la posicion angular 6;.

YA

N

O

\

Figura 3.13. Distancia vertical recorrida por una particula que rueda por la tabla de fluidizacién.

¢. Tiempo activo de los sélidos en la celda SA3 (t;,,). Como se ilustra en la Figura 3.8,

t;,. es el tiempo requerido para que una particula se traslade desde el borde de la tabla de

ia3
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fluidizacion hasta un punto determinado por la distancia radial (Rp), la cual puede ser
aproximada por un valor medio tal como lo definieron Britton et al. (2006):

Rp = (R+Ry)/2 (3.36)

La velocidad de rodado de una particula hasta el borde de la tabla de fluidizacion
representa la velocidad inicial (v]?tl,) de las particulas que caen desde la tabla de fluidizacion
a través de la zona de atomizacion de material fundido, la cual se obtiene combinando las

ecuaciones (3.33) y (3.34):

Yz (3.37)

vl = —(2x4; g cos(ag)seno(E — &,))

El término v}’ti de la ecuacion (3.37) corresponde a la velocidad inicial en la direccion del

eje de coordenadas x"'. Las ecuaciones (3.38) y (3.39) muestran su descomposicion sobre el
sistema de ejes coordenados fijos (X, Y).

v}’tiy = —(2x[; g cos(ag)seno(E — 81))1/2567’10(E — &) (3.38)

Vex = —(2 x}}; g cos(ag)seno(E — 81))1/2COS(E — &) (3.39)
Considerando que las particulas caen con una velocidad inicial, la cual puede ser
descompuesta en las coordenadas (X, Y) como se describe en las ecuaciones (3.38) y (3.39),
las distancias recorridas por las particulas desde la posicion inicial X3, Y2 (ver Figura 3.13)
estan dadas por:

Xp=Xp+vpxt =Xo+ Lpcos(e)) +vp x t (3.40)
_ y0 4 .0 1 2 0 1
Yo =Yp +vpyt— Egt = Ly, seno(ey) + vpy t — Egt (3.41)

El tiempo activo t;,, y la distancia H;,, (ver Figura 3.8) se calculan a partir de la

interseccion de la trayectoria definida por las ecuaciones (3.40) y (3.41) con la ecuacion de

la circunferencia de radio Rp (ver ecuacion 3.36).
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3.5.2. Tiempos pasivos

El tiempo pasivo t;, se define como el tiempo que tarda una particula en desplazarse desde
el punto en que reingresa al fondo de la unidad hasta el punto de descarga original en la
posicién angular 6;. Tal como lo propusieron Britton et al. (2006) y para la geometria

descripta por la Figura 3.8, el tiempo pasivo se determina mediante la siguiente expresion:

*

ti, = o [Gi + cos (R—P>] (3.42)

donde X, corresponde a la coordenada X del punto de llegada de la particula al fondo del

tambor.
3.5.3. Tiempos medios

Los tiempos medios, tanto activos como pasivos, se obtienen adaptando las ecuaciones
propuestas por Britton et al. (2006) a las caracteristicas del FDG. Estos tiempos medios, los
cuales se estiman celda a celda ponderando los tiempos activos y pasivos a diferentes

posiciones angulares con el respectivo caudal de sélidos descargado, estan dados por:

T N7

B, = (3.43)
Zimim

D2

B, =——2" (3.44)
Y]

ia2

. m; t;
L (3.45)
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!t
El]; = M (3.46)

Y m!

iA1

donde los caudales masicos para las zonas activas SA2 y SA3 quedan definidos por (ver

Figura 3.4):
- _ J . j j-1_.j-1
My = (1 - CfAl)miA1 + CfAl m;.. (3.47)
2 J j . j -1, j—1 , . j
m{A?’ =(1- C;Az)m{Az + C;AZ m{AZ + m{fundido (3.48)
%

—————————————— - ——

Cortina de sélidos

Oin 1 I %in
Figura 3.14. Captura de fundido por los sélidos descargados desde la tabla de fluidizacién.

Considerando que todo el material fundido se distribuye por boquillas igualmente
espaciadas a lo largo del tambor, el caudal masico de fundido en cada celda (rh]{undido) se
calcula como sigue:

. j __ ""*fundido
mfundido - Nc (3.49)

Debido a que las particulas que abandonan los elevadores alcanzan la tabla de fluidizacion

en diferentes posiciones, la trayectoria parabdlica que describen desde el borde de la tabla de

fluidizacion hacia la zona de atomizacion del fundido depende del angulo de descarga.
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Teniendo en cuenta: a) que todas las gotas atomizadas de material fundido contribuyen al
crecimiento de las particulas (es decir, se supone que la eficiencia de recubrimiento es 100%
0 en otras palabras que no se forman nucleos por solidificacion y deposicion en el equipo de
gotas del material fundido), b) que el material fundido se atomiza homogéneamente a lo largo
del granulador (ver ecuacion 3.49) y c) que los granulos que caen desde los elevadores con
un bajo &ngulo de descarga tienen mayor probabilidad de ser cubiertos por el material fundido
(i.e., descargan mas cerca de los atomizadores), se propone la siguiente ecuacion para

representar la distribucion de fundido de acuerdo al angulo de descarga de las particulas:

) = 2] (Brin = 6:)_ i=1,..

J _ . — 41 (3.50)
Urundido fundido 2
fundid (Brin — Oin)

la cual satisface:

(0yin — 0)

. i Orin — 0;

m){undido = f Zm;undido 2 ae (3-51)
by (6fin — Oin)

donde 6;, y 65, representan las posiciones angulares de descarga de solidos inicial (i = 1)
y final (i =Ng/2 + 1) en cada celda j, respectivamente.

Una vez calculados los tiempos medios, los coeficientes de transporte k] a k;, se evalian

por medio de las siguientes ecuaciones (Britton et al., 2006):

kKl =— (3.52)

k] =— (3.53)

K= (3.54)
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;1
k== (3.55)
tP

Figura 3.15. Sélidos acumulados en el fondo del FDG durante la operacion en régimen sobrecargado.

Los coeficientes de reparto para las tres celdas activas (C/Z A1 ij A2 ij 13) se determinan

como la razon entre el avance medio en la direccién axial de las particulas de una celda activa

y el tamafio de la celda seleccionada (Britton et al., 2006; Sheehan et al., 2005):

— - . ] -
i Hy tan(ay) _ ZimiAlHiAl tan(ay) (356)
ra1 Lf/Nc | Zim{m | Lf/Nc .
— - . j q
o - Hpptan(ag) Xim;, Hi,, | tan(ay) 357)
R A N |
— - . j q
c =HA3tan(ad) _ Ximy, Hi,, | tan(ay) (358)
SR P/ Pl Y |
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Para un FDG sobrecargado, el “kilning flow” requiere la evaluacion de ké que esta dado

por (Britton et al., 2006):

k! (3.59)

Y
Hk
Una vez calculada la masa de solidos en el fondo del tambor mediante la ecuacién (3.12),

se determina el angulo que forma respecto al centro del tambor (Hj; ver Figura 3.15). La

ecuacion para evaluar 0,{, reportada por Britton et al. (2006), es:

m’ R% _ . .
—PL;“Z‘:‘" = 7[9,{ — seno(6})] (3.60)

3.6. Balances de masa en estado estacionario

A continuacion se presentan los balances de masa en estado estacionario para cada una de

las subceldas contempladas en el modelo del FDG.

3.6.1. Balance de masa para la celda pasiva

Asumiendo que m? (la corriente de reciclo del circuito de granulacion) ingresa al FDG
por la zona de sélido pasivos, el balance de masa para la celda 1 es el siguiente (ver Figura
3.4):

md + (1 — Clyz)kimps — kimk — kimp =0 paraj=1 (3.61)

Para las siguientes celdas, los balances de masa estan dados por:

i 4 i1 i A S
ki my + Clg kT mys + (1= Clyg)kdmy, — klmy —kym), =0 (3.62)
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3.6.2. Balances de masa para las celdas activas

Los balances de masa para las celdas activas j vienen dados por:

kiml —klml =0 (3.63)
Cf]mlkj 1mA1 + (1 - fAl)k]mAl kgmjz =0 (3.64)
C;A;kf "miot+ (1 - fAZ)k]mAZ + mlfundldo kimi, =0 (3.65)

donde C]9A1 = C}’AZ = 0 debido a que se asume que el solido ingresa en la celda 1 por la zona
pasiva.
Para el balance de masa dado por la ecuacion (3.64), se supone que la elutriacion de

particulas provocada por el aire de fluidizacion es despreciable.

3.7. Parametros geométricos y operativos del FDG

Teniendo en cuenta los datos geométricos reportados por Degreéve et al. (2006) y para una
produccién de 26 a 30 TPH de fertilizante, se seleccioné un FDG con un diametro de 4.3 m
equipado con elevadores de dos segmentos igualmente espaciados. Considerando la razén
longitud a didmetro del tambor L;/D,; = 2 propuesta por Capes (1980) para granuladores
rotatorios, L, quedo definida en 8.6 m. Se escogieron elevadores donde el segmento " mide
0.07 m con un angulo de apertura (a,) igual 135° (ver Figura 3.5). Debido a la limitada
informacidn disponible respecto a las dimensiones y ubicacion de la tabla de fluidizacion, se

especificaron los siguientes parametros (ver Figura 3.9): L¢,,=1.75m, L =1.19 m, punto de
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apoyo de la tabla de fluidizacion respecto al centro del tambor (X,) = 0.45 m, angulo derecho
de inclinacion de la tabla (&;)= 37° (Thuring y Sombret, 1988).

Para un caudal de salida de solidos del granulador de 14 a 16 kg/s (es decir, una capacidad
de procesamiento de 26-30 TPH con una razén de reciclo de 1) y de acuerdo a la ecuacién
(3.22), se puede alcanzar un aumento de tamario de aproximadamente 20-30% que constituye
un valor deseado para obtener granulos esféricos (Thuring y Sombret, 1988).

Para asegurar que todos los granulos caigan sobre la superficie de la tabla de fluidizacién,

se eligieron cuidadosamente: el nimero de elevadores (N;), la longitud de la base de los

mismos (I, ver Figura 3.5), el &ngulo de inclinacion y la velocidad de rotacion del tambor.
Los valores de estas variables se establecieron por prueba y error para finalmente definir el
siguiente disefio: [ = 0.24 m, 20 elevadores, pendiente del tambor igual a 5° y una velocidad
de rotacion de 5 rpm. Aun cuando estos valores definen un caso base, el nimero de
elevadores, la pendiente del tambor y la velocidad de rotacion se variaron para estudiar su
efecto sobre el patron de flujo de los solidos.

El caudal de aire requerido para enfriar las particulas se determin6 de acuerdo al punto de
fusion del fertilizante y la capacidad del granulador. El fertilizante seleccionado para el
modelado es nitrato de potasio (punto de fusion: 333°C). Se especifico un caudal total de aire
total de 25 kg/s para conseguir un enfriamiento adiabéatico de los sélidos hasta 140-150°C y
garantizar que las particulas que abandonan la unidad posean una estructura cristalina
romboédrica (Kaltenbach-Thuring, 1999; Kumar y Nath, 2005a; Westphal et al., 1993).
Respecto a los valores que puede asumir el caudal de aire, en el Capitulo 4 y haciendo uso
de balances de energia formulados para el FDG se discuten las magnitudes maximas y

minimas aceptables para esta variable. Las propiedades del aire fueron determinadas a una
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temperatura de 90°C la cual se supone como una temperatura media del aire. Luego de
unificar los balances de masay energia (Capitulo 4), las propiedades del aire serén calculadas
celda por celda eliminando este supuesto. Todos los parametros geométricos y variables

operativas seleccionadas se resumen en la Tabla 3.1.

Tabla 3.1. Caso base FDG: variables geométricas y operativas.

Geometria del Tambor. Geometria y Ubicacién de la Tabla
de Fluidizacién.
Dy, (M) 4.3 Xy, (M) 0.45
Lg, (M) 8.6 Lge,, () 1.19
ag, () 5 Lgt,, () 1.75
&, (°) 37
Numero y Geometria de Variables operativas.
elevadores.
I, (m) 0.07 m?, kg st 8.3
I, (m) 0.24 Meundidor K9 S 8.3
au, (°) 135 Maire, Kg st 25
Ly, (m) 8.6 w, rad st 0.52

3.8. Resolucion Numérica

Para resolver el modelo de celdas del FDG en estado estacionario, inicialmente se
estimaron para diferentes posiciones angulares: el angulo cinético de reposo (ecuacion 3.11)
y el area de la seccion transversal (segun corresponda ecuaciones 3.7, 3.9 0 3.10). Este primer
calculo fue necesario para determinar las posiciones angulares a las cuales los elevadores

comienzan y terminan de descargar material y para estimar los caudales masicos de sélidos
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descargados desde los elevadores a medida que gira el tambor. Posteriormente, para cada
posicion angular, se calcularon los tiempos y las distancias recorridas para las tres subzonas
activas (SAl, SA2 y SA3) y la pasiva (SP). Luego, se computaron los tiempos activos y
pasivos promedio (ecuaciones 3.43 a 3.46) que permiten estimar los coeficientes de
transporte de las fases activas y pasiva (ecuaciones 3.52 a 3.55 y 3.59). También se calcularon
los coeficientes de reparto (ecuaciones 3.56 a 3.58).

Los balances de masa se resolvieron suponiendo un régimen de operacion subcargado.
Luego se compararon las masas de los sdlidos pasivos con la masa de disefio. Si la masa de
los sélidos pasivos resultaba mayor que la masa de disefio, la hipdtesis relativa al régimen de
operacion del granulador no se satisfacia y por ende se estimaba el coeficiente de transporte
ké (ecuacion 3.58). Finalmente, se resolvian nuevamente los balances de masa suponiendo
que el régimen de operacion del tambor era sobrecargado.

El procedimiento de calculo descripto se repite segin el nimero de celdas seleccionado.
Para el caso base se eligieron 30 celdas debido a que esta cifra proporcion6 un buen balance
entre la precision de la solucion y un moderado tiempo de cémputo (el error en las
predicciones de las masas fue menor al 0.2%). EI maximo nimero de celdas, para el cual el
avance axial de los solidos era igual al largo de la celda (i.e., los coeficientes de reparto eran

unitarios), fue 65 (Lee, 2008).
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3.9. Resultados y Discusion

De acuerdo al modelo desarrollado, los coeficientes de reparto son constantes para todas
las celdas. La Figura 3.16 muestra los coeficientes de reparto, para cualquier celda, en
funcién de la velocidad de rotacion y el angulo de inclinacion del tambor (las otras variables

estan fijas en los valores reportados en la Tabla 1). Los coeficientes C]J a2 Y C]J 43 resultan el

menor y el mayor, respectivamente; para todos los valores de a; y w estudiados. Estos
resultados concuerdan con las alturas medias recorridas por los solidos en las fases activas 2
y 3 (ver Figura 3.8).

Para un dado angulo de inclinacion, CJZAl decrece a medida que la velocidad de rotacion
aumenta. Este comportamiento esta directamente relacionado con el efecto de la velocidad
angular del tambor sobre la velocidad a la cual las particulas abandonan los elevadores
(ecuaciones 3.29 y 3.30); al aumentar la velocidad de rotacion las particulas abandonan los
elevadores a una velocidad mayor. Como resultado, las particulas que alcanzan la tabla de
fluidizacion recorren distancias verticales (H,;) menores, conduciendo a valores de
coeficientes de transporte mas pequefios. Por la misma razén, cuando @ aumenta, las

distancias verticales recorridas por las particulas sobre la tabla de fluidizacion (H,,) son
mayores, dando coeficientes de reparto ijAz también mayores. Debido a que las distancias

recorridas por las particulas sobre la superficie de la tabla de fluidizacion (x.;) son mayores,
las velocidades a las cuales abandonan la tabla resultan también mayores (ecuaciones 3.38 y

3.39). En consecuencia, las particulas que caen desde la tabla recorren distancias verticales

menores (H,3) Y los coeficientes de reparto de la zona activa 3 (C]ZA3) decrecen. De acuerdo



Transporte de solidos de un FDG 81
al disefio del caso base, para asegurar que los sélidos descargados desde los elevadores
alcancen la tabla de fluidizacion, los valores minimos y maximos para la velocidad de
rotacion son 3y 5 rpm, respectivamente.

Como se observa en la Figura 3.16, cuando el &ngulo de inclinacion disminuye los
coeficientes de reparto decrecen. Este efecto se debe a la influencia directa que tiene a4 sobre
esos parametros (ecuaciones 3.56 a 3.58). La disminucion se produce en todos los
coeficientes de reparto basicamente por la relacion tan(2°)/tan(5°), la cual se puede reescribir,
sin incorporar un error significativo, por la relacion seno(2°)/seno(5°) debido a que los

angulos son relativamente pequefios.

1.0 0.016
Cip2, ag=5° .
0.9 1 - 0.014
0.8 - 7
- 0.012
Ciaz, 0g=5°
0.7 - A3, Od
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2 2.5 3 3.5 4 45 5 5.5 6

Velocidad de Rotacion (rpm)

Figura 3.16. Coeficientes de particidn en funcién del angulo de inclinacion y la velocidad de rotacion del
tambor.
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La Figura 3.17 muestra los coeficientes de transporte en funcion de la velocidad de
rotacion mientras las otras variables se mantienen constantes en los valores que se resumen
en la Tabla 1. De acuerdo con las suposiciones del modelo, los coeficientes de transporte k,
a k, son constantes para todas las celdas y no estan afectados por el nimero de elevadores.
Esto se debe a que los tiempos activos y pasivos se calculan considerando un elevador a
méaxima capacidad en 6; = 0 y por tanto estos valores no cambian en toda la coordenada
axial. Luego, cuando se calculan los tiempos medios activos y pasivos utilizando las
ecuaciones (3.43 a 3.46), tampoco experimentan cambios lo cual explica que los coeficientes
de transporte sean constantes. El angulo de inclinacion del tambor tampoco influye
significativamente sobre los coeficientes de transporte. En efecto, para cambios del angulo
de inclinacion desde 5° a 2°, los coeficientes de transporte exhiben diferencias menores al

0.3% (ver Figura 3.18).
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Figura 3.17. Coeficientes de transporte en funcion de la velocidad de rotacion (ag =5°).
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Figura 3.18. Porcentaje variacion de los coeficientes de transporte para cambios del angulo de inclinacion

desde 5° a 2°.

El coeficiente de transporte k; no varia sustancialmente con la velocidad de rotacion. A

mayor velocidad de rotacion, mayor es la velocidad con que los sélidos abandonan los
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elevadores. Sin embargo, y a pesar de estas mayores velocidades, las particulas recorren
mayores distancias a lo largo de sus trayectorias parabolicas antes de alcanzar la tabla de
fluidizacion. Como o aumenta, la posicién en la cual las particulas intersectan la superficie
de la tabla es también mayor (x_;, ver Figura 3.13). Por esta razon y considerando la ecuacion
3.34, los tiempos activos de la fase SA2 resultan también mayores y por lo tanto, se obtienen
menores coeficientes de transporte k, a mayores velocidades de rotacion del tambor.
Respecto a los coeficientes de transporte k5, a mayor w, mayor es la velocidad de salida de

los s6lidos desde el borde de la tabla de fluidizacién y, por ende, méas cortas las distancias

verticales recorridas (H,3).

1600
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= Masa activa
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Figura 3.19. Masas acumuladas de solidos activos y pasivos en funcion del largo del tambor.

Como resultado de lo anterior, el tiempo activo de la zona SA3 disminuye y

consecuentemente el coeficiente de transporte k; aumenta cuando la velocidad de rotacion
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aumenta. Los tiempos pasivos son inversamente proporcionales a la velocidad angular del
tambor (ecuacion 3.42); por lo tanto, cuando la velocidad de rotacion del tambor aumenta el
coeficiente de transporte k, resulta mayor.

Para el caso base reportado en la Tabla 1, la Figura 3.19 presenta las masas acumuladas
de solidos activos y pasivos a lo largo del granulador. La masa de los solidos activos en la
zona 2 (SA2) es mayor con respecto a las otras zonas activas (SA1l y SA3), basicamente
debido a que el tiempo de residencia de los solidos en esta zona activa es mayor (en otras
palabras, a que esta zona activa posee un menor coeficiente de transporte). Alrededor del
50% de la masa activa esta concentrada en la superficie de la tabla de fluidizacion. El mayor
tiempo de residencia de las particulas en esta zona contribuye a un mejor enfriamiento de los
granulos, favoreciendo la solidificacion de las gotas del material fundido incorporado en la
zona SA3. Este resultado indica que la geometria de la tabla de fluidizacién tiene un gran
impacto sobre la performance del FDG, siendo esos pardmetros importantes variables de
disefio. Segun la Figura 3.17, cuando la velocidad de rotacién aumenta, el coeficiente de
transporte k, disminuye y por lo tanto la masa de sé6lidos SA2 aumenta. Los sélidos pasivos
corresponden a la zona del FDG con mayor masa de sélidos, en acuerdo con k, que es el
menor coeficiente de transporte.

La Figura 3.20 presenta las masas acumuladas de sélidos activos totales y pasivos a la
salida del tambor en funcién del nimero de elevadores y la velocidad de rotacion. Cuando la
velocidad de rotacion aumenta, la masa de sélidos pasivos y activos disminuye y aumenta,
respectivamente. Este efecto esta en perfecto acuerdo con los valores de los coeficientes de
transporte presentados en la Figura 3.17. Por ejemplo, cuando la velocidad de rotacion

aumenta de 3 a 5 rpm, la masa activa total se incrementa alrededor de un 20% mientras que
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la masa de sélidos pasivos decrece alrededor de un 40%. Este resultado indica que se puede
manipular la velocidad de rotacion para gobernar la distribucion de solidos dentro del tambor
segun los requerimientos energéticos de la unidad. A 5 rpm, el nimero de elevadores (entre
15y 24) no afecta la masa de sélidos y el FDG opera en régimen subcargado. A 3 rpm, un
cambio en el nimero de elevadores puede provocar la aparicion del “kilning flow”. Cuando
la velocidad de rotacién y el ndmero de elevadores decrecen, el caudal de solidos
transportado por los mismos alcanza el valor maximo admisible dado por la ecuacion (3.3).
Por esta razon, se observa “kilning flow” para la condicion de operacion a 3 rpm y un nimero

de elevadores menor a 17.
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Figura 3.20. Masas acumuladas de sélidos activos (lineas sélidas) y pasivos (lineas segmentadas) a la
salida del tambor para diferentes velocidades de rotacion y nimero de elevadores (og=5°).

El efecto del nimero de elevadores y del angulo de inclinacién sobre la masa de sélidos

se muestra en la Figura 3.21.
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Figura 3.21. Masas acumuladas de sdlidos activos (lineas sélidas), pasivos (lineas segmentadas) y sélidos
“kilning” (lineas punto-segmento) a la salida del tambor para diferentes angulos de inclinacion y nimero
de elevadores (velocidad de rotacion=5rpm).

Cuando el angulo de inclinacion es 2°, la masa de sélidos activos y pasivos aumenta con
el numero de elevadores entre 1.9-2.5y 2.1-2.5 veces el valor del caso base, respectivamente.
El incremento en el angulo de inclinacion del tambor, aumenta los coeficientes de reparto
favoreciendo el avance de los sélidos dentro de la unidad. Por esta razon, las masas de solidos
son menores. El “kilning flow” aparece cuando el angulo de inclinacién es bajo,
independientemente del nimero de elevadores. Por lo tanto, y de acuerdo a las caracteristicas
operativas del FDG, el &ngulo de inclinacion no puede reducirse drasticamente. Un alto
nimero de elevadores minimiza la posibilidad de operacion del FDG en régimen
sobrecargado, condicion deseada para lograr un crecimiento homogéneo de las particulas.

La Figura 3.22 presenta la masa “kilning” a la salida del granulador en funcion de la
velocidad de rotacion y el angulo de inclinacion cuando Nt = 20. Claramente, el “kilning
flow” se puede evitar con altas velocidades de rotacion o angulos de inclinacion

relativamente elevados.
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Figura 3.22. Masas “kilning ” a la salida del tambor para diferentes dngulos de inclinacion y velocidades de
rotacion (N = 20).

3.10 Conclusiones

El modelo presentado en este capitulo, el cual estima las masas y caudales de solidos en
diferentes zonas del FDG, proporciona la primera formulacion matematica del movimiento
de solidos en este tipo de unidades. EI modelo desarrollado constituye una herramienta
fundamental para completar la descripcién del FDG mediante el acople del mismo con los
balances de energia y poblacién que se plantean en los capitulos 4 y 5, respectivamente. La
solucion simultanea de estos tres balances permitira mejorar la comprension de los
fendmenos que ocurren en el interior de la unidad e introducir cambios en el disefio que
mejoren la calidad del producto.

La geometria de la tabla de fluidizacion y la velocidad de rotacion afectan fuertemente el

tiempo de residencia de las particulas ubicadas sobre la tabla de fluidizacion, por lo tanto
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estas variables pueden ajustarse para alcanzar los requerimientos térmicos que permitan la
solidificacion de las gotas del material fundido.

La fase del FDG con mayor masa de solidos es la pasiva, indicando que la transferencia
de energia sobre la tabla de fluidizacion debe ser muy eficiente en el enfriamiento de las
particulas a fin de garantizar que todos los granulos se encuentren en estado solido antes de
ser transportados por los elevadores; de lo contrario, los granulos podrian aglomerarse
afectando negativamente la performance del granulador.

La velocidad de rotacion y el angulo de inclinacién surgen como factores claves debido a
que sus magnitudes gobiernan la distribucién de solidos dentro del tambor. Al aumentar la
velocidad de rotacién, se incrementa la masa de sélidos activos y se reduce la de solidos
pasivos. Cuando el angulo de inclinacion aumenta, disminuye la masa de solidos activos asi
como la de pasivos. El nimero de elevadores tiene una fuerte influencia sobre la aparicion
del “kilning flow ”; si se desea evitar la operacion en régimen sobrecargado (es decir, que no
existan sélidos pasivos en el fondo del tambor) se deben utilizar angulos de inclinacion,

velocidades de rotacion y numero de elevadores relativamente altos.



Capitulo 4

Balances de energia para el FDG operando en

estado estacionario

4.1. Introduccion

La particular configuracién del FDG permite que en la granulacion de KNOs, el aumento de
tamafio se logre a través de una serie de ciclos consistentes en la adicion y solidificacion de
sucesivas finas gotas de material fundido sobre la superficie de las particulas. Durante este
proceso combinado de crecimiento (granulacién) y enfriamiento, la tabla de fluidizacion
cumple un rol vital (Kaltenbach-Thuring, 1999; Thuring y Vogel, 1986). En efecto, el aire
de fluidizacion (generalmente a temperatura ambiente) favorece un enfriamiento uniforme y
progresivo de las sucesivas gotas de material fundido que se incorporan a las particulas,
resultando en un producto final denso, redondo y duro. Como se mencioné en el Capitulo 2,
existen varios mecanismos de crecimiento: recubrimiento (accretion y layering) vy
aglomeracion. Para el caso especifico de la produccion de nitrato de potasio granular, el
mecanismo de recubrimiento es el preferido, particularmente el de accretion ya que provee

granulos mas resistentes a la ruptura que los obtenidos por layering (Kayaert and Antonus,
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1997). No obstante, en la literatura no se explicita el tamafio de gotas esperado en FDGs para
el procesamiento de nitrato de potasio ni el mecanismo de crecimiento buscado. Ambos
procesos de recubrimiento (layering o accretion) se modelan de igual modo, la distincién de
la calidad del producto obtenido por ambos procesos s6lo puede establecerse
experimentalmente. Por lo tanto, en esta Tesis se supondra que el crecimiento preponderante
es por recubrimiento sin distinguir el mecanismo de manera especifica. Aun cuando el
mecanismo de recubrimiento no pueda establecerse, se desea evitar o minimizar el fenémeno
de aglomeracion ya gque el mismo conduciria a granulos con morfologia no deseada y una
distribucion de tamafio mas dispersa, la cual implicaria relaciones de reciclo significativas.
La aglomeracidn puede tener lugar en la zona de atomizacion o sus cercanias y/o en el fondo
del tambor (Litster y Sarwono, 1996). A medida que las particulas caen desde la tabla de
fluidizacion, pasan por la zona de atomizacion donde son rociadas con el material fundido.
Si estos granulos mojados colisionan, pueden coalescer. Por otro lado, cuando las particulas
alcanzan el fondo del tambor, pueden ser directamente levantadas por los elevadores o formar
previamente un lecho estacionario si la operacion corresponde a un régimen sobrecargado.
Si en este punto las gotas del ligante fundido, atomizado sobre los granulos, ain se encuentran
sin solidificar, las particulas pueden aglomerarse. Considerando el alto punto de fusion del
KNOs (333°C), el disefio del FDG propuesto, y las condiciones operativas que se definiran
en este capitulo (teniendo en cuenta los balances de masa y energia de la unidad), se supone
que la aglomeracion no es significativa.

Establecido el disefio del FDG, se requiere incluir al modelo desarrollado en el Capitulo
3 (balance de masa) el balance de energia para estimar las condiciones de solidificacién total

de las gotas de ligante antes que los granulos alcancen el fondo del tambor. Para ello, debe
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tenerse en cuenta la relacion entre el caudal masico de particulas que cae desde la tabla de
fluidizacion y el caudal mésico de fundido que se atomiza (conocida como Relacion de
Reciclo), la temperatura de las particulas, las propiedades térmicas del fundido y las
particulas, y el caudal y la temperatura del aire de fluidizacion.

Ademas, el KNOz presenta, entre 100 y 140°C (rango térmico al que se exponen las
particulas en el transcurso de su granulacion), una interesante secuencia de fases alotropicas
que depende del proceso térmico dindmico al cual es sometido. Este peculiar comportamiento
ha sido identificado y estudiado por varios investigadores (Isaac y Philip, 1991; Kirfel et al,
2004; Kumar y Nath, 2005a 'y b; Murugan et al., 1999; Nimmo y Lucas, 1973; Rogers y Janz,
1982; Westphal et al., 1993). Partiendo del supuesto que se procesa nitrato de potasio puro
(i.e. libre de impurezas que afecten sus propiedades térmicas), ignorar las transformaciones
gue experimenta este compuesto podria conducir a estimaciones erréneas de la temperatura
de las particulas dentro y a la salida de la unidad. Asimismo, no permitiria predecir la
estructura cristalina y, por ende, las propiedades de los granulos que abandonan el FDG, las
cuales son funcion de su historia térmica durante el proceso de granulacion.

Considerando la escasez de estudios en la literatura abierta que aborden los fenémenos de
transferencia de calor que ocurren en el interior del FDG en general, y para lo produccion de
KNO:s en particular, la formulacion del modelo matematico incluyendo el balance térmico se
basa nuevamente en los modelos propuestos para secadores de tambor rotatorio.

El modelado de los fendmenos de transferencia de calor en secadores de tambor rotatorio
esta dirigido habitualmente a la prediccién de los perfiles de humedad y temperatura de las
corrientes de sélidos y gases a lo largo del secador, los cuales son especialmente Gtiles en

casos donde la calidad del producto final es afectada por los niveles térmicos dentro de la
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unidad (Ajayi y Sheehan, 2015; Alvarez y Shene, 1994; Cao y Langrish, 2000; Fernandes et
al. 2009; Kamke y Wilson, 1986; Lobato et al., 2008; Pérez-Correa et al., 1998; Shone y
Bravo, 1998). A menudo, los fendmenos de transferencia de calor se describen en términos
de un coeficiente de transferencia de calor volumétrico (U,); sin embargo, el éxito de estas
correlaciones esta generalmente limitado a un nimero pequefio de situaciones especificas
(Alvarez y Shene, 1994; Kamke y Wilson, 1986). En secadores rotatorios, existe otra
alternativa de modelado que consiste en representar la transferencia de calor mediante un
coeficiente medio de transferencia de calor por conveccién (h) para todas las particulas
presentes en la zona activa o regién definida por los sélidos que caen en forma de cortina
desde la parte superior del secador hasta el fondo del mismo (Alvarez y Shene, 1994; Cao y
Langrish, 2000; Wardjiman y Rhodes, 2009). Se considera que el ultimo enfoque es el mas
adecuado para modelar el balance térmico en el FDG, en efecto el particular disefio de
granulador fue concebido para que la transferencia de calor entre el aire de fluidizacién y la
cortina de particulas descargadas desde los elevadores regule la temperatura y, por lo tanto,
el mecanismo de crecimiento de los solidos en el interior de la unidad.

Con el objetivo global de disefiar, modelar y simular el granulador de tambor rotativo
fluidizado para la produccion de KNOs, en este capitulo se conceptualizan los cambios de
fase que exhibe el nitrato de potasio en su proceso de granulacién y se formula y resuelve el
balance de energia del FDG, acoplado al balance de masa, contemplando las distintas
estructuras cristalinas del KNOsz. El modelo desarrollado permite: evaluar los niveles
térmicos en distintas zonas radiales y axiales dentro del equipo, predecir la temperatura y
estructura cristalina de los granulos que abandonan el FDG y estudiar el efecto de diferentes

variables operativas sobre la performance del granulador y la calidad del producto final.
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La variable de mayor impacto en la operacion es el caudal de aire de enfriamiento. La
correcta definicion de esta variable permitiria que los solidos no estén alternando cambios
estructurales solido-sélido durante su traslado a través del granulador. De acuerdo a lo
anterior, el producto alcanzaria una resistencia mecanica que garantizaria la calidad fisica del

producto final.

4.2. Transiciones de fase solido-solido y sélido-liquido del nitrato de potasio

Tal como se menciona en la seccion anterior, diversos estudios han demostrado que a
presion atmosférica el nitrato de potasio exhibe una secuencia de diferentes fases cristalinas
que depende del proceso térmico al cual es sometido (Isaac y Philip, 1991; Kumar y Nath,
2005a y b; Murugan et al., 1999; Westphal et al., 1993).

A temperatura ambiente el nitrato de potasio presenta una estructura cristalina
ortorrombica, denominada fase Il (ver Figura 4.1). Cuando se calienta por encima de
aproximadamente 130°C, el nitrato de potasio experimenta un cambio de fase s6lido-sélido
a una estructura cristalina romboédrica, denominada fase I. La transicion desde la fase Il a la
| involucra un importante reordenamiento de los atomos con un pequefio cambio en la
densidad (Westhalp et al., 1993). Esta Gltima fase permanece estable hasta que se alcanza el

punto de fusién alrededor de 333°C (Kirfel et al, 2004).

Fase Liquida ’

Figura 4.1. Cambios de fases del KNO3 cuando es calentado desde temperatura ambiente hasta su punto
de fusion.
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En cambio, cuando el nitrato de potasio se enfria desde la fase I, no retorna directamente
a la fase Il (ver Figura 4.2). En efecto, el nitrato de potasio puede adoptar una estructura
cristalina denominada fase 111 en el rango de temperaturas 124-110°C (Isaac y Philip, 1991;
Kumar y Nath, 2005a; Nimmo y Lucas, 1973). La fase Ill corresponde a una estructura
cristalina romboédrica que exhibe caracteristicas ferroeléctricas. El nitrato de potasio
ferroeléctrico se utiliza para la fabricacion de celdas de memorias y transistores (Kumar y

Nath, 2005a).

Fase 11 ) Fase I11 \ N .
Estructura 1108@ portamiento <QXIP% S ] ; Fase Liguida
Ortorrombica rroeléctrico édri

Figura 4.2. Cambio de fase del KNO;3 cuando es enfriado desde su estado liquido.

Durante la transicién de cambio de fase I a Ill por enfriamiento, el KNO3 experimenta un
incremento en la densidad de aproximadamente un 5% y un pequefio cambio en la estructura
atobmica (Westhalp et al., 1993). La estructura cristalina de la fase Ill es una simple
modificacion de la estructura de la fase | y su estabilidad depende de varios factores tales
como la velocidad de enfriamiento, la historia térmica de la muestra, el grado de pureza del
material, la humedad y la forma de la muestra (Font y Muntasell, 1997; Isaac y Philip, 1991;
Kirfel et al., 2004; Murugan et al., 1999).

Segun los estudios reportados en la literatura, la fase Il resulta metaestable cuando se
realizan ensayos con muestras de KNOz en polvo mientras que su estabilidad aumenta cuando
se llevan a cabo ensayos sobre muestras de KNOs en forma de pelicula de bajo espesor

(Murugan et al., 1999; Westphal et al., 1993).



Balance de energia para el FDG en estado estacionario 96

Mediante calorimetria y espectroscopia se ha investigado el efecto de la velocidad de
calentamiento y/o enfriamiento sobre los sucesivos cambios de fase del KNO3 (Kirfel et al.,
2004; Kumar y Nath, 2005b; Murugan et al., 1999). No siempre resulta sencillo observar la
transicion de fase Il a Il por técnicas calorimétricas. De acuerdo con la literatura, la
transformacion de la fase I11 a la 11 puede ser parcial, siendo factible la coexistencia de ambas
fases durante un periodo de algunas horas a temperatura ambiente (Murugan et al., 1999;
Westphal et al., 1993). No obstante, Font y Muntasell (1997) sefialan que la transicion de la
fase 11 a la 11 se detecta por calorimetria cuando la muestra se enfria desde su estado liquido
a baja velocidad de enfriamiento (2°C/min). Segun estos autores, el nitrato de potasio fundido
incrementa la compactibilidad de la muestra y el proceso de transicion de la fase Il a la Il se
lleva a cabo mas facilmente.

Durante la transicion de la fase 11l a la 1l también se produce un reordenamiento de los
atomos con un cambio de densidad relativamente pequefio, similar a lo que ocurre durante la

transicion de la fase Il a la | (Westphal et al., 1993).

4.3. Propiedades termodinamicas del KNOs en sus diferentes estructuras cristalinas y

en estado fundido

Muchos autores han reportado para el KNOg los valores de las capacidades calorificas de
sus correspondientes estructuras cristalinas y de su estado fundido asi como de las

temperaturas y entalpias de transicion para cada uno de los cambios de fase sélido-solido y
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solido-liquido que experimenta (Ichikawa y Matsumoto, 1983; Isaac y Philip, 1991; Iwadate
etal., 1982; Kumar y Nath, 2005a y b; Westphal et al., 1993).

Ichikawa y Matsumoto (1983) presentan las capacidades calorificas, en estado sélido y
liquido, de varios nitratos de metales alcalinos, entre ellos, el nitrato de potasio. Para el
KNOs, reportan valores experimentales de la capacidad calorifica (en estado solido y liquido)
en funcién de la temperatura (abarcando el rango de temperaturas entre 54 y 453°C y
estudiando las estructuras cristalinas correspondientes a las fases 11 y 1). Las Figuras 4.3 y
4.4 muestran los valores experimentales obtenidos por Ichikawa y Matsumoto (1983), para

la capacidad calorifica de las fases sélidas 11y I, respectivamente.

114
Cp =0.00062T2 - 0.29667T + 130.20196

1124 R2 = 0.93082 A
110 - .
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100 -

98 . . . . .
300 320 340 360 380 400 420
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Cp KNO; fase Il (J/mol K)

Figura 4.3. Capacidad calorifica del KNOs en la fase Il (Ichikawa y Matsumoto, 1983)

Iwadate et al. (1982) determinaron la densidad y la capacidad calorifica del KNOs puro 'y
de mezclas de nitratos (NaNO2-KNO3) en estado liquido. Los autores reportan para el KNO3
liquido una capacidad calorifica de aproximadamente 141 J/mol K (valida para el rango de
temperaturas 357-427°C). Este ultimo valor esta en buen acuerdo con los reportados por

Ichikawa y Matsumoto (1983).
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Figura 4.4. Capacidad calorifica del KNOjs en la fase | (Ichikawa y Matsumoto, 1983)

Respecto a la capacidad calorifica del KNOs fundido, los valores publicados por Ichikawa
y Matsumoto (1983) no muestran una variacion significativa con la temperatura. Para el
rango 351.5°C-453.2°C, la capacidad calorifica del KNO3 fundido varia entre 139.4 y 142.0
J/mol K.

Otros estudios realizados a través de ensayos de calorimetria o espectroscopia, han
permitido identificar las temperaturas de transicion y estimar las entalpias de cambio de fase
para las transformaciones alotrépicas y la fusién del KNO3z (Font y Muntasell, 1997; Isaac y
Philip, 1991; Kumar y Nath, 2005a y b; Rogers y Janz, 1982; Westphal et al., 1993). En las
Tablas 4.1 y 4.2 se resumen las condiciones experimentales de los ensayos, los valores de
temperatura de transicion medidos y las entalpias calculadas para las transiciones sélido-

solido y la fusidn, respectivamente.
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Tabla 4.1. Temperaturas y entalpias de transicion sélido-sélido para el KNOs.

Cambio Fase Il a | Cambio Fase I a I11 Cambio Fase Il a1l
Referencia
Tyt AH[M™ T AHJI Thr-n AH[I=I
(T) (3/mol) (T) (3/mol) () (3/mol)
Kumar y Nath (2005a)
Pelicula. 10°C/min 132 6338.97 114 -3204.87 98 -1759.14
50-225°C
Kumar y Nath (2005b) 131.8 6185.3 114.4 -3214.9 101 -1900.7
Fonty Muntasell (1997) 130 120-112 67
Polvo. 99.5%. 2°C/min
62-400°C
Westphal etal. (1993) 1286 5075 1218 -2600.5 10838 -2081
Polvo 99.9 y 99.999%
0.08 °C/min. 80-147°C
Isaacy Philip (1991) 126 6405.7 119 -3303.9

Polvo. 10°C/min
25-150°C

Tabla 4.2. Temperaturas y entalpias de fusion para el KNOs.

Referencia Ttusion (°C) AHiusion (J/mol)
Rogers y Janz (1982)
Polvo 99.999%. 10°C/min 335 9999.76
Fonty Muntasell (1997) 317-347 -

4.4. Estudio exploratorio para la formulacion del balance de energia en el FDG

Durante su granulacion en el FDG, el KNO3z experimenta tanto fendmenos de
calentamiento como de enfriamiento. En efecto, las particulas alimentadas al granulador
aumentan su temperatura a medida que atraviesan la unidad mientras que el KNO3 fundido,

atomizado axialmente, se enfria. En una primera etapa exploratoria, el balance térmico en el
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FGD se formulé asumiendo que los cambios de fase sélido-solido y liquido-solido ocurren
de forma instantanea. Para el desarrollo de esta etapa se utilizaron las capacidades calorificas
obtenidas por Ichikawa y Matsumoto (1983) para las fases 1 y 1l del solido (ver Figuras 4.4
y 4.3, respectivamente) y un valor medio para la capacidad calorifica en estado liquido de
140.7 J/mol K. La entalpia de fusion utilizada es la reportada por Rogers y Janz (1982), la
cual se asumi6 igual en magnitud a la energia de solidificacion. La temperatura de cambio

de fase Il a | se establecio en 129°C (Westphal et al., 1993).
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Figura 4.5. Conceptualizacion de un b;l;;(:dc(; de energia simplificado de la j-ésima celda del FDG.

En este estudio preliminar, se considerd un modelo de flujo simplificado que consisti6 en
dividir al tambor en N celdas de igual tamafio perfectamente mezcladas donde ocurre un
mezclado adiabatico de las corrientes (la suposicion de mezcla perfecta permite suponer que
el aire de fluidizacion abandona cada celda a la misma temperatura que los sélidos, ver Figura
4.5). La ecuacion del balance de energia correspondiente a este estudio no se presenta ya que

sera suplantada por la correspondiente a un modelo riguroso (ver seccion 4.7).
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En la Figura 4.6 se presenta, para el caso base de estudio definido en el Capitulo 3 (Tabla
3.1) y un namero de celdas igual a 30, el perfil de temperatura de las particulas a lo largo del

granulador que predijo el modelo simplificado propuesto.
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Figura 4.6. Perfil axial de temperaturas de los sélidos en el FDG, para el caso base definido en la Tabla
3.1, seguin el modelo de balance de energia simplificado.

Los resultados de simulaciéon obtenidos indican que el nivel térmico de los sélidos
aumenta gradualmente hasta que se alcanza la temperatura de transicion Il-1, donde cae
bruscamente como consecuencia del caracter instantdneo asumido para el proceso
endotérmico (ver Tabla 4.1) asociado al cambio de fase II-1 al que se ven sometidos los
granulos.

Este particular comportamiento revela la necesidad de abandonar la hipétesis de cambio
de fase instantaneo para las transiciones sélido-solido que puede presentar el KNO3 durante

su granulacion en el FDG, y por lo tanto, la importancia de incorporar sus respectivas
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cinéticas en la formulacion final del balance de energia, a fin de garantizar la precision de las
predicciones.

Para el caso especifico de nitrato de potasio no existen datos acerca del tamafio de gota
del fertilizante atomizado. Suponiendo que la tecnologia es similar a la de granulacién de
urea, se asume que el tamafio de gota puede encontrarse entre 20 y 120 um de diametro
(Kayaerty Antonus, 1997; Niks et al., 1980). Considerando estos pequefios tamafios de gotas,
se supone entonces que la solidificacién del ligante ocurre en un periodo de tiempo
relativamente corto.

En efecto, y a pesar de la mayor magnitud de la entalpia de solidificacion respecto a
aquellas correspondientes a todas las posibles transformaciones alotrdpicas (ver Tablas 4.1y
4.2), los valores tanto del tamafio de gota como de la relacion de reciclo interno permiten
sostener la hipdtesis de solidificacion extremadamente rapida.

Aunque existen numerosos trabajos reportados en la literatura para el nitrato de potasio
relativos a sus transiciones solido-solido y propiedades termodinamicas (Font y Muntasell,
1997; Isaac y Philip, 1991; Kumar y Nath, 2005a y b; Rogers y Janz, 1982; Westphal et al.,
1993), sélo se encontré un estudio tendiente a establecer exclusivamente la cinética del
cambio de fase II-1 (Van Dooren y Miller, 1983 a y b) a partir de datos experimentales
obtenidos por calorimetria diferencial de barrido (DSC). Este Unico antecedente motivé la
realizacion de ensayos de DSC para la obtencion de todas las cinéticas requeridas
(transformaciones I1-I, I-111 y I11-11). En la Seccion 4.5 se introduce la técnica de DSC como
herramienta para evaluar temperaturas y entalpias de cambios de fase y obtener cinéticas de
transformaciones solido-sélido, asi como su aplicacion y conceptualizacion al nitrato de

potasio.
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4.5. Analisis térmico del KNOs por calorimetria diferencial de barrido

El término analisis térmico se utiliza para describir algunas técnicas analiticas
experimentales, entre otras DSC, mediante las cuales se investiga el comportamiento de una
muestra de material con la temperatura y el tiempo (Hatakeyama y Quinn, 1994). La
calorimetria diferencial de barrido ha sido ampliamente usada para determinar cinéticas de
varios procesos como cristalizacion (Adbel-Rahim, 1997; Soltan, 2001, Tomasi et al., 2005)
y precipitacion/disolucion en aleaciones de metales (Afify et al., 2002). Esta técnica
termoanalitica consiste en medir la diferencia de calor entre la muestra y una referencia como
una funcion de la temperatura. Durante cada ensayo, la muestra y la referencia se someten al
mismo programa de temperatura (constante, calentamiento o enfriamiento). Cuando la
muestra experimenta una transformacion fisica, tal como una transicion de fase, se necesita
proveer mas (o menos) calor con el objeto de sostener la misma temperatura a la que se
encuentra sometida la referencia. Los requisitos de calor dependen de la naturaleza del
proceso fisico que experimenta la muestra, es decir, si el mismo es exotérmico o endotérmico.
La diferencia entre los flujos caldricos suministrados a la muestra y la referencia, es una
medida de la cantidad de calor absorbido o liberado durante dicha transicion. DSC provee no
solo esta cantidad sino también la temperatura a la que ocurre el cambio e informacion valiosa
sobre su cinética.

La obtencion de parametros cinéticos a partir de estudios termoanaliticos se basa en dos
tipos de experimentos principales: los isotérmicos y los no isotérmicos o dinamicos. En un
ensayo isotérmico la muestra se lleva rapidamente hasta una temperatura establecida donde

se monitorea el comportamiento del sistema en el tiempo, mientras que en un ensayo no
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isotérmico la muestra se somete a una velocidad de calentamiento/enfriamiento fijay el calor
involucrado en el proceso se almacena como una funcion de la temperatura o el tiempo
(Hatakeyama y Quinn, 1994; Moharram y EI-Oyoun, 2000; Tomasi et al., 2005). El andlisis
no isotérmico suele ser mas utilizado por las siguientes razones (Hatakeyamay Quinn, 1994):

o El estudio se puede realizar en un amplio rango de temperaturas.

e Los ensayos son mas rapidos.

o Los resultados son mas sencillos de interpretar.

« Existe un gran numero de métodos para obtener los parametros cinéticos, entre los
que caben destacar aquellos propuestos por Kissinger (1957), Ozawa (1965),
Freeman y Carroll (1958).

Como se menciona en la seccion anterior, los trabajos reportados por Van Dooren'y Miiller
(1983ay 1983b) constituyen, en nuestro conocimiento, el nico estudio en la literatura abierta
tendiente a determinar cinéticas de cambios de fase para el KNO3, entre otros materiales.
Para bicarbonato de sodio, tres hidratos organicos y dos sustancias con transformaciones
solido-solido (entre ellas, el KNO3), estos autores realizaron ensayos por DSC no isotérmicos
(a 2.4, 4.8 y 9.6°C/min) con el proposito de establecer los parametros que gobiernan las
respectivas cinéticas y analizar la influencia de variables tales como masa y tamafio de
particula de la muestra.

En su primera publicacién, Van Dooren y Muller (1983a) utilizaron los métodos de
Kissinger (1957) y de Ozawa (1965) para calcular los pardmetros cinéticos de la transicion
de fase Il-1 del KNOs, encontrando valores sin significado fisico. En un segundo articulo,
Van Dooren y Miller (1983b) reportaron la determinacion de los parametros cinéticos

utilizando el método de Freeman y Carroll (1958), obteniendo resultados similares a los
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obtenidos en su primer estudio. Los autores atribuyen la dificultad encontrada al caracter
explosivo de la transicion estudiada y, aunque no lo muestran, describen para todas las
velocidades de calentamiento ensayadas un proceso de cambio de fase solido-s6lido muy
rapido que tiene lugar en un rango de temperatura muy estrecho.

Considerando las ventajas de los ensayos de DSC dinamicos frente a los isotérmicos y a
fin de contar con una fuente de comparacion, pero reconociendo la falta de significado fisico
de los parametros cinéticos reportados por Van Dooren y Mdller (1983 a y b) para la
transicion de fase I1-1 del KNOs, se planearon y llevaron a cabo ensayos de DSC no
isotérmicos segun se detalla en la Seccion 4.5.1. A partir de los datos experimentales
obtenidos y aplicando el método modificado de Freeman y Carroll (propuesto por Liuy Fan
(1999) a efectos de mejorar la precision en la estimacion de los parametros involucrados), se
determinaron las cinéticas correspondientes a todos los cambios de fase solido-sélido

descriptos en la seccion 4.3.

4.5.1. Ensayos experimentales

Muestras de KNOs en polvo finamente dividido (Fluka, Germany, 99.9995% de pureza)
de aproximadamente 10 miligramos se sometieron a ensayos de DSC (Perkin ElImer DSC
Pyris 1) utilizando diferentes velocidades de calentamiento/enfriamiento (10, 15 y 20
°C/min), las cuales fueron seleccionadas en base a los valores esperados para las velocidades

de cambio de temperatura a lo largo del FDG.
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Luego de un calentamiento inicial rapido de la muestra, desde temperatura ambiente hasta
100°C, para cada velocidad de calentamiento/enfriamiento seleccionada el ensayo se realizd
siguiendo las 3 etapas que se describen a continuacion.
1.- Primer calentamiento desde 100°C hasta 360°C.
2.- Enfriamiento de la muestra en estado fundido (ver temperatura de fusion reportada
para el KNOs en Tabla 4.2) desde 360°C hasta 100°C.
3.- Segundo calentamiento desde 100°C hasta 360°C.
Los termogramas obtenidos para las tres velocidades de calentamiento/enfriamiento

ensayadas se presentan en las Figuras 4.7 y 4.8 (Etapa 1), 4.9y 4.10 (Etapa 2) y 4.11y 4.12

(Etapa 3).
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Figura 4.11. Termograma de la transicion de fase Il-1. Segundo calentamiento.
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Figura 4.12. Termograma de la fusién. Segundo calentamiento.

Para todos los ensayos efectuados, y en contraste con los datos de bibliografia reportados
en la Tabla 4.1, el termograma correspondiente a la etapa de enfriamiento revela sélo una
transicion de fase. Probablemente, esta diferencia se deba a las distintas condiciones en que
se llevaron a cabo los ensayos de DSC. Font y Muntasell (1997) y Westphal et al. (1993)
emplearon velocidades de calentamiento/enfriamiento de 2 y 0.08 °C/min, respectivamente.
Las mismas son inferiores a las previstas para la granulacién de KNOs en el FDG. Isaac y
Philip (1991) y Kumar y Nath (2005 a y Db) utilizaron velocidades de
calentamiento/enfriamiento de 10°C/min, iguales a la menor velocidad escogida en el
presente trabajo, pero sin alcanzar la fusion entre las etapas de calentamiento y enfriamiento.
Cabe recordar que en la granulacion de KNOs en FDGs, los granulos sufren un calentamiento
neto mientras que el fundido se enfria hasta temperaturas notablemente menores a la de

solidificacion. Por otro lado, es necesario mencionar que todos los estudios encontrados en
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la literatura abierta tienen como objeto identificar y caracterizar las condiciones en que la
fase Il se presenta con mayor estabilidad por el interés en sus propiedades ferroeléctricas.
Asimismo, y debido a que el Unico proposito de los ensayos de DSC realizados en el marco
de esta Tesis fue determinar las cinéticas de los cambios de fase solido-sélido del KNO3z para
su incorporacion en el balance de energia y que, por lo tanto, no se llevaron a cabo estudios
tendientes a analizar la estructura cristalina de las muestras sometidas a DSC, se designé a la
transformacion observada durante el enfriamiento como transicion aparente I-111-11.

En las Tablas 4.3 y 4.4 se resumen, para las etapas de calentamiento y enfriamiento
respectivamente, los valores experimentales de temperatura de pico y entalpia total
correspondientes a las transiciones solido-sélido y solido-liquido del KNOs. Para cada
cambio de fase, la entalpia total se calcul6 trazando en el termograma respectivo la linea de
base, integrando el area bajo la curva y dividiendo ese valor por la velocidad de

calentamiento/enfriamiento y la masa de la muestra.

Tabla 4.3. Valores experimentales de temperatura y entalpia para las transiciones solido-sélido y sélido-
liguido del KNOs obtenidos por DSC a diferentes velocidades de calentamiento.

Velocidad de Cambio Fase Il a | Fusién
Etapa de prueba Calentamiento Ty- T
p p T“_] AH”II_II Tf AHff
(°C/min) (T) (J/mol) (T) (J/mol)
10 134.31 4969.96 338.32 9983.61
Primer
15 135.03 5001.01 339.02 10898.61
calentamiento
20 134.73 4992.33 340.05 10016.44
10 131.81 2445.99 338.33 9967.73
Segundo
15 132.27 2512.16 340.24 9896.47

calentamiento

20 132.75 2516.09 340.40 10007.93
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Tabla 4.4. Valores experimentales de temperatura y entalpia para las transiciones sélido-solido y sélido-
liquido del KNOj3 obtenidos por DSC a diferentes velocidades de enfriamiento.

Velocidad de Cambio Fase l a Il Solidificacion
Etapa de prueba Enfriamiento T, A HITL_I;, T, A H;"S
(°C/min) (T) (3/mol) (T) (3/mol)
10 119.64 -2538.52 330.57 -9568.23
Enfriamiento 15 119.39 -2572.84 329.81 -9685.90
20 118.73 -2551.63 329.01 -9717.32

Los resultados presentados en las Tablas 4.3 y 4.4 para los cambios de fase solido-sélido
I1-1 y sélido-liquido (fusion y solidificacion), presentan un buen nivel de acuerdo con
aquellos reportados en la literatura (ver Tablas 4.1 y 4.2, respectivamente). En cuanto a la
transicion sélido-solido 11-1, los valores de entalpia total de cambio de fase asociados al
primer y segundo calentamiento reflejan una discrepancia considerable, siendo el del primero
menor pero mas proximo a aquellos publicados en la literatura abierta (ver Tabla 4.1). Las
diferencias observadas entre ambas etapas de calentamiento se pueden deber a la coexistencia
de las fases 11 y | al inicio del segundo calentamiento, por lo cual sélo la fraccion de solidos
en fase Il exhibiria una transformacion.

Ademas, y tal como lo indican otros investigadores (Font y Muntasell, 1997; Kumar y
Nath, 2005a y b; Murugan et al., 1999; Westphal et al., 1993), los resultados obtenidos
muestran gque los cambios de fase solido-sélido observados durante el calentamiento (I1-1) y
el enfriamiento suceden a distintas temperaturas. Por ejemplo, la transicién de fase I1-1 ocurre
a una temperatura de pico igual a 134.31°C para una velocidad de calentamiento igual a
10°C/min mientras que el pico de la transicion de fase que tiene lugar en el enfriamiento a
una velocidad de igual magnitud (8 = —10°C/min) se produce a 119.6°C. Estos resultados

sugieren que las transformaciones alotropicas que presenta el nitrato de potasio son de
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caracter irreversible, requiriéndose cinéticas independientes para cada uno de los cambios de

fase solido-sélido encontrados.

4.5.2. Cinéticas de cambio de fase

Considerando que los cambios de fase sélido-solido son distintos dependiendo si la
muestra es sometida a calentamiento o enfriamiento, resulta necesario estimar los parametros
cinéticos para ambos procesos.

La transicion solido-liquido/liquido-sélido no es considerada en este analisis debido a que
este proceso se asume como muy rapido y a los efectos de modelado se considera instantaneo
(i.e., la masa de cada gota es minima, y su relacion superficie/volumen es alta).

Los parametros cinéticos de los cambios de fase sélido-solido se estimaron a partir de los
datos obtenidos durante el enfriamiento y el calentamiento.

Existen una gran cantidad de métodos que permiten estimar los pardmetros cinéticos de
transicion de fase, proceso que se asimila a una reaccion quimica del tipo Ley de la Potencia,
a partir de datos experimentales obtenidos de ensayos termoanaliticos convencionales
(Abdel-Latief, 2002; Afify, 2008; Othman et al, 2002).

De acuerdo al tipo de datos empleados estos métodos se clasifican en dos grupos: métodos
integrales y métodos diferenciales. Los métodos integrales utilizan datos de masa convertida
versus temperatura mientras que los métodos diferenciales usan la velocidad de fraccion

convertida versus tiempo. Entre los métodos integrales, cabe mencionar el de Kissinger
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(1957) y el de Ozawa (1965). Respecto a los métodos diferenciales, se deben destacar los de
Freeman y Carroll y el de Friedman (Hatakeyama y Quinn, 1994).

Como se menciona en la seccion anterior, y en nuestro conocimiento, los trabajos
reportados por Van Dooren y Miller (1983a y 1983b) constituyen el Unico estudio en la
literatura abierta tendiente a determinar cinéticas de cambios de fase para el KNOs, entre
otros materiales. Estos autores realizaron pruebas por DSC de muestras con diferentes masa
y tamafio de particula a distintas velocidades de calentamiento (0.04, 0.08 y 0.16°C/s) con el
fin de establecer los parametros cinéticos que gobiernan el cambio de fase de cada uno de los
materiales ensayados y el efecto de las variables analizadas. A partir de los datos
experimentales obtenidos, en su primera publicacion, Van Dooren y Miuller (1983a)
utilizaron los métodos de Kissinger (1957) y de Ozawa (1965) para calcular los parametros
cinéticos de la transicion de fase Il-1 del KNOs encontrando valores extremadamente altos
para la energia de activacion y el factor de frecuencia, los cuales carecian de interpretacion
fisica. En un segundo articulo, Van Dooren y Muller (1983b) reportaron la determinacion de
los parametros cinéticos utilizando el método de Freeman y Carroll (1958), obteniendo
resultados similares a los encontrados en su primer estudio. Los autores comentan que la
dificultad encontrada para determinar los tres parametros cinéticos, asimilables a los
cinéticos de reaccion: k, (factor pre-exponencial), E, (energia de activacion) y n (orden de
reaccion), del cambio de fase 11-1 del KNOs se debe a que el proceso de transicion solido-
solido es muy rapido (independientemente de la velocidad a la cual se realice el ensayo)

Ilevandose a cabo en un rango estrecho de temperatura.
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4.5.3. Método de Freeman y Carroll (FC)

El avance de una reaccion se monitorea por el seguimiento de la fraccion de material
convertido (x;.), fraccion que para la transformacion de fase 11-1 estaria dada por:

I __ mél

=2t (4.1)

donde mi' y m¥ representan la masa de material en fase Il inicial y a un dado tiempo t,
respectivamente.
La expresion matematica de la velocidad de reaccion esta dada por (Hatakeyama y Quinn,

1994; Liu y Fan, 1999; Starink, 1996):

dx;
—5 = F(Df () (42)
donde la funcion f(T) responde a la ecuacion de Arrhenius:

a

f(T) = koexp (— }%) (4.3)

y la funcion f(x;) puede tomar varias formas dependiendo del proceso que se requiera
representar (Vlaev et al, 2008). De acuerdo a los ensayos experimentales realizados para la
etapa de enfriamiento, se observd que la fraccion convertida no es total. Por esta razon, f(x;)
se define como:
f(xe) = Comax — x)™ (4.4)
La funcion definida por la ecuacién (4.4) se adapta tanto al proceso de calentamiento como
al de enfriamiento mediante cambios en el valor asignado al parametro x,,,4-

Reemplazando las ecuaciones (4.3) y (4.4) en (4.2) se obtiene:

=k Ea n
—, = Koéxp _ﬁ (xmax _xt) (4.5)
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Considerando la definicion de la velocidad de calentamiento (B),

_4 4.6
y reemplazando la ecuacién (4.6) en la ecuacion (4.5) se obtiene:
dx; k E
d_Tt = Eoexp (_ R_,(Ilw) (Xmax — x)™ (4.7)
La aplicacion de logaritmo a ambos lados de la ecuacion (4.7), conduce a:
dx; ko E,
In (d_T) =In (E) ~RT +n In(Xpmax — Xt) (4.8)
Seleccionando aleatoriamente otra temperatura (T"), por analogia resulta:
dx; ko\ E ) )
In <d_Tt> =In <F) - R;’ + n In(xXmax — X¢) (4.9)

donde x; es la fraccion de material convertido a la temperatura T' y dx;/dT =

(dx./dT)r—y.

Restando la ecuacion (4.8) a la ecuacion (4.9) se obtiene:

dx; E, /1
Aln <d_T) = — ?A (?) + n Aln(Xmax — X¢) (4.10)

Dividiendo la ecuacion (4.10) por Aln(x,,q, — x;) resulta:

Aln(dx,/dT) _ Eq  A(1/T)
Aln(Xpmax — Xt) R Aln(Xpmax — Xt)

(4.11)

La ecuacion (4.11) corresponde a una modificacion (que contempla x,,,, < 1) de la
expresion lineal derivada por Freeman y Carroll (1958), la cual permite calcular los
parametros cinéticos E, y n de la pendiente y la ordenada al origen respectivamente, una vez
conocido el valor de x,,4,. Sin embargo, en muchas situaciones se han detectado dificultades
para obtener un valor confiable del orden de reaccion (Coats y Redfern, 1963; Sharp y

Ventworth, 1969). Considerando esta dificultad, Lui y Fan (1999) desarrollaron un nuevo
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método para determinar los parametros cinéticos E,, n y k, conformado por tres ecuaciones,
entre ellas la ecuacion (4.11). EI método de Liu 'y Fan (1999), que se presenta en la proxima
seccion, establece los pardmetros cinéticos directamente a partir de las pendientes de esas

tres ecuaciones no haciendo uso de las ordenadas al origen.

4.5.4. Método FC corregido por Liu y Fan (1999)

La inconsistencia en el calculo del orden de reaccién a partir de la ordenada al origen de
la ecuacidn (4.13) constituye la principal desventaja del método FC (Liu y Fan, 1999). Liuy
Fan (1999) sefialan que los valores predichos por el método FC para la energia de activacion
usualmente presentan una precision aceptable, pero no asi el orden de reaccion estimado de
la mencionada ordenada al origen. Los autores concluyen que la ecuacion (4.11) es de
naturaleza inestable y debido a esta condicion, ante una fluctuacion experimental, un pequefio
error en la estimacion de la pendiente puede conducir a un gran error en la evaluacion de la
ordenada al origen.

Teniendo en cuenta que la estimacién del parametro cinético que se obtiene directamente
desde la pendiente es de aceptable precision, Liu y Fan (1999) propusieron determinar los
tres pardmetros cinéticos a partir de la pendiente de tres rectas diferentes.

El primer pardmetro cinético, la energia de activacion (E,), se estima utilizando la
expresion modificada del método FC (ver ecuacion 4.11). Luego, reordenando la ecuacion
(4.10) se obtiene la expresion para obtener el segundo parametro cinético:

Aln(xmax B xt) _ E, A(l/T) n 1
Aln(dx,/dT) — n R Aln(dx,/dT) n

(4.12)
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En efecto, conocida E,, el valor de la pendiente de la ecuacion (4.12) se usa para
determinar el orden de reaccién (n). Aunque la derivacion de la ecuacion (4.12) resulta
sencilla, su importancia radica en la mayor exactitud que ofrece para establecer el valor del
orden de reaccion.
Por Gltimo, para obtener la expresion que permite estimar el factor de frecuencia k, se
dividen las ecuaciones (4.8) y (4.9) por In(Xax — X¢) Y In(X7mqx — Xt), respectivamente:

In(dx,/dT)  In(ko/B) E,/RT

M(Xpmax — x¢) B I(Xpmax — %¢) - Im(Xpmax — x¢)

+n (4.13)

In(dx;/dT) _ In(ky/PB) E,/RT' N
In(Xpax — xé) In(Xpax — x{“) In(Xpax — x{“)

n (4.14)

y se resta la ecuacion (4.14) de la ecuacion (4.13), resultando:

Finalmente, se divide la ecuacion (4.15) por A[1/T In(x;qx — x:)] Y S€ Obtiene:

B

El pardmetro cinético k, se estima de la pendiente de la ecuacion (4.16).

Alln(dx,/dT)/InCmax — )] (ko\ A[1/InCtmax — )] Eq
A[L/T In(Xmax — )] ( > -  (416)

A[l/T ln(xmax - xt)] R

Desde el punto de vista tedrico, la combinacion de las ecuaciones (4.11), (4.12) y (4.16)
supera las desventajas del método FC, razon por lo cual se espera que los valores resultantes
corregidos por el método de Liu y Fan (1999) conduzcan a parametros cinéticos de mayor

confiabilidad.
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4.6. Cinéticas de cambio de fase solido-solido del nitrato de potasio

Van Dooren y Miiller (1983b) utilizaron el método FC para determinar los pardmetros
cinéticos seleccionando datos de diferentes zonas de los termogramas obtenidos por DSC.
Propusieron cuatro zonas de 3 puntos de acuerdo al siguiente orden (ver Figura 4.13):

a) Termograma completo comprendido entre los puntos: 1-4-7.
b) Parte inicial del termograma: 1-2-3.
c) Parte media del termograma: 3-4-5.

d) Parte final del termograma: 5-6-7.

A
3
E
S
[
®)
D
©
o
=

2 6
3 5
4
Temperatura (°C)
Figura 4.13. Puntos utilizados por Van Dooren y Miiller (1983b) para calcular los parametros cinéticos
del KNOs.

Los autores comentan que la transicion de fase 11-1 del KNOs esta representada por un
termograma muy agudo y estrecho. Aun en los ensayos a bajas velocidades de calentamiento,
los 6rdenes de reaccion obtenidos desde el termograma completo o bien considerando la parte

inicial del termograma poseen una variacion significativa. El caso opuesto ocurre cuando se
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consideran los puntos centrales del termograma donde esta variacion es menos importante.
El valor medio del orden de reaccion encontrado por Van Dooren y Miller (1983b) fue 0.56.

Los valores de energias de activacion y de los factores de frecuencias obtenidos para
distintas velocidades de calentamiento fueron extremadamente altos y disminuyeron al
aumentar la velocidad de calentamiento. Ademas, los autores observaron que estos
parametros cineticos fueron menores cuando la muestra utilizada correspondi6 a particulas
molidas. Los valores de los parametros cinéticos obtenidos por Van Dooren y Muller (1983b)

se resumen en la Tabla 4.5.

Tabla 4.5. Pardmetros cinéticos obtenidos por Van Dooren y Miller (1983b) (promediados para diferentes
velocidades de calentamiento). Transicion Fase Il a l.
Tamafio de particula

Parametro
pulverizada pequefio medio grande distribucion completa
n 0.54 0.63 0.55 0.52 0.54
Ea (kJ/mol) 989 1706 1836 1364 1929
In(ko) 289 503 542 401 569

4.6.1. Determinacion de los parametros cineticos mediante el método modificado de FC

e incluyendo la correccion propuesta por Liuy Fan (1999)

Debido a que los estudios de Van Dooren y Miiller (1983 a y b): a) investigaron las
transformaciones de fases del nitrato de potasio a velocidades de calentamiento menores a
las esperadas en el proceso de granulacién que concierne esta Tesis y b) no presentan la
cinética de cambios de fase en los procesos de enfriamiento, y c) a que existen nuevos

métodos para evaluar los parametros cinéticos de los procesos de transformacion de fases, en
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esta Tesis se determina la cinética de los procesos mencionados utilizando datos
experimentales propios.

Considerando las sugerencias de Van Dooren y Miiller (1983b), los pardmetros cinéticos
del KNOs se determinaron seleccionando un conjunto de datos ubicados en la zona central
del termograma. En particular, los calculos se realizaron considerando cinco puntos en dicha
region (un punto central correspondiente al pico del termograma y dos puntos laterales

similares a los representados por los puntos 2-3-4-5-6 de la Figura 4.13).

K(T)

v

T Temperatura (°C)
Figura 4.14. Determinacion de la fraccion transformada (x;).

Los termogramas obtenidos indican que los cambios de fase del KNOs ocurren a distintos
niveles térmicos que dependen del tipo de proceso al cual se somete la muestra y de la
velocidad de calentamiento/enfriamiento utilizada durante el ensayo.

Un paso previo a la aplicacion del método FC corregido, es la estimacion de la fraccion

transformada (x;) y de la derivada en el tiempo de la fraccion transformada (dx;/dT).
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La fraccion transformada x; a la temperatura T (ver Figura 4.14), para un proceso de
transformacion de fase completo, se define como la razon entre el area bajo la curva del

termograma (Sr) entre T, y T y el area total bajo la curva del termograma (Sotq1)-

St

S total

X, (4.17)

Si el flujo de calor proporcionado a la muestra durante el ensayo es expresado como una
funcion de la temperatura x(T) y el numerador de la ecuacién (4.17) se escribe en términos

de una integral, se obtiene:

T

Xt Stotal = fK(T) dr (4.18)

To
Derivando la ecuacion (4.18) respecto a la temperatura se obtiene:

dx,  k(T)
dr Stotal

(4.19)

A partir de esta simple deduccion, las ecuaciones (4.17) y (4.19) fueron utilizadas para el
calculo de las fracciones transformadas y sus derivadas con respecto a la temperatura
(requeridas para determinar los pardmetros cinéticos, ver secciones 4.5.1 y 4.5.2) para los
ensayos correspondientes al primer calentamiento.

Como en el proceso de enfriamiento la masa total no se transformé de fase | a 11, se asume
que la fraccion de fase | transformada es equivalente a la relacion de la energia promedio de

cambio de fase observada en el primer calentamiento respecto a aquella observada en la etapa
de enfriamiento (i.e., [AH, ';/! /AH! S| = 2544/4988 = 0.51 = X;pqy)-
Por otro lado y de acuerdo a la Fig. 4.11, la fraccion convertida x/~!! aumenta a medida

que disminuye la temperatura. Por lo tanto, para poder calcular los parametros cinéticos tal
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como se describe en las secciones 4.5.1 y 4.5.2 la siguiente transformacion matematica es
requerida.

(xg_”)* = Xmax — x{_” (4'20)

4.6.2. Cinética de transicion solido-sélido del KNO3z de lafase Il a |

Los pardmetros cinéticos se calcularon para cada una de las pruebas a diferentes
velocidades de calentamiento. Los datos considerados para este calculo corresponden a los
datos de la primera etapa de calentamiento.

De acuerdo al método FC corregido por Liu y Fan (1999), los parametros cinéticos se
obtuvieron de las pendientes de las ecuaciones (4.11), (4.12) y (4.16). La Tabla 4.6 muestra

los resultados para las pruebas realizadas a diferentes velocidades de calentamiento.

Tabla 4.6. Parametros cinéticos para el KNO3 del cambio de fase Il a I, obtenidos por el método FC
corregido.

Parametros B =10°C/min B =15°C/min B =20°C/min
n 2.94 3.89 4.16
Ea (kJ/mol) 1756.88 1947.26 2054.81
In(ko) 503 562.47 589.62

De forma anéloga a los resultados publicados por Van Dooren y Miuller (1983b), los
valores de energia de activacion y del factor de frecuencia resultan muy altos.

Los termogramas de las pruebas realizadas muestran que las transiciones de fase solido-
solido se llevan a cabo dentro de un estrecho rango de temperatura. Esta situacion hace que

la estimacion de la fraccion de sdlidos que experimenta un cambio de fase sea
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extremadamente sensible respecto del conjunto de parametros cinéticos a utilizar.
Probablemente, la consideracion de una seccién del termograma para la determinacion de los
parametros cinéticos no permite una perfecta estimacion de la fraccién convertida para
aquellas zonas no consideradas durante el andlisis. Con el objeto de evaluar si el nimero de
puntos utilizados afecta los valores de los parametros cinéticos, los mismos fueron obtenidos

mediante un proceso de optimizacién, considerando la siguiente funcion objetivo:

Ng

2
FObj = mlnz (xtexperimental - xtcalculado) (421)
1

donde N, corresponde al nimero total de datos.
Los valores de los pardmetros cinéticos ajustados para el cambio de fase Il a | se muestran

enlaTabla4.7.

Tabla 4.7. Pardmetros cinéticos ajustados para el cambio de fase Il a I.

Parametros B =10°C/min B =15°C/min B =20°C/min
n 0.34 0.34 0.33
Ea (kd/mol) 2090.72 2094.30 2096.60
In(ko) 617.05 617.44 617.75

La utilizacion de todos los datos del termograma conduce a parametros cinéticos similares
a los obtenidos VVan Dooren y Miiller (1983b) (Tablas 4.5y 4.7).

La Figura 4.15 muestra las comparaciones entre las curvas experimentales y ajustadas de
la fraccion convertida en funcion de la temperatura para las pruebas realizadas a velocidades
de calentamiento de 10, 15 y 20°C/min. Para realizar estos ajustes se utilizaron un total de

57, 45y 33 datos para velocidades de 10°C/min, 15°C/min y 20°C/min, respectivamente.
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Las curvas de la Figura 4.15 muestran un buen ajuste en los valores centrales para la

estimacion de las fracciones convertidas de KNOs, pero presentan ligeros errores en la

prediccion de los valores extremos. Si bien el proceso de optimizaciéon puede realizarse

redefiniendo la funcion objetivo (e.g., utilizando factores de peso), en el marco de esta Tesis

se considera que los parametros cinéticos son adecuados para simular los efectos térmicos

asociados a los cambios de fase.

1.0
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E ys /min
z o 10°C/min
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2 04 -
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&

0.0 ‘ : :

125 130 135 140
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Figura 4.15. Comparacién de los datos experimentales (linea continua) y curva ajustada (linea a trazos)
para ensayos a diferentes velocidades de calentamiento.

4.6.3. Cinética de transicion solido-solido del KNOsz de la fase | a Il

145

De modo similar al calculo de los parametros cinéticos del cambio de fase IlI-1, los

parametros cinéticos del cambio de fase I-11 se obtuvieron de las pendientes de las ecuaciones
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(4.11), (4.12) y (4.16) utilizando la variable descripta en la ecuacion (4.20). La Tabla 4.8
muestra los resultados obtenidos utilizando el método FC corregido.

Los parametros cinéticos también se determinaron por optimizacion de la funcion objetivo
dada por la ecuacion (4.21); los mismos se presentan en la Tabla 4.9. Los resultados son muy

similares a los obtenidos por el método de FC corregido (Tabla 4.8).

Tabla 4.8. Parametros cinéticos para el KNO; del cambio de fase | a Il obtenidos por el método FC
corregido.

Parametros B =-10°C/min B =-15°C/min B =-20°C/min
n 111 0.94 1.36
Ea (kd/mol) 1561.54 1412.06 1302.36
In(ko) 474.86 434.96 413.73

Tabla 4.9. Pardmetros cinéticos ajustados para el cambio de fase Il a I.

Parédmetros B =-10°C/min B =-15°C/min B =-20°C/min
n 111 1.20 1.25
Ea (kd/mol) 1554.89 1412.06 1301.04
In(ko) 481.37 441.87 413.73

La Figura 4.16 muestra las comparaciones las curvas experimentales y ajustadas de la
fraccion convertida en funcion de la temperatura para las pruebas realizadas a velocidades de
enfriamiento de 10, 15y 20°C/min. Para realizar estos ajustes se utilizaron un total de 54, 45
y 42 datos para velocidades de 10°C/min, 15°C/min y 20°C/min, respectivamente.
Claramente, en la Figura 4.16 se observa que los valores ajustados permiten una buena
prediccion de los valores experimentales de la fraccion transformada con un error muy bajo.

Las cinéticas junto con sus parametros ajustados se utilizan en la siguiente seccion para

incluir, en el balance de energia propuesto para el FDG, los efectos térmicos que ocurren



Balance de energia para el FDG en estado estacionario 126

dentro de la unidad cuando los sélidos alcanzan temperaturas a las cuales experimentan

cambios de fase.

Fraccion Transformada

114 116 118 120 122 124
Temperatura (°C)

Figura 4.16. Comparacion de los datos experimentales (linea continua) y curva ajustada (linea a trazos)
para ensayos a diferentes velocidades de enfriamiento.

4.7. Balance de Energia en el FDG en estado estacionario

Los estudios respecto de la transferencia de calor en tambores rotatorios estan
relacionados con la operacién de secadores rotatorios convencionales. En particular, no
existe ningn modelo en la literatura abierta que aborde el planteo y la resolucién de los
balances de energia del FDG.

Combinando el modelo de circulacién de sélidos detallado en el Capitulo 3 y los modelos

de transferencia de calor publicados para tambores rotatorios, se plantean los balances de
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energia del FDG en estado estacionario para la produccién de KNO3 siguiendo la estructura

de celdas propuesta para la resolucién de los balances de masa de la unidad.

4.7.1. Consideraciones del modelo

Lauchard y Kordek (2000) y Thuring y Vogel (1986) sefialan que los granulos recubiertos
que son trasladados por los elevadores desde el fondo de la unidad hasta la parte superior del
tambor son enfriados por el aire frio que egresa desde la tabla de fluidizacion (o secados con
aire caliente dependiendo del tipo de proceso). Frain et al. (2005), Hirosue y Mujumdar
(1993) y Hruby et al. (1988) sugirieron que la transferencia de calor de una cortina de sélidos
que cae a través de una corriente de gas esta influenciada directamente por la interaccion
entre las particulas y el gas. Todos estos autores concuerdan que una cortina de solidos poco
densa permite un buen contacto entre los sélidos y el gas, favoreciendo el intercambio de
calor entre ambas fases. En este sentido, las zonas de solidos activos 1 y 2 en el FDG
corresponderian a las zonas que proporcionarian las condiciones 6ptimas para el enfriamiento
y la consolidacion de los granulos. Por la misma razén, la zona de s6lidos activos 3 y la zona
de solidos pasivos serian las menos favorables para el intercambio de calor con el aire
circundante.

Las altas temperaturas del aire en el interior del FDG y el limitado intercambio de calor
de los sélidos presentes en las zonas de solidos activos 3, solidos pasivos y sélidos ubicados

en el fondo del tambor (en el caso que el FDG opere sobrecargado) permiten realizar algunas
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simplificaciones en el modelo matematico. En efecto, se desprecian de los balances de
energia los términos de intercambio de calor por conveccion solido-aire en estas 3 zonas.

Asimismo, en el modelado del FDG se consideran las condiciones ambientales del lugar
donde se lleva a cabo la granulacion de KNOz. Gran parte de la produccion de este fertilizante
a nivel mundial proviene actualmente de los vastos depositos de nitrato de sodio de los
desiertos chilenos, en donde la humedad del aire es extremadamente baja y proporciona
condiciones favorables para el almacenamiento del producto final debido a que los granulos
calientes que abandonan el FDG no estan en contacto con un entorno hiumedo que podria
provocar la aglomeracion o “caking” del material. Esta situacion permite simplificar ain
mas los balances de energia del FDG, al despreciar los balances de humedad de los sélidos y

del aire.

4.8. Modelo Matemaético

Los balances de energia del FDG por zonas, que se proponen para predecir los perfiles
axiales de temperatura de los s6lidos, se sustentan en las siguientes hipétesis simplificatorias:
« El sistema se encuentra en estado estacionario.
e SoOlo existe transferencia de calor por conveccién entre el aire y los solidos de las
zonas activas 1y 2.
o Cada zona de solidos se comporta como perfectamente mezclada.
o Se desprecia el contenido de humedad en los granulos y el aire.

o No existen gradientes térmicos en las particulas.
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e Durante el enfriamiento del KNOs, solo ocurre la transicion sélido-sélido de la
fase lalall.
« Lasolidificacion del KNOgz fundido se supone instantanea.
Los balances de energia del FDG se plantean para las distintas zonas y celdas, tal como se

esquematiza en la Figura 4.17, teniendo en cuenta los caudales masicos, temperaturas y

fracciones de material en fase | de cada corriente.
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Figura 4.17. Estructura de subceldas activas y pasiva para la solucion del balance de energia.

4.8.1. Fracciones masicas de KNOs en fase | presentes en cada subcelda

Debido a que el KNO3z sufre transformaciones de fase a lo largo del granulador, es

necesario definir las fracciones masicas de este fertilizante que se encuentran en las diferentes
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fases. A continuacion se incluyen las ecuaciones que permiten el calculo de las fracciones
masicas correspondientes a la fase | (y) de todas las corrientes mostradas en la Figura 4.17
para la celda j.

Para la subcelda activa 1, los sélidos alimentados provenientes de los sélidos pasivos de

la misma subcelda experimentan distintos cambios dependiendo de la fase en que se

encuentren. Los sdlidos que se encuentran en fase 11 ((1 - yg)kim},) podrian cambiar a fase

I, y los solidos que se encuentran en fase | (y,{kim{;) podrian cambiar a fase Il dependiendo
de la temperatura de salida de los solidos de la subcelda. Por lo tanto, la fraccion de sélidos

que abandona la subcelda SA1 en fase I (y/,) es:

y/{1 = [(1 - )kjmpxmu I +ypkjmp(1 xAlI II)]/k]mAl (4.22)
donde y,{ es la fraccion de solidos pasivos en fase | de la celda j, (1 - y,{) es la fraccion de
solidos pasivos en fase 11 de la celda j, k{ es el coeficiente de transporte de los solidos activos
1 de la celda j, ki es el coeficiente de transporte de los solidos pasivos de la celda j, mjl es

la masa de solidos activos 1 de la celda j, m}, es la masa de sélidos pasivos de la celda j,

j
Xy 11— €S 12 fraccion de solidos activos 1 convertidos desde fase Il a l'y (1- xAl, ;1) esla

fraccion de sélidos activos 1 en fase 1 no convertidos a fase II.

La fraccién de solidos activos 1 convertidos de fase Il a | (i.e., proceso de calentamiento) se
obtiene por integracion de la ecuacion (4.5) considerando que X4, = 1 (ver Figura 4.15).
Como en el proceso de calentamiento la masa total se transforma de fase 11 a I, se asume que

la fraccion de fase | transformada es igual a 1.

(1 - le',,_l) - — 1 = (g — Dko,ir-1 exp(_Ea,II—I/RTAjl)E,{u (4.23)
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donde kg ;;—;, Eq 11—1, nyp—; corresponden al factor pre-exponencial, la energia de activacion

y el orden de reaccion de los solidos que cambian de fase Il a I, respectivamente. Ejl y TAj1
representan el tiempo medio de residencia y la temperatura de los solidos activos 1 de la
celda j, respectivamente.
De forma similar, la fraccion de solidos activos 1 convertidos de fase | a Il (proceso de
enfriamiento) se plantea de acuerdo a la siguiente expresion:
(xmax - x/{u—u) 17l — (Xpge) Y71 = (g — Dkos—n exp(_Ea,I—II/RTAjl)E/J;1
(4.24)
donde kg ;—1;, Eq 11, ny—pp cOrresponden al factor pre-exponencial, la energia de activacion
y el orden de reaccidon de los sélidos que cambian de fase | a I, respectivamente. Como las
velocidades de enfriamiento esperadas en el FDG son similares a las experimentales, a los
efectos del modelado se considera x,,,, = 0.51 (ver Figura 4.16).
La subcelda activa 2, recibe sélidos de dos corrientes. Una corriente proviene de los
solidos activos 1 de la misma subcelda, mientras que la otra proviene de los solidos activos
1 de subcelda anterior. Los solidos que egresan de la subcelda SA2 son enfriados (por el aire

de fluidizacion), experimentando distintos cambios dependiendo de la fase en que se

s ] 1
encuentren. Los sdlidos que se encuentran en fase Il (1—yA1 ) fAlk mA1 y
(1—y},)(1 = ¢4, )kim], podrian experimentar cambio sélido-sélido a fase I. La otra
P ol j-1 j-1
fraccion de los solidos, que se encuentra en fase | y,; fAlk mA1 y

yjl(l fAl)k’mAl, podria cambiar a fase 11 dependiendo de la temperatura de salida de
los solidos de la subcelda. Por lo tanto, la fraccion de solidos que abandona la subcelda SA2

en fase | (y,) es:
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yiz = [(1 - yil_l)C]Z;llk{_lmjzlxiz,u—l + 3’,4111_16]!,41_11k{_1m£1(1 - ij,I—II)
+ (1 - yz{l)(l - C}A1)k{m£1xiz,11—1
+ 3’14{1(1 - C;A1)k{m£1(1 - ij,I—II)]/ké-mI{;Z
(4.25)
donde y/ " corresponde a la fraccion de sélidos activos 1 en fase | de la celda j-1, (1- yjl"l)
es a la fraccion de sélidos activos 1 en fase II de la celda j-1, (1 —yJ,) es la fraccién de
solidos activos 1 en fase Il de la celda j, C]!;l es el coeficiente de reparto de los solidos
activos 1 de la celda j-1, k{_l es el coeficiente de transporte de los sélidos activos 1 de la
celdaj-1, m) " es lamasa de sélidos activos 1 de la celda j-1, CJZAl es el coeficiente de reparto
de los solidos activos 1 de la celda j, kg es el coeficiente de transporte de los sélidos activos
2 de la celda j, mjz es la masa de solidos activos 2 de la celda j, szj,,_, es la fraccion de
solidos activos 2 convertidos de fase Il a | y szj,_,, es la fraccion de solidos activos 2
convertidos de fase I a Il. Las fracciones de solidos convertidos szlu_, y szll_” se calculan
con las ecuaciones (4.23) y (4.24), respectivamente, evaluadas en el tiempo medio de
residencia de los sélidos activos 2 de la celda j (Ejz) y a la temperatura de los sélidos activos
2 de la celda j (T/,).
La subcelda activa 3 recibe materia desde tres corrientes. Dos de ellas estan constituidas

por sélidos, provenientes de los sélidos activos 2 de la misma subcelda y de los s6lidos

activos 2 de subcelda anterior. Los sélidos alimentados que se encuentran en fase Il
((1 —ngl)cfgzlkg"lmjgl) y ((1 —yl,)(1 - ijAz)k{mjz) podrian cambiar a fase I,

mientras que los solidos en fase | (y1; Cloy ks 'mis ) y (4, (1 — €, )kom),) podrian
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cambiar a fase Il. La tercera corriente corresponde a la incorporacién de material fundido, el
cual podria generar solidos en fase | 0 en fase 11 dependiendo de la temperatura de salida de
los sélidos desde la subcelda. De acuerdo a lo anterior y suponiendo la solidificacion

instantanea del material fundido a fase I, la fraccion de sélidos que abandona la subcelda

SA3en fase | (y],) es:

J — [,J j j-1,;j-1_j-1_j
Yaz = [mfunolido(1 - xA3,I—II) + (1 _yAZ )CfAZ ky "My Xuz

+ y] 1Cf]AzlkJ 1mA2 (1 xA3I 11) + (1 yAZ)(l fAz)kijzx,{B -1
+ y/{Z(]‘ AZ)kJmAZ(]' xABI II)]/k]mA3
(4.26)
donde y/>* corresponde a la fraccion de sélidos activos 2 en fase | de la celda j-1, (1- yjz"l)
es la fraccion de solidos activos 2 en fase 1l de la celda j-1, C]!Azl es el coeficiente de reparto
de los s6lidos activos 2 de la celda j-1, k{‘l el coeficiente de transporte de los solidos activos
2 de la celda j-1, m), " es la masa de sélidos activos 2 de la celda j-1, (1 — yJ, ) es la fraccion
de solidos activos 2 en fase Il de la celda j, CJZAZ es el coeficiente de reparto de los solidos
activos 2 de la celda j, kg es el coeficiente de transporte de los sélidos activos 3 de la celda
j, m), es la masa de slidos activos 3 de la celda j, m ] \naido ©8 €l caudal de fundido en la
celda j, xjg,,,_, es la fraccion de sdlidos activos 3 convertidos de fase I1a |y xj&,_,, es la

fraccion de so6lidos activos 3 convertidos de fase | a 1l. Las fracciones de sélidos convertidos
X43-1 Y Xa3;—p Se calculan mediante las ecuaciones (4.23) y (4.24), respectivamente,

evaluadas en el tiempo medio de residencia de los sélidos activos 3 de la celda j (£/,) y a la

temperatura de los solidos activos 3 de la celda j (T 3)
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La subcelda pasiva recibe sélidos desde tres corrientes. Dos de ellas provienen de la
subcelda anterior, en particular de los solidos activos 3 y los sélidos pasivos. La tercera

corriente procede de los sélidos activos 3 de la misma subcelda. Los solidos que se
encuentran en fase I ((1 - ngl)C]!;31k§‘1m£;1), ((1 -yl - ijAs)kémL) y
((1 — y,{_l)ké_lm{(_l) podrian cambiar a fase | y los sélidos alimentados en fase |
(a5 ' Clas k37 mish), (as (1 = Clus)kdmls) y (vp~'kd"mi") podrian cambiar a fase
I1, dependiendo del valor de la temperatura de la subcelda pasiva. La fraccion de solidos que
abandona la subcelda SP en fase 1 (y}) es:
3’1{ = [(1 - ngl)C]Z;;kg_lmj;lx{,.ﬂ# + 3’,«]1-3*_16]!,;31'1‘;'_17”,{;;1(1 - xz;,l—ll)

+ (1 - ylij’._l)ké-_lm{(_lxlé,ll—l + yl{_lké'_lm{(_l(l - xé,l—ll)

+ (1 - y/{3)(1 - C]ZA3)ké‘m‘£3x£’”_I

+ y/{3(1 - C)!A3)k§m£3(1 - xzj;,z—ll)]/[kimzj; + ké'm{(]

(4.27)
donde y/> " corresponde a la fraccion de sélidos activos 3 en fase | de la celda j-1, (1- ngl)
es la fraccion de sélidos activos 3 en fase Il de la celda j-1, 6;;31 es el coeficiente de reparto
de los sélidos activos 3 de la celda j-1, ké‘l es el coeficiente de transporte de los solidos
activos 3 de la celda j-1, m); " s la masa de sélidos activos 3 de la celda j-1, (1- yj3) es la
fraccion de solidos activos 3 en fase Il de la celda j, CJZA3 es el coeficiente de reparto de los
solidos activos 3 de la celda j, ki' es el coeficiente de transporte de los sélidos pasivos de la

celda j, m}, es la masa de los sélidos pasivos de la celda j, ké es el coeficiente de transporte
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de los solidos que fluyen por el fondo del tambor de la celda j, m{; es la masa de los sélidos
ubicados en el fondo del tambor de la celda j, x,];,,,_, es la fraccion de solidos pasivos
convertidos de fase Il a | y x};,,_,, es la fraccion de solidos pasivos convertidos de fase | a Il.
Las fracciones de solidos convertidos x};,,,_, y x,];,,_” se calculan mediante las ecuaciones
(4.23) y (4.24), respectivamente, evaluadas en el tiempo medio de residencia de los sélidos

pasivos de la celda j (£}) y a la temperatura de los sélidos pasivos de la celda j ().

4.8.2. Balance de energia en estado estacionario para sélidos activos 1

La ecuacion (4.28) muestra el balance de energia planteado para los sélidos activos 1.
Como se explica en seccion 4.8.1, los solidos pueden experimentar cambio sélido-sélido

desde la fase I a 1l o viceversa, dependiendo de la temperatura de la j-ésima subcelda activa

1.
T}{ Tr-n
R, T
y}{ kéjl-mi’xil,l—ll prKNog.IdT+(_AH1—11111)+f CoknogudT
Ti-n1 le
T} T}
+ylkdml (1=xhy, ) | Couvoud? + (1 =3f) klml | Coewo,ual
i i

+ h£1 A£1 ( - TAjl) =0

Tt{ire,sale
(4.28)

donde hZ, es el coeficiente de transferencia de calor por conveccién entre los sélidos activos

1y el aire de fluidizacién de la celda j, A4}, es el 4rea total de las particulas localizadas en la
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j-ésima subcelda activa 1, T/

ire,sale

es la temperatura del aire que egresa de la j-ésima

subcelda activa 1.

4.8.3. Balance de energia en estado estacionario para sélidos activos 2

La ecuacion (4.29) muestra el balance de energia para los sélidos activos 2. El balance
considera los cambios de fase 1 a ll y Il a |, y la pérdida de calor por conveccion de los sélidos

activos 2 con el aire frio que egresa de la tabla de fluidizacion.

En la ecuacion (4.29) h}, corresponde al coeficiente de transferencia de calor por conveccién
entre los solidos activos 2 y el aire que egresa de la tabla de fluidizacion de la celda j, Aj;z es
el area total de las particulas localizadas en la subcelda activa 2 de la celda j, TAjl_1 es la

temperatura de los sélidos activos 1 que egresan de las celdas j-1y TC{

ire,21 €S 12 temperatura

del aire que egresa de la celda j.
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4.8.4. Balance de energia en estado estacionario para sélidos activos 3

El balance de la ecuacion (4.30) considera los posibles cambios de estado de los solidos
(de fase I a Il y viceversa) y la fase sélida final del material fundido que solidifica sobre la
superficie de los granulos. La estructura final de los sélidos depende de la temperatura en el
interior de la j-ésima subcelda activa 3.

La ecuacion (4.30) es valida cuando la temperatura de los sélidos que abandonan la j-
ésima subcelda activa 3 es menor a la temperatura de cambio de fase I a Il (T;_;;). Cuando
lo anterior no sucede, el Gltimo término de la ecuacion (4.30) debe ser modificado por la

ecuacion (4.31).

4.8.5. Balance de energia en estado estacionario para sélidos pasivos

El balance de la ecuacion (4.32) considera los cambios de fase sélido-sélido (de fase | a

I1'y viceversa) de los sélidos activos 3y de los solidos que avanzan por el fondo provenientes

de la celda j-1 y de lo sélidos activos 3 provenientes de la celda j.
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4.8.6. Temperatura media de los solidos en la celda j

La temperatura media adiabética de los solidos en la celda j, se determina segun el siguiente
balance:
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(4.33)
donde T es el temperatura media de los solidos en la celda j y Ty es la temperatura de

referencia.

4.8.7. Balance de energia en estado estacionario para aire en zonas activas 1y 2

Debido a la baja humedad en la zona desértica donde se produce el nitrato de potasio, se
desprecia el contenido de agua en dicha corriente. Los balances de energia para el aire en las

zonas 1y 2 estan dados por las ecuaciones (4.33) y (4.34), respectivamente.
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j
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4.8.8. Calculo del coeficiente de transferencia de calor por conveccion y area de

transferencia de calor de las particulas

Los coeficientes de transferencia de calor por conveccion en las zonas activas 1 y 2
propuestos en el modelo corresponden a los utilizados para el modelado de secadores
rotatorios. Alvarez y Shene, (1994), Cao y Langrish (2000) y Wardjiman y Rhodes (2009)
sugieren que el coeficiente de transferencia de calor por conveccion puede ser descripto por

la correlacion de Ranz y Marshall (1952):

K = (%) [2+ 0.6ReY/2Pr/3]  r=A1yA2 (4.36)
svy
donde k,;,-. €s la conductividad térmica del aire, 13_!,, es el diametro medio de las particulas
de la celda j que conserva la superficie y el volumen de la poblacion, Re es el nUmero de
Reynolds y Pr es el nimero de Prandtl.
En los secadores rotatorios se puede considerar que la cortina de particulas cae en forma

perpendicular al flujo de aire y el numero de Reynolds se calcula de acuerdo a la siguiente

ecuacion (Wardjiman y Rhodes, 2009):
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Dl v, .
Re= SUr alre palre r:AlyAZ (437)

Ugire

donde v,;-. €s la velocidad, p,i-. €s la densidad y p,ire €S la viscosidad del aire de
fluidizacidn, respectivamente.
El nimero de Prandtl en la ecuacion (4.36) esta definido por:

— Cpaire Ugire

kaire

Pr (4.38)

donde Cp,;re €S la capacidad calorifica del aire de fluidizacion.
Suponiendo que las particulas son esféricas y su densidad es constante, la masa total de
particulas ubicadas en las zonas activas 1 y 2 de la celda j se puede escribir de la siguiente

forma:
. TL’ _— 3 .
ml = ‘ (DL,,) ppN]  r=AlyA2 (4.39)

donde N/ es el nimero de particulas presentes en las zonas activas 1 0 2y pp €s la densidad

de las particulas.

El area de todas las particulas en cualquier zona activa se determina segun:
. . 2 .
Al =n(D}, ) N} r=A1yA2 (4.40)
En consecuencia, el area total de transferencia de calor de las particulas ubicadas en las
zonas activas 1y 2 se obtiene combinando las ecuaciones (4.39) y (4.40):

6m’

py D,

SV

Al =

T

r=AlyA2 (4.41)

Como se explicd en la Seccion 3.5.1, el didmetro D, se reemplaza por D;,, (didmetro medio
de las particulas de la celda j que conserva el nimero y la masa o volumen de la poblacion)

debido a que en esta etapa del modelado del FDG aln no es posible realizar estimaciones de
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la distribucion de tamafio de particulas. El didmetro D, se determina segdn la ecuacion

(3.21) 0 (3.22).

Esta simplificacion serd removida posteriormente en el Capitulo 5 cuando se resuelva el

balance de poblacién del FDG, y se disponga entonces de la distribucién de tamafio de

particulas en cada celda de la unidad.

4.9. Parametros Geométricos y Condiciones de Operacion del FDG

Considerando los datos geométricos y operativos del FDG definidos en la seccién 3.7, se

resuelven simultaneamente los balances de energia y masa de la unidad.

Tabla 4.10. Caso base FDG: variables geométricas y operativas.

Geometria del Tambor. Geometria y Ubicacion de la
Tabla de Fluidizacion.
Dy, (M) 4.3 X5, (M) 0.45
Lg, (M) 8.6 Lge,, () 1.19
ag, (°) 5 Lgt,, () 1.75
&1, (°) 37
Numero y Geometria de Variables operativas.
elevadores.
U, (m) 0.07 m?, kg st 8.3
L (m) 0.24 mfundido: kg st 8.3
a, (°) 135 Maire, Kg s 25
Lg, (M) 8.6 w, rad s* 0.52
T2, °C 25
Tfundido: °C 350

T2 e, °C 25

aire?
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Como caso base se define un caudal de aire de 25 kg/s, el cual permite conseguir un
enfriamiento adiabatico de los sélidos hasta 130-140°C y garantizar que las particulas que
abandonan la unidad posean una estructura cristalina romboeédrica (Kaltenbach-Thuring,
1999; Kumar y Nath, 2005a; Westphal et al., 1993). Ademas, se asume que el aire que ingresa
a la tabla de fluidizacion y los sélidos alimentados al granulador se encuentran a 25°C, y
todos estan en fase 1, que es la fase estable del nitrato de potasio a temperatura ambiente.
Las propiedades termodinamicas del aire se determinan considerando la temperatura del
aire en cada subcelda, eliminando asi el supuesto incorporado durante la resolucién de los
balances de masa (en el capitulo anterior, las propiedades del aire se calcularon para una
temperatura media de 90°C).
Todos los parametros geomeétricos y las variables operativas seleccionadas se resumen en

la Tabla 4.10.

4.10. Solucién Numérica

Para resolver los balances de energia del modelo de celdas del FDG en estado estacionario,
inicialmente se resuelve el balance de masa en cada celda segun se explica en la Seccion 3.8.

Una vez resuelto el balance de masa de la j-ésima celda, se plantean los balances de
energia para los solidos en las tres subzonas activas (SA1, SA2 y SA3) y la pasiva (SP),
ademas de los balances de energia para el aire en las zonas activas 1y 2.

El sistema de ecuaciones a resolver se completa incorporando las expresiones para

calcular las fracciones de solidos en fase | (ecuaciones 4.22, 4.25-4.27) y las expresiones
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cinéticas para estimar las fracciones de solidos convertidos desde fase 11 a | (ecuaciones 4.23)
y viceversa (ecuacion 4.24) para las cuatro subzonas, respectivamente. En total el sistema de
ecuaciones esta formado por 18 ecuaciones algebraicas, las cuales deben ser resueltas en
simultaneo.

El procedimiento de calculo descripto se repite segin el numero de celdas seleccionado.
Para el caso base se conservan las 30 celdas utilizadas para resolver el balance de masa, las
cuales permitieron una buena precision de la solucion y a la vez un moderado tiempo de

computo (el error en las predicciones de las masas fue menor al 0.2%).

4.11. Resultados y Discusion

4.11.1 Caso Base

De acuerdo al modelo de celdas propuesto en esta tesis y para el caso base descripto en la
Tabla 4.10, en la Figura 4.18 se muestran los perfiles axiales de temperatura de los sélidos
de las tres subzonas activas y pasiva. Adicionalmente, se presenta el perfil de la temperatura
media de los sélidos determinado haciendo uso de la ecuacion 4.35.

La Figura 4.18 indica que los perfiles de temperatura de los sélidos en las distintas zonas
son muy similares. En consecuencia, el valor de temperatura media representa
adecuadamente la tendencia de las 4 zonas modeladas. De acuerdo a lo descripto
anteriormente, se utilizaron 30 celdas para representar la longitud del granulador. El ascenso

térmico en la primera celda, desde temperatura ambiente hasta aproximadamente 85°C, es
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abrupto y causado por el calor que aporta la solidificacion del fundido y la transformacién

del material solidificado desde la fase I a Il (la cual ocurre a temperaturas inferiores a 118°C).
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Figura 4.18. Perfiles de temperatura de los solidos activos y pasivos y de la temperatura media de los
s6lidos a lo largo del FDG para el caso base de la Tabla 4.10.

La Figura 4.19 muestra los valores de todos los términos de los balances de energia de
solidos activos 1, 2, 3 'y pasivos para la primera celda.

Los términos de mayor magnitud corresponden a los términos del balance de energia de
los solidos activos 3 (ver ecuacion 4.30). El sexto término incluye los sélidos provenientes
de la celda activa 2 en fase Il que no se transforman a fase I, los cuales sufren calentamiento
en esta zona. EI cambio entalpico endotérmico del sexto término es practicamente
compensado por el flujo calorico liberado en el proceso de solidificacion del fundido y
posterior transformacion de sélidos en fase I a Il (noveno término). Respecto a los restantes
términos del balance de energia para los solidos activos 3 en la primera celda, cabe mencionar

que como no hay aporte de solidos de celdas anteriores, los cuatro primeros términos del
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balance de energia son nulos (ver ecuacion 4.30). El quinto término incluye los solidos
provenientes de la celda activa 2 en fase Il que se transforman a fase 1. Debido a que este
proceso no se lleva a cabo, basicamente porque los sélidos aun no alcanzan el nivel de
temperatura adecuado para experimentar el cambio de fase sélido-solido, este término
también es nulo. Los dos restantes términos (séptimo y octavo) incluyen los sélidos en fase
| provenientes de la celda activa 2 que pueden experimentar o no cambio a fase IlI,
respectivamente. El séptimo término es nulo debido a que el proceso de cambio de fase I a
no ocurre (los sélidos aumentan de temperatura). El aporte del octavo término al balance de
energia es practicamente nulo, esto se debe a que el caudal de sélidos en fase | proveniente

de la celda activa 2 es muy bajo (el porcentaje de solidos en fase 1 presentes en la celda activa

3 es alrededor de 0.3%).
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Figura 4.19. Términos de los balances de energia de los sélidos activos 1, 2, 3 'y pasivos para la primera
celda (j=1) y el caso base de la Tabla 4.10.
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Un razonamiento anadlogo puede seguirse para interpretar los signos y magnitud de los
términos de los balances de energia de los sélidos activos 1y 2 y pasivos esquematizados en
la Figura 4.19.

En la Figura 4.20 se muestran nuevamente los perfiles axiales de temperatura junto con
los de la fraccion de granulos en fase I, correspondientes a los sélidos activos 3 y pasivos.
Los resultados indican que la temperatura de los solidos en ambas zonas, SA3 y SP, aumenta
hasta aproximadamente un 23% de la longitud total del granulador. En esta seccién, tal como
se menciond, tanto la solidificacion del fundido como la transicion solido-solido desde fase

I a Il son procesos exotérmicos que contribuyen al calentamiento de los solidos (ver Tabla

4.4),
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Figura 4.20. Perfiles de temperatura y de la fraccion en fase | de s6lidos activos 3 y pasivos a lo largo del
FDG para el caso base de la Tabla 4.10.
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A partir de la cota axial donde la temperatura alcanza los 130°C (valor al que se inicia la
transformacion I1-1), la temperatura no sufre modificaciones. Esta situacion se debe a que la
energia aportada por el fundido, luego que se solidifica, no es suficiente para que toda la
carga de sélidos que abandona la celda activa 3 aumente de temperatura y adicionalmente,
en el caso de aquellos solidos que se encuentran en fase Il, experimenten cambio hacia la
fase I (el cambio cristalino de fase 11 a | es endotérmico, ver Tabla 4.1).
La Figura 4.21 muestra los valores de los términos del balance de energia de los sélidos
activos 3 ubicados a un 50 % de la longitud total del granulador. A esta distancia de la entrada

del granulador los perfiles de temperaturas de solidos son practicamente constantes (ver

Figura 4.20).
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Figura 4.21. Términos del balance de energia de los sélidos activos 3 ubicados a un 50% de la longitud
total de la unidad (j=15) para el caso base de la Tabla 4.10.
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La Figura 4.21 muestra que una pequefia fraccion de la energia liberada por la
solidificacion del fundido (término 9, ecuacion 4.30) es utilizada por los sélidos en fase 11
para cambiar a fase I. De acuerdo al balance de energia, en la zona de sélidos activos 3 de la
celda 15, s6lo un 14.4% de esta energia (término 5, ecuacion 4.30) es consumida en el proceso
de cambio de fase solido-sélido. El 85.6% restante es entregado a los sélidos que provienen,
en la cota axial estudiada, de la zona 2 (términos 6 y 8, ecuacion 4.30).
La Figura 4.22 muestra el aumento de la carga de solidos circulantes que abandonan la

zona activa 3 a lo largo del granulador.
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Figura 4.22. Raz6n del caudal de sélido descargado de la zona activa 3 por cada celda respecto del caudal
de s6lidos descargado desde la primera celda para el caso base de la Tabla 4.10.

Como lo indica la Figura 4.22, en la mitad de la longitud axial del granulador, los s6lidos
descargados desde la zona activa 3 han aumentado en un 50% respecto del mismo caudal de
solidos descargados en la primera celda. Dado que el caudal de fundido que ingresa a cada

celda es el mismo a lo largo del granulador, este considerable aumento de caudal de s6lidos
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(combinado con la fraccion de solidos en fase Il convertidos a fase 1) explica por queé la
temperatura de la zona activa 3 permanece practicamente constante hacia la salida del equipo.
Este efecto se hace méas importante en la Gltima celda, en donde esta razon de caudales de
solidos aumenta en un 100%. Este aumento es consecuencia de la relacion del caudal de
solidos de entrada al caudal de ligante seleccionada, la cual es 1:1.

La Figura 4.23 muestra los valores de los términos del balance de energia de los sélidos

activos 3 de la tltima celda de la unidad.
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Figura 4.23. Términos del balance de energia de los sélidos activos 3 ubicados en la tltima celda (j=30)
para el caso base de la Tabla 4.10.

De acuerdo al balance de energia de los solidos activos 3 de la ultima celda, s6lo un 9.9%
de la energia entregada por la solidificacion del fundido (término 9, ecuacion 4.30) es

consumida por el cambio de fase solido-sélido (término 5, ecuacion 4.30). EI 90.1% restante
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es entregado para calentar los solidos que provienen de la zona activa 2, los cuales
representan el doble de los sélidos circulantes a la entrada.

Debido a que el proceso de transicion desde fase 11 a fase I es limitado y el principal aporte
de solidos en fase | proviene de la solidificacion del ligante, el cual se distribuye
uniformemente en la coordenada axial, la fraccion de sdlidos transformada a fase | en cada
subzona (SA3y SP) es practicamente la misma, superando ligeramente el 50% a la salida de
la unidad (ver Figura 4.20). Considerando que la alimentacidn consiste en sélidos en fase II,
en las primeras celdas los solidos en fase | provienen de la solidificacion del fundido. En esta
zona del granulador la fraccion de solidos en fase | es baja debido a que el fundido
incorporado solidifica a fase | y una gran parte de estas particulas se transforman a fase II.
En esta seccion el aporte de sélidos en fase | que provienen desde las celdas activas 1y 2 es
menor debido a que los granulos en este estado cristalino pueden experimentar cambio de
fase I all.

A medida que las particulas avanzan por el granulador y aumentan de temperatura, la
fraccion de soélidos en fase | aumenta debido a que el fundido una vez que se solidifica lo
hace a fase | (para temperaturas mayores a 118°C) y gradualmente deja de cambiar hacia la
fase Il. La Figura 4.24 muestra la fraccion de fundido convertido a fase | en funcion de la
longitud del granulador.

Finalmente, en la zona cercana al punto de salida, la fraccion de sélidos en fase | presenta
un crecimiento moderado hasta alcanzar un valor aproximadamente constante (Figura 4.20).
Si bien el proceso de solidificacién del ligante es una fuente continua de solidos en fase I, a
la salida del granulador, se deben considerar las particulas que cambian de fase Il a fase I.

Dado que los sélidos que cambian de fase Il a | no representan un flujo considerable, el
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caudal maésico de solidos en fase | es relativamente pequefio respecto a la gran carga
circulante de sélidos en el interior de la unidad. Esta mezcla de corrientes de sélidos en

distintas fases provoca que la fraccion de sélidos en fase I no evidencie cambios importantes.
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Figura 4.24. Fraccién de sélidos en fase | provenientes de la solidificacion del fundido a lo largo del FDG
para el caso base de la Tabla 4.10.

La Figura 4.25 muestra los perfiles de temperaturas del aire que abandona las subceldas
activas 1 y 2. En cercanias a la entrada, los s6lidos aumentan rapidamente de temperatura
debido a la solidificacion del ligante, y las particulas que ascienden desde la zona pasiva
hasta las subceldas activas 1y 2, transfieren calor al aire provocando que el mismo abandone
estas zonas a una temperatura cada vez mayor. En esta seccion el proceso de cambio de fase
I a Il ocurre, pero no tiene una gran influencia en el balance energético (término 1 de la

ecuacion 4.28, ver Figura 4.19).
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Figura 4.25. Perfiles de temperatura del aire que abandona las subceldas activas 1y 2 a lo largo del FDG
para el caso base de la Tabla 4.10.

El ascenso de temperatura del aire que egresa de las subceldas activas alcanza rapidamente
un valor méaximo a los 2 metros aproximadamente, de manera similar a lo que ocurre con la
temperatura de los sélidos. Esto sucede por el efecto combinado de la de las particulas que
ingresan a las subceldas activas 1y 2. Los solidos que ascienden desde la zona pasiva poseen
una temperatura cada mas estable (ver Figura 4.20) a medida que avanzan por el granulador
y los sélidos que ingresan desde la subcelda anterior poseen una temperatura mas baja
respecto de los sélidos provenientes de la subcelda pasiva. Por este motivo y considerando
que la carga de sélidos circulantes aumenta (a diferencia del caudal de aire que es constante
en cada subcelda), el calor cedido por los solidos pasivos debe ser entregado tanto a los
solidos que ingresan desde la subcelda anterior como al aire de enfriamiento, provocando
que la temperatura del aire alcanza un valor practicamente constante. La temperatura de

salida del aire de las subceldas activas 1y 2 es de 73 y 103.9°C, respectivamente.
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Debido a que en el caso base el granulador opera en condicion subcargado, los elevadores
tienen la capacidad de transportar mas material axialmente, pudiendo acompafar el aumento
de sdélidos circulantes. Este fendmeno provoca que el flujo de sélidos que ingresa las

subceldas activas 1y 2 aumente (ver Figura 4.26).
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Figura 4.26. Razdn del caudal de sdlido descargado desde las zonas activa 1y 2 por cada celda al caudal
de sélidos respectivo descargado desde la primera celda para el caso base de la Tabla 4.10.

La Figura 4.27 muestra, para el caso base, los perfiles de temperatura y de la fraccién de
granulos en fase | para los solidos activos 1y 2. De modo similar a los perfiles de temperatura
de los soélidos activos 3 y pasivos, se detectan dos zonas claramente definidas (una de
aumento térmico y otra de perfil constante). En la primera seccion de temperaturas inferiores
alos 130 °C, la fraccion de material en fase | (proveniente del fundido) que no se transformo
a fase Il durante el enfriamiento del ligante en la subzona activa 3 es pequefia.
Adicionalmente, parte de estos sélidos podrian sufrir transformacion desde fase | a Il (por
enfriamiento) lo cual explica el bajo valor de esta variable en esta seccion del granulador.

Luego a medida que los s6lidos avanzan por el granulador y alcanzan la tabla de fluidizacion
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a mayor temperatura, la fraccion de solidos en fase | aumenta basicamente debido a

solidificacion del fundido. Finalmente, en la seccién donde la temperatura de los granulos es

practicamente constante, la fraccion de solidos en fase | aumenta levemente debido a que la

carga interna de material crece de tal manera que aun cuando hay transformacién hacia la

fase I, por enfriamiento del ligante, el caudal transformado es una pequefia fraccion del total

y no se traduce en cambios significativos en la fraccién masica de sélidos en fase I.
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Figura 4.27. Perfiles de temperatura y fraccion en fase I de soélidos activos 1y 2 a lo largo del FDG para

el caso base de la Tabla 4.10.

4.11.2 Influencia de las variables operativas sobre el estado térmico del FDG

En los circuitos de granulacion existe la posibilidad de modificar la relacion de reciclo. Si

las condiciones operativas lo permiten, en algunos procesos de aumento de tamario es posible
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aumentar el caudal de fundido y con ello obtener particulas de mayor tamario, lo cual
significa que la relacion de reciclo disminuye. La Figura 4.28 muestra el perfil axial de
temperatura media de los solidos para diferentes razones de reciclo. Se observa un
comportamiento similar a los anteriores, existiendo una zona importante del granulador
donde la temperatura de los solidos es practicamente constante. Resulta evidente que al
aumentar el caudal de fundido (menor relacion de reciclo), los sélidos reciben mayor energia,
producto de la solidificacion del mismo, por lo cual el aumento de temperatura es mas

abrupto.

—

Temperatura media de solidos (°C)
co
(=)

60 - Rrecic.’o =
40 - _:Rreciclo = 0 75
- Rrecic.’o = 0 5
20 T T T T T T T T
0 1 2 3 4 5 6 7 8 9

L;(m)

Figura 4.28. Perfil axial de temperatura media de los solidos para diferentes razones de reciclo.

Para controlar los fendmenos térmicos que ocurren en el interior del granulador se necesita
analizar las condiciones de operacion del aire de enfriamiento con el fin de controlar las

significativas variaciones térmicas de los sélidos.
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En este sentido se evalua el efecto de la temperatura de entrada del aire sobre la
performance del granulador. Se ensayaron temperaturas de entrada de aire de 5, 15, 25y
35°C (ya que en las zonas deserticas donde se produce el nitrato de potasio, las temperaturas
del aire cambian bruscamente durante el dia), manteniendo constantes el resto de las variables
de acuerdo a lo establecido para el caso base. La Figura 4.29 muestra el perfil axial de la

temperatura media de los sélidos en el interior del granulador para diferentes condiciones del

aire de entrada.
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Figura 4.29. Perfil axial de temperatura media de los solidos para diferentes temperaturas del aire de
fluidizacién alimentado al FDG.

En la Figura 4.29 se observa que las variaciones en temperatura del aire alimentado al
granulador no afectan la operacion de forma significativa. Los posibles cambios en el

gradiente de temperaturas debido a las oscilaciones climaticas térmicas no resultan en
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términos energéticos lo suficientemente grandes para contrarrestar la energia liberada por la
solidificacion del fundido.

Considerando que la temperatura del aire, como era de prever, no permite modular
significativamente la temperatura de los sélidos, se estudio el efecto del uso de distintos
caudales de aire de enfriamiento. En ese sentido, se aumento el caudal de aire de fluidizacion,
manteniendo las demas variables de acuerdo al caso base propuesto. En la Figura 4.30 se
muestra el efecto del caudal de aire de enfriamiento sobre el perfil axial de temperatura media

de los sélidos.
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Figura 4.30. Perfil axial de temperatura media de los s6lidos para diferentes caudales de aire de
fluidizacion.

Se observa que a medida que aumenta el caudal de aire de enfriamiento, la seccion del
granulador donde la temperatura permanece casi constante es menos extensa y se desplaza

hacia la salida del granulador. Este cambio en el perfil de temperatura de los sélidos se debe
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a la mayor capacidad de enfriamiento de la unidad. Para el caso base (25 kg/s) la temperatura
media de salida de los solidos es de alrededor de 131°C, en cambio cuando el caudal de aire
aumenta hasta los 69 kg/s (caudal 2.8 veces mayor) los sélidos abandonan la unidad a 126°C
aproximadamente.

La menor temperatura de salida de solidos, disminuye la factibilidad del cambio de fase
Il a | lo cual seria beneficioso en términos de la calidad fisica de los granulos de nitrato de
potasio. En efecto, y como se menciond anteriormente, los cambios estructurales solido-
solido estan asociados a pequefias modificaciones en la densidad que provocan alteraciones
superficiales (similares a grietas) en las particulas, las cuales afectan negativamente sus

propiedades mecanicas.

4.12. Conclusiones

En este capitulo, se presenta la formulacion del balance de energia para un FDG. El modo
de abordar su planteo es innovador y no existen en la literatura modelos que capten todos los
efectos térmicos posibles en este tipo de unidades.

El modelo presentado en este capitulo, el cual estima el perfil axial de temperatura del aire
y de los solidos en diferentes zonas del FDG asi como las fracciones de solidos en cada fase
cristalina (1 o 1), constituye una herramienta fundamental para describir el comportamiento
térmico en el FDG y predecir la calidad de los granulos de nitrato de potasio a la salida de la

unidad, en términos de su estructura cristalina y por ende de sus propiedades mecanicas.
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Los perfiles de temperatura de los sélidos activos en las distintas subzonas y de los sélidos
pasivos indican que las condiciones térmicas no cambian drasticamente entre las distintas
subzonas identificadas en el modelo. Por lo tanto, la estimacion del perfil de la temperatura
media de los s6lidos proporciona una correcta representacion del comportamiento térmico de
los solidos a lo largo del granulador.

La incorporacion de las cinéticas de cambios de fases permite eliminar predicciones
erroneas tanto en términos de la historia térmica de los sélidos dentro del granulador como
de la estructura cristalina (parametro de calidad relevante) del producto de granulacion. Las
simulaciones desarrolladas sefialan que la transicién solido desde fase Il a | se lleva a cabo
parcialmente, descartando la posibilidad de que todos los sélidos experimenten en forma
instantanea este cambio de fase.

Los cambios de fase | a Il ocurren en ciertas etapas del proceso, en efecto esta
transformacion tiene lugar hacia la entrada del equipo donde los sélidos poseen relativas
bajas temperaturas. En esta zona del granulador, este fenémeno (cambio de fase I-11) ocurre
durante el enfriamiento de los solidos por el aire de enfriamiento que abandona la tabla de
fluidizacion (zona de sélidos activos 1y 2) y durante el enfriamiento del material proveniente
de la solidificacion del fundido (zona de sélidos activos 3).

El andlisis de sensibilidad llevado a cabo demuestra que la temperatura de entrada del aire
de fluidizacion, dentro del rango de temperaturas ambiente factibles, no impacta
significativamente sobre la operacion del granulador. En cambio, el caudal de aire de
fluidizacion logra modular en mayor extension la temperatura de salida de los sélidos. Se
verifica la importancia de establecer los caudales de aire de operacidén dptimos en términos

de la calidad fisica del producto final. La correcta definicion de esta variable operativa
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permite que los sélidos no estén expuestos a intermitentes cambios estructurales,
garantizando que el producto presente una resistencia mecanica favorable que asegure su
calidad no sélo durante los procesos de produccion, almacenamiento y embarque, sino
también al momento de entrega a destinatario final.

Respecto de la razdn de reciclo, la utilizacion de caudales de ligante mayores al caudal de
solidos alimentado (i.e., mayor produccion de la planta) requerira la adecuacion del caudal
de aire de enfriamiento si se pretende mantener controlada la temperatura de los solidos y

consecuentemente la calidad fisica de los mismaos.



Capitulo 5

Balance en estado estacionario de un FDG basado

en balances de masa, energia y poblacion

5.1. Introduccién

Establecer las condiciones Optimas de operacion en los procesos de aumento de tamafio
implica, como en muchas otras operaciones unitarias, conocer o estimar, el patron de flujo
de solidos, los caudales y las temperaturas de todas las corrientes que participan en el proceso.
Sin embargo, disponer de esta informacion no es suficiente. En efecto, uno de los objetivos
de la granulacion, y en particular la aplicada a la industria de los fertilizantes, es conseguir
un producto con una granulometria especifica que le permita competir en el mercado
(Braumann et al, 2010; Shirley et al., 1982). Por lo tanto, en el disefio y modelado de
granuladores y circuitos de granulacién, es de gran importancia comprender el efecto de las
variables operativas sobre la granulometria del producto para poder controlar la distribucion
de tamafio de particulas (Particle Size Distribution, PSD) del producto granular obtenido

(Immanuel y Doyle, 2005; Thuring et al., 1988).
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Esta situacion impone una clara diferencia entre los procesos que involucran el tratamiento
de sélidos y aquellos donde se manejan gases o liquidos. Comunmente el modelado de los
procesos en fase fluida implica un adecuado estudio de los balances de masa, energia y
cantidad de movimiento para su completa descripcion. Por su parte, los procesos que
manipulan sélidos particulados requieren de una herramienta adicional que permita predecir
las propiedades de las particulas (Hounslow and Wynn, 1992; Holdich, 2002; Rhodes, 1998;
Seville et al., 1997). El balance de poblacién (Population Balance Equation, PBE) es una ley
de conservacion que permite establecer como se distribuyen las particulas sobre una o varias
propiedades de interés (por ejemplo: el tamafio, la densidad, la porosidad, etc.) para
caracterizar una dada poblacion en funcién del tiempo y de las coordenadas espaciales del
equipo donde el sistema particulado sufre transformaciones (Alopaeus et al., 2008; Gunawan
et al., 2004; Litster et al., 1995; Saleh et al., 2003). Para el caso particular de aumento de
tamafio por recubrimiento en un FDG, conociendo los valores de las variables operativas del
equipo, la resolucion del PBE permite estimar la distribucion de tamafio de particulas a la
salida del granulador. La granulometria del producto que abandona el granulador impacta de
manera directa sobre la performance del circuito de granulacion y, consecuentemente, sobre
la calidad de los granulos clasificados como producto en especificacion (Cotabarren et al.,
2011).

Especificamente, para el FDG no se han reportado en la literatura abierta modelos
matematicos que permitan la estimacion de la PSD de los granulos que abandonan la unidad.
Dentro de los granuladores similares al estudiado en esta Tesis, s6lo se han publicados
algunos modelos para granuladores de tambor rotatorio (Adetayo et al., 1995; Reddy et al.,
1998; Wang y Cameron, 2002; Wang et al., 2006). Los modelos reportados son aplicables a

procesos continuos y discontinuos, donde el ligante es una solucion acuosa. Ademas,
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consideran el aumento de tamafio a través de dos mecanismos que ocurren en simultaneo:
recubrimiento y aglomeracion. En consecuencia, los modelos y resultados publicados en la
literatura abierta no pueden ser extendidos de manera directa a un FDG donde ocurre
recubrimiento puro de las semillas mediante la atomizacion de un ligante fundido. Como se
menciond en el Capitulo 2, en un granulador pueden existir varios mecanismos que
simultaneamente causen cambios en el tamafio de las particulas. Si se consideran como
factibles todos los procesos de cambio de tamario posibles, el PBE queda representado por
una ecuacioén de tipo integro-diferencial con un alto nivel de complejidad de resolucion
(Balliu et al., 2004; Gerstlauer et al., 2006; Kumar y Ramkrishna, 1996). S6lo para casos
limites muy simples el PBE presenta solucion analitica, por esta razon muchos investigadores
han propuesto una serie de métodos numeéricos aptos para la resolucion del PBE (Bertin et
al., 2016; Bove et al., 2005; Hounslow et al., 1988; Nicmanis y Hounslow, 1996; Kumar y
Ramkrishna, 1997; Mahoney y Ramkrishna, 2002).

Teniendo en cuenta la importancia y dificultad de predecir la distribucion de tamafio de
particulas a la salida del granulador, en este capitulo se plantea y resuelve el balance de
poblacién para el FDG operando en estado estacionario. EI PBE propuesto para el FDG
considera el complejo patrén de flujo de los sélidos propuesto y, en conjunto con los balances
de masa y energia, proporciona una completa representacion matematica de la unidad. Los
resultados obtenidos a partir de la resolucién del PBE permiten valorar el disefio de la unidad
anteriormente basado en los balances de masa, energia y la estimacién de las velocidades de

minima fluidizacién y terminal.



Balances de masa, energia y poblaciéon para el FDG 167

5.2. Caracterizacion de sistemas particulados

Los sistemas particulados estan presentes en una amplia variedad de procesos industriales
tales como: cristalizacion, granulacién, sedimentacion, floculacion, etc., los cuales estan
caracterizados por la presencia de una fase continua y una fase dispersa (Borchert et al., 2009;
Coufort et al. 2007, Darelius, 2006; Nopens et al., 2005). Las particulas presentes en la fase
dispersa pueden ser cristales, granulos o burbujas, las cuales poseen diversas propiedades de
interés tales como tamafio, composicion, porosidad, etc. Generalmente, el tamafio es una
propiedad relevante en los procesos de granulacion. Existen distintas maneras de medir esta
propiedad, en el caso de particulas esféricas basta con una dimension (por ejemplo el
diametro) para calcular diferentes propiedades de las mismas (volumen, superficie, longitud,
etc.). Por el contrario, para una particula irregular se suele relacionar alguna o algunas
propiedades geométricas de la misma con las correspondientes a una esfera, para calcular
finalmente un diametro equivalente (Holdich, 2002; Rhodes, 1998; Seville et al., 1997).

Por otra parte, los procesos industriales de granulacion manejan poblaciones de altisimo
nimero de particulas y de diferentes tamafios. La caracterizacion de estos sistemas
particulados polidispersos requiere de técnicas adecuadas para el muestreo y estimacion de

PSDs.

5.2.1. Métodos experimentales para determinar la distribucién de tamafio de particulas

Existen varias técnicas experimentales que permiten cuantificar la distribucion de tamafio

de particulas de una muestra. Entre otras se pueden mencionar: microscopia, difraccion laser,
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tamizado, técnicas de elutriacion, etc. (Holdich, 2002; Xu, 2002). El tamizado es la técnica
experimental mas conocida y utilizada en la industria de fertilizantes, basicamente porque las
particulas son relativamente grandes y el método es simple y de bajo costo. El anélisis de
tamanio de particulas por tamizado se lleva cabo en una torre de tamices con mallas de distinta
apertura (ver Figura 5.1), las cuales habitualmente siguen una progresion geométrica. Los
tamices permiten clasificar el material en diferentes fracciones definidas por los tamafios de

las mallas incluidas en la torre (Allen, 2003; Green y Perry, 2008; Rhodes, 1998).

Apertura

Figura 5.1. Torre de tamices.

Los tamices estan estandarizados y se nombran de acuerdo a su nimero de malla, el cual
esta relacionado con el nimero de aperturas por pulgada lineal (MESH) vy el espesor del
alambre. Cuanto mayor es el MESH, menor es la apertura. En la Figura 5.2 se muestran

mallas con diferente MESH (Allen, 2003).
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1/2 MESH/pulgada 1 MESH/pulgada 2 MESH/pulgada
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Figura 5.2. Mallas de diferente MESH.

La torre de tamices se construye dejando el tamiz con mayor apertura (menor MESH) en
el extremo superior y posicionando en el fondo un recipiente ciego que recibe las particulas
mas pequefias que el tamafio de la apertura del Gltimo tamiz de la torre (ver Figura 5.1). La
fraccion de material de tamafio mayor que la apertura de la malla de un determinado tamiz
se denomina fraccion retenida y la porcion de material menor que la apertura de la malla se
denomina fraccion pasante (Fertilizer Manual, 1998).

El tamizado incluye la carga de la muestra de particulas por la parte superior de la torre,
la cual se somete a vibracién por un tiempo definido. Luego, se pesan las fracciones retenidas
en cada tamiz. Obviamente, este método proporciona la informacion de la distribucion de
tamafio en masa (Xu, 2002). Si se requiere, esta distribucion puede ser transformada de una
distribucion en masa a nimero. En este caso se necesita: informacion de la densidad, asumir
una geometria para las particulas y conocer el tamario de las mismas que se supone es el
promedio de las aperturas de dos tamices consecutivos (el que las retiene y el inmediato
superior). Esta suposicion permite la conversion de la distribucion basada en una variable a

otra, pero a la vez la hace menos exacta que la original.
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5.2.2. Histogramas

En la Tabla 5.1 se muestran, a modo de ejemplo, los resultados obtenidos a partir de un
ensayo experimental que permite clasificar el nimero de particulas respecto a su tamafio

(rango de tamarfios y numero de particulas por clase).

Tabla 5.1: Resultados de un ensayo experimental para el analisis de tamafio de particulas de una dada muestra
(datos extraidos de Seville et al., 1997).

I Numero de Porcentaje de Distribucion Distribucion de
ntervalo de . . : :
tamafios (um) particulas particulas pasantes  de frecuencia fre.cuenma
# acumuladas (%0) (#/pm) normalizada (1/pum)
0-5 39 3.9 7.8 0.00780
5-10 175 21.4 35 0.03500
10-20 348 56.2 34.8 0.03480
20-30 187 74.9 18.7 0.01870
30-40 112 86.1 11.2 0.01120
40-60 89 95.0 4.45 0.00445
60-80 27 97.7 1.35 0.00135
80-100 13 99.0 0.65 0.00065
100-150 8 99.8 0.16 0.00016
150-200 2 100.0 0.04 0.00004
Total: 1000

La muestra estd constituida por 1000 particulas y los resultados sefialan la cantidad de
particulas presentes en los distintos intervalos de tamafio o clases. Una forma sencilla de
resumir esta informacion, y de facil interpretacion, es el histograma de frecuencia. Este se
construye graficando en un eje horizontal intervalos de tamafio seleccionados para clasificar
la poblacion, y sobre cada intervalo se dibuja un rectangulo de altura igual al nimero de
observaciones gque corresponden a dicho intervalo o clase. En el eje vertical se puede graficar
namero, area, masa, volumen o cualquier propiedad de las particulas que pueda ser

cuantificada y que a la vez pueda ser expresada como una magnitud absoluta, fraccional o
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porcentual (Sotomayor y Wisniewski, 2001). La Figura 5.3 muestra el histograma del nimero

de particulas correspondiente a los datos presentados en la Tabla 5.1.
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Figura 5.3. Histograma de frecuencia en nimero.

En la busqueda de una representacion expresada como una funcién continua, las curvas
acumuladas pasantes o retenidas se utilizan ampliamente para caracterizar las distribuciones
de tamafio de particulas. La curva acumulada pasante se construye estimando la cantidad
acumulada menor que un determinado tamafio. Esta nueva funcién, en términos de nimeros

de particulas, se define como:

q
Ny =) N (5.1)
=1

donde Né’ +1 representa el nimero total (#) de particulas menores que el tamafio Ly, Y N;

representa el niUmero de particulas presentes en el intervalo g, es decir el nimero de particulas

con tamafos entre Ly Y Lg.q.
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A su vez, la funcién acumulada pasante se puede expresar de manera normalizada segun

la siguiente ecuacion:

q 14

donde F,., representa la fraccion de particulas menores que el tamafo L., mientras que
N representa el nimero total de particulas de la poblacion (#).

La Figura 5.4 muestra la curva acumulada pasante porcentual en nimero correspondiente

al sistema particulado descripto en la Tabla 5.1.
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Figura 5.4. Distribucién acumulada pasante construida a partir de los datos de la Tabla 5.1.

5.2.3. Distribucién de frecuencia o funcién de densidad

Generalmente la comparacion de muestras a través de histogramas resulta compleja,

debido a que la altura de los rectangulos que constituyen el histograma depende directamente
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del ancho del intervalo de tamafio de particulas. Inclusive, una misma muestra puede
presentar un histograma distinto solo por el hecho de ser sometida a ensayos de tamizado con
diferentes torres de tamices (Seville et al., 1997; Bucala y Pifia, 2007).
Para evitar esta dificultad, se recomienda representar la poblacion en términos de una
funcion continua denominada funcion de distribucion de frecuencia o funcion de densidad.
Cuando la informacidn conocida es el numero de particulas por intervalo de tamafio, la
funcién de densidad en numero se define como sigue (Holdich, 2002):

14 14
n, = Nq = Nq — NQ+1 B Nq (5 3)
q .
Lq+1 — Lq ALq ALq

donde n,, es la funcion de distribucion de frecuencia o funcion densidad en nimero (#/um)
y AL, representa el ancho del intervalo q de tamafio de particulas (um). Para cada intervalo,

el valor de la funcion densidad se asigna a su tamafio medio aritmético. Es decir, si el

intervalo de tamafio queda definido por dos nodos consecutivos L, Y Lg.1, el tamafio medio

aritmético L,, se calcula de acuerdo a la siguiente ecuacion:

C(Lg+Lgsr)
a- 2

(5.4)
donde L, es el tamafio medio aritmético de la clase g, el cual depende de la variable
seleccionada para caracterizar la poblacion (e.g., diametro medio, volumen medio, etc.), L,

corresponde al menor tamafio de particulas del g-ésimo intervalo y L,,, corresponde al

mayor tamafo de particulas del mismo intervalo.
La Figura 5.5 muestra un ejemplo de la estimacién del tamafio medio para el caso de un

ensayo realizado por tamizado.
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Figura 5.5. Estimacién del tamafio medio de particulas en un ensayo por tamizado.
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Figura 5.6. Funcion de densidad en nimero para los datos de la Tabla 5.1.

En general la funcion de densidad tiene por ejemplo unidades de nimero, masa o volumen
por unidad de longitud. La Figura 5.6 muestra la curva continua de la funcién densidad en
numero para los datos de la Tabla 5.1.

Ademas, existen otras formas interesantes de plantear funciones de distribucion, como las

funciones de distribucion normalizadas que se discuten a continuacion.
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5.2.4. Distribucion de frecuencia normalizada

La funcién de distribucién de frecuencia en nimero normalizada es el cociente entre la
funcién de distribucion de frecuencia o funcion densidad y el nimero total de particulas

(Allen 2003, Seville et al., 1997).

= a 5.5
ﬁl - NT ( . )
donde f, es la distribucion de frecuencia normalizada (1/um). La Figura 5.7 muestra la

funcién de distribucion en nimero normalizada para los datos de la Tabla 5.1.
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Figura 5.7. Funcion de distribucion en nimero normalizada para los datos de la Tabla 5.1

Las funciones de densidad no normalizada y normalizada satisfacen las siguientes

propiedades:

> gLy =Ny (5.6)
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> fablg=1
q=1

(5.7)

5.2.5. Relaciones entre distribuciones continuas y discretas

En las secciones anteriores se presentaron las expresiones para determinar las funciones

de distribucidn a partir de datos discretos (ecuaciones 5.2 y 5.3), las cuales por definicion son

funciones continuas.

Tabla 5.2: Funciones continuas.

Variable Definicién

Continua sin normalizar
Numero de particulas
acumuladas menores que

p
N el tamafio L (#).

Nr Numero de particulas totales
n(L)dL Numero de particulas entre

lostamafos Ly L + dL (#)
Continua normalizada

Fraccidn en nimero de
particulas acumuladas (o
totales) menores que el
tamafo L (adimensional).

F(L)

Fraccion en nimero de
f(L)dL particulas entre los tamafios
L y L+dL (adimensional).

L
F(L) = nIEI_) £(L) = dF ()
T

Relaciones entre variables

L

NP(L) = Jn(L)dL

0
[}

Ny = | n(L)dL
=]

’ dNP(L
n(L) =%

NP(L)

F(L) ==

F(L) = f F(L)dL
0

— Off(L)dL =1

Para presentar su forma continua, en primer lugar, se debe cambiar la nomenclatura con

el fin de eliminar los subindices “g” que denotan la clase o intervalo de tamafio. Por ende, si
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NP (L) representa la funcion continua del nimero acumulado pasante de particulas en funcién
de L, considerando la ecuacion 5.4, la funcion de densidad n(L) se expresa como:

_dNP(L)

n(L) =—r (5.8)

donde L es la variable que caracteriza el tamafio de la poblacion (diametro, volumen, etc.).

Tabla 5.3: Relaciones entre funciones discontinuas

Variable Definicién Relaciones entre variables

Discreta sin normalizar
Numero de particulas a

Ny acumuladas en todos los Ny = Z n;AL;
intervalos menores a L, =
Numero de particulas Z
N = AL;
Ny totales L. , 85
=
n o= Na Numero de particulas en _ Ny Njy - NG
17 AL, el intervalo q (#). g = AL, AL,
ALy = Lyss — L, “Ancho o medida del
intervalo g (um, pm?)
Discreta normalizada
Fraccion en nimero de NP
F, particulas acumuladas F, = N_" fqALg = Fyi1 — F,
menores que L, T
Fraccion en nimero de ng i Fooi—F
fqALg particulas en el intervalo g fao= N Z fALg =1 f3= %
(adimensional) T = 4
Si se integra la ecuacion (5.8) sobre todo el rango de tamafios se obtiene:
(o]
Ny = ] n(L)dL (5.9
0

Las funciones de distribucion de frecuencia f (L) y acumulada F (L) pasante, normalizadas
y continuas, se definen como:

dF (L)

f(L) = L (5.10)
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NP(L)
Nr

F(L) = (5.11)

A modo de resumen, se presentan las Tablas 5.2 y 5.3 que enumeran las definiciones y
propiedades de las diferentes variables descriptas, expresadas de manera continua y

discontinua, respectivamente.

5.2.6. Modelos de funciones de distribucién

Para definir completamente la distribucion de tamafio de particulas de una muestra se
requiere una gran cantidad de informacion. Por lo tanto, cuando es posible, resulta
conveniente representar la distribucion con alguna funcion matematica. Existen varias
funciones, las cuales requieren al menos del célculo de dos parametros. Uno de ellos esta
relacionado con la localizacion media de la distribucion (que puede referenciarse
adecuadamente con algun valor tal como la media aritmética, la media geométrica, la
mediana o la moda) y el otro parametro esta relacionado con la dispersion de la distribucion,
por ejemplo, la desviacion estandar aritmética o geométrica (Allen, 2003; Montgomery y
Runger, 2003; Seville et al., 1997).

Si la distribucion estad expresada en nimero, entonces la media aritmética (L) de la

poblacion se calcula de la siguiente forma:

Z=ZZJ-NJ-/ZN,- (5.12)
=1 =1

donde Ej es el tamafio medio aritmético de la clase j y N; corresponde al nimero de particulas

en dicho intervalo.
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La media geométrica (Zg) en numero se determina como sigue (Allen, 2003):

L= (1_[ Zj.vf)l/NT (5.13)

Luego aplicando logaritmo a la ecuacion (5.13) se obtiene:
N;In(L;
In(Lg) = z ( 2 (5.14)

Por su parte, la mediana se define como el tamafio que divide a la curva de la funcion de
distribucion o densidad en dos partes de igual area, o también como el tamafio donde la curva

acumulada (expresada en porcentaje) alcanza el 50% (ver Figura 5.8).
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Figura 5.8. Estimacion de la media aritmética, la mediana y la moda a partir de las curvas acumulada
pasante ( ®) y de funcion de densidad ( ®), ambas en nimero para los datos de la Tabla 5.1.

Tal como puede inferirse de la Figura 5.8, la moda se define como el valor con mayor
frecuencia. Matematicamente se define como el maximo en la curva de la funcion de

densidad n(L) o bien como el tamafio para el cual la curva acumulada alcanza su punto de
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inflexion (ver Figura 5.8). Segun la dltima definicion, se debe verificar que la moda “mo”

cumple con los siguientes requisitos:

aF) + 0 (5.15)
dL '
mo
CED| - _ 0 (5.16)
drz | N '

Respecto a los parametros relacionados con la dispersion de la distribucion, los méas
comunes son las desviaciones estandar aritmética y geométrica. La primera se usa
comunmente cuando las particulas se distribuyen en un rango de tamarfios estrecho, en cambio
la segunda se utiliza con poblaciones que tienen un amplio rango de tamafios (Allen, 2003).

La desviacidn estandar aritmética (o) para una distribucion en nimero se determina segln

(Montgomery y Runger, 2003):

0.5
o= D G -D)"N /N, (5.17)
=1

Por su parte, la desviacion estandar geométrica (ag) para una distribucion en numero se

estima de acuerdo a la siguiente expresion (Randolph y Larson, 1971):

0.5

in(a,) = i[zn(zj) ~ in(Zg)]" Ny /Ny (5.18)

Otra propiedad interesante en el estudio y comparacion de la dispersion entre
distribuciones de tamafio de particulas es el rango intercuartil (RQ) o intercuartilo que se

define como sigue:

RQ =Q3— 0, (5-19)
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Los tres cuartilos (Q4,Q,, Q3) corresponden a los valores de tamafio donde la curva
acumulada pasante y normalizada (expresada en porcentaje) alcanza los valores de 25, 50 y
75%, respectivamente. El segundo cuartil (Q,) es claramente la mediana de la distribucion.

El modelo matematico mas conocido para representar una distribucion es la funcion
gaussiana o normal (Allen, 2003; Holdich, 2002; Montgomery y Runger, 2003; Randolph y
Larson, 1971), la cual permite estimar la funcion densidad normalizada (f) versus una
propiedad seleccionada (L) si se conoce la media aritmética (L) y la desviacion estandar

aritmética (o):

f) =

ﬂl (5.20)

donde la media (L) y la desviacion estandar aritmética (o) se definen segun las ecuaciones
(5.12) y (5.17).

La distribucion normal se utiliza ampliamente en problemas de ingenieria, pero no asi en
la descripcion de distribuciones de tamafio de particulas. Los sistemas particulados
habitualmente presentan distribuciones que representadas en funcion de un eje de tamafios
lineal resultan no simétricas, lo cual indica que la distribucién normal no es una buena
representacion de la poblacion. En cambio, la funcion de distribucion log-normal (ecuacion
5.21) permite un mejor ajuste a las distribuciones de tamafio de particulas experimentales

(Allen, 2003; Montgomery y Runger, 2003; Randolph y Larson, 1971).

in?(L/Lg)

)= V2r L In(og) P l_ 2in?(oy)

(5.21)
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Figura 5.9. Funcion densidad log-normal normalizada (ecuacién 5.19) vs tamafio (en escala aritmética),
Ly = 10 mm, gg = 2mm.
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Figura 5.10. Funcion densidad log-normal normalizada (ecuacion 5.19) vs tamafio (en escala logaritmica),

Lg =10 mm, gg = 2 mm.

La ecuacion (5.21) no es simétrica alrededor Zg cuando el eje horizontal esta expresado

en escala aritmética (ver Figura 5.9). Sin embargo, cuando se selecciona un eje de abscisas
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logaritmico la distribucion log-normal se vuelve simétrica tal como se ilustra en la Figura

5.10.

5.3. Balance de poblacion

Como se menciond en la seccion 2.4, en los equipos de granulacion, o en general en
cualquier unidad de cambio de tamafio, las particulas pueden sufrir modificaciones de tamafio
por una variedad de mecanismos (Cameron et al., 2005, Bucala y Pifia, 2007). Dependiendo
del proceso de cambio de tamafio predominante, las particulas que abandonan la unidad
pueden tener propiedades diferentes (lveson et al., 2001; Litster et al., 2004). La Figura 5.11
resume la tipificacion de mecanismos de cambio de tamafio.

En los procesos de granulacion se desea favorecer los mecanismos de crecimiento,
minimizando aquellos procesos que pueden disminuir el tamafio de las particulas. En el caso
del FDG el mecanismo preferido es el recubrimiento.

Como se menciond, la ecuacién de conservacion que permite estimar las caracteristicas
del sistema particulado a la salida del equipo (i.e., la distribucion de la poblacion respecto a
una propiedad seleccionada) se denomina Balance de Poblacién (PBE).

El PBE generalizado (valido para cualquier operacion unitaria que maneje solidos)
considera que las particulas de un sistema pueden cambiar sus propiedades debido a varios
mecanismos tales como: nucleacion, aglomeracién, crecimiento, rupturay atricion, los cuales
fueron descriptos anteriormente en la seccion 2.4 (Attarakih et al., 2003; Bucala y Pifia, 2007,

Iveson y Litster, 1998).
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Figura 5.11. Mecanismos que modifican el tamafio de las particulas en un granulador. El color azul
representa el ligante liquido, mientras el marrén material sélido.

El balance de poblacion se formula en términos de la funcién de densidad, debido a que
esta variable permite establecer una Unica distribucion de tamafio de particulas
independientemente de la grilla que se utilice para caracterizar o modelar la poblacion.

En forma general, tal como lo postularon Hulburt y Katz (1964), un sistema particulado
puede estar distribuido con respecto a un namero arbitrario de propiedades (diametro,
esfericidad, temperatura, porosidad, etc.). Ademas, las propiedades de una poblacién también
pueden variar con las coordenadas espaciales (por ejemplo a lo largo de la coordenada axial,
radial, etc. de un equipo donde la poblacion sufre transformaciones). Normalmente las
propiedades de las particulas en las cuales el sistema esta distribuido se conocen como

coordenadas internas de la poblacion, para diferenciarlas de las coordenadas externas que son
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las coordenadas reales (Ramkrishna, 2000). En consecuencia, si se define un vector (L,v),
L = (L4, L,, L3, ...) representa el vector de coordenadas internasy v = (v4,v,, U3) representa
el vector de las coordenadas externas. Los dominios de las coordenadas internas y externas
en los que las particulas estan presentes se denotan como Q; y Q,,, respectivamente.

En la deduccién del balance de poblacion se postula un volumen de control diferencial en
el espacio de coordenadas total (Bucala y Pifia, 2007; Hulburt y Katz, 1964; Randolph y
Larson, 1971; Ramkrishna, 2000). En dicho volumen de control el estado de las particulas
puede variar en el tiempo y con las coordenadas internas y externas. EI cambio en las
coordenadas internas esta relacionado con el movimiento de las particulas a través del espacio
(abstracto) de las propiedades seleccionadas, y el cambio en las coordenadas externas con el
movimiento de las particulas a través del espacio fisico (real) (Bucald y Pifia, 2007).

Concibiendo las particulas como localizadas no solo en el espacio fisico real sino también
en un espacio abstracto formado por las coordenadas internas, se considera un elemento
diferencial en el volumen de control que posee una funcion densidad en nimero respecto a

coordenadas internas y las tres coordenadas externas, 7. Esta funcidén densidad esta

relacionada con el nimero total de particulas mediante:

N(Lv,t) = ] j A(L v, t) dV,dy, (5.22)
donde V, y V;, son volimenes en los espacios de las coordenadas internas y externas,

respectivamente.
La ecuacién del balance de poblacion generalizado, considerando todos los posibles
cambios que pueden experimentar las particulas, se expresa como (Ramkrishna, 2000):

on . o
etV LAty Ya-h=0 (5.23)
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El primer término de la ecuacidon 5.23 representa la velocidad de acumulacion de la
propiedad 7 (funcion de densidad en nimero por unidad de volumen) en una posicion fija.
El segundo término describe la velocidad de cambio de la propiedad respecto a las
coordenadas internas, el cual se puede interpretar como el cambio que sufren las particulas
al atravesar el volumen de control fijo a una velocidad L . En un proceso de recubrimiento,
el aumento de tamafio de las particulas iniciales se interpreta en el espacio-estado como un
movimiento convectivo de las particulas a través de la coordenada interna (e.g., diametro de
particula) la cual esta incluida en el vector L. El tercer término corresponde al cambio de la
propiedad 7 debido al movimiento de las particulas a través del espacio fisico (i.e.,
coordenadas externas). La velocidad de las particulas a través de las tres coordenadas
espaciales se denota con el vector Y . El cuarto término, h, incorpora los cambios discretos
que se producen en la propiedad 7 mediante una velocidad de generacién neta. Esta velocidad
neta de generacion de particulas por unidad de volumen considera la aparicion y desaparicion
(i.e., nacimiento y muerte) de particulas en los espacios de las coordenadas internas y
externas, por diferentes mecanismos en los que las particulas pueden participar
(aglomeracién, rotura, etc.). Por ejemplo, el aumento de tamafio por aglomeracion produce
cambios discontinuos en el didametro de las particulas que no se pueden describir como
cambios diferenciales en el segundo término del balance de poblacion.

La primera dificultad en el uso del PBE surge de la necesidad de conocer tanto el término
de velocidad como las leyes que definen los términos de nacimiento y muerte. Como se dijo,
los términos de nacimiento y muerte aparecen en el PBE debido a ciertos eventos que ocurren
en posiciones arbitrarias en el espacio que provocan la adicion o remocién de particulas en

el sistema. Por ejemplo, la aglomeracion de particulas causa un nacimiento (la particula
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aglomerada) y dos o mas muertes (i.e., las particulas que forman el aglomerado que
abandonan el volumen de control al cual pertenecian originalmente). En cambio, la rotura
causa una muerte y dos 0 mas nacimientos. Finalmente, en la nucleacion aparecen particulas
en un dado volumen de control; por lo tanto, este fendmeno sélo contribuye al nacimiento de
particulas. Los términos nacimiento y muerte convierten el PBE en ecuaciones integro-

diferenciales de compleja resolucion.

5.4. Balance de poblacion para un sistema perfectamente mezclado continuo

Integrando la ecuacion (5.23) sobre un dominio de coordenadas externas arbitrario Q,, se

obtiene:
j—dV +](VL La)dy, +j(v -Y f)av, — Jth =0 (5.24)
El primer término corresponde a una derivada parcial, por tanto puede expresarse como:
aﬁdv—afAdV 5.25
ot e T g ) T (5.25)

En el segundo término de la ecuacién (5.24), las coordenadas internas no dependen de las

externas, entonces:
](VL -LA)dY, =V, - j(; A)dy, (5.26)
En el tercer término de la ecuacion (5.24), se considera que el dominio Q,, posee una

entrada dQ,, .,,;rq POr donde las particulas ingresan al sistema y una salida dQ,, ¢4, a través

de la cual egresan del mismo. Aplicando el teorema de la divergencia:
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(vv'Yﬁ av, =

- [@)-aa)| (527)

Qv entra Qy sale

donde 4, representa una seccion cualquiera del espacio de coordenadas externas.

Combinando las ecuaciones (5.25), (5.26) y (5.27) con la ecuacion (5.24) se obtiene:

f dV +V, - f(Ln)dV +f(Yn) dA

Qy entra Qy sale

(5.28)
La condicién de perfectamente mezclado de un dado sistema implica que la poblacién de
particulas estd uniformemente distribuida en el espacio Q,. De acuerdo a lo anterior, las

propiedades 7, L, h son independientes de las coordenadas externas. La ecuacion (5.28) se

expresa segun:

Jd , . R -

ot (nvy) + VQ(VL L n) — Qentrallentra + Osate — th =0 (5.29)

f(x ﬁ') ) dév| = —Qentra (5.30)
QU entra

f _ i = Usate (5.31)
Qy sale

Ngqre =N (5.32)

donde Q.nirq Y Qsare representan el caudal volumétrico de particulas que ingresan y egresan
al/del sistema, respectivamente.
Si se considera que fionirq = Qentrafentras I = Qsaiefs B = AV, y n = AV, la ecuacion

(5.29) puede expresarse como:

on .
Frin V. Ln+fepgrg —n+h (5.33)

donde n,,;-, Y N representan los caudales en nimero de particulas de entrada y salida del

sistema.
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Suponiendo que las particulas del sistema experimentan sélo crecimiento (i.e., se
desprecian los fenomenos de nucleacidn, aglomeracién, rotura y atricion), el balance
microscopico presentado en la ecuacién (5.33) puede escribirse como (Green 'y Perry, 2008;
Hounslow, 1990):

T m+ fentra = 1 (5.34)
at oL

donde G = L es la velocidad de crecimiento (por recubrimiento) de las particulas. En la
ecuacion (5.34) L se refiere solo a la coordenada interna “tamafo”, en efecto se supuso que
el equipo opera como un sistema perfectamente mezclado (i.e., no hay cambios de las
propiedades de la poblacion en las coordenadas externas o reales) y ademas que la poblacion
solo se distribuye en una Unica coordenada interna (tamafio).

En estado estacionario el término de la izquierda de la ecuacion (5.34) es igual acero y el

PBE se reduce a:

9
=57 (Gn) + ientra =7 = 0 (5.35)

5.5. Balance de poblacion para un sistema perfectamente mezclado discontinuo

La ecuacion (5.34) puede aplicarse a un sistema perfectamente mezclado que opera de
manera discontinua; bajo este supuesto, dicha ecuacion se transforma en:

on d
R _E(Gn) (5.36)
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5.6. Balance de poblacion para un sistema representado por un flujo piston

El patrén de flujo idealizado por flujo pistdn se utiliza cominmente en unidades que estan
formadas por cilindros inclinados rotatorios (e.g., granuladores de tambor rotatorio). Las
particulas del sistema se trasladan desde un extremo de la unidad hasta el otro, basicamente
por el efecto combinado de la rotacion de la unidad y su inclinacion respecto a la horizontal.
Sin embargo, algunos autores sugieren que el patron de flujo dominante es equivalente a un
flujo piston (Litster et al., 2004).

Considerando el area transversal constante y que la Unica coordenada externa es la

direccidn axial z, el balance de poblacion general dado por la ecuacion 5.23 se convierte en:

A+V Lﬁ,+ v, i h=0 5.37

_’)t L = 9 (z ) ( . )
0z

v, = ot (5-38)

donde v, es la velocidad real de las particulas en la coordenada externa z.

A partir de la ecuacion (5.37) y asumiendo que las particulas experimentan so6lo
crecimiento (i.e., se desprecian los fendmenos de nucleacion, aglomeracion, rotura y
atricion), el balance el balance de poblacion para un sistema continuo donde las propiedades
de las particulas se modifican en la direccion axial (z) es (Wang et al, 2006):

on o  _ a
E = _a_L(G Tl) - &(UZ n) (539)

Suponiendo estado estacionario y como unico mecanismo de cambio de tamafio el
recubrimiento, el PBE para un sistema donde los sélidos fluyen como un flujo piston queda

establecido por:

o .. 0 .
L (G 1)+ EP (v,M) =0 (5.40)
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Dado que i = 1n/Q, laecuacion 5.40 se puede expresar en términos de la funcion densidad

en flujo numérico segun:
d . d .
a_L(G n) + E(‘UZ n)=0 (5.41)

Definiendo el tiempo espacial del sistema como:
T=2z/v, (5.42)

Considerando las ecuaciones (5.41) y (5.42) se obtiene:
—(Gn)+ e 0 (5.43)

La ecuacidn (5.43) es anadloga al PBE obtenido para un proceso perfectamente mezclado
discontinuo (ver ecuacion 5.36) donde s6lo ocurre cambio de tamafio de las particulas por
recubrimiento puro.

Si la velocidad de crecimiento se asume independiente del tamafio de las particulas, la
ecuacion (5.43) se expresa segun:

on on
G 3L + 3= 0 (5.44)
La ecuacion (5.44) se puede resolver por medio del método de las caracteristicas, el cual
mediante una parametrizacion convierte la ecuacion diferencial parcial en dos ecuaciones
diferenciales ordinarias. Para ello, se asume que L y 7 se pueden expresar en funcién de una
variable auxiliar T'. Esta representacion es valida para ecuaciones diferenciales parciales
hiperbdlicas, como la ecuacion (5.44).

Derivando n respecto I, se obtiene:

dn dLon dron

Comparando las ecuaciones (5.44) y (5.45).
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o 5.46
dF_ (' )
dL—G 5.47
ar (.47)
dT—l 5.48
dF_ (' )

La ecuacion (5.48) indica que dt = dI'. Por tanto, las ecuaciones (5.46) y (5.47) se

convierten en;

dh—O 5.49
dr (>49)
dL—G 5.50
dT_ ( )

Las ecuaciones (5.49) y (5.50) son equivalentes a la ecuacion (5.44), ya que describen la
variacion de n y L a medida que las particulas avanzan a través del granulador. Resolviendo
las ecuaciones (5.49) y (5.50), se obtiene:

N = Nentrq (5.51)

T 1 zZ
L= Lentra + ] GdT = Lentra + ‘U_J GdZ (552)
0 0

2

Las ecuaciones (5.51) y (5.52) corresponden a la solucién del balance de poblacién para
un granulador representado por un flujo piston y se aplican a cada clase (Lopira, Nentra) d€
la distribucion de tamafio de particulas de la corriente que ingresa al granulador. La ecuacion
(5.51) indica que la funcion de densidad no cambia con la coordenada axial z, mientras que
la (5.52) permite calcular el aumento de tamafio de las particulas a lo largo del granulador

(coordenada axial z).
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5.7. Definicion de momentos

Los momentos definen propiedades globales de la distribucion como por ejemplo nimero,
longitud, area y masa totales de la poblacion (Hounslow, 1990; Nicmanis y Hounslow, 1998;
Randolph y Larson, 1971). EI momento k-ésimo de una poblacion de particulas descripta por

la funcion de densidad n se define como:

o)

Uy = f L*ndL (5.53)
0

El momento cero (k = 0), tal como lo indica la ecuacién (5.9) representa el numero total
de particulas del sistema.

Si L en la ecuacién (5.53) representa el tamafio de las particulas, entonces el primer
momento (k = 1) es la longitud total de la poblacién, el segundo (k = 2) es proporcional al
area externa total de las particulas y el tercer momento (k = 3) es proporcional al volumen
0 masa total de la poblacion.

La solucion numerica del PBE debe satisfacer la velocidad de cambio de los momentos
de la poblacion, es decir que las distribuciones obtenidas como resultado de la resolucién del
PBE deben satisfacer, para todo tiempo espacial, los balances macroscopicos de la unidad
como por ejemplo balance en nimero total de particulas, balance de masa, etc. Por lo tanto,
el calculo de los momentos reviste especial interés para evaluar la eficiencia de los métodos

numéricos seleccionados para la resolucién del PBE (Hounslow et al., 1988).
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5.8. Discretizacion y resolucion numérica del PBE de un sistema continuo

perfectamente mezclado

Los balances de poblacidn discretizados, que resultan de utilidad para el calculo numérico
de las PSDs, se obtienen por integracion del balance continuo. Al integrar la ecuacion (5.34)

entre los extremos de la clase g se obtiene:

L

o on Lg+1 9n Lg+1 Lgy1

] L+ Gf ar —j FrgnradL +f A dL =0 (5.54)
Jt oL

iy Lq Lq Lq

Los tres primeros términos del balance son facilmente integrables. Para integrar el primer
término se debe recurrir a la regla de Leibnitz, considerando que los extremos de la
integracién son valores constantes en el tiempo. La solucién de todas las integrales
involucradas en la ecuacion anterior conduce a la siguiente expresion para el PBE
discretizado (Bertin, 2011), el cual corresponde a un sistema continuo perfectamente
mezclado que opera en estado no estacionario y donde ocurre crecimiento puro de las

particulas:

JdN . .
a_tq + G[n(l‘qﬂ) - n(LCI)] - NQentra + Nq =0 (555)

donde n(Lg,+1) y n(Ly) representan los valores de la funcion densidad en los extremos del
intervalo q (i.e., nodos q y q + 1).

Sin embargo, la funcién densidad no se refiere por definicion a tamarfios especificos de los
extremos de la clase, por el contrario corresponde a una propiedad cuyo valor es valido para
un dado intervalo de tamafio. En el caso de particulas que aumentan de tamafio, una

posibilidad es aproximar la funcion de densidad en cada nodo como la funcion de densidad
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de la clase que ingresa a dicho nodo, i.e, n(Ly41) = n(L,) y n(Ly) ~ n(Ly-1) (ver Figura

5.12).

L L, L

q-1 q q+1
Figura 5.12. Representacion de la asignacion de valores de funcidn de densidad a los extremos del
intervalo de tamafio .

L

q+2

Por lo tanto, la funcidn de densidad en cada clase se puede expresar en funcion del nimero
de particulas segun:

N, N,
—246 —
at Los—Lg L

Ny_s

_Lq—l ~ Naentra

+N,=0 (5.56)
q

La ecuacion (5.56) se debe resolver para todas las clases. Lamentablemente, la solucion
de esta ecuacién conduce a distribuciones que no respetan los momentos globales
correctamente. Hounslow et al. (1988) propusieron una expresion sencilla y eficiente para
describir el segundo término de la ecuacion (5.55), postulando la siguiente formulacion para

el balance de poblacién discreto:

N, .
TR G[aN,—1 + DN, + cNgyq1| — N,

entra

+N, =0 (5.57)
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donde las constantes a, b y c se determinan de forma tal que se verifique la velocidad de
cambio de los momentos globales 1, 2 y 3 (i.e., que se respeten los balances globales del
sistema). Para calcular estas constantes, se debe derivar la velocidad de cambio del momento

k mediante integracion de la expresion (5.34) (multiplicada por L¥) entre cero e infinito.
an k ” ” k k
6_ dL — nentmL dL+ | nL'dL+G —L dL =10 (5.58)
0
0

La integracion de la ecuacion (5.58) conduce a:

[0e]

— pEmTe 4+ + Gf L¥dn =0 (5.59)
0

e
Jat

El primer término representa la variacion en el tiempo del momento k, mientras que el
segundo y tercer término contabilizan el momento k de las corrientes de entrada y salida,
respectivamente. Respecto al cuarto término de la ecuacion (5.59), el mismo puede ser
integrado por partes. Finalmente, se obtiene:

allk
ot

— 0™+ iy — kGpy_ = 0 (5.60)
Si se aplica el mismo procedimiento a la expresion discreta del PBE aproximada por
Hounslow (ecuacion 5.57), teniendo en cuenta que en vez de integrar se suma sobre todos

los términos multiplicados por Lk, se obtiene la siguiente expresion discreta para representar

el cuarto término de la ecuacion (5.60):

G _
> [y + Ny + Mg ]I (5.61)
q

Entonces, para que la aproximacion segiin Hounslow respete los tres primeros momentos

de la poblacién, el cuarto término de la ecuacién (5.60) debe igualarse a la ecuacion (5.61):

aN,_, + bN, + cN, _
kGuy_, = GZ[ ke - 0 + Non] ¥ k=0123,.. (5.62)
q
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donde Z’; es un didmetro medio apropiado para calcular el momento k, derivado por

Hounslow et al. (1988):

_ 1 (rFtt—1
- 1( - ) 1 k=0123,.. (5:63)

donde r representa la razon de la grilla geométrica empleada para clasificar la poblacion.
De esta manera, Hounslow et al. (1988) ajustaron los parametros a, b y c para la correcta
conservacion de la velocidad de cambio de los momentos O (i.e., numero total), 1y 2 (i.e.,
proporcionales a la longitud total y el area superficial total, respectivamente). La
conservacioén de los tres primeros momentos es suficiente para que el error en la velocidad
de cambio del momento 3 (i.e., proporcional a la masa total) no sea significativa. En efecto,
los autores sefialan que la velocidad de cambio del momento 3 podria ser sobreestimada en
hasta un 1.8%, cuando se utiliza una razén de grilla geométrica r = 2'/3. Entonces, para que
la ecuacion (5.62) satisfaga las ecuaciones de velocidad de cambio de los momentos 0, 1y

2, se deben verificar las siguientes tres ecuaciones:

1
Z E(auvq_1 +bN;y + cNgy1) =0 (5.64)
q
1 _
2 = (aNg_y + BNy + Ngy1 )y = Ny (5.65)
q
q
1 T2
Zz(azvq_1 + BN, + cNgss )2 = 2Ly (5.66)
q

Resolviendo las tres ecuaciones anteriores para una grilla de relacion geométrica constante
(r = Lg+1/Lg), Hounslow et al. (1988) obtuvieron las siguientes expresiones para los

parametros a, b y c.

_ 2r b= 2r _ —2r
Tr+rD02-1) "o+ T r+DEE-D

a (5.67)
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Remplazando la ecuacion (5.67) en (5.57) se obtiene el balance de poblacion discretizado

en estado estacionario en términos del numero de particulas por clase dentro del sistema.

(r fi)Lq [(rzr_ 1) Ng-1+ Ng = (rzr——l) Nq“] = Nagnira + Ng =0 (>68)

De la ecuacién (5.68) se desprenden las principales ventajas del método de Hounslow, las
cuales radican en la simpleza de las expresiones y su facil implementacion computacional.
Sin embargo, el método puede conducir a oscilaciones y generar errores en las clases
pequefias (Hounslow et al., 1988; Wang et al., 2006; Kumar et al., 2008), razén por la cual
se debe siempre verificar la velocidad de cambio de los momentos para comprobar la
exactitud del método. En el caso de distribuciones con un alto niamero de particulas en las
clases de menor tamario, resulta beneficioso convertir el balance de poblacion basado en

nlmero a uno basado en masa (Wang et al, 2006) utilizando la siguiente relacion:

T

mq=6

PpZqu (5.69)

donde m, es la masa de particulas en la clase q y p, representa la densidad de la particula.

La ecuacion (5.70) muestra la ecuacion del balance de poblacion para un sistema
perfectamente mezclado continuo en estado estacionario con una velocidad de crecimiento

constante en L y basado en masa.

2G L2 T Mmy_1 M T m
q q-1 q q+1 . .
T —-m +m, =0 5.70
r+1 [(rz 1) L?gl—l L:z’l (T'Z — 1) L3()1+ll dentra q ( )

La ecuacion (5.70) sera utilizada en el desarrollo del modelo planteado para estimar la
distribucion de tamano de particulas en el FDG. Como se explico en el Capitulo 3, el balance
de masa para el granulador se plante6 suponiendo la existencia de 4 zonas donde se ubican
los solidos dentro del granulador (tres zonas activas y una pasiva). Estas 4 zonas también se

consideraron en el planteo del balance de energia de la unidad (Capitulo 4) y, por lo tanto,
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también deben ser contempladas por el PBE a fin de contar con un modelo que integre todas

las leyes de conservacion bajo una misma estructura.

5.9. PBE en estado estacionario para un tambor rotatorio fluidizado

Para resolver el balance de poblacion en el FDG se plantean los balances de masa por
clase para cada una de las subceldas definidas de acuerdo a la estructura propuesta en el
modelo de transporte de solidos descripto en el Capitulo 3 (ver Figura 5.13), en donde
unicamente el PBE de la subcelda 3 (que corresponde a la zona donde ingresa el material
fundido) incorpora el término de crecimiento. El balance de poblacion se expresa en masa
con el objeto de plantear un sistema de ecuaciones que brinde mayor estabilidad numeérica.

El balance de masa por clase en estado estacionario para la subcelda pasiva de la celda 1
se plantea como:

Mg + (1= Claz)Mis g — Mg —mpy =0 (5.71)

Para el resto de las subceldas pasivas, los balances de masa por clases en estado

estacionario estan dados por:

0 (5.72)

. j—1 j-1_.j-1 i 5 A R B
Mygqa t CfA3 Mysq t (1 CfA3)mA3,q My g~ Mpg =



Balances de masa, energia y poblacion para el FDG 200

ml

aire,sale

Jl -l
CfA2 mA2q
. _
~,
N A2q
j-1 j-1
Clom j
fA3 TASA M tundido
Ss j i
CfA3 mA3q

Fig. 5.13. Modelo de transporte de solidos para la clase g, celda j.

Si el FDG opera en régimen sobrecargado y suponiendo que los elevadores no producen
segregacion cuando extraen sélidos desde el fondo de la unidad durante su movimiento, se
deberia verificar la relacion de la ecuacion (5.73):

)
. . m
] ] K
My o = Mp <_1> (5.73)
mp
Sustituyendo la ecuacion (5.73) en el balance de masa por clase de los sélidos pasivos

(ecuaciones 5.71 y 5.72) se obtiene:

. j
m
mgq + (1 o C}As)m}l&q -1+ m_lj( Thzl>,q =0 paraj=1 (5.74)
P
1 . , mf
m Cf]A3mA3q+(1— ;A3)m,§3‘q— 1+m— g =0 para j>1 (5.75)

P
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Por otra parte, los balances de masa por clase en estado estacionario para los sélidos

activos se expresan como.

p =My g =0 (5.76)
(1= Clar) My g — Tijzq = O para j=1 (5.77)
i—1 . j—1 i T ) .
C;Al mju,q +(1- C;Al)m}m — mjlz’q =0 para j>1 (5.78)
2G 12 ro oMmi.._. m: r  ms
1 ; l 2 _1 233"2 : 233” ) 1 233‘%1 + (1 - CflAZ)m}lz,q - m}B.q =0
+rre— q-1 q re— g+1
para j=1 (5.79)
26L3[ 1 Misqm Masa_ T Misen t Clag gy + (1= Clg )1z — 1iths g = 0
T+r|r2—1 L}, L3 r2—-1 13, Az AZq faz)Aza - TTASG

para j>1 (5.80)
donde my3,_; = 0paraq = 1y my34,1 = 0 cUaNdO q = grmqy (Clase mayor).
Si la PSD de los sélidos que abandonan la subcelda 3 es idéntica a la existente dentro de
la subcelda (condicion de perfectamente mezclado), el término mj;&q se puede expresar
como:

. J

o) A3 ) o]
a3q = 5 Mazq = kaMyz, (5.81)
A3

Reemplazando la ecuacion (5.81) en el balance de poblacion de la subcelda 3 (ecuaciones

5.79 y 5.80) se obtiene:

2 1 1 1
2GLy T Myzq-1 , Mazq T Myzge N (1 _ct ) 2l _plml
1+r|rz—1 I3 I3 r2—1 I3 faz)Maz,q — K3Mazq =

q-1 q q+1

para j=1 (5.82)
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2 j j j
20bq| T TMasan ) Masg T Tsant| il g (1o 0l Yind, — kmy, = 0
1+r|r2-1 L3 L L3 rz —1 L3 L fA2 ""TA2,q fA2 A2,q 3'"*A3,q —
q- q q+

para j>1 (5.83)

Asumiendo que el fundido se distribuye uniformemente sobre todas las particulas

presentes en la subcelda activa 3 y que el incremento de la masa de un granulo es proporcional

al area de su superficie respecto de la superficie total de particulas (Saleh y Guigon, 2007),
la velocidad de crecimiento G puede ser expresada como:

= meundido _ mfundido (584)

B pp Zq nZéNA&q B 3 Zq mA3,q/Zq

La ecuacion (5.84) supone ademas que todo el fundido que ingresa al granulador cubre la
superficie de las particulas y no alcanza la pared del granulador, i.e., es destinado en su

totalidad para el crecimiento de las particulas.

5.10. Pardmetros para evaluar el valor medio y la desviacion de una distribucion

Es coman en la industria de los fertilizantes utilizar dos pardmetros para caracterizar la
calidad fisica de las particulas, el Size Guide Number (SGN) y el Uniformity Index (Ul).
El SGN se define como la mediana (L,,,) de la distribucién en masa expresada en
milimetros y multiplicada por 100. Por lo tanto, el SGN esta dado por:
SGN = 100L,,, (5.85)
Por otra parte, el Ul caracteriza la dispersion de la distribucion en masa. Este parametro
se define como el cociente entre el tamafio de apertura de una malla que permite el paso del

5% en masa de la poblacion (Lg) y el tamafio de apertura de una malla que permite el paso
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del 90% en masa de la poblacion (Lq,), multiplicado por 100. De acuerdo a lo anterior, el Ul

se puede expresar como:

L
Ul =100 (—5) (5.86)
L90

5.11. Pérdidas de material por arrastre de particulas

Considerando el lecho de sélidos formado en la tabla de fluidizacion, al cual se aplica una
corriente ascendente de aire para su enfriamiento, es probable que la fuerza de arrastre
ejercida sobre las particulas provoque el desplazamiento de las mismas. La condicion de
fluidizacién de un lecho ocurre cuando las particulas son suspendidas por la corriente de un
fluido ascendente capaz de vencer el peso de las mismas. En esta situacion la velocidad del
aire debe ser lo suficientemente alta para suspender las particulas, pero a la vez no tan elevada
como para expulsar las particulas fuera de la region de la tabla de fluidizacion.

En la condicién de minima fluidizacion el peso de la particula debe ser compensado con
la fuerza del aire ascendente y la fuerza de empuje del aire sobre las particulas. El valor de

velocidad de aire en esta condicién se denomina velocidad de minima fluidizacion.
La velocidad de minima fluidizacion de la subcelda SA2 de la celda j (v);,ms) S

determina a partir de la Ecuacion de Ergun (Rodhes, 1998):

. ' 5

vl 1— 2 Dui ) .

(1 — Smf)(pp — paire)g = 150.ualre alre,mf'( ~ Smf) +1.75 aire ( au;e,m£2 ( mf)
e3¢(D,,.) e3: DL, .

SVA2

(5.87)
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donde &,,s es la porosidad del lecho en la condicion de minima fluidizacion, pg;,. €s la

densidad del aire, p,, es la densidad de las particulas, 4. €s la densidad del aire, D es

SVA2

el didmetro medio de las particulas de la subcelda SA2 en la celda j que conserva la superficie
y el volumen de la poblacidn.

El didmetro que conserva la superficie y el volumen se define como (Allen, 2003):

Ej _ZCINCIZ%I

= — 5.88
SVA2 Zq NqL%l ( )

La Ecuacion de Ergun se puede plantear en términos de nimeros adimensionales segun:

150(1—&mp)  ; 175, . .2 .

= Re) . + 83—(Re,fnf) = Ar/ (5.89)

mf mf
5 )
Rel,, = 2vaz Vairemy Paire (5.90)
Uaire
i Esjv )3paire (pp - paire)g

Arl = 42 (5.91)

Hoire
donde Re,’;lf es el nimero de Reynolds evaluado a la velocidad de minima fluidizacion de la
subcelda j y Ar/ es el nimero de Arquimides de la subcelda j.

Si la velocidad de aire aumenta gradualmente desde la condicion de minima fluidizacién
y los solidos comienzan a ser desplazados desde la tabla de fluidizacion hasta alcanzar una
velocidad constante, de modo que no experimenten aceleracion, se dice que los sélidos han
alcanzado la velocidad terminal (v,). En esta condicion, el término del lado izquierdo de la
ecuacion (3.14) se anula de modo que el balance de fuerzas para una particula esférica
ubicada sobre la tabla de fluidizacion (asumiendo que la fuerza de empuje del aire sobre la

particula es despreciable) se transforma en:
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3 paire C
—gcos(ay) + #
DSVAZ Pp

vZ =0 (5.92)
donde Cj, es el coeficiente de arrastre y a; es el angulo de inclinacion del tambor.

Los valores de Cp, dependen del régimen de flujo y las correlaciones utilizadas para su
estimacion se encuentran en el Capitulo 3, en particular en las ecuaciones (3.23), (3.24) y
(3.25).

La velocidad terminal corresponde a la velocidad relativa entre la velocidad del aire de
enfriamiento y la velocidad de la particula. De acuerdo a la geometria del granulador, la
velocidad terminal se representa mateméaticamente segun:

Vi = VgireCOS(E — &) — Uy (5.93)
donde E y &, son angulos asociados a la geometria de la tabla de fluidizacion (ver Figura
3.9), vy es el componente vertical de la velocidad del aire que egresa de la tabla de
fluidizacion.

Las velocidades de minima fluidizacion y terminal proporcionan un rango operativo para
el caudal de aire de fluidizacion. En particular, la velocidad terminal entrega un pardmetro

sencillo para determinar si las particulas pueden o no ser arrastradas fuera de la tabla de

fluidizacion.

5.12. Ecuaciones del modelo en estado estacionario

La Figura 5.14 esquematiza los balances que conforman el modelo final del FDG y las

variables que permite predecir. Dichas ecuaciones se encuentran acopladas por diferentes

variables, de modo que deben resolverse en simultaneo para cada celda.
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Fig. 5.14. Esquema del modelo del FDG en estado estacionario

Por resolucion del balance de energia se determinan los perfiles de temperatura de la
unidad y a la vez es posible evaluar las propiedades termodinamicas del aire y de los s6lidos
en cada celda. Por otra parte, la resolucion del balance de poblacidon permite estimar el
didmetro medio superficie-volumen de la poblacion en cada celda a partir de las
distribuciones de tamafio. Con ello, actualiza el valor del area de transferencia de calor de los
solidos activos 1y 2.

La Tabla 5.4 contiene las principales ecuaciones utilizadas por el modelo completo.
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Tabla 5.4. Resumen de las ecuaciones empleadas

Descripcion

Masa de disefio

Carga de un
elevador

Masa de sélidos
en el fondo del
tambor

Caudal de
descarga
instantaneo de
sélidos

Coeficientes de
transporte
sélidos activos
1,2,3y4

Coeficientes de
transporte FDG
sobrecargado

Coeficientes de
reparto

Balance de masa
sélidos activos 1

Balance de masa
sélidos activos 2

Balance de masa
sélidos activos 3

Balance de masa
solidos pasivos

Fraccion de
sélidos activos 1
en fase

Fraccion de
sélidos activos 2
en fase |

Expresion Matematica

Mp gisefio — ?

. Ly
m;i = S(6)pp N,

Ng/2+1
Jj _
Mp tambor = Pdlseno - Z m
dm' . L LZ
fi j _ 'f
dt m‘Ai pwa 2
j_1 -
ki = = coni= 1,2,3,4y 1l = A1,A2,A3,P
t
1
W
J —
ky = 9,{
. Hitan(ay)
j i .
= = A1,A2,A
Cfl Lf/Nc coni ,A2,A3

T J JooJ
kymp —kimy, =0

j=1,j-1 Jj JoJ
Crar ki mAl +(1- fAl)k mAl kamy, =0
11 i

Cf]AZ k] Y+ (1- Az)k]mAZ + mzf,mdldo kimys =0

kj_l - C] 1k1 1 ] 1+(1 j )k] J _kj J _kj J _ 0

5 my A3 Craz)kamys — kgmy — kymp =

Jo— j j J
Va1 = [(1 - )k meAII] I+yPk mP(l xAlI 11)]/" mAl

j=1,,j-1j-1_j j=1,j-1j-1 j

yAZ [(1 _YA1 )CfAlk My1 Xaz1- 1+3’A1 CfAlk my; (1 _xAZ,I—II)

+(1 - 3’1{1)(1 fAl)k]mAleZ n-r yAl(l fAl)k]mAl(l xiz,l—u)]/kémiz

207

3.2)

(3.6)

(3.12)

(3.13)

(3.52-3.55)

(3.59)

(3.56-3.58)

(3.63)

(3.64)

(3.65)

(3.62)

(4.22)

(4.25)
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Tabla 5.4. Resumen de las ecuaciones empleadas (continuacién)

Descripcion

Expresion Matematica

Fraccién de
s6lidos activos 3
en fase |

Fraccién de
s6lidos pasivos
en fase |

Solidos
transformados
desde fase Il a |

Solidos
transformados
desde fase | a Il

Balance de
energia para aire
en zona activa 1

Balance de
energia para aire
en zona activa 2

y/{3 = [m;undido(l _xjs,l—u) + (1 yAZ )C;Azlk] ! ]zlxis -1
¥k a1 i (V=) + (L= i) (1= Ga)kgmignsy ey (4.26)
+ 92 (1 = ey (1= x4, )1 /K3
= [(1 =i ) s K g g + i gk s (1= ,y1)
+(1 —y;_l)ké lml]( 1"11311 l+yP k] Tt (1 _xF];,I—II) (4.27)
+(1 - 3’,«{3)(1 - C;A3)k;m£3x1£,11—1
+Ya5(1 = Claa kg (1 = 2, )/ [kgmp + ki ]
Solidos activos 1:
(1- le,u—l) Yt — 1 = (g — Dkoyy—g exp(=Eq-1/RT))EL,
Solidos activos 2:
(1- sz_”_l) -l — 1 = (nygop — Dko g exp(—Ea,,,_,/Rsz)fﬁz
Sélidos activos 3: (4.23)

(1 - xz,3_,,_,) M- — 1 = (ny_y — 1)k0,11—1 exp(—Ea,”_,/RTA]3)f£3
Sélidos pasivos:

(1 - xg'”_,) M-t — 1 = (ny_p — Dko gy exp(_Ea,u—I/RT;{)f;;

Solidos activos 1:

(Xmax — xi1,1—11) Y — () YT = (g — DKo g-ir exp(—Eai-11/RT3; )T

Solidos activos 2:
1)k0,1—11 exp(_Ea,I—II/RT,{z)Eiz
(4.24)

1)ko,1—11 exp(_Ea,I—II/RT,a{3)E,{13

j -n_ N —
(xmax — xAz,I—II) 1-np_q Kmax) 1-npy — (ny_py —

Solidos activos 3:
(Xmax — xi3,1—11) 1l — () T = (g —

Sélidos pasivos:

(xmax - xP]’,I—II) il — () T = (g — Dko oy exp(—Ea,z_u/RT,f)f{a
Tziire,n
o J Joal iy _ 4.34
maire,entra f CpalredT hAl AA1 ( aire,sale TAl) =0 ( )
Tajire,sale
Tajire,entra (435)

- J J a4l iy =
Myireentra f CPairedT — hyy Ay, ( aire,21 TAZ) =0

J
Taire,21
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Tabla 5.4. Resumen de las ecuaciones empleadas (continuacion)

Descripcion

Expresion Matematica

Balance de
energia
solidos
activos 1

Balance de
energia
sélidos
activos 2

Tg Ti-n
S -
yp kg my x/iu—u f CPrnos1dT + (—AH, ") + f Cpkno,undT

Ti-n1 Til

T
J ) o0 Jj
+yp kymyp (1 - xAl,I—II) f Cpxnos1dT (4.28)
Tj
Al
T}
N 1,J .7 J ol J JY —
+(1 - yP) k4 mp f CpKNOs:”dT + hAl AAl (Tai're,sale - TAI) =0

J
Tas

Tgl Ti-1
(1 =y m) ) C dr — (AH") + | ¢ dr
a1 Jlra1 1 Myr Xaz -1 PKNO,II -1 PKNOs I
Ti-1 Tiz
i
+( =y T M (= x,,,) | C ar
Yar Jbpar 1 My Xa2,11-1 PKNOs,IT
T,
Ti:l Ti-n
+y el T mI T ) c ar + (-a 50+ | ¢ dT
a1 CFa1 1 Mag Xpo1-n PkNOsI I-11 PKNO,II
Ti—11 sz
T
j=1pj-1pj-1_j-1 j
Va1 CfAl ki “my, (1_xA2,I—II) f Cpxno,1dT
Tha
T/{l Tir-1
) ) S -
+(1_3’i1)(1_C/!A1)k{m/]ux/{2,u—1 f Corno,,ndT — (AHIIILII)+ f CPno, 14T
Ti-1 sz
Th
Jj Jj JoJ Jj
+(1_yA1)(1_CfA1)k1mA1(1_xAz,u—1) f Cpkno,ndT
r
A2
T/{l Ti—11
) ) S -
+y1£1(1_C;A1)k{m,{uxf{2,1—u prKNf)stT"'(_AHIiI;I)"'f Cpxno,ndT
Ti-11 sz
i,
Jj Jj JoJ Jj J i Jj JYy —
+yA1(1 - CfAl)klmAl(l - xAZ,I—II) J Cpgno,1dT + by, Ay (Taire,21 - TAZ) =0

(4.29)
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Tabla 5.4. Resumen de las ecuaciones empleadas (continuacion)

Descripcion Expresion Matematica
T.‘{;l Typ-1
J=WNp,J-1y,j-1j-1,] Ty—
(1 -1 Crazky "Myp Xp374 f Cpknosndl — (AH,5) + f CPnos1dT
Tyr-1 Tja
i
A i1 i1 i1 )
+(1 - yA{Z Cf]Az ké mjlz (1 - x/]13,11—1) f Cpkno,ndT
Ty
ngl Ti-n1
+ylotch T ml ) C dr + (A 5+ | ¢ dr
Yaz Cpaz %2 Myp Xyz -1 PKNO, I -1 PKNO, I
Tr-11 713
Tiz'
J=1pj-15j-1_j-1 Jj
Va2 Crazky My, (1- xAS.I—II) f Cpnos1dT
Tia
T,iz Ti-1
j j i o Tii-
+(1 - yiz)(l - C)‘]Az)kém,{lzx,c]B,H—I f Cpgno,ndT — (AHIIILII) + f Cpgno, AT
Tyr-1 Tjs
Balance de ;
energia T2z
Sli j j JopJ j
solidos +(1 = y2,) (1= €l )kegmy, (1 = x)s ) f Cpno,ndT
activos 3 J
A3
T/{z Ti-n
) ) S -
+ya,(1 - C;Az)kémizxial—u f CPkno,1dT + (=aH 51 + f Coxno,udT
Tr-n1 Tjs
Th
j j JoJ J
+yA2(1 - CfAZ)kZmAZ(l - xA3,I—II) f Cprno, AT
Ths
T}undido Ts
» T i T
+m;undido f CpKNOz,LdT + (_AHSS) + f CpKNOs,IdT + xf{3,1—11(_AH1117
Ts Ti-n1

Ti_n1 Ti-11

+x£3,1—11f CPKN03,11dT+(1—xf13,,_,,)f CPxno, dT | =0

Ths Ths
(4.30)
Cuando la temperatura de los sélidos activos 3 es mayor a la temperatura de cambio de fase:
T;undida Tg
mf’undl‘do j CpKN03,LdT + (_AHZS) + f CpKNO3,ldT (4.31)
Ts s
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Tabla 5.4. Resumen de las ecuaciones empleadas (continuacion)

Descripcion Expresion Matematica

[ Tf{;l Uis
i1 i1, -1 i1 | T, |
(1_3’}13 Cf]A3 ké me x1]>,11—1| J- CpKNO3,IIdT_(AHIIH—II)+f CpKNO3,IdT|
lTII—I TIZ J
Ths'
+(1 -y ek T mi (- n) | € dr
Yaz Jlraz X3 Mys Xp11-1 PKNO,II
Tp
[ 73" T 1
iy iy [ dT + (—AH1) c ar|
Va3 Crazts Mys Xp1-n | Prnos AT + - )t Prnos1 @l |
lTl—n T}{
Ths'
11 i i )
+;Vi3 C;A3 ké mi3 (1_"1]’,1—11)[ Cpkno, AT
T
[ T,is Tii-1 ]
1 o Vel | e |
+(1 - y;{3)(1 - C,‘]A3)kém,{13xf]’,u—1| Coxno,ndT — (AHIIILII) + CpKNOaJdT|
lTII—I T;{ J
Tl

+(1 - yle,3)(1 - C;Az)kém,{ls(l - xP]’,II—I) f Cpgno,,ndT
Balance de Ty
energia [ Tl T_1

. 1
s6lidos . ) S
pasivos +ya3(1 - C;A3)kém,{13x1]9,1—11[ f CPino, AT + (—AH[51) + f CPKN03,IIdT|

Ti-n Tr]:
Tl
Jj Jj JoJ Jj
+y5(1 - CfA3)k3mA3(1 - xP,I—II) f Cpkno, AT
i
j—1

Tp

=y ml x| Coenoundl = (D + | Crinoydt

T— J
-1 T)

Uis

j—1
Tp

i1 i )

(1= Yl (=) [ Criwo,udT

i
j-1

+y T ml N (1 - %) c dr

Yp K My ( xP,II—I) PKNO,I
i
Tg_l Ti-n

+y,f_1ké_1 o x) J CPKN03,1dT+(—AH,Tf,7)+j CPKN03,11dT =0

Mg Xpj-11
Ti-n Té

(4.32)
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Tabla 5.4. Resumen de las ecuaciones empleadas (continuacion)

Descripcion  Expresion Matematica

Balance de
masa por ‘ '
clases M, =1y . =0 (5.76)
solidos
activos 1
Balancede araj=1:
masa por (1= Clay)Misg —Mizg =0 (5.77)
clases . _
s6lidos Paraj > 1:
activos 2 j=157=1 J Vo) -

Crag Myqq t (1- CfAl)mAl,q — My, =0 (5.78)

Paraj =1:

2GL; T Migg-1 Mg T Mizg4
dlancede 2L\ T o Tha T T TR L (1= Gl i~ Kmia, =0 (582)
poblacion ~ 1+7(r -1 Lo, Lz 7 -1 Lgy,
SOI!dOS Paraj > 1:
activos 3 ' ' '

26LE | m]w q-1 qu3q r m]w q+1 i i i i i
) ) , Jj-1_.j-1 J ) Jo0J
— 1— — -
T+r|r—1 12, B -1, + Chap Migg + (1= Glap )iy g — kamys g = 0
(5.83)

Paraj = 1:

Balance de J .
m

masa por Qg + (1= Chas)1iths g — [1+—|1ith g = 0 (5.74)
clases T,
solidos Paraj > 1: 4
pasivos 1 aje1 -1 JoNed gl (5.75)

My q + Coag My g + (1 - CfA3)mA3,q -1+ —|™pq = 0

P

Velocidad G = Mrundido
de 3% Musq/Lq (5.84)
crecimiento

5.13. Parametros geomeétricos y operativos del FDG

Considerando el caso base descripto en el Capitulo 3, se realizan pruebas para distintas
condiciones de operacion del FDG con el objetivo de estudiar el impacto de ellas sobre la
distribucion de tamafio de particulas que abandona la unidad. Ademas, se analiza el efecto

sobre los perfiles térmicos del granulador debido al cambio en el diametro medio utilizado



Balances de masa, energia y poblaciéon para el FDG 213

en los célculos. En esta seccidn y en el caso que sea requerido el diametro medio utilizado
corresponde al diametro medio que conserva area y volumen (didmetro medio éarea-
volumen).

En el caso base se considera un caudal masico de entrada al FDG de particulas de nitrato
de potasio de 8.3 kg/s. Ademas, se asume que el caudal de fundido utilizado para recubrir los
granulos y facilitar el crecimiento de las particulas es igual al caudal de alimentacion, es decir
que el caudal de producto a la salida del granulador es el doble de la cantidad de solidos
alimentados. Las plantas de granulacion poseen etapas de clasificacion por tamafio aguas
debajo de la unidad de crecimiento, el material que no cumple con la granulometria de venta
se recicla al granulador constituyendo el caudal de alimentacion (ver seccion 2.5). Tal como
se menciona en capitulos anteriores, el parametro que relaciona la fraccion que se recicla al
granulador respecto a la cantidad de producto final que abandona la unidad de crecimiento,
se denomina razon de reciclo (R,cic10)- POr lo tanto, este parametro es igual a 1 para el caso
base seleccionado. Se asume ademas que la densidad de los granulos es de 2110 kg/m®. El
flujo de aire requerido para el enfriamiento de los granulos es 25 Kkg/s, el cual fue
seleccionado, en el Capitulo 4, para asegurar un adecuado enfriamiento de las particulas en
la tabla de fluidizacion (temperatura de salida alrededor de 140°C).

Como condicion de entrada se considera que la distribucion de tamafio de particulas de

los solidos alimentados al FDG puede ser representada por una funcién del tipo log-normal

L, = 2.46 mm, o0, = 1.35 mm).
g g
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5.14. Resolucion Numérica

En esta seccion se integran los modelos descriptos en los Capitulos 3 y 4 al balance de
poblacién presentado en esta seccion y se estudia el comportamiento de la unidad teniendo
en cuenta la interaccion entre todos ellos.

El modelo final se resuelve celda a celda (para un total de 30) en tres etapas, primero se
resuelven los balances de masa de las 4 zonas del modelo (3 zonas activas y zona pasiva) en
simultaneo siguiendo las consideraciones del Capitulo 3.

Posteriormente, se resuelven las ecuaciones del balance de poblacion descripto por las
ecuaciones 5.74 - 5.78 y 5.82 -5.84. Para cada celda, la poblacion se representa utilizando
una grilla geométrica con una relacion de tamafio = 2%/ y un nimero de clases igual 27.
La seleccién de una grilla fina se debe a la necesidad de disminuir las oscilaciones propias
del método de discretizacion, las cuales se acentan en la medida que se resuelve la totalidad
de celdas contempladas en el modelo. Una vez que se obtiene la PSD de las 3 zonas activas
y la pasiva, se determinan los didmetros medios superficie-volumen de la poblacién de cada
una de ellas. Esta informacion es requerida por el balance de energia.

Finalmente y para la misma celda, se resuelve el balance de energia de las 4 zonas en
simultaneo. En este punto la resolucién sigue un proceso iterativo, debido a que la prediccion
de la temperatura del aire de las zonas activas 1 y 2 permite recalcular las propiedades
termodinamicas del medio fluido. Las simulaciones realizadas convergen rapidamente (2 a 5
iteraciones), lo cual indica que el tiempo de computo no se eleva en forma considerable.

De acuerdo a la estructura del modelo de compartimentos presentado en esta Tesis, los
resultados de una celda se utilizan como entrada de la celda siguiente. EIl proceso descripto

anteriormente se repite hasta llegar a la ultima celda (celda 30).
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Los resultados del modelo propuesto son comparados con la prediccion obtenida si el FDG

se considera como un conjunto de 30 unidades flujo piston conectadas en serie.

5.15. Resultados y Discusion

5.15.1 Comparacion de predicciones de PSDs utilizando distintos modelos de flujo

Las masas totales de cada subcelda predichas por el balance de poblacién presentan
errores menores al 0.3% respecto a las masas resultantes de los balances de masa (ver Figura
5.15). Estos bajos errores indican que la grilla escogida para resolver el PBE permite una
excelente prediccion del momento 3.

La Figura 5.15 muestra que el error, aunque pequefio, aumenta en forma sostenida. Este
aumento se debe a que las masas predichas de cualquier celda (excepto la dltima) son
utilizadas para la resolucién numérica de la siguiente celda, lo cual provoca la acumulacion
del error.

Ademas, y debido a que los solidos dentro del granulador sélo crecen por recubrimiento,
se debe verificar la conservacion del caudal en nimero de particulas. Los errores asociados
a las diferencias entre los caudales en nimero de particulas de la alimentacion y de producto
final son menores a 0.3%, lo cual demuestra también una muy buena conservacion del
momento cero. Esta pequefia desviacion se debe a errores de redondeo que se acumulan al

resolver los balances celda a celda.
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Fig. 5.15. Error en la masa estimada por el balance poblacién.

5.15.2 Efecto de la relacion de reciclo sobre la granulometria de producto

En la Figura 5.16 se muestran las PSDs (expresadas como funcion de densidad en caudal
en nimero) de la alimentacion y el producto del FDG para el caso base. Asimismo, se
incluyen las PSDs obtenidas asumiendo que el FDG puede ser representado por una unica
celda perfectamente mezclada y considerando que el crecimiento en el FDG puede ser
adecuadamente modelado por un conjunto de unidades flujo pistdn conectadas en serie.
Como se indico en la seccidn 5.12, en el caso base se considera que el caudal masico de
particulas que ingresan al FDG es igual al caudal de fundido utilizado para recubrir los

granulos, de modo que la razén de reciclo es igual a 1.
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Fig. 5.16. Prediccién de la PSD de salida para el caso base (Rreciclo=1). FDG representado por el modelo
de esta contribucion (rojo), FDG representado como un Unico tanque agitado continuo (verde), FDG
representado como un conjunto de unidades flujo pistdn conectadas en serie (azul).

Bajo las condiciones operativas definidas en el caso base, la PSD de producto predicha
mediante el modelo riguroso planteado en esta contribucion es muy cercana a la distribucién
calculada considerando que el crecimiento en el FDG puede ser representado por un conjunto
de unidades flujo pistén conectadas en serie. Por el contrario, la suposicion de mezclado
perfecto, para el caso base, conduce a una PSD a la salida del granulador mucho mas ancha
que la predicha por el modelo propuesto y por lo tanto es un patrén de flujo no admisible
para el modelado de la unidad.

Las Figuras 5.17 y 5.18 muestran las PSDs (expresadas como funcion densidad en caudal
en namero) tanto para la alimentacion como para los granulos finales bajo relaciones de
reciclo de 0.75y 0.5, respectivamente. También se incluyen las PSDs correspondientes a los
casos extremos de Unica celda perfectamente mezclada y un conjunto de unidades en flujo

piston.
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Fig. 5.17. Prediccién de la PSD de salida para una operacién con Ryeciclo=0.75. FDG representado por el
modelo de esta contribucion (rojo), FDG representado como un Unico tanque agitado continuo (verde), FDG
representado como un conjunto de unidades flujo pistdn conectadas en serie (azul).

A medida que el reciclo disminuye (i.e., el caudal de fundido alimentado aumenta,
manteniendo fijo el caudal de entrada de particulas) las PSDs calculadas con el modelo
riguroso planteado se desvian levemente de las predichas asumiendo un comportamiento
ideal tipo flujo piston. Si bien el modelo de flujo pistdn ha sido recomendado para representar
granuladores de tambor rotatorio, dicho modelo resulta también una buena aproximacién
para el modelado de FDGs. Las diferencias menores observadas entre el modelo riguroso y
el de flujo piston pueden atribuirse a la presencia de la tabla de fluidizacién, dispositivo que

diferencia los granuladores de tambor de los FDGs.



Balances de masa, energia y poblaciéon para el FDG 219

o 6.E+05
o . -
E — Alimentacion
2  5.E+05
o ——Modelo propuesto en esta
S 4E+05 tesis
>
S§% —— Granulador flujo piston
S
$ £ 3.E+05
TE —— Granulador perfectamente
g 2 E+05 mezclado
<3}
o
c
2 1.E+05
(&)
c
>
L
0.E+00

0 1 2 3 4 5 6 7
Didmetro de particula (mm)

Fig. 5.18. Prediccién de la PSD de salida para una operacién con Ryeciclo=0.5. FDG representado por el
modelo de esta contribucion (rojo), FDG representado como un Unico tanque agitado continuo (verde), FDG
representado como un conjunto de unidades flujo pistdn conectadas en serie (azul).

La Figura 5.19 resume el efecto del reciclo sobre la PSD (calculada mediante el modelo
riguroso) de la corriente de sélidos que abandona el FDG. Para bajos reciclos (i.e., altos
caudales de fundido cuando se mantiene constante el caudal de alimentacion), la moda (punto
de maxima densidad de frecuencia) y la mediana (representada por el SGN, ver Tabla 5.5) se
desplazan hacia la region de mayores tamafios. Este efecto se debe principalmente al aumento
en la velocidad de crecimiento (ver Ec. 5.65), la cual es directamente proporcional al caudal
de fundido utilizado.

Respecto de la dispersion de la distribuciéon, los valores de Ul calculados a la salida del
granulador muestran un leve aumento con relacion al valor en la alimentacion (ver Tabla
5.5). Ademas, en la medida que la razon de reciclo disminuye también se detecta un leve

aumento en este parametro. Debido a que el ancho de la distribucién no experimenta una
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modificacion significativa, estos valores confirman que un modelo de flujo piston resulta una

buena aproximacion para el modelado de FDGs.
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Fig. 5.19. Efecto del reciclo sobre la PSD del producto que abandona el FDG.

Tabla 5.5: Efecto en el SGN y el Ul de la distribucion de particulas debido a diferentes razones de reciclo
Razon de Reciclo

Parametro Alimentacion
1.0 0.75 0.5
SGN 233 280 289 310
ul 41.2 47.3 48.3 50.8

5.15.3 Efecto de la PSD de la alimentacion sobre la granulometria de producto

En la industria de los fertilizantes es comun que existan restricciones de tamafio para el

producto final. En general, los sélidos deben poseer un tamafio entre 2 y 4 mm. De los
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limitados antecedentes del FDG, se sabe que esta tecnologia tiende a generar particulas de
gran tamafo. Entonces, es importante estudiar el efecto de cambios en la PSD de solidos
alimentados a la unidad y detectar aquellas condiciones que generen una fraccion
significativa de material fuera de especificacion.

La Figura 5.20 muestra la curva acumulada normalizada en masa para el caso base. Los
solidos alimentados poseen una mediana de 2.33 mm, los solidos bajo 2 mm alcanzan un
30.9 % de la masa total mientras que los sélidos sobre 4 mm corresponden a un 3.8 % de la
masa total. Para esta PSD de entrada, el modelo predice que la corriente de salida posee una
mediana de 2.80 mm, los sélidos bajo 2 mm alcanzan un 9.7 % de la masa total y los sélidos

sobre 4 mm corresponden a un 8.9 % de la masa total.
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Fig. 5.20. Masa acumulada normalizada de la alimentacidn (rojo) y la salida (azul) para el caso base.
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De acuerdo a los resultados del modelo, una PSD de alimentacion lo suficientemente
estrecha permite obtener una importante fraccion de producto dentro de especificacion. En
el caso base, la PSD de alimentacion se representa por una funcion del tipo log-normal

(Lg = 2.46 mm, o, = 1.35 mm) y de acuerdo a las consideraciones del modelo, un 81.4 %

de la masa total del producto final est& dentro de especificacion.

La Figura 5.21 muestra la masa acumulada normalizada de la alimentacion y salida del
FDG para una segunda condicién de alimentacion. En este caso la PSD de alimentacion
también es de tipo log-normal, y posee la misma media geométrica y una desviacion estandar

geométrica mayor respecto al caso base (Zg = 2.46 mm, 0, = 1.49 mm).
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Fig. 5.21. Masa acumulada normalizada de la alimentacién (rojo) y de salida (azul) para una PSD de
alimentacidn de tipo log-normal con Zg =246 mmy g, = 1.49 mm.
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Claramente, la mediana se mantiene en 2.33 mm, los sélidos bajo 2 mm alcanzan un 35.3
% de la masa total mientras que los solidos sobre 4 mm corresponden a un 9.0 % de la masa
total. EI modelo predice que la corriente de salida posee una mediana de 2.64 mm, los s6lidos
bajo 2 mm alcanzan un 19.9 % de la masa total y los solidos sobre 4 mm corresponden a un
12.5 % de la masa total.

Por lo tanto, para una PSD de alimentacion mas dispersa, respecto al caso base, se observa
un efecto negativo sobre la calidad del producto final. En este caso un 67.6 % de la masa
total del producto final esta dentro de especificacion, lo que se traduce en un descenso del
13.8% respecto al caso base.

En la Figura 5.22 se muestra la curva acumulada normalizada en masa de la alimentacion
y salida del FDG para una tercera condicion de alimentacion. En este caso la PSD de
alimentacion también es de tipo log-normal, posee la misma media geométrica y una
desviacion estdndar geométrica menor respecto al caso base (Zg = 2.46 mm, oy =
1.22 mm).

La mediana de la alimentacién no cambia y se conserva en 2.33 mm, los s6lidos bajo 2
mm alcanzan un 23.2 % de la masa total y los s6lidos sobre 4 mm corresponden a un 0.5 %
de la masa total. EI modelo predice que la corriente de salida posee una mediana de 3.08 mm,
los sélidos bajo 2 mm alcanzan un 1.7 % de la masa total mientras que los sélidos sobre 4
mm corresponden a un 4.6 % de la masa total.

El uso de una PSD de alimentacion menos dispersa, respecto al caso base, provee un
beneficio en términos de la proporcion de material en especificacion. En este caso particular,
un 93.7 % de la masa total del producto final cae dentro de especificacion, lo cual significa

un aumento del 12.3% respecto al caso base.
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Fig. 5.22. Masa acumulada normalizada de la alimgntacién (rojo) y de salida (azul) para una PSD de
alimentacion de tipo log-normal con L, = 2.46 mm Yy g, = 1.22 mm.

Claramente cuanto mas angosta es la distribucion, menos dispersa resulta la PSD del
producto (ver Tabla 5.6). En un circuito de granulacion, como ya se describi6 en capitulos
previos, el producto del granulador es separado mediante zarandas para eliminar el producto
fuera de especificacion (por ejemplo, el material de tamafio mayor que 4 mm y menor que 2
mm). Luego, el material fino junto con el grueso, que se muele, se mezclan y reciclan como
alimentacion al FDG. Mantener una alimentacion al granulador angosta, requiere un
apropiado manejo del molino y una separacion eficiente mediante zarandas, précticas
operativas que deben ser consideradas con atencion teniendo en cuenta el impacto que posee

la alimentacion sobre la calidad granulométrica del producto del FDG.
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Tabla 5.6: Efecto de la distribucion de la alimentacion sobre la granulometria del producto final
Alimentacion

(I, = 2.46 mm, L, = 2.33mm) Salida
Og —2mm +4 mm —2mm +4 mm
Caso Base 1.35 mm 30.9% 3.8% 9.7% 8.9%
Alimentacion mas dispersa 1.49 mm 35.3% 9.0% 19.9% 125%
Alimentacion menos dispersa 1.22 mm 23.2% 0.5% 1.7% 4.6 %

5.15.4 Efecto de la resolucidon del PBE sobre los resultados derivados del balance de

energia

La resolucién del balance de poblacion del FDG proporciona la distribucion de tamafio de
particulas en cada celda de la unidad y, por lo tanto, permite calcular el didmetro medio area-
volumen (ecuacion 5.88), reemplazando el didmetro medio numero-volumen (ecuacion 3.21
0 3.22) utilizado preliminarmente para resolver el balance de energia.

Para el caso base, la Figura 5.23 muestra el impacto sobre la temperatura media de sélidos
en el FDG debido al uso del didmetro medio adecuado.

Los cambios en los perfiles térmicos debido al cambio de didmetro medio son minimos.
La mayor diferencia de temperatura por celdas detectada fue de 1.2°C, la cual corresponde a
la zona donde el perfil de temperatura media de los s6lidos comienza a alcanzar un valor
relativamente constante. Este resultado se explica por la pequefia diferencia numérica
observada entre los didmetros nimero-volumen y superficie-volumen. Las Figuras 5.24 y
5.25 muestran los valores de los diametros promedios calculados para las subceldas de

solidos activos 1y solidos activos 2 de acuerdo al caso base.
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Fig. 5.23. Efecto del didmetro medio usado sobre el perfil de temperatura media de sélidos.
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Fig. 5.24. Comparacion entre didmetro medio area-volumen y didmetro medio nimero-volumen para los
solidos activos 1. Caso base.
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Fig. 5.25. Comparacion entre didmetro medio area-volumen y didmetro medio nimero-volumen para los
solidos activos 2. Caso base.

Claramente la diferencia entre los didmetros promedios calculados es pequefia (7.0 % en
promedio, tanto para los sélidos activos 1y 2), y no afecta de manera significativa los perfiles
de temperatura media de los solidos. Para los datos del caso base, la mayor diferencia entre
los didmetros medios estimados para cada subcelda fue de 0.2 mm.

La Figura 5.26 muestra los valores de los didmetros promedios calculados para las
subceldas de sélidos activos 1 y so6lidos activos 2 de acuerdo al caso definido con una
alimentacién menos dispersa.

Para una distribucion de alimentacion con una desviacion estandar geométrica menor

respecto a la definida en el caso base (L; = 2.46 mm, g, = 1.22 mm), lo cual provoca una

menor cantidad de material fuera de especificacion, se observa que la variacion entre los
diametros promedios calculados es menor (3.4 % en promedio, tanto para los sélidos activos

1y 2). En este caso, la mayor diferencia entre los diametros medios estimados para cada
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subcelda fue menor a 0.1 mm. Estos resultados indican que podria independizarse la
resolucion del balance de energia del PBE, lo cual facilitaria la solucién integral del modelo
para el FDG propuesto. No obstante, el PBE sigue siendo una herramienta indispensable para

predecir la granulometria del producto.
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Fig. 5.26. Comparacion entre didmetro medio &rea-volumen y didmetro medio ndmero-volumen para los
solidos activos 1y 2 (celdas 1, 5, 10, 15, 20, 25 y 30). Caso alimentacion menos dispersa.

5.15.5 Evaluacion del régimen de fluidizacion en la tabla del FDG considerando las

PSDs estimadas por el PBE

En el Capitulo 4 se establecio el valor del caudal de aire para satisfacer las demandas
térmicas en el FDG y asegurar condiciones de fluidizacion en la tabla evitando la elutriacion

de las particulas. Estos calculos fueron realizados usando el diametro nimero-volumen como
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diametro promedio. La resolucion del PBE permite contar con la PSD precisa en cada celda
del FDG, por esta razon se recalcularon las velocidades de minima fluidizacion y terminales
utilizando el diametro medio correcto: diametro superficie-volumen. Para la primera celda
del FDG, la Figura 5.27 compara para diferentes caudales masicos de aire estudiados, la
velocidad superficial real con la de minima fluidizacion y la de elutriacion calculadas a partir
de la informacién provista por el PBE (diametro superficie-volumen). La Figura 5.28, es la

homologa a la 5.27 para la Gltima celda del granulador.
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Fig. 5.27. Comparacion de la velocidad del aire con la velocidad de minima fluidizacion y velocidad
terminal de las particulas para la primer subcelda activa 2.

Tanto en la primera como en la Gltima celda activa 2, la velocidad del aire se encuentra
entre ambas condiciones extremas de velocidad de particulas. En particular para el mayor

caudal de aire (250000 kg/h) la velocidad superficial no supera la velocidad terminal de las
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particulas, lo cual demuestra que el mayor caudal de aire estudiado en el Capitulo 4 no
provocaria el arrastre de las particulas ubicadas sobre la superficie de la tabla de fluidizacion.

Debido a que los resultados descriptos en la seccidon 5.15.4, indican que el diametro
numero-volumen y didmetro superficie-volumen poseen desviaciones menores a 0.2 mm
para el caso base y menor a 0.1 mm para el caso definido por una distribucion mas estrecha,
los caudales disefiados previamente resultan ser adecuados luego de la validacion rigurosa

de la velocidad de minima fluidizacion y de la velocidad terminal.
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Fig. 5.28. Comparacion de la velocidad del aire con la velocidad de minima fluidizacion y velocidad
terminal de las particulas para la Gltima subcelda activa 2.
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5.16. Conclusiones

En este Capitulo se formul6 el PBE para el FDG estudiado; el mismo completa el modelo
del equipo junto con los balances de masa y de energia presentados en Capitulos precedentes.
El modelo integral es novedoso y valioso para el disefio y operacion de FDGs, dado que es
la primera contribucion que aborda el modelado completo de este tipo de granulador, a la vez
permite establecer que simplificaciones resultan ser factibles para seguir representando de
manera precisa la unidad.

En relacion al PBE, el método numérico empleado para la resolucion del balance de
poblacion permite obtener distribuciones de tamafio de particulas a la salida de unidad que
satisfacen correctamente los cambios de momentos de interés de la poblacién. En efecto se
verifica la igualdad entre el caudal en nimero de particulas a la entrada y a la salida de la
unidad.

El crecimiento de las particulas en el FDG no puede ser representado por un PBE que
describa una Unica celda de mezcla perfecta. Sin embargo, en esta Tesis se prueba que aun
cuando el FDG es distintivo respecto a los granuladores de tambor rotatorio por la presencia
de la tabla de fluidizacion, el modelo de flujo piston sigue siendo adecuado para representar
el crecimiento de las particulas.

Tanto el reciclo como la PSD de la alimentacion afectan la calidad granulométrica del
producto que abandona el granulador. Para optimizar la operacion del FDG se requiere de
una corriente alimentacion con una distribucion de tamario lo suficientemente estrecha que
asegure un mayor porcentaje de producto en especificacion. Para ello se debera contar con
un control permanente de la etapa de clasificacion de la corriente de salida, de modo que sean

retiradas las porciones mas finas y gruesas del reciclo (corriente de rechazo). ElI material
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fuera de especificacion podria ser enviado a la etapa de fundicidn de sales para ser utilizado
como ligante en el proceso.

Finalmente se demuestra que los perfiles térmicos no son afectados considerablemente
cuando se cambia el didmetro medio caracteristico de la poblacién. Esta situacion se debe a
que la diferencia entre el didmetro medio area-volumen y nimero-volumen no es importante.
También se corrobora que las condiciones de flujo de aire propuestas en el Capitulo 4 no
contradicen los principios de operacion de la unidad debido a que no existiria arrastre de
solidos desde la superficie de la tabla de fluidizacion.

En sintesis, este Capitulo completa las herramientas de modelado que permiten predecir
(en funcion de la calidad de la alimentacion y las variables operativas seleccionadas) el
caudal y la temperatura de las corrientes que abandonan la unidad y la calidad granulométrica

y tipo de fase sélida que posee el producto.



Capitulo 6
Conclusiones generales vy tareas futuras

Esta tesis se enfocd en el modelado y simulacion de un granulador rotatorio de lecho
fluidizado (FDG) para la produccidn de nitrato de potasio, con el objetivo de desarrollar una
herramienta matematica que permita describir apropiadamente el equipo mediante modelos
fenomenoldgicos.

En primer lugar, se present6 un modelo para el transporte de sdlidos dentro del granulador,
el cual los clasifica, dependiendo de su ubicacién dentro de la unidad, en dos fases: solidos
activos y solidos pasivos. Combinando este modelo con los balances de masa de la unidad se
establecieron las dimensiones de la tabla de fluidizacion, considerando diferentes
condiciones de operacidn. Los resultados mostraron que la geometria de la tabla de
fluidizacién, la velocidad de rotacion y el angulo de inclinacién son factores claves en el
disefio de un FDG debido a que afectan el tiempo de residencia de las particulas ubicadas
sobre la tabla de fluidizacion y la distribucién de solidos dentro del tambor. En esta etapa, se
describieron las propiedades termodinamicas de las fases solida y fluida en términos de una
temperatura media y se asumié que la poblacion de particulas se podia representar por el

diametro medio numero-volumen.
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Debido a que el nitrato de potasio experimenta una serie de cambios de fases alotrépicas
que dependen del proceso térmico dinamico al cual es sometido, fue necesario determinar e
incorporar al modelo las cinéticas de cambios de fase. La inclusion de estas cinéticas permitio
la resolucion de los balances de masa y energia de la unidad. Con ello se logré describir el
comportamiento térmico de las particulas en el FDG y predecir la calidad de los granulos de
nitrato de potasio a la salida de la unidad, en términos de su estructura cristalina y por ende
de sus propiedades mecanicas. A partir de un analisis de sensibilidad se demostré que la
temperatura de entrada del aire de fluidizacion, dentro del rango de temperaturas ambiente
factibles en las plantas de procesamiento de nitrato de potasio, no impacta significativamente
sobre la operacion del granulador. En cambio, el caudal de aire de fluidizacion muestra un
efecto significativo sobre la temperatura de salida de los sélidos. La correcta definicion de
esta variable operativa permite que los sélidos no estén expuestos a intermitentes cambios
estructurales, garantizando que el producto presente una resistencia mecanica favorable que
asegure su calidad no s6lo durante los procesos de produccion, almacenamiento y transporte,
sino también al momento de entrega a destinatario final.

Si bien el modelo basado en balances de masa y energia resulta apropiado para disefiar la
unidad y estimar los perfiles de temperatura dentro del mismo, no permiten predecir la
distribucion de tamafio de particulas a la salida, necesaria para evaluar la calidad
granulométrica del producto y para acoplar el modelo de la unidad a un simulador del circuito
de granulacién completo. Considerando el patron de flujo de los sélidos dentro del FDG, se
desarroll6 y resolvio satisfactoriamente el balance de poblacion.

Del analisis de sensibilidad realizado en esta Tesis, se concluye que las variables

operativas que afectan significativamente la calidad granulométrica del producto que
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abandona el granulador son el caudal de reciclo y la PSD de la alimentacion. Para asegurar
un alto porcentaje de producto en especificacion se requiere una corriente alimentacion con
una distribucion de tamafio lo suficientemente estrecha. Por lo tanto, es necesario contar con
un control permanente de la etapa de clasificacion de la corriente de salida del granulador,
de modo que sean retiradas las porciones mas finas y gruesas del reciclo (corriente de
rechazo). El material fuera de especificacion podria ser enviado a la etapa de fundicién de
sales para ser utilizado como ligante en el proceso.

Respecto a los perfiles térmicos de la unidad, cabe destacar que los mismos no son
afectados considerablemente por el diametro medio caracteristico de la poblacién. Esta
situacion se debe a que la diferencia entre el diametro medio area-volumen y numero-
volumen no es importante. Finalmente, se corrobord que las condiciones de flujo de aire
propuestas en la etapa de disefio (resolucion de los balances de masa y energia) no causan el
arrastre de sélidos desde la tabla de fluidizacion.

Los modelos desarrollados, que son innovadores y vienen a resolver la ausencia de
representaciones matematicas completas del FDG, permiten contar con un instrumento para:
reemplazar las practicas comunes en la industria de manejo de la unidad por prueba y error,
deducir condiciones éptimas de operacion acordes a los objetivos de produccion y calidad
buscados y capacitar operarios y profesionales en el analisis de comportamiento de variables
y causas de desvios no deseados.

En sintesis, se ha desarrollado el primer simulador de unidades del tipo FDG, que permite
predecir (en funcion de la calidad de la alimentacion y las variables operativas de la unidad)
el caudal y la temperatura de las corrientes que abandonan el FDG y la calidad granulométrica

y tipo de fase sélida que posee el producto.
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Como trabajo futuro se requiere validar el modelo desarrollado para su aplicacién como
simulador en la industria. A pesar de que existen FDG’s operando a escala industrial, al

momento de concluir esta tesis, no se han podido obtener datos de planta por cuestiones de

confidencialidad.



NOMENCLATURA

A Area (m?).

Ar Numero de Arquimides (adimensional).

a Constante de expresion discretizada por Hounslow (adimensional).
b Constante de expresion discretizada por Hounslow (adimensional).
Cp Coeficiente de arrastre (adimensional).

Cr Coeficiente de reparto hacia adelante (adimensional).

Cp Capacidad calorifica (J kgt K™).

c Constante de expresion discretizada por Hounslow (adimensional).
D Diametro (m).

D, Diadmetro medio nimero-volumen (m).

D, Diametro medio area-volumen (m).

E Angulo interno de la tabla de fluidizacion, ver Figura 3.9 (radianes).
E, Energia de activacion (J mol?® K1),

F Fraccion de particulas (adimensional).

Fy Fuerza de friccion (N).

Fy Fuerza normal (N).

Fopj Funcidn objetivo (adimensional).

f Distribucion de frecuencia normalizada (mm™).

G Velocidad de cambio de las coordenadas del sistema (mm s™).

g Aceleracion de la gravedad (m? s%).

H Altura (m).

Hyy Altura media recorrida por los solidos activos 1 (m).

Hy, Altura media recorrida por los solidos activos 2 (m).

Hys Altura media recorrida por los solidos activos 3 (m).

h Coeficiente de calor por conveccion (W m2 K1),

Término de cambio discreto de tamafios (# mm™ s™).

h Término especifico de cambio discreto de tamafios (# mm™ m=s?).
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k Coeficiente de transporte (s7).
Kqire Conductividad térmica del aire de fluidizacion (W m™* K1),
ko Factor pre-exponencial (s™).
L Longitud (m).
Tamario de particula (mm).
L Vector de coordenadas internas (mm).
L Velocidad de cambio respecto a las coordenadas internas (mm s).
L Tamafo medio aritmético de particula (mm).
L, Media geométrica (mm).
' Longitud del segmento del elevador més cercano al borde (m).
l Longitud de la base de un elevador (m).
m Masa de solidos (kg).
mo Moda.
mlf; disefio Masa de disefio de la subcelda j
m{, cambor Masa soélidos ubicados en el fondo del tambor en la subcelda j
m Caudal masico (kg s2).
md Corriente de reciclo de un circuito de granulacion (kg s?).
N NUmero de particulas (#).
N, NUmero de celdas (adimensional).
Ny Numero de datos (adimensional).
N¢ Numero total de elevadores (adimensional).
N Caudal en niimero de particulas (# s™).
n Orden de reaccién (adimensional).
Funcion de distribucion o funcion de densidad en nimero (# mm™).
n Densidad de flujo en nimero de particulas (# mm™ s1).
l Densidad en nimero por unidad de volumen (# mm™ m).
Pr NUmero de Prandtl (adimensional).
Q Caudal volumétrico (m® s™).
Q Primer cuartil (mm).

Q, Segundo cuartil (mm).
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Qs
R

Ry
Rp
Rreciclo
Re

Rep

RQ

Stotal
SA1

SA2
SA3
SGN

Tercer cuartil (mm).

Radio del tambor (m).

Constante universal de los gases (J mol™ K1).

Distancia desde el borde del elevador hasta el centro del tambor (m).
Radio medio, ver ecuacion 3.36 (m).

Razon de reciclo (adimensional).

Numero de Reynolds, ver ecuacion 4.37 (adimensional).
Numero de Reynolds, ver ecuacion 3.26 (adimensional).
Rango intercuartil.

Razén de grilla (adimensional).

Area de la seccion transversal de un elevador ocupada por sélidos (m?).
Area total bajo la curva del termograma (mW).

Area total bajo la curva del termograma (mW).

Sélidos activos 1 (adimensional).

Sélidos activos 2 (adimensional).

Solidos activos 3 (adimensional).

Size guide number.

Solidos pasivos (adimensional).

Temperatura (K).

Tiempo (5).

Tiempo medio de los sélidos activos 1 (S).

Tiempo medio de los sélidos activos 2 (S).

Tiempo medio de los sélidos activos 3 (S).

Tiempo medio de los sélidos pasivos (s).

Uniformity index.

Volumen en el espacio de las coordenadas internas (mm?).
Volumen en el espacio de las coordenadas externas (mq).

Velocidad del aire (m s).

Velocidad tangencial (m s2).
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Vg Velocidad terminal de particula (m s2).

Vy Velocidad de una particula en la coordenada Y (m s2).

12% Velocidad de una particula en la coordenada X (m s2).

Vot Velocidad inicial de una particula que cae desde un elevador (m s™).
v, Velocidad real de las particulas en la coordenada externa z (m s™).
X Abscisa del sistema de coordenadas fijo (m).

x Abscisa del sistema de coordenadas mavil (m).

Fraccion de sélidos convertidos (adimensional).
Y Ordenada del sistema de coordenadas fijo (m).
y Ordenada del sistema de coordenadas movil (m).
Fraccion masica de KNOgz en fase | (adimensional).
Z Eje axial del granulador (m).

z Coordenada axial (m).

Letras Griegas.

ay Angulo de separacion de los segmentos de un elevador (radianes).
ag Angulo de inclinacion del tambor (radianes).
Velocidad de calentamiento/enfriamiento (°C min™).
r Variable auxiliar utilizada en el método de las caracteristicas.
y ¢— o6 (radianes).
AH Calor de reaccion (J kgt).

AL Ancho de intervalo de particulas (mm).

Az Desplazamiento axial de los soélidos descargados desde los lifters (m).

) Angulo entre los sistemas de ejes coordenados fijo y movil, ver Figura 3.5
(radianes).

€ Porosidad (adimensional).

& Angulo de inclinacion derecho de la tabla de fluidizacion (radianes).
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& Angulo de inclinacion izquierdo de la tabla de fluidizacion (radianes).
0 Angulo de rotacion (radianes).

K Funcidn de temperatura (m? K1),

A Coeficiente dinamico de friccion (adimensional).

U Viscosidad (Pa - s).

Ui Momento k-ésimo de una poblacidon de particulas.

Densidad (kg m=).

o Desviacion estandar aritmética (mm).
gy Desviacion estandar geométrica (mm).
Y Velocidad de las particulas a través de las tres coordenadas espaciales (m s2).

Vector de las coordenadas externas (m).

¢ Angulo cinético de reposo (radianes)
V) Angulo definido por la Ecuacion 3.8 (radianes).
Q Dominio de las coordenadas internas.
Q, Dominio de las coordenadas externas.
) Velocidad angular (radians s2).
Subindices.
aire Aire de enfriamiento en la tabla de fluidizacion.
Al Sélidos activos fase 1.
A2 Sélidos activos fase 2.
A3 Sélidos activos fase 3.
b Lecho de sélidos.
d Tambor.
e Extremo derecho de la tabla de fluidizacion.

entra Caudal de entrada.
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f

fin

ft
fundido
i

in

—~.

th

sale

Sv

o~

~ U1 s W N

-1

Elevador.

Posicion angular final.
Tabla de fluidizacion.
Fase fundida.

Posicion angular.
Posicién angular inicial.
Intervalo de tamafio.
Fase “kilning”.

Estado liquido.
Maximo.

Minima fluidizacion.

Relacion entre el nimero y el volumen de particulas.

Inicial.

Fase pasiva.
Particula.
Clase

Valor de referencia

Propiedad evaluada para la zonas SA1 o SA2.

Solidificacion.
Sélido.

Caudal de salida.

Relacion entre el area y el volumen de las particulas.

Total de particulas.

Valor en el tiempo t.

Masa de sélidos activos 1.
Masa de sélidos activos 2.

Masa de sélidos activos 3.

Masa de solidos pasivos.

Masa de soélidos “kilning”.

Cambio de fase | a Il.
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I1—1 Cambio de fase Il a l.

Supraindices.

entra Entrada.

NUmero de celda.
Momento de la poblacion.
Curva pasante.

A t=0.

Fase I.

11 Fase II.

I —11 Cambio de fase I a Il.
I1-1 Cambio de fase Il a I.

~ o s = -
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