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Editorial

La Revista IngenieriaUC, en su segundo numero, correspondiente al lapso mayo—agosto afio 2017,
apuesta ain mds por Venezuela a pesar de la adversidad y la problemética social que vivimos. Después
de la tormenta vuelve la calma y esperamos un bello amanecer; los principios que nos caracterizan como
venezolanos y el orgullo de contar con una comunidad académica y administrativa que no se amilana,
permite seguir adelante con nuestra Revista IngenieriaUC y presentarles un producto de alta calidad.

En esta oportunidad, abrimos esta edicion con el articulo de M. de Zubeldia, E. Gallipoli, A. Mufioz,
M. Goémez y J. C. Pereira en el cual realizan un estudio sobre las mezclas de surfactantes anionicos y
no-iénicos en soluciones acuosas sobre sus propiedades interfaciales en cuanto a la tension superficial,
espumabilidad, estabilidad de la espuma, formacion de cristales a diferentes concentraciones y relaciones
molares estudiadas. Pamela Cartes- realizan un disefio de torres fraccionadoras, utilizando herramientas
de simulacioén y de ingenieria en el area de procesos quimicos, enmarcado en un planteamiento de
conversion de una planta de alquilacion grado detergente para operar con una corriente de alimentacion
de parafinas con un contenido bajo de olefinas y producir el alquilbenceno lineal (LAB) requerido para la
formulacién de detergentes. Ahmed Osman , S. Rodriguez, C. Alvarado mejoran el proceso de fabricacién
de aductos de amina con resinas epoxicas utilizados en el drea de la construccién y mantenimiento
industrial, de manera de obtener viscosidades de productos mas estables a lo largo de su elaboracion
y a su vez impacta en la disminucidn de su tiempo de fabricacion.

En este mismo orden de ideas, C. De Sousa, A. Tovar, N. Castillo y A. Correia evalian la influencia
del cloruro de bario (BaCl,) en la determinacion de la concentracion de la soda caustica (NaOH) utilizada
como solucién de lavado de botellas retornables para el envasado de cerveza y malta evidenciando
su influencia en dicha determinacién. H. Lépez, L. Zumalacarregui y O. Pérez realizan la evaluacién
econdmica de la simulacion del sistema de los procesos de extraccion de 3-caroteno natural, astaxantina,
biodiesel y glicerol a partir de una especie de microalga marina (Dunaliella salina). M. Colmenares y E.
Mare realizan el estudio de capacidad de remocion de iones cloruro que tienen hidrotalcitas calcinadas
ZnAl 2:1 y MgAl 3:1 en efluentes provenientes de practica de conductimetria de un Laboratorio de
Fisicoquimica.

Franchi, J. Santander y A. Zozaya en carta al editor exponen con detalle, una serie de procedimientos
requeridos para el acceso a los datos de las misiones ERS y ENVISAT empleando la herramienta
interactiva EOLI-SA vy el registro de usuarios en el portal de la ESA, orientado a captar investigadores
en el tema. Perdomo, A. Osman, J. Jiménez disefian una interfaz grafica para el uso interactivo de
algoritmos destinados al andlisis espectral de voces patolégicas, mediante médulos importables a Python.
H. Latouche , K. Solarte , J. Ordofiez y L. Sdnchez implementan métodos Montecarlo Secuenciales para
restaurar, en tiempo real imédgenes a color alteradas con ruido Gaussiano, el metodo del filtrado en la
luminacia de la imagen fue establecido por una transformacion de RGB a YIQ, el filtrado se planteo en
dos recorridos, uno horizontal y otro vertical en la matriz de la capa.

C. Freitez, F. Martinez y J. Rincén realizan un estudio técnico hidrdulico, de los puentes sobre la
quebrada La Guardia considerando el fondo mévil y mediante el uso de un modelo bidimensional llamado
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Iber, considerando que fue reconstruido luego de la falla ocurrida en el producto de los efectos erosivos
del agua. L. Gonzélez y L. Martino desarrollan una herramienta computacional para el disefio ingenieril
de direccionales en 2D en la instalacion de tuberias subterraneas. O. Uzcédtegui y L. Martino. disefian un
prototipo capaz de procesar (deshebrar) 1.500 kg de carne por hora para el comedor de la Universidad
de Carabobo

Para culminar, el equipo editorial de la Revista IngenieriaUC, continia con el compromiso ante la
comunidad académica y cientifica, siempre en la busqueda de vencer los retos y en aras de alcanzar la
excelencia en todos los ambitos.

Como siempre, nos despedimos invitando muy cordialmente a publicar en nuestra revista
IngenieriaUC a todos aquellos investigadores nacionales e internacionales interesados en confiarnos sus
productos cientificos en las diferentes dreas de la ingenieria y ciencias afines.

Profesor José Luis Nazar Profesora Lisbeth Manganiello, PhD
Decano de la Facultad de Ingenieria Editora — Jefe

Facultad de Ingenieria XII  Universidad de Carabobo, Valencia, Venezuela
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Effects of mixed anionic and nonionic surfactants on their interfacial
properties

Mirentxu de Zubeldia?, Elizabeth Gallipoli®, Aaron Mufioz®, Maritnela Gémez?, Juan C. Pereira*?

“Laboratorio de Petroleo, Hidrocarburos y Derivados, Universidad de Carabobo, Valencia, Venezuela.
bLaboratorio de Biofisica, Centro de Investigaciones Médica y Biotecnolégica de la Universidad de Carabobo, Valencia,
Venezuela.

Abstract.-

This research studied the mixtures of anionic and nonionic surfactant in aqueous solutions on their interfacial
properties. Mainly they are studying the behaviors of such surfactants as surface tension, foamability, foam stability
and crystal formation in the different concentrations and molar ratios studied. Among the most important findings it
is that the behavior of the carboxylate as a micelle formation and surface excess is best when mixed, as the anionic
surfactant properties attributed as protect and enhance its adsorption repulsion. The carboxylate showed greater
foamability than nonylphenol ethoxylate. All mixtures taken showed the hexagonal liquid crystal phase, mostly
between 40 and 70 % concentration.

Keywords: surfactants; surface tension; foamability; stability of foams; liquid crystals.

Efectos de las mezclas de surfactantes anidnicos y no-ionicos sobre sus
propiedades interfaciales

Resumen.-

Esta investigacion estudié las mezclas de surfactantes aniénicos y no-idnicos en soluciones acuosas sobre sus
propiedades interfaciales. Principalmente, estudiando el comportamiento que presentan dichos surfactantes en
cuanto a la tensién superficial, espumabilidad, estabilidad de la espuma, formacién de cristales a diferentes
concentraciones y relaciones molares estudiadas. Se obtuvo que el comportamiento del carboxilato de sodio en
la formacién micelar y el exceso superficial es mejor cuando estd en mezcla, debido a que el surfactante aniénico
le atribuye propiedades como proteger la repulsidon y mejorar su adsorcion. El carboxilato de sodio presenté mayor
espumabilidad que los nonilfenoletoxilados (NFE). Todas las soluciones realizadas presentaron cristales liquidos
de la fase hexagonal, la mayoria entre el 40 y 70 % m/m de concentracion.

Palabras clave: surfactantes; tensién superficial; espumabilidad; estabilidad de las espumas; cristales liquidos.

Recibido: enero 2017 dos sustancias totalmente inmiscibles entre si y

Aceptado: junio 2017

1. Introduccion

Los surfactantes son algunos de los productos
mas versatiles de la industria quimica, por su
capacidad de absorberse en la interfase entre

*Autor para correspondencia
Correo-e: jcpereir@uc.edu.ve (Juan C. Pereira )

por la estructura polar-apolar que poseen. Existe
una amplia variedad de surfactantes (anidnicos,
catidnicos, no-i6nicos, gemelos, anféteros) y la
aplicacién de cada uno dependera de la necesidad
que se requiera [1]].

Pereira mostr6 como se puede modular las
propiedades interfaciales de los surfactantes en las
formulaciones quimicas [2]]. Camacaro estudio el
efecto de la salinidad en un barrido de formulacién
sobre las propiedades de espuma de la fase

Revista Ingenierfa UC, ISSN: 1316-6832, Facultad de Ingenieria, Universidad de Carabobo.
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acuosa del sistema [3]]. En los sistemas como las
espumas es clave lograr una buena estructuracién
del surfactante. Los cristales liquidos resultan
sistemas bien importantes en la modulacion de
las propiedades de los surfactantes en un sistema
disperso. Emulsiones y espumas son estabilizadas
por surfactantes adsorbidos en la interfase y en
algunos casos estdn como cristales liquidos [4].
La modulacién de estas propiedades depende de
las mezclas de los surfactantes entre ellos y con
aditivos que forman la formulacién completa.

El objetivo planteado en esta investigacion
se encuentra enfocado en analizar los efectos
presentes en las mezclas de surfactante anidnicos
y no-iénicos en soluciones acuosas sobre sus
propiedades interfaciales.

2. Seccion experimental

Se prepararon soluciones de los surfactantes
anionicos y no-iénicos en sus distintas relacio-
nes molares 1:3, 1:1 y 3:1 (carboxilato/NFE-
10 y carboxilato/ NFE-15), donde inicialmente
se obtuvo el surfactante aniénico mediante la
hidrolisis alcalina del aceite de coco ( origen
artesanal) con hidroxido de sodio, etanol y agua;
pesando (30,1585 + 0,0001) g de aceite de coco
y preparando una solucién acuosa de (15,3049 +
0,0001) g de hidréxido de sodio disuelto en una
mezcla de (60 + 1) mL de agua destilada y (90
+ 1) mL de etanol al 95 %, dicha mezcla fue
agregada rdpidamente al aceite de coco pesado
anteriormente y se procedi6 a calentar por 45 min
con agitacion constante y adicionando pequeiias
cantidades etanol-agua 120 mL de solucién 50:50,
durante el tiempo de agitacion. Finalizado el
proceso de hidrdlisis, se titulé6 la muestra con
ayuda de una solucién dcida de HCl y se procedi6
a la preparacion de las soluciones. Las diferentes
soluciones se prepararon en balones aforados
de 250 mL al 5% en peso de las relaciones
molares establecidas y luego se diluyeron a
concentraciones por debajo de 5 %. Las mismas
se dejaron aproximadamente por 48 horas en
reposo, para luego medir la concentracién micelar
critica mediante el método del anillo, utilizando
un tensiometro de superficies modelo 59951-14,

marca Cole-Parmer, con un rango 0 a 90 dinas/cm
y un anillo de platino. Se calibré el equipo, con
la tensién superficial del agua. Esta medicion se
realizé en un recipiente limpio y seco, y se colocd
en el equipo para su posterior medicion. De la
misma manera se realizaron las mediciones para
las diferentes concentraciones de los surfactantes
puros y sus mezclas.

Posteriormente, se estudi6 la espumabilidad y
estabilidad de la espuma de los surfactantes puros
y sus mezclas, mediante el método estitico de
Ross-Miles. En un tubo graduado se agregé6 (1,0 +
0,1) mL de la solucién a estudiar, adicionando (4,0
+ 0,1) mL del mismo liquido por goteo constante
con la ayuda de una bureta de 25mL, rdpidamente
se anotd la altura de la espuma formada y el tiempo
de colapso con un crondémetro. Esta prueba se
realizo tres veces para cada solucion a estudiar.

Por otro lado, se estudi6 de la presencia de cris-
tales liquidos en la mezcla de surfactantes median-
te la técnica de microscopia Optica. Inicialmente
se prepararon diluciones, tanto de los surfactantes
puros (carboxilato, NFE-10 y NFE-15) como de
las mezclas carboxilato/NFE en las relaciones
molares ya establecidas, en concentraciones de
10 % hasta 100 % p/p con la ayuda de la balanza
analitica. Cabe destacar que se dejaron reposando
aproximadamente 3 semanas con la finalidad de
que la solucion se homogenizara adecuadamente,
a temperatura ambiente. Luego se observaron los
cristales liquidos en el microscopio 6ptico de luz
polarizada, colocando una gota de la solucién a
estudiar con la ayuda de una pipeta pasteur en
la laminilla histoldgica, se fijo el polarizador de
la manera correcta y finalmente se tomd foto del
cristal obtenido.

3. Resultados y discusiones

3.1. Sintesis del surfactante anionico

Uno de los objetivos planteados en la in-
vestigacion, es obtener el surfactante anionico
mediante hidrélisis alcalina. Esta técnica también
se le conoce como saponificaciéon donde se estd
hidrolizando un ester (aceite de coco) en medio
basico (NaOH). La reaccién quimica que se
efectiia para la obtencion del surfactante anidnico

Revista Ingenierfa UC, ISSN: 1316-6832, Facultad de Ingenieria, Universidad de Carabobo.
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se representa en forma general en la Figura |1} la
misma se lleva a cabo en dos etapas, en la primera
ocurre la descomposiciéon de los ingredientes en
sus partes utiles (adicion nucleofilica- eliminacion
del grupo saliente) y en la segunda se lleva a cabo
la formacién del carboxilato (surfactante aniénico)

(5]

HyC—0—GZ HZC—OH
1
e — | -0
—0—CZ~ 43NaOH === [c_0OH 43R, —CZ"
O Na
Jaban

Hidréxido ge  T1;CTL,0H |
e sodia HO |
O—=Cc : H;C=—0OH

Ry Glicerina
Tnghcéndo

Figura 1: Reaccién de hidrodlisis alcalina.

Durante esta etapa, el medio de reaccion fue
un volumen suficiente para que el hidroxido se
mezclard en forma homogénea con el triglicérido.
Por otro lado, el hidroxido de sodio en solucién
acuosa, ya que los iones del hidréxido por ser buen
nucledfilo ataca al grupo acilo que se encuentra
en el extremo carboxilo de los 4cidos grasos
formando un intermedio tetraédrico y liberandolos
del triglicérido. Una vez que se separa los acidos,
se produce la eliminacién del ion alcéxido y se
forma el correspondiente acido carboxilico, para
que luego los tres iones de hidréxido reaccionen
con el glicerol y se produzca la formaciéon de
la glicerina, este dltimo paso es exotérmico y
desplaza los dos equilibrios anteriores hacia la
formacion del producto, haciendo que el proceso
sea irreversible.

Finalizando el proceso de hidrélisis alcali-
na, se obtuvo una solucion liquida totalmente
homogénea y amarilla, el surfactante anionico
obtenido se denomina carboxilato de sodio. Las
moléculas del producto poseen en promedio una
cola de aproximadamente 12 dtomos de carbono,
unida a un grupo carbonilo, proporciondndole a la
molécula las propiedades anfifilas para cualquier
detergente o producto.

La reaccion se titul6 para estimar el rendimiento
con el consumo de NaOH en la reaccion de
saponificacion y la masa de surfactante anidnico
obtenido. Se preparé una solucién diluida de acido
clorhidrico (0,42 + 0,01) mol /L, siendo éste el
medio 4cido y la muestra obtenida el medio basico.

Cada andlisis se realizé por triplicado y en cada
titulacion se afiadié controladamente un volumen
de muestra problema hasta que la cantidad de
soluto fue quimicamente equivalente a la cantidad
de sustancia con la cual reacciond, esto se observo
con un cambio fisico que se generd en la muestra.
El consumo de NaOH de acuerdo al balance
estequiométrico de la reaccién observada en la
Tabla[I] fue alto. Esto indica que el aceite de coco
reacciond en su totalidad formando el carboxilato
de sodio y la glicerina.

Tabla 1: Datos expresados en moles de la hidrélisis alcalina
de una muestra de aceite de coco.

Moles que reaccionaron

NaOH Triglicérido
(noy £ 4 x 1079) (noy + 4 x 1075)
0,37320 0,12440
Moles producidos

Glicerina Jabon
(nom = 4 x 1079) (non = 4 x 1079)
0,12440 0,37320

3.2. Medidas de tension superficial

Posterior a la titulacion, se procedi6 a analizar
las propiedades del surfactante, donde dichas
propiedades son caracterizadas principalmente por
ciertos parametros, uno de esos pardmetros es la
concentracion micelar critica (CMC). La cual es,
la concentracion minima de tensidon superficial
para formar espontdneamente las micelas, cuando
se estd a concentraciones por debajo de la CMC
todos los tensioactivos se encuentran en forma
de mondmeros, a medida que se aumenta dicha
concentracién se observa una disminucién de la
tension superficial y se da la formacion micelar [[1].
En las mezclas estudiadas dicho comportamiento
se obtendrd dependiendo de la relacién molar de
cada surfactante.

En la Figura2]a la Figura[6] se observa la misma
variacion caracteristica de la tension superficial
en funcidn del logaritmo de la concentracién para
cada surfactante, tanto puro como sus mezclas,
también se puede apreciar la tendencia que presen-
ta cada una. Dicha tendencia en todas las Figuras
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Figura 2: Isoterma de Gibbs para el surfactante aniénico en
agua para la interfase liquido-aire.

presentan el mismo comportamiento que la repor-
tada en la literatura, es decir, que los surfactantes a
medida que aumenta su concentracion pasan de ser
un mondémero a formas micelares, ya sea micelas
ricas en ambos surfactantes o micelas puras de
surfactantes puros.
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Figura 3: Isoterma de Gibbs para el surfactante no-iénico
(NFE-15) en agua para la interfase liquido-aire.

Analizando el comportamiento que presentan
los surfactantes solos (Figura y Figura [3)
inicialmente cada uno parte de la tensiéon del
agua (72 mN/m), y a medida que se incrementa
la concentracién de surfactante se observa una
disminucioén en la tension superficial. E1 NFE-15
(Figura[3)), es el que forma micelas a una concen-
tracién mucho menor que el carboxilato de sodio
(surfactante aniénico).

Este surfactante forma micelas con mayor fa-
cilidad ya que inicialmente las moléculas saturan
la superficie, generando asi que las mismas se
localicen en el seno del liquido, donde los efectos
hidrofébicos llegan a un punto que son muchos
mayores a los efectos hidrofilicos y traen como
consecuencia la formacién micelar. Por otro lado
para el caso del carboxilato de sodio su formacion

micelar es mds compleja debido a las fuerzas de
repulsién que existe entre las moléculas por tener
cargas iguales.

Tabla 2: Propiedades superficiales de las soluciones acuosas
de los surfactantes estudiados.

Exceso

CMC? superficial Area molar
Surfactantes (%m/v) [ (mg 1 mz)' 1 ] (mz/mol)i
+0,00001 £03 x 10-7 0,001
Carboxilato 15,00000 2,72 % 107 3,053
de sodio
NFE-15P 0,00700 4,08 x 1076 4,072

a: concentracion micelar critica.
b: nonilfenol etoxilado de 15 moles.

Para el NFE-15 con respecto al carboxilato
de sodio se observa que tiene mayor exceso
superficial (Tabla 2), es de esperarse ya que dicha
molécula (carboxilato de sodio) es ionizada en la
solucion acuosa y a pesar de que la estructura
molecular del NFE-15 es mucho mas grande que
el carboxilato de sodio esta no se ioniza en la
solucion.

Esta propiedad estd directamente relacionada
con el drea molar que ocupa cada molécula, es
decir; que el NFE-15 ocupe mayor cantidad de
mondmeros en la superficie a pesar de que su drea
molar es mayor Tabla [2| El area molar se calcula
mediante la ecuacion (I]), la misma determina el
area que ocupa una molécula de surfactante en la
superficie.

dy
r= MO’O(H (1)
nRT
Donde:
( dg c): pendiente de la curva
R: constante de los gases ideales
(8,3143 J/mol K)

T: temperatura del sistema (299,0 K)

r: exceso superficial (mol m?)!

n: 1 para surfactantes no idnicos y 2 para
anionicos.

De la Figura [ a la Figura [0] se representa el
comportamiento de los surfactantes solos como de
las mezclas de los mismos. Cada una relaciona
la concentracion del surfactante en funcion de la
tension superficial.
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Figura 4: Isoterma de Gibbs para la mezcla de surfactantes a
una relaciéon molar 1:3 de aniénico/NFE-15 en agua para la
interfase liquido-aire.
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Figura 5: Isoterma de Gibbs para la mezcla de surfactantes a
una relacion molar 3:1 de aniénico/NFE-15 en agua para la
interfase liquido-aire.
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Figura 6: Isoterma de Gibbs para la mezcla de surfactantes a
una relaciéon molar 1:1 de aniénico/NFE-15 en agua para la
interfase liquido-aire.

El comportamiento que se observa, es muy
parecido, es decir la influencia que tiene el
surfactante no idnico con respecto al surfactante
anidénico en cuanto a la formacion micelar es alta.
Quiere decir que para la mezcla de NFE-15 con
carboxilato de sodio en sus distintas relaciones
molares la formacion micelar va estar sujeta al
surfactante no idnico.

En otras palabras, el surfactantes no-i6nico por
formar micelas a menores concentraciones en

comparacion con el anidnico, al estar en mezcla,
el mismo dirigird la formacién micelar de dicha
mezcla.

La diferencia que presentan estas mezclas entre
si, es que dependiendo de la relacién molar que se
tenga de cada surfactante, las micelas serdn ricas
de surfactante aniénico en unos casos mas que en
otros.

Esto indica que la formacion micelar de esta
mezcla se generard por la propiedad que le
proporciona el surfactante NFE-15 a la solucion.
Otro factor que es importante acotar es que a
pesar de que la cantidad de surfactante no-i6nico
en algunos casos sea menor (relaciéon 3:1) la
tendencia de la curva asemeja su comportamiento
al de los surfactantes no-i6nicos, es decir que
la formacién micelar aunque se tenga menor
cantidad de NFE siempre serd controlada por este
surfactante no-idnico [6, [7]].

Haciendo una comparacion general de los sur-
factantes cuando estdn solos a cuando estin en
mezcla se puede notar que, para el surfactante
aniénico le es factible estar en mezcla ya que
asi su formacién micelar es mejor y se da a
concentraciones muchos mas bajas, esto es porque
los surfactantes no ionicos protegen la repulsion
entre los grupos de cabeza anidnico en la micela.

Tabla 3: Propiedades superficiales de las soluciones acuosas
de las mezclas de los surfactantes: carboxilato de sodio y
nonilfenol etoxilado de 15 moles (NFE-15).

Exceso

. CMC? . Area molar
Relaciones superficial 5
molares (%m/v) [(mol m2)!] (m”/mol)
+0,00001 +0.3 x 10-7 +0,001
L:1 0,01000 3,83 x107° 4,339
1:3 0,00900 4,08 x 1076 4,073
3:1 0,05000 2,42 x 1076 6,855

a: concentracion micelar critica.

En cuanto al exceso superficial que presentan
las mezcla de carboxilato de sodio con NFE,
observando la Tabla |3 se puede ver la influencia
que tienen ambos surfactantes en dicha mezcla
con respecto a esta propiedad. Quiere decir que
el exceso superficial que tienen los surfactantes
cuando estd en mezcla es mejor a cuando estian
solos. Dicha propiedad esté relacionada con el area
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molar, si se analiza el area molar de estas mezclas,
se puede observar en la Tabla [3|las diferencia que
hay entre los surfactantes solos a cuando estd en
mezcla, esto puede deberse a que, cuando se deter-
mina el drea para cada surfactantes por separado,
en dicha drea estd presente solo un surfactante
con un tamafo caracteristico, pero cuando estd en
mezcla, el drea contemplard la presencia de dos
surfactantes distintos con tamanos diferentes, es
por ello que sus valores son diferentes. Para la
CMC que presentan las mezclas en sus distintas
relaciones molares. Para la mezcla de carboxilato
de sodio con NFE-15 la CMC fue diferente para
cada relacién molar establecida, quiere decir que
la interaccion que ocurri6 con los surfactantes
fue afectando por la cantidad del mismo en las
mezclas. Es decir, aunque el NFE-15 control6 la
formacion micelar de esta mezcla, el carboxilato
de sodio no le permitié formar sus agregados a
concentraciones més bajas.

3.3. Propiedades de Espuma

Por otro lado, luego de preparar las dilucio-
nes de los surfactantes anidnicos y no-idnicos
solos y sus mezclas en sus distintas relaciones
molares 1:3, 1:1 y 3:1 (carboxilato/NFE-10 y
carboxilato/NFE-15), se determiné la espumabi-
lidad y el tiempo de estabilidad de la espuma
mediante el método de Ross-Miles.

Estas diluciones fueron preparadas a concen-
traciones tanto por encima como por debajo a la
CMC, debido a que el maximo de espumabilidad
normalmente se presenta en la concertacién mi-
celar critica, sin embargo, depende mucho de la
estructura del surfactante y naturaleza del mismo.
Es importante, estar claros que las espumas son
sistemas dispersos, formadas por burbujas de gas
separadas por capas de liquidos y la espumabilidad
es la cantidad relativa de espuma producida en un
proceso de generacion estandarizado y se basa en
la medicion de la altura maxima que alcanza la
misma. La estabilidad de la espumas es relativo a
la persistencia de la espuma, el cual se refiere al
envejecimiento, durante el cual ocurren una serie
de mecanismos de decaimiento de la espuma ya
formada y se basa en medir el tiempo en que
permanece la espuma [3,5,8].

En la Figura [/| se observa que para el car-
boxilato de sodio la espumabilidad permanece
casi constante hasta 14 %, empezando a disminuir
con pequenas fluctuaciones en 15 % (CMC) y en
18 % disminuye un poco mas. La espumabilidad
estudiada con este método fue similar para los tres
surfactantes solos, alrededor de 0,5 y 1 mL; sin
embargo, ligeramente se puede observar que el
orden de espumabilidad para los tres surfactantes
es carboxilato>NFE-15>NFE-10.
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Concentracién del surfactante (C £0,002)%

Figura 7: Altura de la espuma formada por el surfactante
carboxilato.

La Figura [§] y [9 correspondiente a la altura
de la espuma en funcion de la concentracion del
NFE-15 y el NFE-10, se observa que la espu-
mabilidad se encuentra entre 0,5 mL y ImL, no
presenta cuantiosa variacion de espumabilidad en
las diferentes concentraciones. Por otro lado, esta
formacion de espuma también estd relacionada con
el tipo de surfactante que se usa, para este caso
por lo general los surfactantes no-idnicos, no son
buenos espumantes, ya que normalmente en los
nonilfenoletoxilados, si el nimero de grupo 6xido
de etileno (EON) es muy bajo, el surfactante no es
suficientemente soluble en el agua. Sin embargo,
si éste es demasiado grande, el grupo hidréfilo es
muy voluminoso y ocupa mucha area superficial y
la adsorcion de ésta es penalizada [7]], este dltimo
es el motivo por el cual este tipo de surfactantes no
produce gran cantidad de espuma.

El tiempo de colapso de la espuma para el
carboxilato Figura[I0Jes sumamente rapido cuando
la concentracion es mayor de 3 %, por debajo de
esta, la espuma dura un poco mads, debido a que
el estiramiento entre la pelicula de liquido entre
dos burbujas es menor; sin embargo se puede decir
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Figura 8: Altura de la espuma formada por el surfactante
NFE-15.

que la espuma con el carboxilato no es persistente
en el tiempo, como se observa en la Figura @
Esto puede deberse al efecto de Gibbs-Marangoni
ya que mientras mayor es la concentraciéon de
surfactante, la pelicula de liquido se expone con
el liquido que tiene una tension superficial mayor,
generando asi que la superficie se restaure, si el
drenaje ocurre més rapido que la renovacion del
liquido el colapso es mas rapido, si no ocurre, la
espuma es mds estable
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Figura 9: Altura de la espuma formada por el surfactante
NFE-10.

Dicho efecto también explica el comportamien-
to de los NFE. Por otra parte, la estabilidad de la
pelicula del liquido es baja. Esto podria explicarse
por la buena solubilidad del carboxilato, lo que
nos permite la formacion de los gradientes de
tension superficial. Es importante sefialar también
que a mayor concentracion la espumabilidad es
menor como se menciond anteriormente, por ello
el tiempo de colapso también serd menor.

Comparando el comportamiento de los tres
surfactantes solos con respecto a la formacion de

0,6
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Figura 10: Tiempo de colapso de la espuma formada por el
surfactante carboxilato.

espuma se puede observar en la Figura[7] Figura[§]
y Figura 9] el que generé mayor espumabilidad, a
pesar de no estar en las mismas concentraciones
fue el carboxilato de sodio. Esto se le atribuye al
hecho que ellos son més solubles en el agua y mi-
gran rapidamente a la superficie, para formar una
pelicula relativamente coherente (por combinacion
de las interacciones repulsivas entre las cabezas
polares y la cohesion lipofilica entre las cadenas) y
generar mayor espuma. En cuanto a la estabilidad
de los mismos (ver Figura [10] Figura [I1] y
Figura [12)) el que presenté6 menor estabilidad es
el carboxilato de sodio, en comparacion con los
NFE de 10 y 15 moles, esto es debido a que
el carboxilato genera mayor tensién entre las
peliculas de liquido y las zonas adyacentes. Otro
parametro que podria explicar el comportamiento
de la espumabilidad de los surfactantes es el
criterio de la CMC, ya que el mismo establece
que cuando se tiene bajas concentraciones de
surfactantes, la tension es parecida a la del agua y
por ello no hay un gradiente de tension apreciable
por estiramiento de la pelicula, a medida que
aumenta la concentracion de surfactante aumenta
la espumabilidad, una vez que se alcanza la CMC
se invierte el proceso, ya que después de la CMC
hay presencia de micelas, por ende la formacién de
espuma disminuye.

Al comparar la estabilidad de ambos surfactan-
tes (Figura |11y Figura [12) se puede apreciar que
a una concentracion de 0,005 % se observa una
diferencia, ya que para el NFE-15 hay un maximo
de 1300 min y con el NFE-10 es de 1000 min.

Esto se debe a que la estabilidad estd muy
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Figura 11: Tiempo de colapso de la espuma formada por el
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Figura 12: Tiempo de colapso de la espuma formada por el
surfactante NFE-10 moles.

relacionada con la tension entre las zonas estiradas
de la pelicula y la zona adyacente, mientras menor
sea dicha diferencia, mejor serd la consistencia y
la estabilidad de la espuma. Sin embargo, en la
mayoria de los casos lo que se quiere es formacion
de espuma con poca estabilidad. Y en este caso los
NFE no generan gran cantidad de espuma, pero su
estabilidad en comparacién con el carboxilato de
sodio es bastante alta.
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Figura 13: Altura de la espuma formada por el NFE-15 y las
mezclas de los surfactantes carboxilato/NFE-15

Con respecto a las mezclas de los surfactantes,
se observa que en la Figura [I3| correspondiente a
la altura de la espuma en funcién de la concen-
tracion del NFE-15 y de sus mezclas se evidencia
que las tres relaciones molares tienen el mismo
comportamiento; sin embargo, la relacién molar
1:1 tiene la maxima espumabilidad en 0,07 %. Por
otro lado la Figura [14] se observa que las mezcla
carboxilato/NFE-10 en las relaciones molares 1:1
y 1:3 tienen el mismo comportamiento; pero la
relacion 3:1 presenta mayor espumabilidad en
0,05 y 0,09 % ya que tiene mayor cantidad de
carboxilato de sodio.
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Figura 14: Altura de la espuma formada por el NFE-10 y las
mezclas de los surfactantes carboxilato/NFE-10.
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Figura 15: Tiempo de colapso de la espuma formada por el
NFE-15 y las mezclas de los surfactantes carboxilato/NFE-
15.

Finalmente, comparando la Figura [13] [14} [T3]
y Figura [16] se observa que la mezcla 1:3 de
carboxilato/NFE-10 tuvo mas estabilidad de la
espuma en todas las concentraciones estudiadas
que las demds, sin embargo genero menos espu-
mas, que es de esperar ya que se tiene mayor
presencia de NFE-10. Por otra parte la mezcla que
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Figura 16: Tiempo de colapso de la espuma formada por el
NFE-10 y las mezclas de los surfactantes carboxilato/NFE-
10.

presento menor estabilidad de la espuma fue la de
carboxilato/NFE-15 en todas las concentraciones,
excepto en 0,07 y 0,1 % que fue la mezcla 3:1 de
carboxilato/NFE-10.

Esto debido a que se tiene mayor presencia de
carboxilato de sodio y por otro lado su interaccion
con el NFE-15 es mads dificil que con el de 10.
Todas las mezclas presentan un aumento brusco de
0,001 a 0,01 % de concentracion aproximadamen-
te.

También se observa la sinergia que tienen las
mezclas, ya que las espumas son persistentes en el
tiempo a pesar de que el carboxilato solo no lo es,
e incluso las relaciones que tiene mayor cantidad
de NFE (1:3) su estabilidad cuando esta en mezcla
es mayor que cuando esta solo.

3.4. Formacion de cristales liquidos

Para el estudio de la presencia de cristales
liquidos en la mezcla de surfactantes mediante la
técnica de microscopia Optica con luz polarizada.
Es importante resaltar que las texturas se identifi-
caron por comparacion con fotomicrografias de la
literatura. Y que los cristales liquidos liotrépicos
que se pueden observar son de las fases laminar
y hexagonales, ya que son las que presentan
birrefringencia al observarse con el microscopio
con luz polarizada porque presentan estructuras
anisotrépicas; las fases cibica no la podremos
observar porque son isotropicas [4, 8, 9].

La evidencia adicional de la estructura de fase
estd dada por la viscosidad aparente, ya el orden

viscosidad que se observa por lo general es cibico
> hexagonal >laminar. Esto debe ser utilizado con
precaucion debido a unas fases laminares raras
tienen una alta viscosidad, pero algunas fases
hexagonales (con sal presente) tienen una baja
viscosidad [4]. La fase hexagonal no fluye bajo la
influencia de la gravedad [8].

Todas las estructuras birrefringente que se
pueden observar de la Figura[I7]a la Figura [I9]se
debe a que la muestra se observa brillante con el
microscopio cuando se ve entre dos polarizadores
cruzados debido a las estructuras anisotropicas que
poseen, cuyas propiedades varian con la direccion,
déndose el fendmeno de birrefringencia, donde un
rayo de luz incidente se divide en otros dos que
estan polarizados perpendicularmente entre si. Si
el rayo de luz incide paralelamente a una cierta
linea, el eje Optico, ocurre una refraccion sencilla
y no doble. El fenémeno de la doble refraccién
es responsable de la imagen al microscopio
polarizante, a la que se denomina textura dptica,
que se observa al cruzar los polarizadores. La
textura Optica se debe a la orientacion superficial
de los directores en los limites de la muestra y
a los defectos en su estructura cristalina [10]].
Por otro lado, las otras concentraciones que
no presentaron birrefringencia se trata de una
muestra isotropica. En el NFE-10 al 40% de
concentracion, se observa en la Figura una
birrefringencia a 40X y al aumentar el objetivo de
400X se observo una textura compuesta del tipo
mosaico con reticulos de unidades positivas, que
representa cristales liquidos de la fase laminar, el
cual iban moviéndose hasta que desaparecian a los
pocos minutos, lo que se corrobora con Rosevear
que expone que esta fase se presenta una transicion
gradual desde la unidad a la siguiente [[11]].

Figura 17: Observacién microscépica con luz polarizada con
40X y 400X sucesivamente, NFE-10 al 40 %.
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El surfactante aniénico utilizado present6 birre-
fringencia al 50 y 60 % de concentracidn, pero
con la peculiaridad de que la birrefringencia iba
apareciendo poco a poco, a medida que se secaba
la gota, debido a que precipita por evaporacion de
agua a partir de una dispersion isotropica

Figura 18: Observacién microscépica con luz polarizada
para el carboxilato; (A) con 100X al 50 % de concentracion,
(B) con 400X al 60 % concentracion.

A mayor concentracion, la birrefringencia
surgia mas rdpido. En la Figura se observan
birrefringencias, (A) con una textura no
geométrica simple, estas se presentaron en
50 % de concentracién y la (B) una textura con
forma de abanico al 60 % de concentracion, ambas
de la fase hexagonal.

Figura 19: Observacién microscépica con luz polarizada de
la mezcla carboxilato: NFE-15 3:1 molar, (A) con 100X al
70 % de concentracion, (B) con 400X al 60 % concentracion
y (C) con 400X al 50 % de concentracion.

La mezcla 3:1 de carboxilato/NFE de 15 moles
presentd birrefringencias en concentraciones del
50 al 70 %.En la Figura (A), se observa que
al 70 % presenta una textura de la fase hexagonal
de tipo no geométrica simple y para 60 y 50 %
de concentracion (Figura @ (B) y (C) presentaron
texturas en forma de abanico, que también son
cristales liquidos liotrépicos de la fase hexagonal,
el cual la textura iba apareciendo a medida que
se secaba. Esta ultima textura se observa como
unidades aisladas por evaporacion de agua a partir
de una dispersion isotropica [[11].

La mezcla carboxilato/NFE de 10 moles, en
relacion 3:1, presentd birrefringencia en 90 y
100 % de concentracion, como se observa en la
Figura [20] representando una textura de cruces de
extincion. La muestra no fluye bajo la influencia
de la gravedad para ambas concentraciones, por
lo que representa la fase hexagonal. Los espacios
en negro que se observan en la respectiva figura
puede que sea debido a la coexistencia de una fase
isotrépica inmersa dentro de una matriz de una
fase.

Figura 20: Observacién microscépica con luz polarizada
de la mezcla 3:1 molar de carboxilato/NFE 10 moles a
400X, (A) al 90% de concentraciéon y (B) al 100 % de
concentracion.

La fase laminar consiste en bicapas de molécu-
las de una sustancia anfifilica separadas en-
tre si por capas de agua. Como las moléculas
individuales en una monocapa no tienen una
fuerte interaccion a las de la siguiente, esto
permite que las capas se deslicen facilmente
sobre otra y manteniendo su disposicidn periddica
de apariencia cristalina, y ayuda a explicar la
relativa fluidez, incluso de los tensioactivos con-
centrados en la fase laminar [8]]. Es importante
destacar que los cristales liquidos liotrépicos son
de gran importancia para las industrias, ya que
se encuentran en formulaciones farmacéuticas y
cosméticas, asi como en sistemas bioldgicos [8].
Las aplicaciones précticas de la fase laminar han
estado en el tratamiento como un champu. La fase
hexagonal ofrece posibilidades interesantes como,
un producto gomoso para la hidratacion, jabén
para automovil, un concentrado para proveedores
de jabon liquido, y como un champu. El de tipo
fase isotropica eldstica rigida sobre la regién de
alto porcentaje de agua de fase hexagonal obtenido
de jabon de coco de potasio ha sido comercializado
como un jabon textil. Las lociones y cremas son
normalmente composiciones de dos fases, y a
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menudo implican cristales finos en lugar de fases
mesomorficas [[12]. Para las emulsiones que tengan
mayor proporcion de cristales liquidos, mayor serd
su estabilidad, ya que de esta forma se mantienen
separados entre si a los glébulos que constituyen
la fase dispersa [10, [13]].

Las propiedades de mezclas de surfactantes
pueden ser moduladas mediante su combinacién
entre surfactantes no iénicos y aniénicos. La
solubilizacion de sustancia apolares como grasas
en solucién acuosa es una aplicacion industrial
que requiere el conocimiento de las propiedades
evaluadas en este trabajo.

4. Conclusiones

La formacion micelar y adsorcion del carboxi-
lato de sodio es mejor cuando estd en mezcla ya
que el surfactante no idnico le permite apantallar
contra la repulsiéon y mejorar su adsorcién. Los
surfactantes nonilfenoletoxilados resultaron bajos
espumantes, pero la espuma formada fue relati-
vamente estable. El carboxilato de sodio present6
mayor espumabilidad que los nonilfenoletoxila-
dos, pero su espuma mostré baja estabilidad. En
las relaciones molares 1:1 y 3:1 de las mezclas
de carboxilato de sodio y NFE de 10 y 15
moles, los surfactantes no ionicos son los que
proporcionan mayor espumabilidad. Se formaron
cristales liquidos de la fase laminar entre el 30
y 50% de concentracién de nonilfenoletoxilado
de 10 moles. El NFE de 15 moles se observaron
cristales liquidos de la fase hexagonal con 30 % de
concentracion.

Se presentaron cristales liquidos de la fase
hexagonal desde el 30 al 100 % de concentracion
con el carboxilato de sodio. Todas las mezclas
realizadas presentaron cristales liquidos de la fase
hexagonal, la mayoria entre el 40 y 70% de
concentracion.
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Abstract.-

One of the fundamental problems of the canteen (dining room) at the University of Carabobo is that there is no
specific equipment for meat processing, specifically for shredded. The employees of this institution use equipment
not designed for this task, consequently resulting in low product quality (shredded meat) and failures in the
equipment used for this purpose. The goal of this research is to design a device capable of processing (shredded)
1.500 kg of meat per hour. This dining area was visited in order to know the characteristics of the process of
elaboration of shredded meat, with this information a prototype of the meat shredder was constructed to evaluate
the speed of rotation for a value of thickness and width of the meat strand < 5 mm to obtain a quality product, the
speed of rotation obtained is 700 rpm. The device was designed, and then was evaluated the state of stresses and
displacements of each piece using a program based on the finite element method, determining that it supports the
applied loads.

Keywords: shredded meat; food equipment; food processing.

Disefio de una maquina para deshebrar carne en un comedor industrial

Resumen.-

Uno de los problemas fundamentales del comedor de la Universidad de Carabobo es que no cuenta con equipos
especificos para el procesado de carne de res, especificamente para su deshebrado. Viéndose en la necesidad, los
empleados de esta institucion, de utilizar equipos no disefiados para esta tarea, trayendo como consecuencia una
baja calidad del producto (carne deshebrada) y fallas en el equipo utilizado para tal fin. Por lo que el objetivo de
esta investigacion es el disefio de un dispositivo capaz de procesar (deshebrar) 1.500 kg de carne por hora. Se visité
dicho comedor con el fin de conocer las caracteristicas del proceso de elaboraciéon de carne deshebrada, con esta
informacién se construyé un prototipo del deshebrador de carne para evaluar la velocidad de giro para un valor de
espesor y ancho de la hebra < 5 mm para obtener un producto final de calidad, la velocidad de giro obtenida es
de 700 rpm. Se disefi6 el dispositivo, al que se le evalué el estado de esfuerzos y desplazamientos de cada pieza
utilizando un programa basado en el método de elementos finitos, determindndose que el mismo soporta las cargas
aplicadas.

Palabras clave: carne deshebrada; equipos alimenticios; procesamiento de alimentos.

Recibido: octubre 2016 1. Introduccion

Aceptado: julio 2017 L.
ceptado: julio 20 Una de las ramas mdas importantes de la

tecnologia moderna es la de alimentos. La im-
plementacion fisica de maquinas procesadoras de
alimentos siempre han presentado retos unicos
para investigadores, industria y disefiadores de
* Autor para correspondencia equipos. Los resultados de investigaciones han
Correo-e: Imartino.uc@gmail.com (Lucia Martino) ~ mostrado que el procesamiento de alimentos no
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s6lo envuelve la calidad de la materia prima, los
procesos de manufactura, el empaque, el cambio
quimico que puede ocurrir durante su almacena-
miento, y las preferencias del consumidor, sino
también las maquinarias y equipos utilizados en su
procesamiento. El uso de maquinaria automatizada
a lo largo del tiempo ha sustituido gran cantidad de
procesos con alto contenido artesanal y manual,
esto porque es mas higiénico e incrementa la
produccion de cualquier planta procesadora de ali-
mentos, asi como de comedores de tipo industrial.
El comedor de la Universidad de Carabobo (UC)
ubicado en Campus Barbula, Municipio Naguana-
gua, Estado Carabobo, actualmente estd prestando
servicio diariamente a aproximadamente 4.000
estudiantes, el mismo presenta una demanda
insatisfecha en la produccién de alimentos, debido
a que las instalaciones asi como los equipos
utilizados fueron disefiados para atender 700
usuarios por dia. En el caso de la carne de res se
estiman 250 gramos por persona lo que representa
una demanda aproximada de 1.000 kilos diarios.
El comedor dispone de un equipo del tipo
“Ayudante de Cocina” cuya funcién principal
es rebanar alimentos, especificamente vegetales.
Actualmente el procesado de diversas carnes se
realiza en la maquina mencionada anteriormente,
por lo que el producto final no es el esperado
(carne deshebrada). Debido a que la maquina esta
procesando alimentos para lo cual no fue disefiada,
la misma ha presentado diversas fallas mecanicas,
derivando esto en su inutilizaciéon. Por todo lo
mencionado, el objetivo de esta investigacion es
disefar una maquina para deshebrar carne de
res en un comedor industrial, y asi obtener un
producto con la calidad y aspecto adecuado.

2. Antecedentes

En relacién a los trabajos previos realiza-
dos en esta darea, se tiene que, De Silva y
Wickramarachchi [1] presentaron una maquina
automatizada para cortar el pescado basado en el
procesamiento de imagen para determinar el punto
de corte (cabeza), la cual es eficiente, aumenté la
productividad y la calidad del producto, y llevo al
minimo la intervencién humana.

Heck [2] disefi6 un proceso automatizado de
fraccionamiento y corte de pollo con chorros de
agua. La mdaquina posee un sistema de fraccio-
namiento, realizado mediante el uso de la alta
velocidad de procesamiento de imédgenes y control
de chorros de agua concentrados para cortar filetes
de pollo en porciones, tiras de tamafos y formas
especificadas. La mdaquina estd disefiada con el
fin de lograr un aumento de la produccion del
producto y la disminucion de los costos laborales.

Miranda et al [3] disefiaron una méquina pe-
ladora, trituradora y procesadora de fruta para
la elaboracion de mermelada para la pequefia y
mediana industria, logrando obtener un producto
de alta calidad; Holz [4] disefi6 una maquina
cortadora de alimentos, especialmente para cortar
en forma de tiras o dados, con cuchillas en rejilla y
cuchilla transversal dispuesta en sentido de avance
después de las cuchillas de la rejilla con un sistema
de recoleccion del producto procesado; Gavilanes
et al [5] disefiaron equipos para lavar, picar y moler
la papa China, las capacidades a procesar permiten
definir las geometrias, dimensiones y materiales de
cada maquina.

Smith [6], proporciona informacion sobre pe-
queios equipos de procesamiento de alimentos,
la cual puede ser contemplada para la fabricacién
de éstos en aplicaciones especiales. Establece que
los requisitos del equipo, el tipo, la disposicion
y la cantidad son determinados por el producto
a procesar. Lo mds importante es que el equipo
tiene que llevar a cabo la funcién para la que fue
disenado de manera segura, eficiente y econdmica.

La maquina debe ser 1o mas simple en su disefio
asi como s6lida, suficiente para minimizar la nece-
sidad de frecuentes reparaciones. La maquina debe
hacer su trabajo de manera limpia y estar disefiada
de forma que pueda ser limpiada facilmente. Los
materiales utilizados en estos equipos tienen que
ser duraderos, que no afecten el color o sabor de
los alimentos, que no se corroan y que no sean
toxicos. El material preferido para contacto con
alimentos es el acero inoxidable.
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3. Metodologia

3.1. Recoleccion de la informacion

Consiste en conocer el procesamiento actual de
la carne en el comedor, por lo que se entrevista
a los trabajadores de esa drea con el fin de
establecer las necesidades del proceso que se
requieren satisfacer. Luego de esto se efectud
una investigacion relacionada con las maquinas
procesadoras de carne y de las normas que rigen
su disefo.

3.2. Estudio de las propiedades de la carne

Se estudiaron las propiedades fisicas (volumen,
volumen especifico, calidad) y quimicas (pH) de
la carne de res, asi como las mecanicas (fuerza de
corte) que deberd ejercer la miquina a disefar.

3.3. Diserio del sistema

Una vez definidas las caracteristicas del sistema
a disefiar, se procede a establecer las especificacio-
nes del mismo tomando en cuenta las restricciones
y criterios establecidos que satisfagan las nece-
sidades planteadas en el comedor y cumplir con
las normas para el disefio sanitario de este tipo de
equipo. Luego se disefian las partes necesarias, se
les realiza el andlisis de esfuerzos presente a cada
una y al conjunto armado, asi como la evaluacion
de estabilidad del mismo.

4. Resultados

Un equipo procesador de alimentos es toda
aquella maquinaria capaz de cortar, lavar, mezclar,
en fin transformar un alimento, de la manera
mas higiénica y eficiente posible, sin alterar las
propiedades quimicas del mismo. Las normas de
buenas practicas de fabricacion, almacenamiento
y transporte de alimentos para consumo humano,
publicadas en gaceta oficial 36.081 de Venezuela
[7] son la referencia nacional por excelencia para
disefos de este tipo, asi como éstas, también exis-
ten normas internacionales y criterios de disefio
de organismos dedicados a establecer pardimetros
para el area alimenticia. De acuerdo con estas
normas se disefio el equipo para deshebrar carne.

4.1. Sistema de procesado de carne

Procesado de carne de res. El comedor recibe
cortes de carne de tercera, especificamente el corte
conocido como solomo abierto. La carne se halla
en trozos cuyo peso oscila entre los 250g y 500g
para la preparacion de la carne deshebrada, los
mismos se hierven en ollas de presion. Una vez
cocida la carne se le retira del agua caliente
y se enfria con agua a temperatura ambiente.
Una vez fria, la carne se dispone en bandejas
para transportarla a mesas cercanas al ayudante
de cocina. Desde ahi dos personas alimentan la
tolva del ayudante hasta llenar su capacidad (de
2 a 4kg de carne). El ayudante de cocina posee
una palanca manual que al ser accionada por un
operador mueve una tapa de acero inoxidable que
entra en contacto con la carne y la empuja hacia
unas cuchillas giratorias que la cortan (Figura [I).
La carne sale picada por el otro lado en trozos
irregulares en forma de picadillo. En virtud de que
el equipo no estd disenado para cortar carne, es
frecuente que ocurran fallas en el equipo como
recalentamiento, vibracion excesiva, ruptura de
piezas, entre otras cosas, inhabilitando al equipo
y por tanto suspendiendo por tiempo indefinido la
elaboracion de carne “deshebrada” en el comedor.

Figura 1: Ayudante de cocina en el comedor UC.

Tiempo de procesado. Para satisfacer la demanda
actual de 1.000kg de carne, el dia que se sirve
carne “deshebrada”, se estima que el procesado de
carne, utilizando el ayudante de cocina tarda en
promedio 2,5 horas.
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4.2. Consideraciones de disefio

Para el disefio de elementos de mdquinas
utilizados en la elaboracién de alimentos es
necesario el estudio detallado de algunas variables
y propiedades de la materia prima (carne de res)
involucradas en dicho proceso.

Propiedades fisicas de la carne. Estas propie-
dades son necesarias para el correcto dimensio-
namiento de los componentes que conforman el
disefo de la maquina para el deshebrado de carne
de res. Dentro de la prueba realizada por Uzcategui
[8], se midieron y calcularon el volumen y el
volumen especifico, caracteristicas necesarias para
conocer la relaciéon que existe entre el volumen
que ocupa una pieza de carne de res y su
masa; el volumen especifico promedio calculado
es 8,31 x 107*m?/kg.

Calidad de la carne deshebrada. El grosor del
trozo de carne cocida no debe ser mayor a 4cm
para obtener un ancho 6ptimo de las hebras de
carne deshebrada de 4mm [8]].

Fuerza de corte. Esta fuerza permite definir las
caracteristicas del sistema motriz del equipo, asi
como sus dimensiones y los materiales a utilizar en
las piezas. Segin Uzcategui [8]] la fuerza necesaria
para deshebrar la carne es de 10,1 kgf (98,98 N).

4.3. Restricciones del sistema a diseiiar

En funcién de cumplir con la demanda actual
de 1.000kg, disminuir el tiempo de produccion en
un 60 % y prever una creciente demanda futura,
la direccién del comedor solicité que la maquina
debe ser capaz de procesar 1500 kg de carne a
deshebrar por hora. La tension disponible en el
espacio donde se situard la méaquina es de 220
V. Esencialmente el equipo debe estar compuesto
de las siguientes secciones: tolva de alimentacion,
deshebrador de carne, sistema motriz y tolva de
descarga.

Los bordes internos deben tener, preferente-
mente, un radio igual o superior a 6mm; el
radio minimo es de 3mm. Se deben evitar los
bordes agudos (< 90°), segtin la EHEDG [9]. El
acabado superficial debe ser <0, 8 m. Para evitar
contaminacion, el departamento de agricultura de

los Estados Unidos (USDA, por sus siglas en
ingles), establece que no debe haber rodamientos
dentro del 4rea de contacto con los alimentos.
Para la fabricacion de algunos elementos se usa
el acero laminado en frio con una rugosidad entre
0,2 y 0, 5um. Para el disefio de partes que estardn
en contacto con el producto se seleccioné por su
alta resistencia a la corrosion y buena soldabilidad,
caracteristicas altamente precisadas en el disefio
del equipo, el acero AISI 316 y el AISI 316L [9].
Para prevenir salpicaduras y facilitar la limpieza
de la mdquina, las dreas de contacto del producto
deben estar entre 31 y 46¢m por encima del piso

(3]

1) Tapa 2) Tolva

3) Depésito de carne 4) Carcasa

5) Eje con cuchillas 6) Chumacera

7) Motorreductor 8) Estructura soporte

Figura 2: Solucién planteada, conjunto armado y despiece.

4.4. Especificaciones del sistema disefiado

La solucion propuesta se puede observar en la
Figura[2] 1a cual muestra los elementos que forman
el sistema. La carne es depositada manualmente
dentro del conjunto deshebrador conformado por
la tapa (1), la tolva (2), el depdsito de carne
(3), el cual posee unas rejillas que funcionan
como cuchillas fijas, la carcasa (4) y el eje con
cuchillas (5), dicho eje estd soportado por dos
chumaceras (6) y acoplado a un motorreductor (7),
para luego de procesada caer sobre la bandeja para
carne que se soportard sobre la estructura soporte
(8), las bandejas a utilizar son las que posee el
comedor. El deshebrado de la carne ocurrird dentro
del conjunto deshebrador al girar el eje con las
cuchillas (5) las cuales estan intercaladas con la
rejilla del depdsito. El conjunto deshebrador esta
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cubierto por la carcasa (4) y en la parte superior
por la tapa (1) para evitar y disminuir el contacto
de los alimentos con el ambiente.

Dimensionamiento de las partes que conforman
el sistema. La capacidad volumétrica se refiere
al volumen de carne por unidad de tiempo que
se debe procesar, la cual se determina con la
ecuacion ().

Qv = Onv (D

Donde: Q, es la capacidad volumétrica (cm?/s),
Q. es la capacidad de produccion del equipo
(kg/h) y v es el volumen especifico de la car-
ne (m’/kg) tomado de Uzcétegui [8]]. Sustitu-
yendo los valores en la ecuacién (I) se tiene
0, = 347,22cm?/s.

4.4.1. Conjunto deshebrador

Este mecanismo (Figura[3)) es el mds importante
en el equipo pues su movimiento desgarra la carne
con las cuchillas haciéndola pasar por la rejilla del
depdsito de carne, ésta quedard procesada como
las especificaciones lo indican. El mismo esta
conformado por las cuchillas, el depdsito de carne,
la tolva, la carcasa, el motorreductor, el eje con
cuchillas, el anillo de retencidén, la chaveta, los
rodamientos, y el acople.

Tapa

i
Tolva
Deposito de carne

Cuchillas
sobrz 2l g2

Figura 3: Detalle del conjunto deshebrador hecho en dibujo
CAD.

Cuchillas. La longitud de las cuchillas se asumio
como la mayor profundidad de insercion en la
carne (4cm), mas lcm que deja una separacion
entre la parte de la cuchilla que entrard en contacto
con la carne y el eje en la cual estard situada.
La separacion entre el diente y la rejilla se tomd
de Smm, se asume una insercion promedio de

2cm, lo que permite establecer un promedio de
carne procesada con tres dientes de 7cm®, por
lo que cada diente procesard aproximadamente
2,3cm® [8]]. El ndimero de dientes necesarios para
procesar la capacidad prevista se calcula usando la
ecuacion (2)).

Ny = Qv/de (2)

Donde: N, es el nimero de dientes por segundo,
Q, es la capacidad volumétrica (m®), Q,; la
capacidad volumétrica por diente (cm?/diente),
sustituyendo los valores se obtiene que N, redon-
deando, es 151dientes/s, los mismos van a girar
una vuelta por segundo (60rpm).

Para conocer el espacio ocupado por las cuchi-
llas es necesario calcularlo con la ecuacién (3)),
basada en la geometria de las mismas.

Eoe = (Eg+284 +A)Ny— 15 (3)

Donde: E,. es el espacio ocupado por las
cuchillas (mm), E, el ancho del diente (4mm), S 4,
separacion entre la pared del diente y la rejilla
(5mm), A, ancho de la rejilla (Smm), sustituyendo
en la ecuacién (3), se tiene E,. = 2.854mm

Esta longitud no es conveniente para el disefio,
por lo que se establece una configuracion de
tres dientes por cada cuchilla (un diente cada
120°), 17 cuchillas y 180 rpm, lo que da como
espacio 308 mm, aceptable para el disefio. Las
17 cuchillas se posicionardn sobre el eje en
dos distribuciones, una primera distribucién de
9 cuchillas distanciadas una de otra 30 mm y
una segunda distribucion de 8 cuchillas desfasadas
60° con la anterior distribucién y con la misma
separacion entre cuchillas. En la Figura [ se
muestra una vista de perfil y planta de dicha
distribucion.

308

N,
=\

‘ 60° /@f
\E"\\,‘

15

Figura 4: Vistas del conjunto deshebrador.
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Velocidad de corte. Los cédlculos de este proceso
se realizaron haciendo una analogia con el proceso
de fresado que consiste en cortar un material con
movimientos rotatorios de una cuchilla de corte.
Esta velocidad se calcula con la ecuacién (@) [10].

Vo= DnN
7 1.000

Donde: V. es la velocidad de corte (m/min), N
es la velocidad de rotacion (rpm), D es el didmetro
mayor de la herramienta (mm), este didmetro se
puede calcular con la ecuacién (3) basado en la
configuracion en detalle de la cuchilla mostrada en
la Figura[5]

“4)

D:(45+5+%)2 )

Donde: D, representa el didmetro del eje (mm).

Figura 5: Configuracién en detalle de la cuchilla.

Asumiendo un didmetro comercial de 38, 10mm
(1 Y2 pulg.) y sustituyendo en la ecuacién (3]
se obtiene D = 138, 1mm, sustituyendo éste en
la ecuacién (@) se tiene V.= 78,09m/min. Es
importante resaltar que esta velocidad representa
la minima velocidad, con esta configuracién de
cuchillas, para satisfacer la capacidad volumétrica
de carne que debe procesar el equipo. Esta
velocidad se probd con un prototipo del equipo
como el mostrado en la Figura [6| donde se varié
la velocidad de giro con la ayuda de un regulador
de intensidad de corriente [8]].

La velocidad de giro se varié hasta que el
equipo fuese capaz de procesar la carne y se

Figura 6: Prototipo deshebrador de carne.

pudiese obtener un producto de calidad. Los
resultados obtenidos de la prueba se presentan en
la Tabla |l De esta manera y para los calculos
siguientes se tomé como velocidad de giro del
motor 700rpm que se encuentra disponible en el
mercado nacional.

Deposito de carne. El depésito de carne con su
rejilla junto con el eje con cuchillas, forman el sis-
tema de rasgado de la carne, su funcién principal
es la de no permitir que caigan pedazos grandes
de carne no procesada, esto sucede una vez que
la carne cae desde la tolva de alimentacién. La
configuracion disefiada se muestra en la Figura (7]
el ancho del contenedor se establece en 200mm
en funcion de tener un disefio ergonomico y la
seccion transversal es un cuarto de elipse. Con esta
geometria se calcula el ancho del depdsito, usando
la ecuacién (6))

wab
V=" 6
1 (6)

Figura 7: Configuracién del depésito de carne.

Donde, V es el volumen a procesar; segun la
capacidad volumétrica del equipo debe procesar
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Tabla 1: Resultados de la prueba con el prototipo.

Rango de
velocidad de giro Observaciones
(rpm)
180 - 350 Producto deficiente, la mayoria de las
hebras de grosor mayor a 10 mm.
Intermitencia en la calidad del pro-
350 - 600 ducto, 30% de hebras con buen
espesor y el resto de poca calidad.
Producto de buena calidad, hebras
600 - 800 con espesores menores e iguales a
Smm.
Intermitencia en la calidad del pro-
800 - 1.000 ducto, 40 % de las hebras son corta-

das en longitudes menores a 10 mm.

no menos de 14.000cm® cada 40 segundos, [

es la longitud del depdsito, estd dado por el
espacio ocupado por las cuchillas del deshebrador
(308mm) méas Smm de separacion de cada lado
con las cuchillas (318mm), a es la longitud
que delimita el ancho de la elipse (200mm).
Despejando b de la ecuacién (6) y sustituyendo los
valores, se obtiene b = 280mm.

El ndmero de rejillas dispuestas a lo largo
del depésito de carne es de 16, conociendo que
cada una de ellas hard la funcién de cuchilla
fija para, de este modo, formar la trampa para
carne. La Figura[§|muestra la geometria que tendré
este elemento. En los laterales del elemento, se
muestran dos manillas de acero inoxidables. Los
planos del depdsito se encuentran en Uzcategui

8.

A
— 200
[}
[ =]
[==]
o
e !
A Seccion A-A

Figura 8: Geometria y distribucién de rejillas del elemento
depésito de carne.

Motorreductor. Para seleccionar el motorreductor
se necesita calcular la potencia consumida por
el eje del conjunto deshebrador, este cdlculo se
realiza en Uzcategui [8], del que se obtiene que
el motorreductor necesita un motor de 5 hp (3,72
W) y una velocidad de giro de 700 rpm.

Diserio del eje. Segun configuracion del sistema
planteado la Figura [0 muestra el disefio del eje,
el cual cuenta con un anillo de sujecion en el
punto B y un cufiero de perfil en el punto C.
Para el disefio del eje se estudiaron todas las
cargas presentes en el mismo, las cuales son
generadas por: la fuerza de corte (F.), el peso de la
carne (w,.) y las reacciones sobre los rodamientos.
Tomando en consideracién que en el eje existen
dos distribuciones de cuchillas (desfasadas 60°),
una de 9 cuchillas y la otra de 8, se hicieron
estudios de cargas para cada distribucion, en
funcién de hallar la seccién mas critica [8]]. La
distribucion de las fuerzas sobre la cuchilla y el
eje se muestran en la Figura [I0]

- =

A B E

Figura 9: Diseio del eje.

Figura 10: Diagrama de fuerzas sobre la cuchilla.

El peso de la carne (w.) se toma asumiendo
que el contenedor de carne est4 lleno (14.000cm?)
y éste estd distribuido uniformemente en las 17
cuchillas, dividiéndolo entre el volumen especifico
promedio obtenido en Uzcategui [8]], entonces el
peso total de la carne es w, = 166N, por lo que el
peso sobre cada cuchilla es: w. = 9, 76N=x9, 8N.
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Para el disefio del eje es necesario conocer
el angulo donde la fuerza resultante (F,) es
mayor. Para esto se recurre al andlisis matematico
mostrado en Uzcategui [8], en el que se obtiene
que la fuerza resultante depende del dngulo 6, se
hace importante destacar que éste tiene un rango
de variacién entre 57,05° y 175,42°, tal como lo
muestra la Figura [T1] Para hallar el dngulo donde
la fuerza resultante es mayor, se varia 6 en el
rango establecido y se realiza el estudio respectivo
obteniéndose que la fuerza mayor es de 104,64
N, justo cuando el dngulo es de 57,05°. Luego se
realizo el andlisis sobre el eje para determinar que
el didmetro del mismo es de 30 mm con un factor
de seguridad de 4,8 en el punto mas critico [8].

Elementos varios. Se selecciona un rodamiento
con soporte de pie tipo PLE200 relubricable luego
de realizar los calculos necesarios asumiendo 8
horas diarias de trabajo por un periodo de 10
afios [8]]. Los soportes con rodamiento SNR, como
el seleccionado no necesita ser lubricado, pues
son lubricados de forma permanente, y en este
caso no son sometidos a condiciones de carga
ni ambientales extremas. En Uzcategui [8] se
presentan los cédlculos y seleccion de los diversos
elementos de mdquinas que forman parte del
sistema disefado, asi como los planos de cada
elemento disefiado.

Figura 11: Rango del 4ngulo 6 donde actda la cuchilla.

4.4.2. Estructura

Carga que soporta la estructura. La estructura
total que soporta todas las cargas estd formada
por la mesa de apoyo y la carcasa (Figura [2).

Las cargas soportadas por esta estructura son: el
peso del eje y de las cuchillas, de la carcasa, del
depdsito lleno de carne, de la tolva, de las tapas
(frontal, superior y laterales), de las chumaceras,
del acople, del motorreductor y de la bandeja
llena de carne. Luego del estudio efectuado en
Uzcategui [8] se presentan los resultados en la
Tabla2l

4.4.3. Andlisis de esfuerzos

Para realizar este estudio se recurre al uso de
un software de tipo CAD/CAE, esto en funcién de
conocer la deformacion y los esfuerzos presentes,
para dicho andlisis se aplican condiciones de
restricciones 'y cargas propias para cada uno
de estos elementos, y una vez obtenidos estos
valores se realiza el estudio de convergencia
obteniendo asi el mallado 6ptimo [11]. Para
posteriormente, llevar a cabo la discretizacion de
cada pieza utilizando elementos tetraédricos de
segundo orden, debido a que en el disefio abundan
las caras curvas, y este tipo de elemento posee
la capacidad de adaptarse de forma mas precisa a
geometrias curvilineas. Luego se calcula el factor
de seguridad respectivo.

Tabla 2: Distribucién de pesos de los diversos componentes

(8.

Peso  del
Elemento elemento Carga total
Elementos a soportar
soporte a soportar  (N)
)
Base Tapa lateral derecha 58,80 609,36
derecha
Chumacera 13,72
Motorreductor 499,80
Acople 9,80
2 Eje con cuchillas 27,24
Base L
. Tapa lateral izquierda 28,42 69,38
izquierda
Chumacera 13,72
Y2 Eje con cuchillas 27,24
Carcasa Tapa superior conma- g ¢4 286,53
nilla
Tapa Frontal 31,36
Tolva de alimentacion 27,14
Depdsito lleno de car- 208.43
ne
SoporFe Bandeja llena de car- 201,00 201,00
bandeja ne
Carga total 1.166,27
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Cuchillas. Se realiza un anélisis de tipo estatico,
en el instante donde las cargas actuantes sobre
la pieza sean las maximas. En este caso por ser
dindmico el sistema, se debe tener en cuenta que
el factor de seguridad en esta pieza debe ser
suficiente para garantizar confiabilidad (valor > 4)
ante la presencia de fatiga en la pieza. Las cargas
aplicadas proceden de la fuerza resultante debido
a la fuerza de corte y del peso de la carne en el
punto donde ésta sea mayor (104, 64N), aplicada
sobre una de las caras de corte de la cuchilla. La
restriccién seleccionada es del tipo fija ubicada
sobre la cara interna de la cuchilla (Figura[I2).

Condicion de carga Condicién de

restriccion

\

Figura 12: Condiciones de carga y restriccién en la cuchilla.

El nimero de elementos del mallado 6ptimo
es 26.565, el esfuerzo maximo de von Mises
es 34,686 MPa, y el desplazamiento maximo es
0,03562mm. En virtud de optimizar el diseno de
la cuchilla, notando un importante concentrador
de esfuerzos en la punta del diente, se procede a
realizar el mismo analisis (de elementos finitos) a
la pieza con los bordes redondeados a un ancho
de 2mm, tal y como se muestra en la Figura [I3]
dando como resultado que el nimero de elementos
es 43450, el esfuerzo maximo de von Mises
de 31,59MPa (Figura [14) y el desplazamiento
0,0161mm (Figura[I5).

Los desplazamientos con este disefio se reducen
en un 50 % con respecto al modelo original, esto es
de entender, conociendo que la seccion transversal
aumentd, ademas los esfuerzos sobre toda la
cuchilla disminuyen, entonces, se puede decir que
esta nueva geometria logra distribuir mejor los
esfuerzos sobre la pieza. Una vez determinado
el esfuerzo se determina el factor de seguridad a
través de la ecuacion (7) [12].

N; = Sy (7

O-Vm

Donde: Ny es el factor de seguridad, S, es
el esfuerzo del material de la cuchilla (acero
AISI 316) [12] y o, el esfuerzo méximo de von
Mises, sustituyendo las variables por sus valores
respectivos se tiene que el factor de seguridad
es 5,44.

Detalle A

Figura 13: Redisefio de la punta del diente de la cuchilla.

T |

Nimerr2 (MPa)
31591

l 28959
L 26326
23694
2081

. 18428

- 16.796
L 13183

L 10530

L 7898
5.265
I 2533
0.000

Figura 14: Resultados de los esfuerzos de von Mises (MPa)
en la cuchilla.

I

mm
1.605e-002

I 1474800
1.337e-002

. 12040002
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. 9.362¢-008

D 50250003
. 6.687e-003

| 53506003

4.0126-003
2675600
I 1.337e-003
1.0008-03)

Figura 15: Resultados de los desplazamientos (mm) presen-
tes en la cuchilla.

Rejillas. La carga es generada por la fuerza de
corte (98,98N) aplicada de forma vertical sobre la
rejilla, carga debido al peso de la carne, el cual
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cae en su mayoria sobre las cuchillas y el eje,
entonces, el porcentaje de carne que cae sobre las
rejillas es igual al porcentaje del drea “A1” sobre
el drea de la secci6n transversal total Figura [16]
Donde A/ es el area donde cae la carne en las
rejillas y es igual a 16.715,65mm? y el drea total
de la seccidn transversal del depdsito de carne es
At = 43.982,29mm? (véase disefio de dep6sito).

227,870 &

Figura 16: Areas de la secci6n transversal para el estudio de
cargas.

Entonces el drea Al representa un 38 % del
area total, esto dice que el mismo porcentaje es la
cantidad de carne que cae sobre las rejillas. El peso
debido a la carne P, se calcula con la ecuacién (8.

P.=0,38P, (8)

Donde, P,. es el peso total de la carne (166N),
sustituyendo en la ecuacién (B) se tiene que
P. =63 N, entonces el peso sobre cada rejilla es
63 N /16 = 3,94 N. La restriccion es del tipo fija
ubicada sobre las caras planas inferior y superior,
esto debido a que éstas estan soldadas al depdsito
de carne. Las cargas y restricciones aplicadas a la
rejilla se muestran en la Figura[T7]

El nimero total de elementos es de 10.840.
La Figura [I8] muestra los esfuerzos de von
Mises presentes, dando como maximo esfuerzo
47,093MPa, la Figura @ muestra el desplaza-
miento méaximo que es 0,1553mm. Luego se cal-
cula el factor de seguridad usando la ecuacion (7)),
donde el material de la rejilla es acero AISI 316
[12], que para este caso es 3,65.
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......

Figura 18: Resultado de los esfuerzos de von Mises para la
rejilla.

Estructura soporte. Las cargas aplicadas a la es-
tructura soporte son: sobre la base lateral derecha
609,36 N, sobre la base izquierda 69,38 N y sobre
la carcasa 286,53 N (véase Tabla E[) La restriccion
es del tipo fija ubicada sobre las patas de la mesa;
las cargas y restricciones que actian sobre la mesa
se muestran en la Figura 20

URES
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Figura 19: Resultados de los desplazamientos para la rejilla.
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Figura 20: Condiciones de carga y restriccion aplicadas sobre
la estructura.

El ndmero total de elementos es 174.562. Las
Figura 21] y [22] muestran respectivamente los
esfuerzos de von Mises y los desplazamientos
presentes, cuyos valores maximos son 68,34M Pa
y 0,275mm. El factor de seguridad (ecuacién (7))
es 4,03 conociendo que los tubos estructurales son
de acero inoxidable AISI 304 (S, =276 MPa) [13]].

(A2 (PaE)
53852

0,008
. 44535

- 4097
|y |

- 36708

| 31244
|
8 2206
17854

123

Figura 21: Resultados de los de esfuerzos de von Mises para
la estructura.

Disefio de las soldaduras. Las cuchillas estdn
unidas permanentemente al eje por medio de un
cordon de soldadura a tope, la carcasa estd unida a
la estructura por medio de un cordén de soldadura
de 3mm de altura, y la unién de las vigas y las
columnas (parte inferior de la estructura) se realiza
con un cordén de soldadura a ambos lados [13]], el
tipo de electrodo y los cdlculos de las soldaduras
estan en Uzcategui [8]].
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22022002
10002030

Figura 22: Resultados de los desplazamientos para la
estructura.

4.4.4. Evaluacion de volcamiento

Se realiza esta evaluacién para conocer el
comportamiento de la maquina como estructura,
bajo la influencia de la carga de apoyo de una
persona de estatura promedio de 1,80m y peso
de 100kg, suponiendo que ésta apoya 1/3 de su
peso con un angulo de 45°. La carga de apoyo
y dimensiones de la mdquina se muestran en
la Figura 23] Para este cdlculo se asume como
condicién critica, que la maquina se encuentra

vacia (sin alimento). El peso total de la maquina
es 1.222,16 N [8].

1240

610

Figura 23: Carga de apoyo y dimensiones de la maquina.

La carga debido al peso de la persona se
descompone en sus componentes Q, = 231N y
0, = 231N

El andlisis de volcamiento se hace con la
relacion (9)) obtenida de Bernal [14].

M, < M,, )
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Donde: M, es el momento de volcamiento; el
cual es el producto entre la carga que produce
volcamiento (Q,) y la altura donde estd aplicada

(1,24m, Figura[23)).

M, =293,88Nm

M,, es el momento de reaccion al volcamiento;
que es el producto entre la carga vertical en la
estructura ( P, + Q) y la distancia entre el centro
de masa y el punto de volcamiento (0,610m/2,
Figura[23).

M,, = 436 Nm

De la relacion (9) se tiene que
293,88Nm < 436Nm, lo que indica que la
maquina no volcard bajo la presencia de cargas
como las aplicadas en este estudio.

En la Figura [24] se muestra el equipo disefiado
realizado con un programa CAD/CAE, en donde
se puede observar el equipo ensamblado y la parte
interna con las cuchillas para desgarrar la carne.

5. Conclusiones

Se identificaron las variables requeridas por el
proceso de deshebrado de carne, resultando como
las mas relevantes el tiempo de produccién, la
capacidad de procesado de carne y la calidad
de la carne deshebrada. El peso y el volumen
especifico de la carne, fueron las propiedades
que influyeron en mayor medida en el disefio de
todos los elementos del proyecto. Se construy6 un
prototipo para determinar la velocidad de giro del
equipo para lograr la medida de la hebra requerida.
La méquina disefiada es capaz de deshebrar el tipo
de corte de carne de res cocida requerida, en trozos
de hasta 500 gramos, a una tasa de 1.500kg por
hora con una hebra de carne con un espesor y
ancho menor o igual a Smm, pudiendo satisfacer
la demanda del comedor. El factor de seguridad
es notablemente satisfactorio para el caso de la
cuchilla (Ny > 4) y en la rejilla (Ny > 2), asi
como para la estructura (Ny > 4). Se determin6
que la estructura no vuelca, lo que repercute en la
seguridad del usuario.

(a) Equipo emsamblado

(b) Vista sin tapa frontal del depdsito

Figura 24: Equipo disefiado realizado con un programa
CAD/CAE.
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Design of the distillation and desparafination section of a detergent
grade alkylation plant to process a stream of paraffin with low olefin
content
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Abstract.-

This paper deals with the criteria and technical aspects for the design of fractionating towers, using simulation and
engineering tools in the area of chemical processes, framed in a conversion approach of a detergent grade alkylation
plant to operate with a feed stream of paraffins with a low olefin content and produce the linear alkylbenzene (LAB)
required for the formulation of detergents. These paraffins which is available in abundance and at a cost significantly
lower than the olefins, which in recent years has experienced great instability in the international market, with a
lack of supply and sustained price increases. The results of the simulation show a satisfactory recovery of 99.92 %
of benzene, using the existing tower, as well as of the 99.99 % paraffins with the design of a new fractionator tower,
both in stable conditions and without problems in the hydraulic capacity making possible the modification of the
distillation section of the alkylation plant and taking full advantage of the available energy of existing equipment.

Keywords: Simulation; Alkylation; Distillation; Olefins.

Disefio de la seccion de destilacion y desparafinacion de una planta de
alquilacion grado detergente para procesar una corriente de parafinas
con bajo contenido de olefinas

Resumen.-

Este articulo aborda los criterios y aspectos técnicos para el disefio de torres fraccionadoras, utilizando
herramientas de simulacién y de ingenieria en el drea de procesos quimicos, enmarcado en un planteamiento
de conversién de una planta de alquilacién grado detergente para operar con una corriente de alimentacion de
parafinas con un contenido bajo de olefinas y producir el alquilbenceno lineal (LAB) requerido para la formulacién
de detergentes. Estas parafinas se encuentran disponibles en abundancia y a un costo significativamente menor que
el de las olefinas, la cual en los dltimos afios ha experimentado en el mercado internacional gran inestabilidad,
con poca oferta de suministros y aumentos sostenidos de precio. Los resultados de la simulacién muestran una
recuperacién satisfactoria de benceno de 99,92 %, empleando la torre existente, asi como de las parafinas del
99,99 % con el disefio de una nueva torre fraccionadora, ambas en condiciones estables y sin problemas en la
capacidad hidraulica haciendo posible la modificacion de la seccion de destilacion de la planta de alquilacién y
aprovechando al mdximo la energia disponible de los equipos existentes.

Palabras clave: Simulacién; Alquilacién; Destilacién; Olefinas.

Recibido: junio 2017 1. Introduccion

Aceptado: to 2017 Tacidn
ceptado: agosto La alquilacién tiene lugar en el proceso de

* Autor para correspondencia produccion de alquilbenceno lineal (LAB) el
Correo-e: pamecartes@yahoo.com (Pamela Cartes ) cual utiliza olefinas, como el etileno, propileno
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y butileno, obtenidas por deshidrogenacion de
etano, propano y butano respectivamente, como
materia prima fundamental. Las olefinas tienden
a polimerizar y por ello a menudo se emplean
en presencia de un exceso de otro reactante, el
cual puede ser isobutano o benceno, empleando
acido fluorhidrico (HF) como catalizador [1, [2} 3]
4]. Durante la reaccién hay una transferencia de
hidrégeno del carbono del anillo de benceno al
carbono de la olefina, formando de esta manera el
radical alquil el cual corresponde a la formacion
del alquilbenceno lineal [J5].

Las olefinas durante los tltimos afios han venido
presentando mucha inestabilidad en cuanto al
costo y suministro de las mismas, lo cual pone
en riesgo la operacion continua de las plantas
de alquilacién, con la consecuente disminucién
en la producciéon del LAB, que es la materia
prima bésica para la elaboracién de detergentes
[6, [/, 18], por tal motivo se plantea utilizar
olefinas obtenidas a partir de parafinas (insumo
que se encuentra disponible en abundancia en los
mercados fordneos) procesadas en una planta de
deshidrogenacion [9].

En el proceso de deshidrogenacion catalitica
la conversion de parafinas a olefinas es muy
baja (alrededor del 10 %), requiriéndose por ello
el manejo de un gran volumen de parafinas
en la corriente de alimentacién a la planta de
alquilacién. En la Figura[I]se muestra un diagrama
de bloques del proceso de alquilacién con los cam-
bios propuestos, donde se destaca la incorporacion
de una seccion posterior de desparafinacion para
separar y reciclar las parafinas. En la seccién de
reaccién solo la fracciéon de olefinas reacciona
para producir el alquilbenceno, no obstante las
secciones posteriores deben tener la capacidad
para poder operar con la gran cantidad de parafinas
presentes.

El objetivo del presente trabajo es establecer
las modificaciones de la seccion de destilacion
para manejar la nueva corriente mediante el
rediseiio de la torre de destilacién recuperadora
de benceno y el disefio de la nueva seccién
de desparafinacién que contempla una torre de
fraccionamiento recuperadora de parafinas. Para
llevar a cabo esto se requiere la formulacion y

Planta de Alquilacién
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Figura 1: Diagrama de bloques del proceso de alquilacién
propuesto. Fuente propia.

resolucion de modelos matematicos que reporten
las condiciones de salida de las torres a partir de
sus condiciones de entrada y de las caracteristicas
internas de las mismas, para ello se emplea el
programa de simulacién “Hysys” [10} [11] el cual
posee una gran base de datos de componentes
quimicos y de métodos de célculos de propie-
dades termodindmicas, siendo ésta una poderosa
herramienta de ingenieria que permite agilizar los
calculos correspondientes a balances de masa y
energia en el disefio y evaluacion de procesos.

Los equipos de destilacion empleados son
torres de tipo fraccionadora de lecho empacado,
que ademds de ser el método mdis empleado
actualmente para separar los componentes de una
mezcla liquida multicomponentes, es continuo,
permite manipular grandes cantidades de mezclas
y hace posible alcanzar purezas elevadas en
los productos destilados mediante la adecuada
manipulacién del reflujo.

2. Metodologia

2.1. Esquema de Proceso para la Recuperacion
de Benceno y Parafinas

Para el proceso de recuperacion de benceno
y parafinas se establece el esquema mostrado
en la Figura 2] donde se consideran dos torres
fraccionadoras dispuestas en serie.

La corriente de alimentacion (procedente de la
seccion de reaccion de la planta de alquilacion
propuesta referida en la Figura posee una
temperatura de 134°C y una presién de 310 kPa,
cuya composicion se desgloza en la Tablal[l]

En la primera torre fraccionadora se recupera el
benceno por el tope, asi como el acido fluorhidrico
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Figura 2: Esquema de proceso para la recuperacion de
benceno y parafinas. Fuente propia.

(HF), con un arrastre minimo de parafinas y en la
segunda se recuperan todas las parafinas junto con
los aromaticos y como producto de fondo se extrae
el alquilbenceno lineal y los alquilatos pesados.

Tabla 1: Composicién de la corriente de alimentacion.

Flujo
Compuestos % Peso (ke/h)
Benceno 33,49 26237
Parafinas 52,11 40825
HF 3,73 2922
LAB 8,13 6372
Arométicos 1,43 1120
Pesados 1,10 862
Total 100 78340

Fuente: Planta de Alquilacién

2.2. Rediserio de la Torre de Destilacion Recupe-
radora de Benceno

Para llevar a cabo la recuperacién de benceno
se realiza el redisefio de la torre fraccionadora
existente en la Planta de Alquilacién (seccion
destilacion) cuya altura es de 17,7 m y ademds esta
constituida de dos secciones empacadas de dife-
rentes alturas (ver Tabla[2)) rellenas con empaque al
azar tipo IMPT #25 (Intalox Metal Tower Packing)
con un tamafio nominal de 25,4 mm.

Los datos correspondientes a las caracteristicas
de la corriente de alimentacién (indicada en la

Tabla 2: Datos de diseno de la torre fraccionadora de benceno
(empaque desordenado).

Parametro S, Sy
Nimero de lechos 1 1
Didmetro (m) 1,83 1,83
Altura (m) 5,2 2.4
Niimero de etapas tedricas 11 5

Altura de una etapa teérica, HETP (m) 0,4727 0,48

S Seccidn de rectificacion
S+ Seccién de agotamiento
Fuente: Planos de detalle de la Torre existente

Tabla [I) y de la torre fraccionadora (Tabla [2)
se introduce en el simulador Hysys, utilizando
la ecuacién de estado de Peng Robinson Soave-
Vera orientada para sistemas moderadamente no
ideales y como modelo de actividad el Chie
Null, apropiado para la prediccion de propiedades
de fluidos de la mayoria de los hidrocarburos,
principalmente limitado a sustancias no polares o
componentes ligeramente polares [11} [12].

Una vez introducidos los datos de entrada a
la torre, se interpretan los cambios en el sistema
recuperador de benceno, sin alterar las condiciones
de operacion de la torre existente (temperatura
de alimentacion, presion de la torre, nimero de
etapa de la alimentacidn, entre otras) evaluando los
efectos sobre la capacidad hidrdulica y eficiencia
de operacion, a través de factores especificos de
disefio como: porcentaje de inundacion, caida de
presion, relacion carga de vapor/inundacion (mos-
trados a través de la herramienta del simulador
“tray syzing”) asi como el porcentaje de benceno
recuperado por el tope y el arrastre de compuestos
indeseados en esas condiciones de operacion.

2.3. Diserio de la Torre de Destilacion Recupera-
dora de Parafinas

Al momento de disefiar una torre fraccionadora
se llevan a cabo varias actividades asociadas
con los requerimientos minimos que se deben
tener en cuenta, tales como: determinacion de las
caracteristicas de la corriente de alimentacién que
para este caso corresponde al producto de fondo
de la torre recuperadora de benceno, identificacion
de los componentes claves livianos y pesados
(parafina y alquilbenceno lineal respectivamente),
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establecimiento de condiciones de la corriente de
fondo y destilado, seleccién del tipo de interno
de la torre (platos y/o empaque) y presion de
operacion, asi como la ubicaciéon del punto de
alimentacion [13]].

La primera actividad a realizar para el disefio
de torres fraccionadoras es generar un estimado
inicial utilizando una herramienta del simulador
llamada “shortcut”, en ella se introducen los
datos pertenecientes a los componentes claves
livianos y pesados de la corriente de alimentacion,
ademads de proporcionar la presiéon de operacion
del condensador y del rehervidor [14], una vez
realizado esto, dicha herramienta arroja el nimero
de etapas minimas para la separacién de los
componentes que se requieren extraer por el tope
y fondo. Con estos datos se configura la torre en
el simulador y a través de la herramienta “tray
syzing” (modo “design”) se deja que establezca
el didmetro y tipo de empaque; a continuacion se
fijan estos datos para realizar una primera iteracion
(modo “rating”), verificando al mismo tiempo la
capacidad hidrdulica y caidas de presion dentro
de la torre para las condiciones establecidas, con
el propodsito de que éstas no excedan los limites
maximos permitidos de disefio.

El punto 6ptimo de alimentacién se obtiene
analizando el comportamiento del factor de se-
paracioén “S”, definido como la relacién entre la
fraccion molar liquida entre los componentes cla-
ves livianos y pesados que conforman el sistema.
El 6ptimo serd aquel donde coincida el valor de
la relacién entre los componentes claves livianos
y pesados de la corriente de alimentacién (fase
liquida) con el del plato o etapa dentro de la torre
[14]. De acuerdo a los valores obtenidos de esta
relacion para la etapa de alimentacion considerada
en el estimado inicial, ésta se mueve de posicion
ya sea hacia la zona de agotamiento o rectifica-
cién segin corresponda hasta que coincidan las
relaciones entre los componentes claves; junto
con este andlisis se observa la energia requerida
por el condensador y por el rehervidor, asi como
el reflujo de tope, entre otros pardmetros. Una
vez establecido el punto éptimo de alimentacion,
como ultimo paso, se verifica el comportamiento
hidrdulico y caidas de presion dentro de la torre

para esta condicion a través del “tray syzing” del
simulador.

3. Resultados y Discusion

3.1. Rediserio de la Torre de Destilacion Recupe-
radora de Benceno

Los resultados de la simulacién indican que
para alcanzar las condiciones de calidad deseada
y optimizar la operacién de la torre recuperadora
de benceno existente, trabajando con una relacién
de reflujo L/D= 0,34 a una carga correspondiente
a un reflujo de 9987 kg/h, con una temperatura de
tope de 105°C para la etapa N° 1 y 260°C para
el fondo etapa N°16, es necesario precalentar la
corriente de alimentacion de 134°C a 165°C debido
a la gran caida de presion por longitud de empaque
producida en la seccion de agotamiento (generada
por la nueva composicion de la alimentacion) por
encima del valor médximo recomendado de 0,409
kPa/m [8]], que a su vez generd una condicién
severa de inundacion de 179 %, consecuencia del
trafico de liquido [14] que transita en la zona de
agotamiento que vario desde 66000 kg/h hasta
137000 kg/h, esta condicién fue advertida en el
simulador ya que el flujo de liquido L supero
el rango utilizado para la correlacién de Robbins
(valido solo para cargas de liquido menores a
20000 Ib/h ft?) para el cdlculo de caida de presion
[12].

Con el aumento de la temperatura de alimenta-
cién se eleva la fracciéon de vapor hacia la zona
de rectificacion, y disminuye al mismo tiempo el
trafico de liquido en la zona de agotamiento evitan-
do la elevada caida de presion y los problemas de
inundacién. Bajo estas condiciones de operacion
se obtiene una recuperacion de benceno igual a
99,92 % p/p por el tope con un arrastre minimo de
parafinas de 0.49 % p/p (ver perfil de temperatura
en la Figura [3).

Los valores del comportamiento hidraulico re-
sultantes se reportan en la Tabla (3] donde se
observan condiciones de operacion satisfactorias
conforme a los valores establecidos de disefo y
en la Tabla [ se indica la energfa requerida para
los intercambiadores de calor y la potencia de la
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Figura 3: Perfil de temperatura de la torre recuperadora de
benceno.

bomba de fondo bajo las nuevas condiciones de
operacion de la torre de benceno.

De acuerdo a los valores reportados el preca-
lentador de alimentacidn, el condensador de tope
y la bomba de fondo de la torre existente pueden
ser utilizados sin necesidad de cambios, en el caso
del rehervidor se tiene que reemplazar por otro
de mayor capacidad que cumpla con los nuevos
requerimientos energéticos.

Tabla 3: Comportamiento hidrdulico de la torre de benceno.

Pardmetro Sy Sa
Relacién Carga de vapor/Inundacién (m>/h m?) 4609 2702
Inundacion ( %) 58,4 70,8
Caida de presion por longitud (kPa/m) 0,316 0,472

S+ Seccidn de rectificacion
S 4: Seccidn de agotamiento

Tabla 4: Energia requerida y disponible en los equipos
auxiliares de la torre de benceno.

Equipo Epg Ep,,
Precalentador de alimentacion 9,24 12,72
Condensador de tope 22,00 24,68
Rehervidor de fondo 16,50 7,67
Bomba de fondo 18,00 20,00

Epy: Energia/Potencia requerida (MMkJ/h)/ (hp)
Ep,,: Energia/Potencia disponible (MMklJ/h)/ (hp)

3.2. Diserio de la Torre de Destilacion Recupera-
dora de Parafinas

La corriente de alimentacion a esta torre provie-
ne del producto de fondo extraido de la torre de
benceno (como se muestra en la Figura [2) a una

temperatura de 260°C y una presion de operacion
de 742 kPa, compuesta por: trazas de benceno,
parafinas, aromaticos, LAB y alquilatos pesados
en las proporciones mostradas en la Tabla[5]

Tabla 5: Corriente de alimentacién de la torre desparafinado-
ra.

Flujo

Compuestos % Peso (ke/h)

Benceno 0,042 20,42

Parafinas 82,90 40594
Aromadticos 2,28 1119
LAB 13,01 6373
Pesados 1,76 863

Total 100 48969,42

Para identificar las condiciones de operacion
y la configuraciéon de la torre se requiere la
generacién de un estimado inicial (aplicando la
herramienta del simulador “shortcut”) obteniendo
para este caso una torre operando a una presion
atmosférica de 1,83 m de didmetro con dos
secciones empacadas, con empaque al azar tipo
Norton Intalox (IMPT) de didmetro igual a 40 mm,
constituida de 11 etapas tedricas, alimentada en
la etapa N° 5 y con una altura total de lechos de
6,71 m. Esta informacion se utiliza como punto de
partida para una primera iteracion en el simulador,
de la cual se obtiene la informacién necesaria
para realizar los ajustes requeridos y establecer el
disefio definitivo de la torre.

Para determinar la ubicacién mdas conveniente
de la etapa de alimentacién se suministra al
simulador las caracteristicas de la torre antes
mencionadas como datos de disefio y se simula la
operacion variando la alimentacién desde la etapa
tedrica 5 hasta la 2. Esta ubicacion se determina
en funcion del comportamiento del factor de
separacion “S” [[15]], que indica la relacion entre las
fracciones molares liquidas del componente Xcy :
parafina (clave liviano) y el Xcp: alquilbenceno
lineal (clave pesado).

El punto o6ptimo de alimentacién es aquel
donde coincide el valor de la relacion entre
los compuestos claves livianos y pesados de la
alimentacion (Xcp/Xcp =2,57) con el de la etapa
dentro de la torre. Como se observa en la Tabla
para este caso el mejor punto de alimentacion
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corresponde a la etapa N° 3, cuya relacion entre
ambos claves es igual a 2,61; resaltando ademaés
que con la alimentacién en esta etapa se alcanza
una mayor proporcion de compuestos pesados
y menor presencia de productos livianos en la
zona de agotamiento (desde la etapa N° 4 hasta
la N° 11), debido a la menor relaciéon entre los
compuestos claves en cada etapa en comparacion a
la obtenida para otros puntos de alimentacion. Para
las etapas N° 2 y N° 4 existe una variacion notable
de la relacion, caracterizada por la tendencia a ir
aumentando su valor desde la etapa N°11 hasta
una etapa previa a la alimentacién y en el punto
de carga disminuye para luego aumentar hacia
la zona de rectificacion, este comportamiento,
que representa una destilacion retrograda [14]], se
observa claramente sobre las curvas de la Figura 4]

Tabla 6: Relacién entre los componentes claves livianos y
pesados en diferentes puntos de alimentacion (Xcr / Xcp)-

N° de Etapa de la Alimentacion

Etapa N° 2 3 4 5
0 8,31 5,54 6,24 4,60
1 4,59 3,06 3,44 2,54
2 3,85 2,65 3,01 2,20
3 5,40 2,61 2,97 2,15
4 4,62 2,26 3,02 2,19
5 3,01 1,46 3,29 2,23
6 1,78 0,86 2,38 1,70
7 1,05 0,51 1,47 1,06
8 0,63 0,31 0,89 0,64
9 0,39 0,19 0,54 0,40
10 0,24 0,12 0,34 0,25
11 0,15 0,08 0,22 0,16

En la Figura [4 se ilustran las curvas del factor
de separacién “S” para cada ubicacién de la
alimentacion, donde se observa en forma evidente
que el mejor punto para la alimentacién es en la
etapa N° 3.

Ademads de observar la relacion entre los com-
puestos claves, en el andlisis para ubicar el
punto Optimo de alimentacion también se realiza
un seguimiento de la energia requerida por el
sistema, tanto para el condensador de tope como el
rehervidor de fondo, asi como también el flujo de
retorno hacia la torre (reflujo) y la fracciéon mésica
de parafinas contenidas en la corriente de fondo y
el LAB en la corriente de tope para cada ubicacion
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Figura 4: Factor de separacion ““S” para diferentes puntos de
alimentacion.

de la etapa de alimentacion (ver Tabla [7). La
decision final para establecer cudl es la etapa més
adecuada para la ubicacion de la alimentacion,
favorece aquel punto donde todos estos factores
presenten los mejores indicadores.

Tabla 7: Requerimientos de energia y arrastre de componen-
tes claves a diferentes puntos de alimentacién.

N° etapa de la alimentacién

2 3 4 5
Energia en el condensador
(MM kJ/h) 32,361 31,814 31,812 31,770
Energia en el rehervidor
(MM kJ/h) 7,606 7,272 7,793 7,416
Reflujo (kg/h) 2703 1917 1924 1837
Parafina en el fondo (Xy,) 0 0 0 0

LAB en el tope (X,) 0,000022 0,000034 0,000029 0,000041

Los resultados reportados en la Tabla[7] indican
que a medida que se ubica la alimentacion
hacia el tope de la torre se requiere mayor
energia en el condensador de tope, variando desde
31,770 MMkJ/h para la etapa N° 5 hasta el
valor de 32,361 MMKkJ/h para la etapa N° 2, asi
como un mayor flujo de retorno en el tope de la
torre (reflujo) para mantener las condiciones de
operacion. De acuerdo a los datos reportados la
etapa N° 3 es el punto de alimentacién Sptimo
donde los valores de energia corresponden a
31,814 y 7,272 MMKkJ/h para el condensador y
rehervidor respectivamente, con un reflujo de 1917
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kg/h que corresponde a una relaciéon L/D= 0,045
para la carga de planta requerida, obteniendo cero
arrastre hacia el fondo de la torre de parafinas, y
el contenido de LAB en el tope es pricticamente
despreciable (0,0034 % p/p).

En cuanto a la calidad de los productos obteni-
dos, se recupera el 99,99 % de las parafinas por el
tope y el 93,22 % del LAB por el fondo con un
arrastre minimo del mismo de un 6,75 % por la
corriente de tope.

Los resultados del comportamiento hidraulico
de la torre desparafinadora para las condiciones
de operacion dadas se indican en la Tabla (8] ob-
teniéndose un porcentaje de inundacion de 63,33
y 53,65 y una caida de presiéon por longitud de
empaque de 0,307 y 0,212 kPa/m para la seccién
de rectificaciéon y agotamiento respectivamente,
encontrandose ambos pardmetros por debajo del
valor de disefio en las dos secciones de la torre.

Tabla 8: Comportamiento hidrdulico de la torre recuperadora
de parafinas.

Parametro Sy Sa
Relacién Carga de vapor/Inundacién (m3/h m?) 6715 5164
Inundacién (%) 63,33 53,65

Caida de presion por unidad de longitud (kPa/m) 0,307 0,212

S ;2 Seccidn de rectificacion
S 4: Seccién de agotamiento

En la Figura[5|se muestran los traficos de liquido
y vapor dentro de la torre y en la Figura[6] el perfil
de temperatura para cada una de las etapas de la
torre desparafinadora disefiada.

50,000 - .
! g .

—a—Vapor . .
. 40.000 4 I & Liquido ®
g r ® )
1
S 30000 1 Zonade * *
»2. . o » s -
=) He:hﬁcacmn!
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L ' &
[1] ! | ! | | | |
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N° Etapas Tedricas

Figura 5: Flujo de liquido y vapor en cada etapa de la torre
recuperadora de parafinas.

Figura 6: Perfil de temperatura para la torre recuperadora de
parafinas.

Como resultado final de la aplicacion de los
criterios técnicos de dimensionamiento y de la
evaluacion efectuada, se reportan en la Tabla [9
los datos de disefio definitivos de la torre de
destilacion recuperadora de parafinas.

Tabla 9: Datos de disefio de la torre recuperadora de parafinas
(empaque desordenado).

Parametro S, Sa
Didmetro de la columna (m) 1,83 1,83
Numero de lechos empacados 1 1
Altura equivalente de una etapa teérica, HETP (m) 0,61 0,61
Nuimero de etapas tedricas 2 9
Total altura de relleno (m) 1,22 5,49
Tamaiio nominal del empaque (mm) 40 40
Correlacion para el cdlculo del AP Robbins Robbins
Presion de Operacion (kPa) 101 103
Presion de Disefio (kPa) 276 276
Energia requerida por el condensador de tope 2261 .
(MMkJ/h) ’
Energia requerida por el rehervidor de fondo de tope . 797
(MMkJ/h) ’

S+ Seccion de rectificacion
S 4 Seccién de agotamiento

4. Conclusiones

Es posible modificar la seccion de destilacion
de la planta de alquilacion para manejar corrien-
tes de parafinas con bajo contenido de olefinas
aprovechando la misma torre recuperadora de
benceno que se utiliza en la seccion de des-
tilacion de la planta de alquilacion y para un
mayor aprovechamiento de la energia disponible
es posible insertar la torre desparafinadora junto
con el sistema recuperador de benceno, logrando
de esta manera emplear los vapores de tope
del sistema de recuperacion de parafinas para el
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precalentamiento de la corriente de alimentacion
de la torre recuperadora de benceno.

El redisefio de la torre recuperadora de benceno
incluye algunas modificaciones que comprende un
aumento en la temperatura de alimentacion de
dicha torre de 134 °C a 165 °C como consecuencia
de la gran caida de presion producida en la seccién
de agotamiento que provoca una condicién de
inundacion; con dicha modificacién se obtiene una
recuperacion de benceno de 99,92 % en peso por el
tope con un arrastre minimo de parafinas de 0,49 %
en peso; junto con ello se logra reutilizar algunos
de los equipos existentes de la torre como lo son
el precalentador de alimentacién, el condensador
de tope y la bomba de fondo y en el caso del
rehervidor de fondo se tiene que emplear otro que
cumpla con los nuevos requerimientos de energia.

Para la recuperacion de parafinas se diseha
una torre fraccionadora capaz de procesar la
corriente de fondo de la torre recuperadora de
benceno cuyas caracteristicas corresponden a una
temperatura de 260°C compuesta por parafinas,
LAB, aromaticos, pesados y unas trazas de ben-
ceno. Esta torre posee un didmetro de 1,83 m,
conformada por dos lechos empacados con una
altura total de lechos de 6,71 m y con un empaque
al azar de 40 mm de didmetro el cual opera
a una presiéon entre 101 y 103 kPa. El punto
6ptimo de alimentacion alcanzado corresponde al
plato N° 3, punto en el cual coincide la relacion
molar liquida de los compuestos claves livianos y
pesados de la alimentacion (X /Xcp=2,57) con el
del plato dentro de la torre igual a 2,61. Bajo estas
condiciones se recupera el 99,99 % de las parafinas
por el tope y el 93,92% del LAB por el fondo
con un arrastre minimo del mismo por el tope
de 6,75 %, alcanzando porcentajes de inundacion
satisfactorios (63,33% y 53,65 %) para ambas
secciones de lecho empacado inferiores al 80 %
requerido para el disefio de torres, al igual que la
caida de presion por longitud de empaque de 0,307
kPa/m para la seccion de rectificacion y 0,212
Kpa/m para la secciéon de agotamiento, ambos
valores por debajo del valor médximo permitido de
0,409 kPa/m.

Finalmente con el esquema de proceso pro-
puesto y los cambios efectuados en la planta

de alquilacién se logra reducir los costos de
produccion y se mejora la continuidad operativa de
la planta empleando una materia prima de menor
costo y mds accesible, con un impacto minimo en
los cambios introducidos al proceso.
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Abstract.-

The creation of free software for the spectral analysis of pathological voices using efficient algorithms for the
computation of the Discrete Fourier Transform (DFT), is considered. For this, the state of the art review of the Fast
Fourier Transform (FFT) algorithms was performed and the implementation was proceeded, in code Fortran, of the
most significant. Then, through Python’s importable modules, a graphical interface for the interactive use of the
algorithms was designed. From the results of the FFT, some spectral parameters were determined: power spectrum,
formant estimation, pitch estimation, spectral envelope extraction and spectrogram. Finally, we performed tests of
estimation of parameters of some speech samples, obtaining results highly approximated to Praat software.

Keywords: Spectral Analysis; Voice Signal; Discrete Fourier Transform;

Desarrollo de software libre para el andlisis espectral de voces
patologicas

Resumen.-

Se plantea la creacion de un software libre para el andlisis espectral de voces patoldgicas usando algoritmos
eficientes para el computo de la Transformada Discreta de Fourier (TDF). Para esto, se realizé la revision del
estado del arte de los algoritmos de la Transformada Rdpida de Fourier (TRF) y se procedié a la implementacidn,
en cédigo Fortran, de los mds significativos. Luego, se disefid una interfaz gréifica para el uso interactivo de los
algoritmos, mediante médulos importables a Python. Se determinaron, a partir de los resultados de la FFT, algunos
pardmetros espectrales como: espectro de potencia, estimacién de formantes, estimacion de pitch, extraccion de la
envolvente espectral y espectrograma. Finalmente, se realizaron pruebas de estimacién de parametros de algunas
muestras de voz, obteniendo resultados altamente aproximados a los del software Praat.

Palabras clave: Andlisis Espectral Sefial de Voz Transformada Discreta de Fourier

Recibido: febrero 2017 pueden determinar caracteristicas como el sexo,
Aceptado: mayo 2017 la edad e incluso, investigaciones recientes en el

area de la ingenieria biomédica demuestran que
1. Introduccién. es posible identificar patologias en las personas.

Lo anterior constituye un método alternativo, no
La voz humana ha pasado a ser un importante  jnyasivo y ademds menos costoso, que permite

objeto de investigacion en distintas especialidades, 15 deteccién temprana e incluso la evaluacién a

ya que se ha demostrado que mediante el analisis  gjstancia del progreso de determinadas patologfas
de la senal de voz producida por las personas se 1,2, 3]

* Autor para correspondencia El diagnoéstico estd basado en la extraccion
Correo-e: aosman@uc . edu.ve (Ahmad Osman ) de las caracteristicas de las sefnales de voz que
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pueden determinar la calidad de la misma, esto
se realiza a través de técnicas de procesamiento
digital de sefiales. Habitualmente, los parametros
de interés son el espectro de potencia, la frecuencia
fundamental y los formantes, perceptibles en el
dominio de la frecuencia y a partir de los cuales
pueden ser determinadas otras caracteristicas mas
especificas [4].

Existen diferentes herramientas para realizar
el analisis espectral de las sefiales de voz. Sin
embargo, en esta investigacion se utiliza la Trans-
formada Discreta Fourier como herramienta base;
cuyo rendimiento ha sido probado en distin-
tas investigaciones aplicadas a la extraccion de
parametros de sefnales de voz bajo distintas condi-
ciones de analisis. Ahora bien, las sefiales de voz
son no estacionarias, sin embargo, su andlisis se
realiza en intervalos cortos en los cuales se puede
asumir que la sefial es estacionaria. La técnica
usada para este tipo de andlisis se conoce como
Transformada de Fourier de Tiempo Reducido
(STFT) [4, 15,16, [7].

En este sentido, la TDF puede ser determinada a
través de algoritmos mas eficientes, estos se cono-
cen, de manera colectiva, como algoritmos FFT,
cuya ventaja principal es la eficiencia derivada
de la reduccion del nimero de operaciones y del
tiempo de computo. Ahora bien, los pardmetros
espectrales de las sefiales de voz, se pueden
estimar mediante técnicas basadas en la FFT. Por
esta razon se considerd conveniente desarrollar un
software libre para realizar andlisis espectral de
voz patoldgicas que emplee el computo de la FFT
como calculo fundamental [8 9, [10]].

Para lograr este fin, se realizO una revision
del estado del arte de los algoritmos de computo
de la Transformada Discreta de Fourier(TDF).
Posteriormente se realiz6 un ejercicio de seleccion
de los algoritmos mds significativos, para luego
implementarlos en funcién de la realizacion del
andlisis espectral de las sefiales. de voz. Adicional-
mente, se construyé una interfaz gréfica, para el
manejo interactivo de cada uno de los algoritmos
codificados y de los pardmetros espectrales que se
desean calcular.

2. Caracteristicas de las senales de voz

De acuerdo con la accidn de las cuerdas vocales,
las sefiales de voz pueden ser clasificadas en
vocales y no vocales. En las sefiales vocales, que
consisten en la generacion de sonidos melddicos,
el tracto vocal tiene un comportamiento similar
al de una cavidad resonante; para este tipo de
senales, el sonido se produce como efecto de
la vibracién de las cuerdas vocales, las cuales
modifican el drea de la traquea al abrirse y cerrarse
produciendo un tren de pulsos casi periddico. En
el dominio de la frecuencia estas sefales estidn
conformadas por arménicos, como consecuencia
de su casi periodicidad en el dominio del tiempo,
y una envolvente espectral debida al tracto vocal.
En las sefiales no vocales, que consisten en la
generacion de sonidos sordos, las cuerdas vocales
permanecen abiertas y el aire fluye libremente
por el tracto vocal, por lo que estdn formadas
por una contribucién desordenada de componentes
frecuenciales y presentan una aleatoriedad similar
a la del ruido blanco [11} [12]].

2.1. Frecuencia fundamental y pitch

La frecuencia fundamental es la frecuencia
de vibracion de las cuerdas vocales y se puede
interpretar como el nimero de veces que estas se
abren y cierran por segundo. También es conocida
como tono habitual, pues es el nivel 6ptimo en el
cual la voz es producida sin esfuerzo y sin tensién
en la laringe. Esta frecuencia varia de acuerdo
al sujeto y las caracteristicas de longitud, grosor
y tension de sus cuerdas vocales, sin embargo
los valores tipicos en adultos se encuentran entre
137Hz para los hombres y 207 Hz para las mujeres.
Su determinacidn resulta de interés para identificar
los patrones de vibracion de las cuerdas vocales,
permitiendo detectar alguna alteracion de los
mismos en el caso de que existan patologias [13,
14,115, 116].

El pitch o tono percibido, es la percepcion del
oyente a cambios de frecuencia, es un fenémeno
psicoldgico. En contraste con la frecuencia fun-
damental, ésta ultima, es la manifestacion de
un fenémeno fisico y se ve afectada por las
caracteristicas del tracto vocal del sujeto [[17].
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2.2. Formantes

Los formantes del habla se corresponden con las
resonancias de baja frecuencia en el tracto vocal,
son los maximos que se producen en la envolvente
del espectro de potencia, y pueden ser identi-
ficados en un espectrograma. Esta caracteristica
s0lo se observa en las sefiales vocales, pues las
no vocales tienen una estructura ruidosa como
se describi6 anteriormente. Los tres primeros
formantes de la sefial de voz, denotados como F1,
F2 'y F3 contienen suficiente informacién acerca
de la senal de voz y son considerados como la
fuente principal de informacion espectral [12} (18,
19].

3. La Transformada Discreta de Fourier en la
estimacion de parametros espectrales de voz.

La Transformada Discreta de Fourier (TDF)
puede obtenerse a partir de La Transformada de
Fourier en Tiempo Discreto (TFTD). Esta tltima
viene dada por las siguientes expresiones:

x[n] = i f X(e")e’" dw (1)
27 2n
X(e/?) = Z x[n] e /" (2)

definidas para una secuencia no periddica de
duracion finita x[n]. La ecuacién (1)), se conoce
como ecuacion de sintesis, mediante la cual es
posible reconstruir la sefial de voz como una
combinacién lineal de exponenciales complejas.
La ecuacion |2} representa la ecuacion de andlisis,
obtenida a través de la proyeccion ortogonal del
vector secuencia x[n] sobre una base de vectores
ortogonales de un subespacio de funciones expo-
nenciales complejas a diferentes frecuencias [20].

En la ecuacién (@), X(e/”) es una funcién
continua y periddica cada 27 en el dominio de la
frecuencia; es por ello que, para efectos practicos,
se define de la Transformada Discreta de Fourier,
a fines de obtener una representacion del espectro
en forma discreta que permita el andlisis y la
implementacion de los algoritmos de cOmputo
para la extraccion de pardmetros de la voz. La

expresion de la Transformada Discreta de Fourier
se muestra a continuacion:

N-1
X [k] = Z x [n] Wk,
n=0

donde

El término W]’f,”, es una funcidén periddica de kn
con periodo N, por lo que existirdn N raices sobre
la circunferencia unitaria del plano complejo, que
también serdn periddicas. Cada una de estas raices
recibe el nombre de factor de rotacion debido a
que la multiplicaciéon de un nimero por una de
ellas cambia la fase de ese niimero sin cambiar su
magnitud.

3.1. El Computo de la Transformada Discreta
de Fourier en la estimacion de pardmetros
espectrales de voz

El célculo de la TDF de una secuencia de
entrada x[n] de N muestras, por el método directo
requiere N> multiplicaciones complejas y N(N —
1) sumas complejas, si la funcién es expresada
en funcidon de operaciones con numeros reales,
requiere 4N? multiplicaciones reales y N(4N — 2)
sumas reales [21, [20]].

La TDF tiene una enorme capacidad para
mejorar su eficiencia aritmética, debido a la
periodicidad, simetria y ortogonalidad de las fun-
ciones base y la relacion con la convolucién, por
esta razon la aplicacion del método directo para
determinar la TDF es considerado basicamente
ineficiente porque no explota las propiedades de
simetria y periodicidad del factor de fase Wy. Es
por ello, que en la préactica han surgido técnicas
para el andlisis de sefial de manera eficiente
como lo es la Transformada Rdpida de Fourier
(FFT), aligerando el computo de la Transformada
Discreta de Fourier, pues el numero de calculos
aumenta en funcién del cuadrado de la cantidad
de muestras N a transformar, de hecho, antes de
la invencion de esta técnica, el analisis de Fourier
era una herramienta principalmente tedrica. La
potencia real del método FFT es que, a menudo,
la divisién se puede aplicar de forma recursiva a
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los subproblemas, lo que conduce a una reduccién
del orden de complejidad [21} 22, 23] 24, 25]].

En la presente investigacién se realizé la re-
vision y seleccion de los algoritmos mas significa-
tivos, a través de un analisis de rendimiento rele-
vancia y eficiencia mediante simulaciones de prue-
bas con miras a codificarlos en Python. Se adapté
la codificaciéon de los algoritmos de cémputo
mdas usados para la estimacién de pardmetros
espectrales de voz pertenecientes a tres familias:
los algoritmos para un nimero de muestras N po-
tencia entera de 2, que incluyen los algoritmos de
diezmado en tiempo(DIT) y en frecuencia(DIF);
los algoritmos de factores primos(PFA) y los
algoritmos derivados del analisis de Goertzel [20].

En una primera seleccion se determiné usar los
siguientes algoritmos:

DIF base-2
DIT base-2
PFA
Goertzel
TDF directa

ANl

Fueron escogidos los algoritmos de base 2,
porque ademds de ser eficientes, comparados con
el algoritmo directo por definicién de la TDEF, son
los algoritmos clasicos de FFT y la mayoria de las
aplicaciones préacticas de la TDF estan basados en
los mismos.

Asimismo, se escogio el Algoritmo de Factores
Primos (PFA) el cual es aplicable cuando el
nimero de muestras de la sefial de entrada puede
descomponerse en factores relativamente primos,
y el algoritmo de Goertzel de segundo orden, que
es aplicable a secuencias de cualquier longitud;
pues ambos suponen una mejora en eficiencia con
respecto a la TDF por definicion.

Luego de esta seleccion preliminar, se realizaron
simulaciones de prueba para cada uno de los
algoritmos seleccionados, se disponia de codigos
desarrollados en MATLAB y Fortran, sin embargo
para la aplicacion final se decidid realizar la
adaptacion definitiva a Fortran, ya que es el
lenguaje de programacion estindar de mayor efi-
ciencia en la computacion cientifica. Por esta razon
fueron empleadas adaptaciones de los algoritmos

disponibles en [23]], escritos en FORTRAN 77.
El procedimiento para las simulaciones realizadas
consisti6 en determinar la TDF de secuencias
aleatorias, mediante los algoritmos bajo prueba y
comparar los resultados con la TDF directa de la
definicion y las determinadas mediante la funcién
que ofrece el paquete para computacion cientifica
con Python, Numpy [26].

Una vez ejecutado lo anterior, se realizd un
estudio de las posibilidades existentes para codi-
ficar los algoritmos en Python: traduccién directa
del lenguaje original a Python o la creacién de
modulos de extension importables a Python. No
se decidid realizar la traduccion desde Fortran
a Python, si no que fueron creados médulos de
extension que son importables al codigo Python.
Este es un paradigma de programacion bastante
utilizado en la actualidad que combina lenguajes
de diferentes niveles para obtener mayor eficien-
cia.

Python es un lenguaje de alto nivel que ofrece
un entorno de programacion interactivo que sim-
plifica y acelera el desarrollo de modelos com-
putacionales pero la velocidad para resolver el
modelo puede resultar desfavorable. Por esta razon
se uso librerias de bajo nivel y asi obtener un mejor
rendimiento, esto se debe a que, de esta manera, se
ejecuta codigo en un modulo de extension, lo cual
es equivalente a que la maquina virtual de Python
ejecute codigo mdiquina directamente en vez de
codigo de bytes de alto nivel. Esto disminuye
el gasto de recursos del intérprete, mientras se
ejecutan las operaciones dentro del moédulo de
extension

El software desarrollado tiene dos opciones de
andlisis: local y stft. En caso de que el andlisis
sea local (la longitud de la ventana es igual al
nimero de muestras de la senal de entrada), se usa
la funcién AnalisisLocal, cddigo desarrollado
en esta investigacion que procede a enventanar la
senal, ajustar la longitud a la siguiente potencia de
dos, realizar el zero padding, determinar la TDF y
calcular los parametros que hayan sido solicitados
por el usuario.

Ahora bien, si el analisis es mediante la técnica
stft se usa la funcion definida en Python, en la
cual se determina el nimero de tramas a partir
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de la longitud de la ventana y del pardmetro
de solapamiento (noverlap), luego se procede
para cada trama de manera similar a la funcién
AnalisisLocal. El c6digo desarrollado para esta
funcién es una adaptacion del cédigo MATLAB
que se encuentra en [[18]].

Cabe destacar que el zero padding realizado
a las sefiales bajo estudio después de ser enven-
tanadas, se realizé insertando las muestras de valor
cero en la mitad de la senal/trama bajo andlisis,
esto se conoce como zero padding de fase cero,
el cual es la opcion correcta cuando se utilizan
ventanas de fase cero como las empleadas en esta
investigacion [[18]].

3.2. La técnica del enventanado y la Transfor-
mada de Fourier en Tiempo Reducido (TFTR)
en la estimacion de pardmetros espectrales
de voz

En el anélisis espectral de sefales de voz, casi
siempre se analiza un segmento corto de sefial (de
10 a 40ms) en lugar de toda la sefal. Por lo tanto,
el primer paso en el andlisis tiempo-frecuencia de
una sefial de audio consiste en la segmentacion
de la misma; la forma correcta de extraer los
segmentos cortos es multiplicar la sefial por una
funcién ventana [18|, 20].

Una funcién ventana no es mas que una
envolvente especifica que se aplica a la senal
que se desea analizar. En general, la mayoria de
las ventanas usadas en andlisis espectral, tienen
caracteristicas pasa bajos en el dominio de la
frecuencia y una forma muy similar a la curva
de Gauss en el tiempo. El objetivo principal de
usar una ventana de desvanecimiento es evitar las
discontinuidades abruptas en los bordes durante la
segmentacion de la senal [18] [20].

Las dos caracteristicas mds importantes rela-
cionadas a las ventanas de una longitud dada son:
el ancho de su banda de paso (I6bulo principal)
y la atenuacion en su banda de rechazo (16bulos
secundarios). El ancho del 16bulo principal impone
un limite de la minima distancia entre dos picos
que en el dominio de la frecuencia, ya que si
éstos estdn mds cerca que el ancho del I6bulo
principal, serdn integrados en un solo pico. Por
supuesto, incrementando la longitud de la ventana

se producen l6bulos principales estrechos, lo que
ayuda con la resolucién de picos espectrales muy
cercanos.

Para una ventana de longitud M muestras, el tipo
de ventana controla la supresion del 16bulo lateral
(a expensas de la resoluciéon cuando M es fijo) y
la longitud controla la resolucién en frecuencia.
El beneficio principal de la eleccion de una buena
funciéon ventana en el andlisis de Fourier es la
minimizacion de los 16bulos laterales que causan
diafonia en el espectro estimado de una frecuencia
aotra [[18,127].

Cabe destacar que la resolucion del espectro
obtenido a partir de una sefial enventanada, se
ve limitada por el principio de incertidumbre de
Heisenberg, de manera que no es posible lograr
alta resolucion en ambos dominios (temporal y
frecuencial) de manera simultanea; por lo tanto la
fijacion de los pardmetros de la funcién ventana
dependerd del dominio que interese estudiar,
ya que una ventana estrecha tendrd una alta
resolucién temporal, mientras que la resolucién
frecuencial serd muy baja; y el empleo de una
ventana ancha, tendrd una baja resolucién tempo-
ral, mientras que la resolucion frecuencial serd alta
[27].

De acuerdo con la literatura consultada, las
ventanas mayormente empleadas son: la ventana
rectangular (cuya caracteristica principal es que
su amplitud es constante) la ventana de Hanning
(atenua la sefial en los bordes), Hamming (similar
a la ventana de Hanning) y Blackman; comparadas
entre si, la ventana rectangular y de Hanning tienen
un 16bulo principal muy definido y baja atenuacién
de frecuencias pardsitas, mientras que la ventana
de Hanning y Blackman presentan caracteristicas
similares entre si y una mayor atenuacion de
frecuencias pardsitas que las mencionadas anteri-
ormente [20].

En algunos casos, es util incorporar la técnica
del enventanado haciendo uso de la TFTR cuya
implementacién computacional constituye una
poderosa herramienta de propdsito general para
procesamiento de sefiales de voz. Esta provee una
clase particularmente util de las distribuciones
tiempo-frecuencia que especifican la amplitud
compleja en funcion del tiempo y la frecuencia
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para cualquier sefial. En el andlisis de sefiales de
voz el ajuste de los pardmetros de TFTR se hace
pensando en la medicién de las caracteristicas
de la voz en un intervalo de tiempo reducido,
procurando lograr el equilibrio entre la resolucion
de los armonicos y la deteccion tanto del pitch
como de las variaciones de los formantes [27]].

4. Técnicas espectrales usadas para la ex-
traccion de los parametros fundamentales de
las senales de voz

Para llevar a cabo la extraccion de los
pardmetros fundamentales de las sefiales de voz,
se considerd, en inicio, un modelo matemaético
aproximado del proceso de produccion de la voz.
Luego, se considerd la aplicacion especifica de
técnicas para la extracciéon de los pardmetros:
formantes y pitch haciendo uso de los algoritmos
de computo de la TDF seleccionados en la seccion
anterior.

4.1. Modelo de Produccion de la Voz

En la Figura [I] se muestra el modelo (simplifi-
cado) del sistema de produccion del habla, en este
modelo la sefial de voz x[n] es considerada como la
salida de un sistema lineal, que es excitado por un
tren de impulsos en el caso de voz sonora o ruido
en el caso de voz sorda. Los pardmetros del modelo
vienen dados por la seleccidn sordo/sonoro, el tono
(en caso de voz sonora) y los pardmetros del filtro
H(z): 1a ganancia G y los coeficientes ay [28]].

H(z) es un filtro que modela los efectos de la
glotis, el tracto vocal y los labios en la produccion
de la voz. De esta manera, las contribuciones del
modelo (excitacion y filtro) estin relacionadas en
el dominio del tiempo por la siguiente ecuacion de
convolucion:

x[n] = u[n]  hln] (3)

4.2. Extraccion de Formantes Mediante LPC

La técnica de prediccion lineal consiste en
estimar el valor actual de una sefial x[#] como una

Decisién
sordo/sonoro

Generador
de ruido

Filtro
H(z)

Generador
de pulsos

T

Tono

G, {ax}

Figura 1: Modelo Lineal de Produccién de Voz. Fuente [28]]

combinacion lineal de las muestras anteriores. El
valor estimado se escribe como

Nip

i(n) = = > axln - k], )

k=1

donde N, P es el orden de prediccion y a; son los
coeficientes de prediccion.

Tomando en cuenta la ecuacion (), la sefial de
voz puede definirse como:

Nirp

x(n) = — Z agx[n — k] + e[n], (5)

k=1

donde e[n] representa el error de prediccion entre
el valor real x[n] y el valor estimadoXx(n). En el
dominio z la ecuacion anterior se plantea como

E(z) = A(2)X(2), ©6)

donde A(z) es la funcion de transferencia y viene
dada por:

Nip

A@ =1+ &z, (7
k=1

A partir de lo anterior se puede establecer una
relacion en donde se puede considerar un sistema
en el cual existe la sefial e[n] como entrada y x[n]
como salida a partir del sistema inverso a (@) en
donde

1
X(z) = mE(z) = H()E(2) (8)
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Por lo tanto, asumiendo que la sefal x[n] obedece
al modelo (I), en el cual e[n] es considerada la
sefial u[n], A(z) sera el filtro inverso al filtro H(z).
H(z) es el filtro que modela el tracto vocal, las
frecuencias de resonancia de este filtro son los
formantes. Ademds, graficamente, los méaximos
de la respuesta del tracto vocal se corresponden
también con los formantes [4/, [19] [28]].

Para la estimacion de los formantes fue
creada una funcién en Python que recibe como
parametros de entrada la sefial, la longitud de
la misma, la frecuencia de muestreo, el ndmero
de coeficientes a determinar y el nombre del
algoritmo eficiente de TDF. El procedimiento
se describe de la siguiente manera: Se realiza el
preénfasis, para reducir el rango dindmico del
espectro de la sefal de voz, esto se hace mediante
un filtro pasa altos, cuya funcién de transferencia
es

H,(2)=1- az™!

el valor de a usualmente es fijado entre 0,9 y 1,
en este caso, se utilizé a = 0,9, este filtro es
implementado mediante la funcién 1filter del
modulo Scipy de Python. Seguidamente se hace
la determinacion de los coeficientes mediante la
funcion lpc, implementada igualmente desde un
modulo de Python, la cual estima los coeficientes
de prediccion lineal usando el método de auto-
correlacion mediante la recursion de Levinson-
Durbin. Para determinar el nimero de coeficientes
se utilizo la siguiente relacién

fs
1000
donde f's es la frecuencia de muestreo.

Luego de la determinacién de los coeficientes,
las frecuencias formantes se estiman con base en
la relacion entre los formantes y los polos del
filtro del tracto vocal H(z) (4.2). Recordando que
el denominador de la funcién de transferencia
estd relacionado con los coeficientes de prediccion
lineal, éste se factoriza como:

N=2+

Nip Nip

1+ ;akz_k - ]—[(1 —cizh

i=1
Donde c¢; es un conjunto de nimeros complejos
donde cada par de polos conjugados representa una

resonancia a la frecuencia:

Ahora bien, la raiz representa un formante si se
cumple la siguiente condicion:

VIm(cy)? + Re(c)? > 0,7

Para implementar este método en Python,
se definieron las funciones detcoef 'y
detformantes, la primera para realizar la
determinacion de los coeficientes de prediccion
lineal y la segunda para realizar la determinacion
de los formantes haciendo uso de la primera. [[19]]

Asi mismo también se codificé un algoritmo
para estimar la envolvente espectral haciendo uso
de la funcion detcoef y de la funcién Algoritmo,
que determina la FFT mediante los algoritmos
eficientes.

4.3. Extraccion del Pitch mediante Cepstrum

Basado en el modelo (T)), la sefial en el dominio
del tiempo viene dada por la convolucién de ambas
contribuciones: la excitacion y el tracto vocal.
El andlisis Cepstrum, es una técnica disefiada
para separar estas componentes mediante una
transformacién de la sefial x[n] a un dominio en el
que la convolucién es una suma. Partiendo de ,
se toma la Transformada de Fourier (TF), luego
se extrae la magnitud y se transforma a escala
logaritmica para luego tomar la Transformada
Inversa de Fourier (TIF). El diagrama de bloques
se muestra en la Figura[2]

x(n) X (w) X(v)
» TE{} » logl{}] » ITE{}

Figura 2: Transformacién al Dominio Cepstral. Fuente [[19]]

Esta utima transformaciéon (TIF), toma Ila
funcion de vuelta en el dominio del tiempo,
pero no es el mismo de la sefal original, de
hecho es una medicién de la tasa de cambio de
las magnitudes espectrales. Este dominio es el
llamado Cepstrum y el eje del tiempo se denomina
eje quefrency.
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La extraccién de la frecuencia fundamental de
la voz mediante este analisis, consiste en: una vez
realizada la transformacion, ubicar el maximo pico
en el cepstrum de potencia. La posicion en el eje
quefrency de este miximo estd relacionada con
la frecuencia fundamental de la voz mediante la
siguiente expresion:

__Js
fO - quax’

)

donde f's es la frecuencia de muestreo en Hertz
Y Gfmax €s la posicion del méaximo en el eje
quefrency [19, 29]

Para la extraccion del pitch en el dominio
Cepstral, se creo una funcion llamada Pitchceps,
los parametros de entrada a la funcion creada para
esta determinacién son: la TDF de la sefial/trama
bajo estudio y la frecuencia de muestreo, luego
se realizan las operaciones descritas en (#.3)). Una
vez que se ha tomado la Transformada Inversa de
la sefal, se determina su magnitud y se procede a
buscar el valor maximo en el rango de 70-500 Hz,
que se corresponderd con el pitch una vez hecha
la transformacién desde la escala quefrency a la
escala lineal, mediante la relacion (9).

4.4. El espectrograma en las sefiales de voz

El espectrograma es una representacion de
la distribucion de energia de una seial en el
plano tiempo-frecuencia, como una funcién que
depende de ambos dominios, obtenida mediante
la Transformada de Fourier de Tiempo Reducido
(STFT), descrita anteriormente [30]].

La gran ventaja del uso de espectrogramas para
analizar sefales de voz es que esta herramienta
permite la representacion de la frecuencia de cada
componente armonico, la intensidad de cada uno y
el instante del fenémeno, todo en el mismo gréfico.
El eje de las abscisas corresponde al dominio del
tiempo, el eje de las ordenadas corresponde a la
frecuencia y la intensidad se muestra mediante
escala de grises.

El espectrograma también se ve afectado por
el principio de incertidumbre mencionado en
secciones anteriores, de esta manera se condiciona
la resolucion tanto frecuencial como temporal
que pueda obtenerse, existiendo asi dos tipos de

espectrograma: de banda estrecha y de banda
ancha, el primero presenta mejor resolucion fre-
cuencial mientras que el segundo presenta mejor
resolucion temporal, la eleccion de cierto tipo
de espectrograma dependerd de la finalidad del
analisis realizado [31]].

Los pardmetros implicados en el espectrograma
son la longitud de ventana, tipo de ventana, tamaiio
de salto y longitud de la TDF. La eficiencia de los
resultados obtenidos dependerd de la eleccién de
estos pardmetros al momento de calcular el mismo
(30, [18]].

5. Pruebas de desempeio del <softvoz> version
alfa

5.1. Interfaz grdfica para el manejo de los
algoritmos

Se planted una interfaz que permitiera facilitar
la realizacion de pruebas y el andlisis de resultados
referentes a la extraccion de los pardmetros de
las voces. Para esto, se propuso un esquema
sencillo que consistiera en cargar una sefial de voz,
seleccionar una porcién, fijar los pardmetros de
andlisis: ventana, longitud de ventana, algoritmo
TDF, seleccionar los parametros que se deseen
extraer y la visualizacion de los resultados. Con
este esquema en mente, se decidid incluir cuatro
etapas que son importar y preparar sefial para
el andlisis, pardmetros de andlisis, pardmetros a
determinar y resultados, como se muestra en la

Figura

5.2. Aplicacion del software a muestras de voz

Se procedié a realizar pruebas de extraccion
de caracteristicas con sefales de voz producidas
de manera natural, que consistieron en la pronun-
ciacion de manera sostenida de las cinco vocales,
por parte de dos sujetos, uno de sexo masculino y
de 24 afios de edad y otro de sexo femenino de 54
anos de edad, esto gener6 un total de 10 sefales de
VOZ.

Para cada una de las sefales el experimento
consistié en tomar una muestra de cinco segundos
y extraer tanto el pitch como los formantes,
mediante andlisis de tiempo reducido, usando
como herramienta el software desarrollado y otro
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PARAMETROS DE ANALISIS

Algoritmo FFT Funcidn Ventana

OFT

Aplicar STFT

Figura 3: Ventana principal de la aplicacién desarrollada.

software libre para andlisis de sefiales de voz
denominado Praat, para luego comparar los resul-
tados. En el caso del anélisis en tiempo reducido,
se us0 Hamming de longitud 1323 muestras 30ms
como funcién ventana y avance/salto de 500
muestras. Los resultados mostrados corresponden
a la media observada en la muestra de tiempo
estudiada.

En las secciones siguientes se muestra, mediante
tablas, los resultados obtenidos para cada uno de
los pardmetros, se us6 como criterio, para realizar
la comparacion entre los resultados obtenidos, la
diferencia porcentual entre las determinaciones,
tomando como referencia el resultado obtenido
mediante Praat.

5.2.1. Resultados de Extraccion de Pitch

Los resultados en la extraccion de pitch para
cada uno de los sujetos considerados en este
analisis, se muestra en las Tablas [I]y 2]

Tabla 1: Resultados de determinacién de pitch mediante
analisis de tiempo reducido para voz de sujeto de sexo
masculino de 24 afios de edad. Fuente: Propia.

Vocal Pitch Estimado [Hz] Pitch (Praat) [Hz] Dif [%]
a 145,50 148,54 2,04
e 161,49 164,13 1,61
i 218,00 218,30 0,14
0 133,47 148,01 9,82
u 128,93 155,81 16,18

Se observa que, en el caso del sujeto de sexo
masculino (ver Tabla E[), para todas las vocales la
diferencia se produce por defecto y en general,
se produce una media de diferencia de 5,96%.
Se logra menos de 3% de diferencia en la
determinacion del pitch para la emision de las tres
primeras vocales (a,e,i); y para las dltimas dos
vocales (o,u) la diferencia aumenta. La minima
diferencia se produce en la emision de la vocal «i>,
en el caso de la <o» la diferencia aumenta, pero
aun asi no supera el 10%, por lo que se considera
dentro del limite de tolerancia; sin embargo en el
caso de la vocal <u=, la diferencia aumenta casi al
doble de este dltimo.

Se decidi6 variar la longitud de la funcion
ventana a 1764 muestras (40 ms) y avance/salto
de 650 muestras, aproximadamente 63% de sola-
pamiento, para la determinacién del pitch en el
caso de la emison de la vocal <u>, obteniendo un
valor de pitch estimado de 153,21 [Hz], lo que
reduce la diferencia de 16,18% a 0,39%. De esta
manera se evidencia que la variacion del tamafio
de la ventana influye en la determinacién de los
resultados.

Tabla 2: Resultados de determinacién de pitch mediante
andlisis de tiempo reducido para voz de sujeto de sexo
femenino de 54 afios de edad. Fuente: Propia

Vocal Pitch Estimado [Hz] Pitch (Praat) [Hz] Dif [%]
a 186,94 187,87 0,49
e 189,82 190,34 0,27
i 213,15 213,71 0,26
187,56 201,45 6,89
187,01 211,75 11,68

En el caso del sujeto de sexo femenino de 54
afos de edad (ver Tabla[2), la media de diferencia
general es de 3,92%, las diferencias minimas,
que no superan el 1% al igual que en el caso
del sujeto de sexo masculino, se obtienen en la
estimacion de pitch para las tres primeras vocales
(a,e,1), produciéndose la diferencia minima en la
sefial correspondiente a la emisién de la vocal
<i». Las diferencias aumentan para las tltimas dos
vocales (o,u) nuevamente y el valor de diferencia
obtenido en la emisién de la vocal <o se encuentra
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en un rango tolerable. El valor de pitch obtenido
en la emisiéon de la vocal <u-, presenta mayor
diferencia, aunque no tan elevado como en el caso
del sujeto de sexo masculino.

Variando la longitud de la ventana, para la
determinacion del pitch en la emisioén de la vocal
<u», se obtiene un valor de 202,95 Hz, lo que
disminuye la diferencia a 4,16%. Para esto la
longitud de la ventana se incrementé a 2205
muestras y se ajustdé el salto a 771 muestras
(aproximadamente 65% de solapamiento).

5.2.2. Resultados en estimacion de formantes

En las Tablas [3 y {4 se muestra la estimacién
del primer formante. En el caso del sujeto de
sexo masculino, se obtuvo una media de diferencia
porcentual absoluta de 5,61% y, en general, la
diferencia se encuentra por debajo del 10%, el
minimo valor de diferencia de estimacién se
encontrd en la vocal <a» y el méximo en la vocal
<i». En el caso, del sujeto de sexo femenino
el valor medio de diferencia porcentual absoluto
obtenido fue de 8,98%, obteniendo la mayor
diferencia en la estimacion del primer formante en
la vocal <i>.

Tabla 3: Resultados de extracciéon de primer formante
mediante andlisis de tiempo reducido para voz de sujeto de
sexo masculino de 24 afios de edad. Fuente: Propia

Vocal F1 Estimado [Hz] F1 (Praat) [Hz] Dif [%]
a 688,20 708,81 291
e 345,03 369,11 6,52
i 357,51 388,84 8,06
0 449,46 484,98 7,32
u 355,04 343,96 3,22

En las Tablas [3 y [6] se muestra la estimacién
del segundo formante. En el caso del sujeto de
sexo masculino, una media de diferencia absoluta
de 18,81%, obteniendo la mayor diferencia en la
estimacion realizada en la pronunciacion de la
vocal <e=. En el caso del sujeto de sexo femenino
se observé una media de diferencia absoluta de
27,90%, obteniendo la mayor diferencia en el caso
de la letra <us.

Tabla 4: Resultados de extraccién de primer formante
mediante andlisis de tiempo reducido para voz de sujeto de
sexo femenino de 54 afios de edad. Fuente: Propia

Vocal F1 Estimado [Hz] F1 (Praat) [Hz] Dif [%]

a 766,05 811,77 5,63
e 420,35 471,10 10,77
i 323,40 383,46 15,66
0 430,85 445,34 3,25
u 360,46 396,77 9,15

Tabla 5: Resultados de extracciéon de segundo formante
mediante andlisis de tiempo reducido para voz de sujeto de
sexo masculino de 24 afios de edad. Fuente: Propia

Vocal F2 Estimado [Hz] F2 (Praat) [Hz] Dif [%]

a 1483,49 1473,98 -0,65
e 1154,85 242438 52,37
i 1962.04 2348,80 16,47
0 968,32 1026,03 5,62

u 884,17 743,45 -18,93

Tabla 6: Resultados de extracciéon de segundo formante
mediante andlisis de tiempo reducido para voz de sujeto de
sexo femenino de 54 afios de edad. Fuente: Propia

Vocal F2 Estimado [Hz] F2 (Praat) [Hz] Dif [%]

a 1380,17 143577 3,87
e 1841,94 228781 19,49
i 1875,45 2556,17 26,63
0 900,69 844,04 -6,71
u 1209,09 661,44 -82,80

En las Tablas[7]y [8| se muestra la estimacién del
tercer formante. La mayor diferencia se observé en
la estimacidn realizada en la sefial correspondiente
a la vocal <e=del sujeto de sexo masculino, en cuya
sefales se obtuvo una media de diferencia absoluta
de 20,51%. En el caso del sujeto de sexo femenino
se observo una diferencia absoluta en promedio de
6,46%, observando la mayor diferencia en la vocal
<>,

En las Tablas [9] y [I0] se muestra la estimacién
del cuarto formante. Acd se observa la mayor
diferencia porcentual en la vocal <i=en el caso
del sujeto de sexo masculino, y en promedio la
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Tabla 7: Resultados de extraccién de tercer formante
mediante andlisis de tiempo reducido para voz de sujeto de
sexo masculino de 24 afios de edad. Fuente: Propia

Vocal F3 Estimado [Hz] F3 (Praat) [Hz] Dif [%]
a 2446,40 2425.55 0,86
e 1154,85 3009,02 61,62
i 2649,48 3301,01 19,74
0 2276,98 247877 8,14
u 2288.45 2606,05 12,19

Tabla 8: Resultados de extraccién de tercer formante
mediante andlisis de tiempo reducido para voz de sujeto de
sexo femenino de 54 afios de edad. Fuente: Propia.

Vocal F3 Estimado [Hz] F3 (Praat) [Hz] Dif [%]
a 232824 2483,68 6,26
e 2619,49 2748,71 4,70
i 2702,79 2803,67 3,60
0 242427 2778,01 12,73
u 2513,32 264591 5,01

diferencia absoluta es de 15,05%. En el caso del
sujeto de sexo femenino la media de diferencia
absoluta fue de 12,17% y la mayor diferencia se
observo en la vocal <o=.

Tabla 9: Resultados de extracciéon de cuarto formante
mediante andlisis de tiempo reducido para voz de sujeto de
sexo masculino de 24 anos de edad. Fuente: Propia.

Vocal F4 Estimado [Hz] F4 (Praat) [Hz] Dif [%]
a 3665,86 3766,54 2,67
e 307541 4046,44 24,00
i 3358,03 4817,64 30,30
0 3359,49 4010,20 16,23
u 3376,34 344727 2,06

Para todas las vocales, las mejores estimaciones
(aquellas con menor diferencia) fueron la del
primer y tercer formante, en el caso del sujeto de
sexo femenino y la estimacion del primer formante
en el caso del sujeto de sexo masculino. Todas con
un diferencia absoluta media menor a 10%.

En las Tablas[I1]y[12]se muestran las diferencias
absolutas entre las estimaciones realizadas con

Tabla 10: Resultados de extraccién de cuarto formante
mediante andlisis de tiempo reducido para voz de sujeto de
sexo femenino de 54 afios de edad. Fuente: Propia.

Vocal F4 Estimado [Hz] F4 (Praat) [Hz] Dif [%]

a 3272,40 3449,28 5,13
e 3498,09 3833,26 8,74
i 3305,33 3805,56 13,14
0 3257,05 4316,98 24,55
u 3596,52 3965,17 9,30

Tabla 11: Diferencia absoluta porcentual en las estimaciones
realizadas para el sujeto de sexo masculino. Fuente: Propia.

Vocal Dif F1[%] DifF2(%] DifF3 (%] DifF4[%] Media[%]
a 291 0,65 0,86 267 1,7
e 6,52 3237 61,62 2400 36,13
i 8,06 1647 19,74 30,30 18,04
0 132 5,62 §,14 16,23 933
u 32 1893 12,19 2,06 9,10

Media 561 1881 20,51 15,05 1499

Tabla 12: Diferencia absoluta porcentual en las estimaciones
realizadas para el sujeto de sexo femenino. Fuente: Propia.

Vocal DIfFI[%] DifF2[%] DifF3[%] Dif F4[%] Media [%]
2 58 38T 626 514 51
e 1077 1949 410 8T 109
P16 2663 360 134 1476
o 35 61 B MU 1l
U956 7 S0 930 2666

Media 898 2790 646 117 1388

Praat y las realizadas con el software desarrollado.
Para el sujeto de sexo masculino, los formantes
con menor diferencia fueron los obtenidos para
las vocales «a», <0> y <u=; en el caso del sujeto
de sexo femenino fueron los obtenidos para las
vocales <a» y <e». Las estimaciones con mayor
diferencia fueron las realizadas para la vocales
«e> y <u=, para el sexo masculino y femenino,
respectivamente. Para todos los formantes,las esti-
maciones con menor diferencia, y por tanto mayor
aproximacion, fueron las realizadas para la vocal
<a=, en ambos sujetos. En el caso del sujeto de
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sexo masculino con una diferencia absoluta media
de 1,77% y en el sujeto de sexo femenino 5,22%.

Adicionalmente, se realizd un analisis local
en la sefial de la vocal <us> emitida por el
sujeto de sexo femenino, ya que en el segundo
formante obtenido para la misma se observd
la mayor diferencia porcentual (82,77%).En este
nuevo andlisis la determinacioén de los formantes
se realiz0 de manera grafica, a partir de la en-
volvente espectral determinada mediante LPC. En
principio, se realizé el andlisis a una trama de un
segundo, cuya envolvente obtenida se muestra en
la Figura @]y los resultados obtenidos se muestran
en la Tabla[I3] Ahora bien, al observar la Figura{]
resulta evidente que el segundo formante no es
perceptible, esto puede deberse a que la resolucion
en frecuencia no es lo suficientemente buena como
para resolver dos picos tan cercanos,por tanto
el maximo correspondiente al segundo formante
estd siendo sumado al maximo que corresponde
al primer formante. Sin embargo, si se comparan
los valores de diferencia absoluta porcentual
obtenidos para cada formante (ver Tabla [I3]) con
los obtenidos con el anélisis anterior (Tabla [12)),
existe una disminucion en la diferencia obtenida
en la estimacion del primer y cuarto formante.
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Figura 4: Envolvente espectral obtenida mediante LPC,
trama 1s. Vocal <u», sujeto de sexo femenino de 54 afos de
edad. Fuente: Propia

De la misma manera, se realizé la extraccién
de formantes a partir de la envolvente espectral,
pero esta vez con una trama de 30 ms. La
envolvente espectral obtenida se muestra en la
Figura [3] y los resultados obtenidos se encuentran
en la Tabla Se observa que en esta nueva

grafica (5), son perceptibles los cuatro primeros
formantes, asimismo es posible estimar el valor del
segundo formante con una diferencia porcentual
absoluta de 15,34%. Con este andlisis, mejora
la estimacion el segundo y cuarto formante; la
diferencia absoluta para los otros dos formantes
aumenta, sin embargo, la media de diferencia
absoluta para los formantes estimados es de
11,65%, lo que implica una disminucién de un
poco mas de la mitad del valor conseguido en el
primer analisis 26,66%.

Tabla 13: Resultados de estimacién de formantes mediante
andlisis local a trama de s de sefial de voz de sujeto de sexo
femenino de 54 afios de edad. Fuente: Propia.

Técnica  F1[Hz] F2[Hz] F3[Hz] F4[Hz]
Envolvente 381 0 3595 4007

Praat 39394 659,76 3359,41 399783
IDif| [%] 3,28 100% 7,01 0,23
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Figura 5: Envolvente espectral obtenida mediante LPC,
Trama 30ms. Fuente: Propia

Tabla 14: Resultados de estimacidon de formantes mediante
andlisis local a trama de 30ms de sefial de voz de sujeto de
sexo femenino de 54 afios de edad. Fuente: Propia.

Técnica  F1[Hz] F2[Hz] F3[Hz] F4[Hz]
Envolvente 315 560 3400 4100

Praat 396,77 661,44 3125,66 4024,67
IDif|[%] 20,61 15,34 8,78 1,87
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5.2.3. Estimacion de pardmetros con sefiales
grabadas en ambiente controlado

Se decidio6 realizar la estimacion de parametros
a dos senales de voz, que consistian en la emision
de la vocal «a> sostenida durante cinco segundos,
pertenecientes a dos sujetos diferentes, capturadas
bajo ambiente controlado y con micréfono de
alta directividad, el procedimiento para realizar la
estimacion fue similar al usado en las pruebas an-
teriores, a continuacion se presentan los resultados
obtenidos para cada una de las sefiales.

Con respecto a la estimacion del pitch, los
resultados se muestran en la Tabla [13] donde es
evidente que la mayor diferencia absoluta es de
0,12%

Tabla 15: Resultados de estimacién de pitch mediante
andlisis de tiempo reducido a voces bajo ambiente contro-
lado. Fuente: Propia

Sujeto  Pitch Estimado [Hz] Pitch (Praat) [Hz] ~Dif [%]
1 208 46 208,21 0,12
2 153,53 153,48 0,10

Asimismo, los resultados en extraccion de

formantes se muestran en las Tablas y
19

Tabla 16: Resultados de extracciéon de primer formante
mediante andlisis de tiempo reducido a voces bajo ambiente
controlado. Fuente: Propia

Sujeto  F1 Estimado [Hz] F1 (Praat) [Hz] Dif [%]
1 821,01 851,09 353
2 601,10 607,02 0,98

Tabla 17: Resultados de extracciéon de segundo formante
mediante andlisis de tiempo reducido a voces bajo ambiente
controlado. Fuente: Propia

Sujeto  F2 Estimado [Hz] F2 (Praat) [Hz] Dif [%]
1 1326,38 1343,54 1,28
2 963,25 955,59 -0,80

En general, para todos los formantes extraidos
en el sujeto 1, la menor diferencia absoluta es

Tabla 18: Resultados de extraccion de tercer formante
mediante andlisis de tiempo reducido a voces bajo ambiente
controlado. Fuente: Propia

Sujeto  F3 Estimado [Hz] F3 (Praat) [Hz] Dif [%]
1 2915,37 3116,92 6,47
2 2574,86 2612,59 1,44

Tabla 19: Resultados de extracciéon de cuarto formante
mediante andlisis de tiempo reducido a voces bajo ambiente
controlado. Fuente: Propia

Sujeto  F4 Estimado [Hz] F4 (Praat) [Hz] Dif [%]
1 3795,58 3898,12 2,63
2 3126,97 3149,12 0,70

de 1,28% y la mayor es 6,47%, con una media
absoluta de 3,48% y para el sujeto 2, la menor
diferencia absoluta obtenida es de 0,70% vy la
mayor es de 1,44% con una media de 0, 98%.

Para ambos pardmetros, pitch y formantes, es
evidente que las diferencias obtenidas son menores
comparadas con las estimaciones de los apartados
y[5.2.2] por tanto las condiciones de captura
de la sefial de voz también influyen en los
resultados.

6. Conclusiones.

Se inicio el desarrollo de un software libre, bajo
lenguaje Python, que permite realizar el analisis
de senales de voz pregrabadas, mediante anélisis
local o en tiempo reducido, usando Transformada
Discreta de Fourier; disefiado para que el usuario
tenga la libertad de fijar los pardmetros implicados
en el analisis de las sefiales de voz, con la
posibilidad de estimar el pitch, los formantes,
espectrograma, y envolvente de la sefial.

Las caracteristicas espectrales fundamentales de
las sefiales de voz son: la frecuencia fundamental
y los formantes. Estas, pueden ser estimadas a
partir de distintas técnicas de extraccion, de las
cuales resultaron relevantes: el andlisis en dominio
cepstral, para la estimacién de la frecuencia
fundamental, y el andlisis de prediccion lineal para
los formantes.
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Los algoritmos mds significativos de FFT, son
los algoritmos de base dos en sus versiones
Diezmado en Frecuencia (DIF) y Diezmado en
Tiempo (DIT), ambos disefiados para cuando el
numero de muestras de la entrada es una potencia
entera de dos; estos son los algoritmos cldsicos
de FFT por lo que la mayoria de las aplicaciones
précticas estdn basadas en los mismos.

La implementacion de los algoritmos de FFT
para realizar el andlisis espectral de voz es
factible mediante el uso de técnicas que consideren
la caracteristica de no estacionariedad de las
sefales de voz, esto es realizar el analisis en
tramas de tiempo reducido en un rango de 10 —
40ms, intervalo en el que se considera que las
caracteristicas de la voz no varian de manera
considerable.

Se comprobd que la variacion de los parametros
de andlisis: funcion ventana, longitud y sola-
pamiento, influye en los resultados obtenidos en la
estimacion de las caracteristicas esenciales de las
sefiales de voz.

Con respecto a la estimacion del pitch, se
obtuvieron estimaciones con un minimo margen
de diferencia con respecto a otra aplicaciéon de
codigo libre desarrollada con el mismo fin. Con
respecto a la extraccion de formantes, se comprobd
que la mejor estimacion se realiza a través de la
inspeccidn visual de la envolvente espectral de la
sefal de voz.

Se vislumbra que la ejecucién de moddulos
en lenguaje Fortran a través de Python, abre
posibilidades de nuevas formas de ejecucion de
codigo a la luz de mejorar el rendimiento en el
andlisis de la voz.
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Nonlinear Filters to denoising color images
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Abstract.-

The present investigation consisted in the implementation Montecarlo Sequential methods to restore, in real time,
color images altered by Gaussian noise. Were specifically implemented the algorithms of Divided Difference Filter,
Adaptive Central Difference and Cubature Kalman Filter. The method of filtering only the luminance of the image
by transforming RGB to YIQ is used in order to reduce the computation time. For the restoration of the images,
a filtering process is proposed by making two paths, one horizontal and one vertical in the matrix of the Y layer.
The resulting filtered layers were averaged in order to obtain a better estimation of the values for each pixel after
filtration. The results showed that the implemented filters perform a significant noise reduction compared to the
original image. The efficiency of the filters was evaluated in terms of the mean absolute error (EAM) and the peak
signal-to-noise ratio (PSNR) of the estimated states, showing little variation among the calculated errors. Finally,
related with the execution time of algorithms, a significant difference was found between the filters, being the
Divided Difference filter the most efficient.

Keywords: nonlinear filters; images processing; luminance; noise reduction.

Filtros no lineales para reducir ruido en imagenes a color

Resumen.-

La presente investigacién consistié en la implementacion de métodos Montecarlo Secuenciales para restaurar, en

tiempo real imagenes a color alteradas con ruido Gaussiano. Se implementaron especificamente los algoritmos:
filtro de diferencia dividida, filtro adaptativo de diferencia centrada y filtro de Kalman Cubatura. Se utiliz6 un
método de filtrado en la luminancia de la imagen establecida por una transformacién de RGB a YIQ con el fin
de reducir el tiempo de computo. Para restaurar las imagenes, se plantea el filtrado haciendo dos recorridos, uno
horizontal y otro vertical en la matriz de la capa Y. Las capas filtradas resultantes se promediaron para obtener
una mejor estimacién de los valores de cada pixel tras el filtrado. Los resultados evidenciaron que los filtros
implementados realizan una notable reduccién del ruido al compararla con la imagen original. El rendimiento
de los filtros se evalud en términos del error absoluto medio (EAM) y el pico de relacién sefial ruido (PSNR) de
los estados estimados, mostrando poca variacidn entre los errores calculados. En cuanto a los tiempos de ejecucion
de los algoritmos, se obtuvo diferencia significativa entre los filtros, siendo el filtro de diferencias divididas el mds
eficiente.

Palabras clave: filtros no lineales; procesamiento de imagenes; luminancia; reduccién de ruido.

Recibido: junio 2017 1. Introduccion

Aceptado: agosto 2017 . o /
Una imagen digital x es un arreglo rectdngular

. . m,n . ,
con valores de intensidad {X,’; j}. - Para imagenes
l,]:
en escala de grises, el valor x;; es un numero
* Autor para correspondencia simple, mientras que en las imagenes a color cada

Correo-e: jordonez@uc.edu.ve (Joan Ordofiez ) x; j €s un vector de tres o mas valores [1].
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Si la imagen es registrada bajo el modelo RGB,
cada x; j, es un vector de tres valores

Xij = (ri,j,gi,j’bi,j)

los cuales denotan la cantidad de rojo, verde y azul
en el punto (i, j).

Las imégenes de colores pueden ser represen-
tadas por tres matrices, cada una de las cuales
especifica la cantidad de rojo, verde y azul que
contiene la imagen. Este sistema de colores es
conocido en sus siglas en inglés como RGB (Red,
Green and Blue). Los elementos que integran esas
matrices son numeros enteros entre 0 y 255, y
determinan la intensidad del pixel con respecto al
color de la matriz.

La imdgenes naturales son afectadas por ruidos
generados por la captura de los instrumentos, los
medios de transmision de datos, cuantificacion en
las imégenes y fuentes discretas de radiacion. En
las imégenes el ruido aleatorio puede ser modelado
como una distribucion Gaussiana [2]].

Un modelo para representar el ruido es descrito
por las ecuaciones de estado y observacion en
tiempo discreto, definido como:

X = Folx1) + uy (D)
Vi = Hi(x) + v, ()

La ecuacion dada en (/1)) representa una ecuacion
de estado, donde x, € R”" denota un arreglo
rectangular desconocido con valores de intensidad
en un tiempo #, u, es un error aleatorio de
estimacién del estado, ¥, es un operador de
transicion que mapea el espacio estado dentro del
mismo espacio estado. La Ecuacién dada en (2)
representa una ecuacion de observacion, donde H;
es un operador que mapea el espacio estado dentro
del espacio de las observaciones en el tiempo ft,
v, es el vector de observaciones y v, €s un error
aleatorio de observacion.

La restauracion de los pixeles que contribuyen a
restaurar las imagenes es construido por la grafica
del vector de estados x; en el espacio de estado.
Es por ello que una tarea importante es estimar los
estados desconocidos x;, = xg;, = (xp, X1,...,X;),
basdndose en las medidas obtenidas a partir del

proceso de observacion y, = y1.; = (V1,2 .-+, Vo)
La idea principal es estimar recursivamente en el
tiempo ¢ la distribucion a posteriori P(xg.|y1.) y
sus caracteristicas asociadas incluyendo la distri-
bucion marginal P(x;|y;.), sus esperanzas, modas
y varianzas.

Uno de los aportes de este trabajo consiste en
aplicar técnicas de reduccion de ruido. Se uti-
lizaron especificamente los métodos Montecarlo
secuenciales: el filtro de diferencia dividida, el
filtro adaptativo de diferencia centrada y el filtro
de Kalman Cubature, empleados para restaurar
imagenes. Para una revisién extensa de los méto-
dos Montecarlo secuenciales ver: [3], 4] 5], entre
otros.

Asimismo, se plantea el filtrado de imédgenes a
color transformandola de RBG a YIQ, para luego
filtrar la luminancia representada por la capa Y
sin procesar las otras dos capas. El proceso de
filtrado se realizé haciendo dos recorridos, uno
horizontal y otro vertical, en la matriz de la capa
Y (luminancia) de las imdgenes tratadas.

Para validar los resultados obtenidos se utili-
zaron dos medidas de bondad de ajuste: el error
absoluto medio (EAM) y el pico de relacion sefial
ruido (PSNR) de los estados estimados x;.

El resto del articulo es como sigue: en la Seccion
2 se describe la luminancia y crominancia de una
imagen; en la Seccidon 3 se describe el ruido en
imagenes digitales; en la Seccion 4 se describe el
procesamiento de imagenes a color; en la Seccién
5 se muestran los filtros no lineales; en la Seccion
6 se muestra las medidas de bondad de ajuste;
en la Secciéon 7 se muestra los procedimientos
y resultados, y en la Seccién 8 se muestra una
discusion de los resultados obtenidos.

2. Luminancia y crominancia de una imagen

Existen modelos relacionados con la manera en
que los seres humanos perciben el color basado
en tres propiedades como coordenadas del mismo.
Estas son: luminancia, matiz y saturacion.

La luminancia, constituye la propiedad que
describe el brillo de la luz. Puede ser calculada
como la suma de los componentes lineales rojo,
verde y azul. El matiz, representa la propiedad
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que permite clasificar a los colores como amarillo,
rojo, violeta.

La saturacion, constituye el grado de pureza del
color; es decir, la medida en que el color es libre
de luz blanca, dilucién o distorsiones. Representa
la propiedad que permite distinguir el rojo del
rosado.

Las propiedades matiz y saturacion, antes men-
cionades, se emplean en conjunto para hacer
referencia a la crominancia del color, la cual puede
ser descrita como la propiedad relacionada con el
como las personas piensan el color de la luz [6]].

Entre los modelos de color que incluyen lu-
minancia y crominancia se encuentra el YIQ.
En este modelo, Y contiene la luminancia, o
intensidad, mientras que I y Q contienen la
informacion del color que estd desacoplada de la
luminancia. El modelo YIQ fue disefiado tomando
en consideracion las caracteristicas del sistema
visual humano, en especial la mayor sensibilidad
a los cambios en la luminancia que a los de
matiz o saturacién. Basicamente, YIQ es una
recodificacion del modelo RGB [7]]. La conversién
de RGB a YIQ se hace mediante la siguiente
transformacion lineal

Y 0,299 0,587 0,114 [|R
I{=10,596 -0,275 -0,321{|G
0 0,212 -0,523 0,311 ||B

3. Ruido en imagenes digitales

El ruido representa informacion no deseada que
deteriora la imagen. El ruido se considera un
proceso o, ; que afecta a la imagen adquirida sy
no es parte de la escena original. Usando el modelo
de ruido aditivo, este proceso se puede escribir
como:

&ij=Sij+ O,

El ruido de una imagen digital puede provenir
de diversas fuentes. El proceso de adquisicién de
imagenes digitales convierte las sefiales pticas en
senales eléctricas y luego en sefiales digitales, y
representa uno de los procesos por los que el ruido
se introduce en las iméagenes digitales.

El ruido o, puede ser modelado, ya sea por
un histograma o una funcién de densidad de
probabilidad que se superpone a la funcién de
densidad de probabilidad de la imagen original s.
Uno de los tipos méds comunes de ruido es el ruido
gaussiano. Este tipo de ruido tiene una funcién de
densidad de probabilidad normal:

1 —p?
(4 202

p(z) Gro

En el caso del ruido Gaussiano, es causado
por fuentes naturales como vibracién térmica de
los atomos y la radiacién de naturaleza discreta
de los objetos calientes. También se le denomina
ruido electrénico porque surge de detectores y
amplificadores [8]].

Una forma de calcular el nivel de ruido en una
imagen es el método de Estimacion Répido de
Ruido [9], en el cual es necesario realizar una
convolucion de la imagen mediante el operador
Laplaciano

1 -2 -1
N=|-2 4 =2
1 -2 1

y luego se calcula la desviacién estandar del
ruido mediante la férmula

T 1
Oy = \/;6(W ~2)(H-2) Z i+ ]

Donde W y H son las dimensiones de alto y
ancho de la imagen.

4. Procesamiento de imagenes a color

El procesamiento digital de imdgenes implica la
modificacién de datos digitales para la mejora de
las calidades de imagen con ayuda del computador.
Por medio del mencionado tratamiento se ayuda a
maximizar la claridad y la nitidez de la imagen.
El procedimiento que sustenta el procesamiento
digital de imdgenes es simple. La imagen digital se
da como datos de entrada a un computador y éste
se programa para modificar esos datos con ayuda
de una ecuacioén, o grupo de ecuaciones y luego
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almacenar los valores resultantes de los computos
para cada pixel.

Los valores resultantes conforman una nueva
imagen que puede ser mostrada por pantalla (u
otro dispositivo de salida) o guardada en el formato
deseado. Para mejorar determinadas caracteristicas
de los datos y para eliminar el ruido de la
imagen, los datos digitales se someten a diferen-
tes operaciones de tratamiento de imdgenes. El
procesamiento de imdgenes implica cambiar la
calidad de una imagen con el fin de: a) Mejorar
la informacién grifica de una imagen para la
interpretacion humana, b) Representar la imagen
de una forma adecuada para su percepciéon por
parte de una méquina [10].

Es de hacer notar, que el criterio a considerar
en el problema de reducciéon de ruido depende
del tipo de ruido que afecta a la imagen. Al
respecto existen diversos tipos de algoritmos
que hacen posible la reduccion del ruido. Entre
ellos se pueden destacar los filtros Montecarlo
Secuenciales, donde se utiliza para realzar las
caracteristicas de brillo y contraste de una imagen,
reducir su contenido de ruido, o agudizar o
intensificar detalles presentes en ella [11].

El filtrado de imégenes a color se puede realizar
de dos maneras. Un primer método, filtrado de
los colores primarios (R, G y B) por separado
y, el segundo método, filtrado unicamente de la
luminancia de la imagen. El método de interés es el
segundo y consiste en transformar la imagen RGB
a YIQ para luego filtrar la capa Y (luminancia)
sin procesar las otras dos. Posteriormente, la
capa Y filtrada se combina con las capas I y
Q para reemsamblar la imagen a color [12].
Una representacion del método se muestra en la

Figura

La ventaja principal del modelo YIQ en el pro-
cesamiento de imagenes es que la luminancia (Y)
y la informacién del color (I y Q) estin separadas,
de modo que la luminancia de una imagen puede
procesarse sin afectar el color [7]. Ademas, filtrar
exclusivamente la luminancia de la imagen implica
una mayor eficiencia computacional.

—& Filtro

v

Imagen

. Conversion de
a color RGBaYIQ

| Conversion de | Imagen

™ viqarcs

Filtrada

Figura 1: Filtrado unicamente de la luminancia de la imagen

5. Filtros no lineales

5.1. Filtro de diferencia dividida

El filtro de diferencia dividida de primer orden
(FDD) se emplea para ecuaciones no lineales de
tiempo discreto, considerando que los vectores de
ruido son procesos Gaussianos no relacionados.
Como punto de partida de la derivaciéon de la
diferencia dividida de primer orden se considera
como un supuesto la estructura basica del filtro de
Kalman [13]].

El vector de estado predicho ;. y la covarianza
de estado predicho P;{ .1 son determinados por

S =chol(Py) %, = fil&)
P, =F&,S,dF (%,Sd) +Q

Se considera en primer lugar la factorizacion
Cholesky cuadrada

Sy = chol(P})

donde

F(%&,Si,d) = (Fji(%,Swd)} =

fin(®, +dsy)) = fia(®, = dsi))
2d

Las funciones f; y h; se aproximan usando
la interpolacion polinomial de Stirling de primer
orden.

S« es la descomposicion Cholesky de la matriz
de la covarianza Py, d es el tamafio de paso.
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Se calcula el vector de observaciones predicho
9, ¥ su covarianza predicha

i = (2
P, = H&. S dH (2, S d) + Ry

H(%, Sy, d) = (H;i(%, Sr, )} =
{hjp(R, + dsyi) = hjp(R, — dse)}
2d

La matriz de correlacion cruzada se determina
por

P, =SH" (%S d)

Asi, lamediay la covarianza actualizada es dada
por:

Ki= P (P.)™)
2= & + K = 9)
Py =P, — KPP K]

5.2. Filtro Adaptativo de diferencia centrada

El filtro adaptativo de diferencia centrada
(FADC) se utiliza para la estimacion de estados
en sistemas no lineales con un proceso aditivo
y la medicién del ruido donde el conocimiento
previo de la medida estadistica del ruido no
estd disponible [[14]]. Considérese la ecuacion de
medicién discreta no lineal siguiente

Vi = ha(xi) + v

donde, z; es el vector de medida discreta de
orden m y v, los valores del ruido con covarianza
Ry. El algoritmo procede como sigue:

Se determina la factorizacién Cholesky de P;_;
de la siguiente manera S_; = chol(Py_;).

Se determina el vector de estados y se calcula su
covarianza predicha

)AC/: = fd(fclz_l)

- T
k _S)ACXS)%X

donde

S 2, J) = (fai(Ri—1 + Sk=1,j) = Jai(Xe-1 + Sk-1,7))/2

Yy Sk-1,; €s la j-ésima columna de S ;_
Se calcula el factor Cholesky de P, :

Si_1 = chol(P,_,)
Se determina la observacién (medida) como
Vi = ha(%y)

Primera fase de correccidn: se calcula la cova-
rianza

Py = (SyeryT;C—) + R iym
donde
S - (6, J) = (hai(X; + ;) — hai(X + 5;.;))/2

Y Sk,; €s la j-ésima columna de S
Se calcula la covarianza cruzada entre el estado
predicho y el observado (medido)

Py =S¢STe
Se calcula la ganancia de Kalman
Kkl = nyP)_,yll

Se estima el estado como

X1 = X + Kk — 9%)
Se calcula el error de covarianza de los estados

estimados

P =Sy — KuSy-)( Sy - Kklsyfc‘)T
+Kkljé(k—l)mK131

Se determina el Factor Cholesky de Py

Sk = chol(Pyy)
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Adaptacion de Ry: estima las observaciones
como

Vi = ha(Zn)

Se encuentran los residuos

— 5+
resg = Yk — Y

Se calcula la covarianza de los residuos

1
Pros = —

W i=kk,y+1

(resi)(resi)T

Se estima Ry

kk =Py + Sych;?

donde

S50, J) = (hai(Ra + ska,j) — hai(Zx + 811,j))/2

Yy Sk1,; €s la j-€sima columna de S

Se estima R, modulada
Rim = (1 = ©Rg1ym + Ry
donde ¢ es el factor de modulacion. Segunda fase

de correcidon: se calcula la correlacion final de
actualizacion

Py, = (Sys — S;f(—) + Rim

Se calcula la ganancia final de Kalman

Ki = PyP})

Se calcula el estado final estimado

e =X + Ky = 9;)

Se calcula la covarianza final de los errores de
los estados estimados

Py =(S; — KiS-)(St — KiSye)'
+KkkaK[Z

Se determina el factor Cholesky de Py

Sk = C]’lOl(Pk)

El factor de modulaciéon que aqui se presenta
proporciona una compensacion entre la suavidad
y la velocidad de la adaptacion. Se puede elegir el
valordegentre Oy 1.

5.3. Filtro de Kalman Cubature

El Filtro de Kalman de Cubature emplea una
regla cubature esférica radial de tercer grado
para calcular numéricamente las integrales que se
encuentran en problemas de filtrado no lineal [15].
La forma aditiva del algoritmo del filtro de Kalman
Cubature es como sigue

Etapa de prediccion:

Se forman los sigma puntos

X =y APCE = 1,20

donde los sigma puntos se definen como

é‘:(l) _ \/ﬁe,‘, I = 1, N
— \/ﬁei_l I = 1, ,27’1

Se propagan los sigma puntos a través del
modelo dindmico

NG O,
A= @0 i=1,..2n.

Se calcula la media m; y la covarianza P
predichas

2n
_ 1 NG N, _
P =5 ;uy —m)RY - m)T + O
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Etapa de actualizacion: Se forman los sigma
puntos

0 =m+ PE i =1,...,2n

Se propagan los sigma puntos a través del
modelo de las observaciones
30 =n(5").i=1,.2n.
Se calcula la media y; y la covarianza S, de

las observaciones, y la covarianza cruzada de los
estados y las observaciones Cy

2n

1 .
— E NG
Mk = mn Vi

i=1

Sk = 21_11 Z ()A’;((i) - ,Uk) ()A’;(:) - ,Uk)T + Ry

= 5 D7 (30 =) (5 - )’

Se calcula la ganancia de Kalman K; y la media
de los estados filtrados my y la covarianza Py,
condicionada a las observaciones yy

K, = CSy!
my = my + Ki[yr — ]
Py = P, — KiSK}

6. Medidas de bondad de ajuste

Para comparar la imagen original con la imagen
filtrada se emplean los siguientes pardmetros:
El error absoluto medio (EAM) definida por

1 & A
EAM = ;m,j(k) — %K)

donde N es el nimero de ejecuciones de cada
filtro, j indica la j-ésima ejecucion de simulacion,
e i representa la i-ésima componente del vector de
estados x(k) y su actual vector estimado x(k).

El pico de relacion senal ruido (PSNR), consti-
tuye la relacion entre la potencia méxima posible
de una senal y la potencia de distorsion de ruido
que afecta a la calidad de su representacion.

La representacion matemadtica del PSRN es la
siguiente:

PSRN = 101og,, | A4X)"
SRN = 10log,, ( EMC )

donde EMC es el error de la media cuadréatica y
MAXj/ es el mdximo valor que puede asumir cada
pixel en la imagen original. Para el caso de las
imagenes en el modelo YIQ, el mdximo valor que

tomar los pixeles en la capa Y es 255.

7. Procedimientos y Resultados

En este trabajo se presenta la restauracion
de pixeles provenientes de imagenes con ruido
artificial. Se implementaron tres algoritmos: FDD,
FADC y FKC, para estimar el vector de estados.
Los algoritmos fueron implementados en el am-
biente de programaciéon Octave en un Intel Core
i7, 2.8 GHz bajo Windows 8 de 64 bits. Se utilizé
el modelo definido por [2] para la eliminacion de
ruido durante el procesamiento de imédgenes.

Se realizaron pruebas con dos imégenes (ima-
gen 1 e imagen 2) en formato JPG tomadas de
internet con dimensiones 240x210 y 500x366,
respectivamente.

Inicialmente se consider¢ el filtrado recorriendo
la matriz de la capa Y (luminancia) solo en una
direccién. En la imagen se consideré un ruido
artificial con una varianza de o = 30, para
inicializar los filtros se utilizaron los siguientes
valores a priori:

» Para el FDD X} = 255, P; = 0.1, Q, = 0.15,
R, = 0.2 con un tamafio de paso 4 = 0.0001.

= Para el FADC X7 = 255, P =1, Q, = 0.7,
R, =0.7, a =0,01, Ry, = 0,25.

» Para el FKC X§ = 255, P; = 0,05, R, = 0,1

Los resultados obtenidos permiten constatar que
los filtros hacen un ajuste aceptable si se compara
con la imagen original. En las Figuras 2] y [3] se
puede observar un buen ajuste, sin embargo se
aprecia que existe trazas horizontales y verticales
en la imagen filtrada que no son propias de la
imagen original.
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Filtro EAM PSNR Tiempo (s)

FKC 0,1213 17,0342 117,09
FDD 0,0667 21,8248 4,76
FADC 0,0652 22,1053 8,37

Tabla 1: Resultados para imagen 1. Filtrado horizontal.

Filtro EAM PSNR Tiempo (s)

FKC 0,1216 17,0839 133,01
FDD 0,0665 21,8239 5,39
FADC 0,0654 22,0632 9,43

Tabla 2: Resultados para imagen 1. Filtrado vertical.

En los Tablas [I] y 2] se encuentran los valores
asociados a los pardmetros de rendimiento que se
utilizaron a través de los cuales se confirma que
los filtros hacen un ajuste aceptable de la imagen.
Cabe recordar que el error absoluto medio permite
comparar los valores reales de los pixeles de la
imagen original con los de la imagen filtrada. El
error es la cantidad que indica la diferencia entre
los valores de los pixeles entre las imagenes. Por
ello, mientras mas cercano a cero sea el error se
considera que la aproximacion es mejor. Por su
parte, el PSNR constituye una medida que hace
posible comparar los efectos de los filtros en la
calidad de la imagen. Al respecto, mientras mas
alto sea el valor del PSNR, se tiene una mejor
reconstruccion de la imagen y por tanto, el filtro
tiene un mejor desempefio.

Se realizé una prueba tomando en cuenta un
doble recorrido. El proceso de filtrado se realizé
haciendo un recorrido horizontal y otro vertical
en la matriz de la capa Y (luminancia) de las
imagenes tratadas. En vista que se obtienen dos
matrices con distintos valores para cada pixel,
se supone una buena aproximacion al valor real,
empleando el promediado para determinar un
valor de tendencia mds representativo; es decir,
las matrices resultantes fueron adicionadas y
los valores de los pixeles se promediaron para
determinar la matriz Y filtrada final.

El procedimiento de filtrar en dos direcciones
constituye un mecanismo al que se recurrié para
mejorar los detalles que se presentaron al filtrar en

una sola direccion. Los filtros espaciales realizan
operaciones teniendo en cuenta los pixeles vecinos
ademds del pixel de interés, de modo que, cada
pixel se sustituye por un promedio de sus pixeles
vecinos [16]. Asimismo, la técnica de promediado
de imagenes permite obtener una imagen como
promedio de un conjunto de imagenes tomadas en
las mismas condiciones generando que el nivel de
error en los valores de los pixeles decrezca [17]].

FADC

Figura 2: Resultados del filtrado horizontal con o = 30.

FDD FADC

Figura 3: Resultados del filtrado vertical con o = 30.

En la Figura[4] se presenta la imagen con ruido
gaussiano artificial y las imdgenes resultantes
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del tratamiento empleando el procedimiento antes
expuesto con cada uno de los filtros. Se puede
evidenciar que los filtros implementados realizan
un buen ajuste en comparaciéon con la imagen
original asi como una notable reduccién del ruido.
Al compararlos visualmente, se puede notar que el
FDD y el FADC reducen el ruido preservando la
imagen con un bajo nivel de difuminado. Por su
parte, el FKC (ver Tabla E[), a pesar de realizar una
importante reduccion del ruido tiende a difuminar
la imagen. Los resultados obtenidos al evaluar los
pardmetros de rendimiento propuestos permiten
evidenciar numéricamente lo advertido por medio
de la observacion de las imdgenes filtradas.

Figura 4: Resultados del filtrado con o = 30.

Filtro EAM PSNR Tiempo (s)

FKC 0,1204 17,3158 250,1
FDD 0,0647 22,2322 10,15
FADC 0,0635 22,4780 17,81

Tabla 3: Resultados para imagen 1 con o = 30.

En el segundo caso se consideré un ruido
artificial con varianza o- = 50. Ademas, se tomaron
los siguientes valores a priori:

» Para el FDD X = 255, P; = 0.1, Q, = 0.25,
R, = 0.2 con un tamafio de paso & = 0.0001.

= Para el FADC X7 = 255, P{ =1, Q, = 0.7,
R, =09, a =0,01, Ry, =0,25.

= Parael FKC X = 255, P} = 0,04, R, = 0,1

En la Figura[5] se presenta la imagen con ruido
gaussiano artificial y las imagenes resultantes del
tratamiento con cada uno de los filtros. Se puede
evidenciar que los filtros implementados realizan,
al igual que la primera prueba, un buen ajuste en
comparacion con la imagen original asi como una
notable reduccion del ruido. Los filtros FDD y
FADC generan menor difuminado de la imagen
tras el filtrado. Por otra parte, el FKC (ver Tabla )
reduce de manera mads significativa el nivel de
ruido en comparacién con los otros dos filtros pero
es menos eficiente al ajustar los valores a laimagen
original. Estas observaciones se puden constatar en
el Tabla 5 a partir de los valores que arrojaron los
parametros de rendimiento empleados.

Imagen con ruido

FADC

Figura 5: Resultados del filtrado con o = 50.

Filtro EMC PSNR Tiempo (s)

FKC 0,1489 15,6534 1112,20
FDD 0,1012 18,6400 44,48
FADC 0,1011 18,6458 77,62

Tabla 4: Resultados para imagen 2 con o = 50.

Para justificar lo mencionado en los apartes
anteriores sobre la eficiencia en cuanto a la
reduccion del ruido por parte de los filtros, en el
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Tabla[5]se presentan los niveles de ruido de la capa
Y de las imagenes antes y después del proceso de
filtrado.

Los valores en la tabla permiten verificar que
el FKC realiza una mayor reduccion del nivel de
ruido, seguido por el FDD y en ultimo lugar el
FADC. No obstante, es importante resaltar que la
notable reduccidn del ruido por parte de los filtros
no garantiza que estos tengan un buen desempefio
del todo. De alli que, la reduccion del nivel de
ruido debe ir a la par con un aceptable ajuste de
los datos al comparar con la imagen de referencia.

o =30 o =50
Imagen 2,8250 7,5213
FKC 0,2609 0,6670
FDD 0,6615 1,1287
FADC 0,8176 1,4360

Tabla 5: Niveles de ruido.

8. Conclusiones

A manera de conclusién es importante resaltar
que en esta investigacion se implementaron los
algoritmos mencionados en el desarrollo de la mis-
ma, para estimar estados provenientes de imagenes
con ruido artifical. Se utiliz6 la estructura bdsica
del filtro de Kalman como punto de partida de
la derivacion de la diferencia dividida de primer
orden. Las funciones que mapean los estados y las
observaciones son aproximadas usando la interpo-
lacién polinomial de Stirling de primer orden. Se
empled la regla curbatura esférica radial de tercer
grado para calcular numéricamente las integrales
que se encuentran en problemas de filtrado no
lineal. Se realiz6 un doble recorrido (horizontal y
vertical) en el filtrado de la matriz de luminancia
(capa Y) lo que permitié una mejor aproximacion
al valor real, ya que se determind un valor de
tendencia mas representativo para la matriz final Y
filtrada, logrando asi subsanar deficiencias propias
del filtrado en una sola direccion. Este estudio
demuestra que los filtros FDD, FADC y FKC
son una alternativa vélida para la restauracion
de imagenes. Se observd que al filtrar en dos
direcciones se genera menor difuminado de la

imagen tras el filtrado en comparacién con el
filtrado de una direccion. Por otra parte, se observo
que el FKC reduce de manera mds significativa el
nivel de ruido en comparacion con los otros dos
filtros. Adicionalmente, se estimo el error absoluto
medio de los estados a posterior como medida de
calidad de estimacion de los filtros, observandose
poca variabilidad entre ellos. Asimismo, se estimd
el PSNR para verificar la calidad del ajuste de
la imagen, observandose valores mds altos en los
filtros FDD y FADC implicando un mejor ajuste
de las imagenes filtradas con respecto a la imagen
original. En cuanto al tiempo de ejecucion de los
algoritmos se obtuvo diferencia significativa entre
los filtros, siendo el DDF mas eficiente que los
filtros restantes.
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Tech note: Hydraulic evaluation of the bridges over La Guardia creek
using a two-dimensional model with live-bed

Carlos Freitez*, Fabiana Martinez, Jean Carlos Rincén

“Departamento de Ing. Hidrdulica y Sanitaria, Universidad Centroccidental Lisandro Alvarado.

Abstract.-

This paper had as main objective, evaluation from the hydraulic point of view, the bridges over the creek La Guardia,
considering moving bed and using a two-dimensional model called Iber, once it was already rebuilt after the failure
occurred in the year 2008 due to the erosive effects of water. For this, the digital elevation model was constructed
from the topographic survey done, and with hydrological data obtained from previous studies, the model was
assembled in Iber for simulation and subsequent analysis of results. Subcritical regime and Depths between 1,34 m
and 2,22 m) were obtained upstream of the first bridge, while downstream of the second bridge, the depths are less
than 1 m and the regime is supercritical. The maximum erosion occurs around the piers in the first bridge with
a value of 1,50 m. The importance of the protection structure bed located downstream of the second bridge was
determined, since it of the results it was concluded that this place was the most sensitive to degradation of the
channel bottom and where velocities are highest.

Keywords: hydraulic; bridge; two-dimensional.

Nota técnica: Evaluacion hidraulica de los puentes sobre la quebrada La
Guardia aplicando un modelo bidimensional con fondo movil

Resumen.-

El presente trabajo tuvo como objetivo principal evaluar desde el punto de vista hidraulico, los puentes sobre la
quebrada La Guardia considerando el fondo mévil y mediante el uso de un modelo bidimensional llamado Iber, una
vez que el mismo ya fue reconstruido luego de la falla ocurrida en el afio 2008 producto de los efectos erosivos del
agua. Para ello se construy6 el modelo digital de elevacién a partir del levantamiento topografico realizado, y con
los datos hidrolégicos obtenidos de estudios anteriores, se realizé el montaje del modelo en Iber para su simulacién
y posterior andlisis de resultados. Se obtuvo profundidades mayores (1,34 m a 2,22 m) y régimen subcritico aguas
arriba del primer puente, mientras que aguas abajo del segundo puente las profundidades son menores a 1 m y el
régimen es supercritico. La maxima erosion se presenta alrededor de las pilas en el primer puente con un valor de
1,50 m. Se determiné la importancia que tiene la estructura de proteccién de lecho ubicada aguas abajo del segundo
puente, puesto que de los resultados obtenidos se concluy6 que este era el lugar mas sensible a degradacién del
fondo del cauce y donde las velocidades son maximas.

Palabras clave: hidraulica; puente; bidimensional.
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en este momento donde comenzaron a crearse
las infraestructuras las cuales permitieron unir
los distintos territorios, y zonas donde se veia
imposibilitado el acceso, justamente entre estas
creaciones se encuentran los puentes, donde la
esencia de los mismos estd en subsanar y solucio-
nar el acceso a zonas que se ven de otro modo
imposibilitadas de acceder. Para la creacién de
estas estructuras, intervienen diversas ramas de la
Ingenieria Civil, siendo de vital importancia tomar
en cuenta aspectos hidrdulicos en su disefio, dado
que por la amplia interaccion existente entre el rio
y el puente, en la que uno trata de influir sobre el
otro, el puente necesita la estabilidad y permanen-
cia en el tiempo, mientras el rio, en cambio, por su
propia naturaleza es esencialmente dindmico [1]].
Asimismo, la socavacion en los estribos y pilares
de los puentes ha sido histéricamente, la causa
mads importante de falla en estas estructuras, mas
aun, cuando los pilares del puente se establecen
en lechos erosionables, la alta velocidad local del
flujo, causada por la interaccién fluido-estructura,
origina socavaciéon a las zonas aledafias a los
pilares, que gradualmente se extiende por debajo
de ellos, eventualmente destruyéndolos [2].

Particularmente en el Estado Lara, uno de los
puentes en estudio, ubicados en la via troncal 7
sector el Rodeo-Quibor, Municipio Jiménez, del
Estado Lara colaps6 debido a la socavacion dejan-
do incomunicado a una gran parte de municipios
que conforman una via agricola principal para el
estado [3]].

Por tal razon, el principal objetivo de esta inves-
tigacion fue evaluar el comportamiento hidraulico
de la quebrada La Guardia, a la altura de los
puentes ubicados en la via Troncal 7, sector
el Rodeo-Quibor, Municipio Jiménez del Estado
Lara, tomando en cuenta el puente reconstruido
y actualmente en funcionamiento, mediante la
aplicacion del modelo matematico bidimensional
Iber, considerando para ello un fondo movil
del canal. Para ello fue necesario recopilar la
informacién hidroldgica, cartogréfica, hidraulica,
geoldgica y bibliografica de la zona en estudio
y analizar el modelo conceptual del software
seleccionado.
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2. Marco conceptual del modelo bidimensional
iber

Iber es un modelo numérico de simulacién de
flujo turbulento en lamina libre en régimen no-
permanente, y de procesos medioambientales en
hidrdulica fluvial, desarrollado por la Universidad
Politécnica de Cataluna (UPC). El rango de
aplicacion de Iber abarca la hidrodindmica fluvial,
la simulacién de rotura de presas, la evaluacion
de zonas inundables, el célculo de transporte de
sedimentos y el flujo de marea en estuarios [4].

El modelo Iber consta actualmente de 3 médulos
de calculo principales: un médulo hidrodindmico,
un moédulo de turbulencia y un médulo de trans-
porte de sedimentos. Todos los mddulos trabajan
sobre una malla no estructurada de volume-
nes finitos formada por elementos triangulares
o cuadrilateros. En el moddulo hidrodinamico,
que constituye la base de Iber, se resuelven
las ecuaciones de aguas someras bidimensionales
promediadas en profundidad (ver ecuaciones (TJ),
@ y (@)), o también llamadas ecuaciones de St.
Venant 2D [4]).

oh 0hU, OhU,
ot 0x ay

= M; (1

ohU, OhU*  OhU.U,
+ + =

ot 0x ay
2
Pl T8 0p
0x Jol Jol p2 Ox
Ohre_  Ohts,
2Qsen(AU,) + — +——+ M, (2)
0x ay
ohU, OhU U, OhU; 0Z,
+ + = —gh—+
ot 0x ay ay
T T 810p,
P p P20y
ohts,  Ohtj,
2Qsen(AU,) + + +M, (3)
ox ay

Donde 4 es el calado, U,, U, son las velocidades
horizontales promediadas en profundidad, g es la
aceleracion de la gravedad, Zs es la elevacion de la

Revista Ingenierfa UC, ISSN: 1316-6832, Facultad de Ingenieria, Universidad de Carabobo.



198 Carlos Freitez et al / Revista Ingenieria UC , Vol. 24, No. 2, Agosto 2017, 196

ldmina libre, 7, es la friccién en la superficie libre
debida al rozamiento producido por el viento, 7,
es la friccién debido al rozamiento del fondo, p
es la densidad del agua, Q es la velocidad angular
de rotacion de la tierra, A es la latitud del punto
considerado, 77, 75, 7y, son las tensiones tangen-
ciales efectivas horizontales, y M, M,, M, son
respectivamente los términos fuente/sumidero de
masa y de momento, mediante los cuales se realiza
la modelizacion de precipitacion, infiltracion y
sumideros.

El médulo de turbulencia permite incluir las
tensiones turbulentas en el cdlculo hidrodindmico
y el médulo de transporte de sedimentos resuelve
las ecuaciones de transporte de sedimentos no-
cohesivos en régimen no estacionario. Se resuel-
ven tanto las ecuaciones de transporte de fondo
como las ecuaciones de transporte en suspension.
El médulo de transporte de sedimentos utiliza el
campo de velocidades, calados y de turbulencia
proporcionado por los mddulos hidrodindmico y
de turbulencia. La variacién de la cota de fondo se
calcula mediante la ecuacion de conservacion del
sedimento de Exner [4] (ver ecuacion (@)).

6Zb 36] sb,x

aQSb)f
1 - P 7
(1-p) 5

(9x+(9y

=D-E (4

Donde p es la porosidad de los sedimentos que
forman el lecho, Z, es la cota de fondo, g y
qsby son las dos componentes del caudal solido de
fondo. La diferencia D — E representa un balance
entre carga de fondo y carga en suspension.

3. Metodologia

3.1. Descripcion

Los puentes que sirvieron de base para el
andlisis Hidrdulico se encuentran geograficamente
ubicados en el Municipio Jiménez, Estado Lara es-
pecificamente sobre la quebrada la Guardia, la cual
es una quebrada intermitente que recibe su afluente
de otras quebradas de la region. Inicialmente afios
atrds sobre esta quebrada se construyd un primer
puente de concreto ciclépeo con caracteristicas
geométricas de un solo canal por sentido, con el
pasar de los afnos y debido al alto transito surgio la
necesidad de construir otro puente de dos canales

para satisfacer dicha demanda; este fue construido
de concreto armado, obteniendo asi 2 canales en el
sentido Barquisimeto-Quibor y a su vez 2 canales
en el sentido Quibor-Barquisimeto. En noviembre
del afio 2008 debido a las altas precipitaciones que
hubo en la zona se produjo el colapso y posterior
caida de una parte del puente La Guardia generado
por la socavacion en la quebrada especificamente
en el sentido Barquisimeto-Quibor el cual generd
problemas de congestionamiento vial, ya que la
movilizacion por ese lugar es elevada [JS].

El Ministerio del Poder Popular para Transporte
Terrestre realizdé un proyecto para la reconstruc-
cion del puente caido (ya construido), el cual
se realizé con concreto de Resistencia minima a
compresién de f'c = 250Kg/cm?. Este proyecto
tiene las siguientes especificaciones:

= ancho de la calzada = 9,60 m,

largo del tablero = 105m,
= pilotes = 0,80 m,

s L =12m,

= capacidad = 90 Ton,

m estribos con aletas en ambos extremos del
puente y

= 16 pilas de 0,80 m distribuidas a lo largo del
puente.

A su vez, el puente mas antiguo tiene las
siguientes caracteristicas:

= ancho de la calzada = 10.5m,

= largo del Tablero = 91.90m,

m estribos con aletas en ambos extremos del
puente y

= 2 pilas de 1m de didmetro distribuidas a lo
largo del puente

Se puede resaltar que en la zona aguas abajo
del puente reconstruido se encuentra una obra
de protecciéon compuesta por unos escalones de
concreto los cuales cumplen la funcién de disipar
la energia cuando el rio entra en operacion.
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3.2. Hidrologia

El dato hidrolégico utilizado para la modelacion
hidraulica fue obtenido mediante un estudio previo
realizado en la cuenca por [3], en el cual a
través del software Hec-HMS se determiné el
hidrograma y caudal pico para un periodo de
retorno de 50 afios de la quebrada La Guardia,
siendo éste de 231,2 m?/s.

3.3. Curva granulométrica caracteristica de la
quebrada

Se tomaron 3 muestras granulométricas de
24.100 kg, 23.600 kg, 18.200 kg respectivamente,
las cuales se obtuvieron en tres puntos distintos
aguas arriba del puente mds antiguo. Una vez
hecho el andlisis granulométrico por muestra, se
procedié a determinar la granulometria efectiva o
caracteristica del rio, sumando el peso del material
retenido por malla en los respectivos tamizados.
Al analizar la curva caracteristica del material del
cauce de la quebrada La Guardia se obtuvo que un
59,73 % del material es grava, un 37,15 % arena y
un 3,12 % finos, con un D5, igual a 7 mm. De igual
manera se realizaron otros ensayos para obtener la
porosidad, la cual se estim6 en 34.8 %.

3.4. Modelo digital de elevacion

Se realizo el levantamiento topografico de la
quebrada con detalle de ambos puentes en una
extension de 615 m aproximadamente, de los
cuales 415 m fueron en la direccién aguas arriba
de los mismos. Con la informacién obtenida se
construyeron las curvas de nivel a cada 0.50 m
con el software Autocad Civil3d, y esta sirvid de
base para la construccion del modelo digital de
elevacion de la superficie a estudiar en formato
TIN en el software ArcGIS 10.0.

3.5. Modelacion hidrdulica de la quebrada “La
Guardia” en IBER 2.1

Geometria. El primer componente necesario para
realizar una modelacion hidriulica en este softwa-
re es la definicién de la geometria. Para ello se
empled la herramienta RTIN en IBER para impor-
tar una geometria, el cual consiste en discretizar
la superficie del terreno en tridngulos rectangulos
isosceles hasta que todos los tridngulos formen la

superficie en la cual se trabaj6. Esto se hace a
partir de un modelo digital de elevacion en formato
ASCII. Los pardmetros empleados fueron un error
cordal igual a 0,10 m y un lado minimo y méximo
de elemento de 1 m y 10 m respectivamente.
De este modo se tuvo un buen control tanto del
error altimétrico como de los tamafios de los
elementos, para que estos no fuesen excesivamente
pequefios y pudieran retrasar la simulacion. Luego
se colapso la geometria con la finalidad de eliminar
la duplicidad de lineas en los lados anexos entre
superficies vecinas, para obtener la geometria del
cauce a estudiar.

La configuracién del modelo digital de eleva-
cién en formato ASCII se realizé en el software
ArcGIS 10.0, transformando el modelo obtenido
en formato TIN a formato Raster y posteriormente
de Raster a ASCII. En la conversién a tipo
Raster se seleccion6 en la opciéon tamafio de
celda (Cellzize) un valor de 0,5 m, | my 2 m
para luego analizar la mas adecuada en funcion
de los resultados arrojados y de los tiempos de
simulacién. Cabe destacar que para las pilas de
los puentes se elaboré un raster por cada pila
generando un archivo (ASCII) para cada una de
ellas.

Datos hidrodindmicos. El segundo componente
son los datos hidrodindmicos que se resumen
en las condiciones de borde o de contorno,
las condiciones iniciales y las condiciones de
rugosidad. La condicién de contorno de entrada
que se asignd aguas arriba de la quebrada fue un
hidrograma con régimen subcritico/critico para un
periodo de retorno de 50 afos tomado de [S)]. Para
la condicién de contorno de salida se realizaron
dos simulaciones, una con la condicion de salida
supercritica y otra con la condicion subcritica, a
fin de comparar los resultados obtenidos en los
dos tipos de régimen y establecer a partir de que
distancia los resultados son similares sin importar
la condicién de borde impuesta.

La condicién inicial se fij6 con un calado igual
a cero (0,00) m., ya que se considerd para el inicio
de la simulacion toda la superficie seca, en virtud
también de que es una quebrada intermitente.

La rugosidad se asign6 a través de un coeficiente
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de rugosidad de Manning para toda la superficie,
cuyo valor fue estimado en 0,034 aplicando el
método de Cowan.

Datos para el transporte de sedimentos. El tercer
componente es opcional para una simulacion
con fondo fijo pero debe ser activado para la
modelacién hidraulica con fondo mévil que es
el caso de este estudio. Los datos asignados
al modelo fueron: la activacién del mddulo de
transporte de fondo, la ecuacién a emplear para
el calculo del transporte de sedimentos asignando
la ecuacion de Meyer Peter y Muller, Dsy = 7mm,
Porosidad=0,348 y dngulo de friccion 0,61. Se
asign6 dentro del modelo digital de elevacién
la capa no erosionable que son las zonas de la
quebrada que no tienen transporte de sedimentos
como en las pilas y estribos de los puentes y en la
estructura de proteccion existente en el lecho aguas
abajo del puente recién inaugurado. Finalmente
se asignd la condicién de contorno en el extremo
aguas arriba de la quebrada para el transporte de
sedimentos igual a la condicion de arrastre.

Generacion de malla de cdlculo. La malla de
célculo es un elemento fundamental para obtener
buenos resultados. Iber dispone de multitud de
maneras de construccién de mallas de cdlculo, para
este caso se cred la malla con el criterio de formar
un elemento en cada superficie la cual tiene como
principal ventaja trabajar como mallas no estructu-
radas las cuales se adaptan a cualquier geometria,
ya que no es necesario que la malla tenga ningtn
tipo de organizacién o estructura interna. Esta
caracteristica las hace especialmente indicadas y
adecuada para su utilizacion en hidraulica fluvial.
Una vez generada la malla de calculo se procedi6
a editar la misma, creando mas divisiones en
los sectores donde se encuentran las 18 pilas de
los puentes con la intencion de poder generarlas
con mayor precision, estas se crearon mediante
la asignacion de una elevacion desde un archivo
ASCII creado en ArcGis previamente con la cota
mads elevada de cada una de las pilas. Sin embargo,
no se pudo alcanzar la precision deseada ya que el
modelo durante la corrida resultaba inestable.

Configuracion de la simulacion. En esta fase se
configuré el tiempo de duracion de la simulacién
y el intervalo de resultados, el cual se ajust6 a
la duracion del hidrograma y con resultados cada
200 seg.

4. Analisis y discusion de resultados

Antes de presentar el andlisis de resultados
de la simulaciéon hidraulica de la quebrada La
Guardia en el software IBER 2.1, se realizé un
andlisis de sensibilidad para determinar con mayor
precision donde comienzan a ser confiables los
resultados, en la cual se realizaron dos corridas
estableciendo para ello como condicién de entrada
SubCiritico/Critico, y variando solo la condicién
de salida, una supercritica y la otra subcritica. En
tal sentido, se hizo un analisis de los niveles de
agua en la zona aguas abajo de la quebrada para el
instante de tiempo donde se produce el caudal pico
(3 horas) (ver Figura[I]) y para el instante final de la
corrida (6 horas) (ver Figura[2). De dichas figuras
se desprende que a partir de una distancia minima
de 65 m desde el extremo aguas abajo, la condicién
de frontera no afecta los resultados del resto del
dominio, tanto para el instante de tiempo donde se
produce el caudal pico, como para el instante final
de la corrida.

Cota del agua{m)
-
2
b
[
"

Distancia (m)

Figura 1: Transiciones del nivel del agua en funcién de
la distancia, en las primeras secciones aguas abajo de la
quebrada, en el instante donde se produce el caudal pico.

Posterior a esto se realizd un anélisis del
comportamiento hidraulico en el instante donde se
presenta el caudal pico del hidrograma introduci-
do. Se observa en la Figura[3|que las profundidades
mas elevadas estin ubicadas en el tramo central de
la quebrada, en el primer puente la profundidad del
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Figura 2: Transiciones del nivel del agua en funcién de
la distancia, en las primeras secciones aguas abajo de la
quebrada, en el instante final de la corrida.

agua aumenta debido a la contraccién que existe
por la presencia de esta estructura, encontrandose
en esta zona una profundidad que oscila entre
1,34 metros y 2,22 metros, esta se va atenuando
notablemente a un rango de calado menor a 1
metro al pasar el segundo puente debido a las
altas pendientes que se encuentran en esta zona
generando el cambio de régimen a supercritico.
Asi mismo se puede apreciar en la Figura[d] que
el nimero de froude se encuentra en un rango
de (0-3,5), al respecto se puede ver que aguas
arriba del primer puente, predomina el flujo en
régimen subcritico con un ndmero de froude< 1,
en comparacion con el tramo donde se encuentra
la obra de proteccion inmediatamente al pasar el
segundo puente donde existe la presencia de un
régimen supercritico con un nimero de froude> 1.

Hirdubca, paso 11000
Mapa de color suavizado (Media) de calado (m).

Figura 3: Profundidad del agua a lo largo de la quebrada
La Guardia para el instante de tiempo donde se produce el
caudal pico.

P Hidrdulica, paso 11000
Mapa do color susvizado (Meda) da Froude, JFroudas)

Figura 4: Nimero de Froude a lo largo de la quebrada La
Guardia para el instante de tiempo donde se produce el
caudal pico.

Del mismo modo se obtuvieron datos de ve-
locidad, encontrando la maxima velocidad aguas
abajo de la quebrada con un valor de 7,70 m/s la
cual se extiende 80 metros después del segundo
puente en funcionamiento (Figura [3)), a su vez
aguas arriba de esta estructura se encuentran un
rango de velocidades de 0,84 m/s a 3,80 m/s.

Figura 5: Velocidades a lo largo de la Quebrada La Guardia
para el instante de tiempo donde se produce el caudal pico.

Con respecto a la erosion se puede observar en
la Figura [6] tres puntos de erosién significativos
a lo largo de la quebrada, el primero alrededor
de las pilas en el primer puente, el segundo
en una pequefia parte del tramo aguas arriba
en donde existe la presencia de una bifurcacién
del flujo debido a la topografia del mismo, en
ambos casos, la magnitud de la erosion esta
por encima de 1 metro, esto a consecuencia de
las altas velocidades que se producen en estas
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zonas generando perturbaciones en el flujo y
ocasionando estos fendmenos locales. Finalmente,
el tercer punto significativo de erosién se ubica
al final de la estructura de protecciéon de lecho,
donde las altas velocidades se mantienen haciendo
que esta zona de la quebrada sea vulnerable a
la erosién, con valores por el rango de 3 metros
siendo esta una zona altamente afectada.

También se puede notar en la Figural6] las zonas
sensibles a sedimentacion las cuales se encuentran
ubicadas aguas arriba del primer puente construi-
do, con un rango de valores de 0,286 metros a 1,51
metros.

Finalmente, se realiz6 un estudio mas detallado
en cuanto a velocidades y erosion en las cercanias
de los puentes. Para este andlisis se realizaron dos
corridas, una con fondo fijo con la presencia de la
totalidad de las pilas de ambos puentes y otra con
fondo mévil incorporando en esta solo el detalle de
las pilas del primer puente, ya que para agregar las
16 pilas del segundo puente sobre la quebrada, el
modelo Iber 2.1 requeria un detallado muy fino de
la malla lo cual implicaba duraciones de corrida de
hasta 1 semana y amplia inestabilidad numérica.

Se realizé un andlisis de velocidad en los
puentes para cada una de las corridas, obteniendo
cierta similitud en los vectores de velocidad de
ambas, se puede observar en la Figura [7] como
el flujo al entrar en contacto con las pilas de
los puentes se va distorsionando formando altas
velocidades alrededor de estas, lo que ocasiona
un choque vertical generando vortices frontales,
laterales y de estelas detrds de las pilas.

A su vez se puede observar en la Figura[§] como
en la zona lateral a las pilas del primer puente
construido se presenta una erosion de 1,50 metros,
producto de las altas velocidades que se originan
por la presencia de las mismas, mientras que en la
zona frontal a las pilas se observa la presencia de
sedimentacion con un valor de 1 metro.

5. Conclusiones

En cuanto a las corridas en el software Iber
se generd la malla mas adecuada para satisfacer
las condiciones requeridas por el modelo, donde
se hicieron varias modificaciones sobre la misma,

Puente 2

Erosion (m)

{4
Puente !' 33877
277154

21631
15508

093847
032616
40.28615
£0.89845
-1.5108

Leyenda
Erosion O

wedimentacion

Figura 6: Erosién y Sedimentacion a lo largo de la Quebrada
La Guardia para el instante final de la corrida.

Figura 7: Vectores de Velocidad en las pilas del puente con
Fondo Movil.

Figura 8: Erosién y sedimentacién en las pilas del primer
puente construido de la Quebrada la Guardia.

perdiendo precision en la concepcion de las pilas
de los puentes debido a inestabilidades presentes
durante la corrida en esa zona.

Ante la incertidumbre en cuanto a la condicion
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de borde aguas abajo, se realizaron corridas
con diferentes condiciones de borde, a fin de
determinar la distancia desde el extremo aguas
abajo sobre la cual la condicion de borde impuesta
no tiene incidencia. Esa distancia fue igual a 65 m.

La evaluacion hidraulica de puentes incorpo-
rando el componente de movilidad del sedimento,
proporciona resultados que se aproximan mejor
a la realidad. Se obtuvo profundidades mayores
(1,34 a 2,22 m) y régimen subcritico aguas arriba
del primer puente, mientras que aguas abajo del
segundo puente las profundidades son menores a
I m y el régimen es supercritico. Por otra parte,
se pudo determinar los tramos del rio que son
sensibles a erosion y que pudiesen poner en riesgo
la estructura hidrdulica analizada. Para el estudio
la méaxima erosion se presenta alrededor de las
pilas en el primer puente con un valor de 1,50 m y
en la zona inmediatamente después de la estructura
de proteccion del lecho ubicada aguas abajo del
segundo puente, de aproximadamente 3 m de
socavacion. Se determind la importancia que tiene
la estructura de proteccion de lecho ubicada aguas
abajo del puente, puesto que de los resultados
obtenidos se concluyd que este era el lugar més
sensible a degradacion del fondo del cauce y donde
las velocidades son maximas (7,70 m/s).
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Abstract.-

The removal of chloride ions from the liquid wastes generated in chemical analysis of the physico-chemestry
laboratories in the Carabobo University from the conductimetry experiments was studied using calcined
hydrotalcites of ZnAl 2:1 and MgAl 3:1. The hydrotalcites was synthetisized using by co-precipitation method with
a constant pH.Hydrotalciteswere characterized by X-ray diffraction (XRD), N2 adsorption (AE-BET) and FT-IR
spectroscopy. The results confirm the solids obtained are hydrotalcite-like compounds. The equilibrium isotherms
was constructed for both calcined hydrotalcites in contact with the chloride solutions. Adsorption procceswas
studied using a NaCl solution and diferent conditions of pH, calcined hydrotalcite dose and contact time. The
oxides had better removal of chloride ions in front of the hydroxides. The magnesium oxides were more efficient
than zinc oxides. The removal percent of chloride ions for the laboratory effluents obtained using magnesium oxides
was 96 % and 32 % using zinc oxides.

Keywords: chloride removal; calcined hydrotalcites; MgAl; ZnAl.

Remocion de iones cloruro presentes en efluentes utilizando
hidrotalcitas como materiales adsorbentes

Resumen.-

Se realiz¢6 el estudio de capacidad de remocién de iones cloruro que tienen hidrotalcitas calcinadas ZnAl 2:1 y
MgAl 3:1 en efluentes provenientes de practica de conductimetria del Laboratorio de Fisicoquimica de Facultad
de Ingenieria de la Universidad de Carabobo. Las arcillas fueron sintetizadas usando el método de coprecipitacion
a pH constante. Las hidrotalcitas fueron caracterizadas por difraccién de rayos X, espectrometria de infrarrojo,
area especifica BET por adsorcion de nitrégeno y se construyeron isotermas de equilibrio para ambas hidrotalcitas
calcinadas frente a la adsorcién de los iones cloruros. El estudio de capacidad de remocién de iones cloruro se
realiz6 a partir de disefio de experimento que involucré variacion del pH de solucion, tiempo de agitacién y dosis
de hidrotalcita calcinada. Los resultados de caracterizacidn de los sélidos confirmaron que las arcillas sintetizadas
corresponden a compuestos tipo hidrotalcita. Mediante el disefio de experimento se corrobor6 que los 6xidos de las
hidrotalcitas son més eficientes en la remocién de iones cloruro que hidréxidos, siendo los 6xidos de magnesio mas
eficientes que de zinc. Ademads se obtuvo un porcentaje de remocién de iones cloruro para efluentes del laboratorio
de un 96 % usando 6xidos de magnesio y un 32 % para 6xidos de zinc.
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1. Introduccion

Un contaminante que tiene efectos negativos
en las aguas que el ser humano emplea para
diferentes actividades, es la presencia de altas
concentraciones de iones cloruro en la misma.
Aunque no tiene efectos negativos para la salud,
debido que son necesarios para diferentes procesos
del organismo y considerando que el exceso de
cloruros es desechado por el cuerpo a través
de la orina, los limites establecidos para agua
potable se basan mds en el sabor salado que
puede producir un alto contenido de cloruros
(generalmente asociado a la presencia de iones
sodio), que por cuestiones de salubridad [1].

El cloruro es un micronutriente esencial y todos
los seres vivos y cultivos requieren cloruro en pe-
queias cantidades. Los niveles elevados de cloruro
en las aguas de riego o en el suelo, aun cuando
estan permitidos, pueden dar lugar directamente a
toxicidad de la planta, o reduccién de la calidad
de la parte cosechada de la planta. Ejemplos
de reduccion de calidad son: disminucién de
materia seca en tubérculos de papa, reduccion de
combustiéon y sintomas de “Wetdog” en tabaco
(el tabaco se torna negro y hediondo después
de envasado) y reduccion de sacarosa extraible
en la cafa de azicar. Ademads, algunas plantas
pueden tolerar bien el cloruro, pero no el aumento
asociado en la salinidad del suelo, ejemplo de esto
el platano [1]].

Asimismo las aguas con cloruros son muy
corrosivas debido al pequefio tamafio del i6n que
puede penetrar la capa protectora que cubre el
metal y causando asi dafios a las tuberias. De igual
forma los iones cloruro, que pueden estar presentes
en el concreto a través del agua, agregados y
aditivos usados para su preparaciéon, o simple-
mente estar presentes en el ambiente, penetran el
hormigén y producen una corrosion acelerada en
el acero de refuerzo o hierro estructural [2]].

Las hidrotalcitas (HT), unas arcillas que per-
miten eliminar del agua ciertos contaminantes las
cuales en los dltimos afios han captado la atencién
de muchos investigadores en diferentes areas y
todavia mas en lo concerniente a tratamientos de
aguas, tienen la capacidad de adsorber estos iones

en su estructura y hacer menos corrosiva el agua.
Mediante el empleo de estas arcillas se buscara
hacer menos agresiva el agua que se desecha de
las practicas a fin de que pueda ser usada en otras
areas sin generar deterioros por corrosion.

La hidrotalcita pertenece a una familia de
compuestos  inorgdnicos  conocidos  como
hidréxidos dobles laminares y es un mineral
que forma parte del grupo de las arcillas
aniénicas cuya férmula quimica estructural
es: [MgsAl,(OH)6](CO3) -4 H,O [3].

El efecto memoria de las HT las hace excelentes
adsorbentes de compuestos aniénicos en solucién
acuosa cuando son puestas en contacto con estas.
La capacidad de adsorcion de los aniones depen-
derd de la naturaleza y radio i6nico de los mismos,
cantidad de agua interlaminar, entre otros, [4].

La reaccién de intercambio anidnico es de tipo
topotéctico, es decir, la estructura de las laminas
se conserva, mientras que los enlaces mas débiles
(aniones-laminas) se rompen. Existe una escala de
afinidad hacia la intercalacion de aniones, siendo
superior para los aniones divalentes respecto a los
monovalentes [5]].

La capacidad de intercambio anidnico para las
HTIc estdn en la secuencia: CO3>~ > SO, >
OH™ > CI” > Br > NO3~ > I, cabe destacar
que el ion cloruro se puede intercambiar con
compuestos tipo hidrotalcita conteniendo iones
nitrato en la region interlaminar [S].

Se ha comprobado que existe una fuerte depen-
dencia entre la distancia interlaminar y el tamafio
y carga de los aniones intercalados. La distancia
interlaminar [6] aumenta en el sentido: CO5>~ <
Cl” < NO;™ < SO4*” < Cl04~ < CH;C00~

El orden de estabilidad para aniones, es aproxi-
madamente: OH™ > F > Cl” > Br” > NO;™ > 1"
y CO3*” > SO,*. En general, la selectividad
depende del radio i6nico de ani6n [6].

Se ha comprobado que la capacidad de inter-
cambio de las hidrotalcitas llega a su méiximo
en el material cuando los aniones presentes en
la regién interlaminar son nitratos o cloruros, los
mejores para reacciones de intercambio. El pH
de la solucion es otro factor importante en las
reacciones de intercambio que puede favorecer o
evitar el intercambio [4].
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Es por ello que se estudiard la capacidad de
remocién de iones cloruros que tienen las hidro-
talcitas ZnAl y MgAl en efluentes provenientes de
la practica de conductimetria del Laboratorio de
Fisicoquimica de la Universidad de Carabobo.

2. Metodologia

2.1. Caracterizacion de las concentraciones ini-
ciales de iones cloruro de los efluentes del
Laboratorio de Fisicoquimica

Se recolectaron los efluentes durante un se-
mestre utilizando envases de polietileno 1L. Se
determiné la concentracion de cloruros usando el
método de valoraciéon con nitrato de plata que
describe la Norma Covenin 3141:1995 [7]].

Se tomdO una muestra representativa y ho-
mogénea de 0,01L la cual se diluyé con 0,09L
de agua destilada. Se comprob6 que el pH de la
muestra a analizar estuviese comprendido entre 7
y 9. Se afiadieron 3 gotas de cromato de potasio
tomando la solucién una coloracién amarillenta.
Luego se procedid a la valoracién con nitrato de
plata (0,025N) gota a gota, agitando después de
cada adiciéon hasta que se produjo el viraje de
amarillo a rojo pardo.

Ademads se determiné la conductividad de los
efluentes, para lo cual se midié la conductancia
de los mismos usando un conductimetro marca
YSI modelo 35. Se colocé una muestra repre-
sentativa de 0,05L en un envase de plastico y se
procedid a medir la conductividad de los efluentes
introduciendo el electrodo en la solucién hasta la
marca indicada, asegurando que el mismo quedara
sumergido. El mismo procedimiento se realiz
para medir la conductividad de una solucion patron
de KCl y del agua destilada.

2.2. Sintesis del material adsorbente por el méto-
do de coprecipitacion a pH constante.

Para llevar a cabo la sintesis de las hidrotalcitas
se utiliz6 un baldén de tres bocas de 0,25L, un
embudo de adicion de 0,25L, un pH-metro marca
ORION modelo 710A, una plancha de agitacién
magnética marca Gallen Kamp y un agitador
magnético, ademds de un soporte universal y dos
pinzas para soporte universal.

Para la preparacion de las hidrotalcitas se partio
de dos soluciones iniciales, una dcida compuesta
por las sales de nitrato y otra basica de carbonato
de sodio.

Para las hidrotalcitas de ZnAl con una relacién
molar 2:1, se prepard una solucién de las sales
de Zn(NOs3), -6 H,O y de AI(NO3)3-9H,0 en un
balén aforado de 0,1L, asi mismo una solucién
basica de 0,05 L de Na,COs [18]].

Para la sintesis de la hidrotalcitas MgAl 3:1,
se prepar6 una solucién de 0,1L que contenia las
sales de Mg(NO3), - 6 H,O y de AI(NO3); - 9H,0,
ademas de una solucion de Na,COs en 0,1L de
agua.

Durante la coprecipitacién se mantuvo una
agitacion vigorosa, la cual se mantuvo constante
y la adicion de solucién de las sales de nitrato
se realiz6 gota a gota, a un caudal de 0,2mL/s.
La sintesis se realiz6 a un pH constante igual
a 10x1 para la Hidrotalcita de MgAl, a una
temperatura ambiente de (28+2)°C, para lo cual se
verificaba el pH de la solucién con el pH-metro y
se ajustaba con la adicién de la solucion NaOH 2M
previamente preparada a través de una de las bocas
laterales del balon.

Se realiz6 el mismo procedimiento para la
sintesis de la hidrotalcita ZnAl, con la diferencia
que en el embudo de adicion se colocé la solucién
de nitrato de zinc y aluminio, y se mantuvo el pH
igual a 12+1.

Ambas sintesis se llevaron a cabo durante 40
minutos aproximadamente. El pH final de la
solucion fue de 11,8 para la hidrotalcita ZnAl y
un valor de 9,7 para la hidrotalcita MgAL.

Se transvas6 la mezcla obtenida a un envase de
plastico con tapa de rosca y se colocé en un horno
microondas por espacio de 10 min a una potencia
de 125W; el horno es marca Panasonic, Modelo
Inventer. Luego se procedié a filtrar al vacio
el sélido obtenido usando un embudo biichner,
matraz kitasato, papel de filtro. Se seco el solido
en una estufa marca Lab-line Imperial II por un
tiempo de 20min a 180 °C y luego se colocd de
nuevo en el embudo biichner para ser lavado hasta
alcanzar un pH cercano a 7+1. Cuando se alcanz6
el pH deseado se sec6 el solido en la estufa por un
tiempo de 24h a 70 °C, se dejo enfriar y se coloco
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en una capsula de porcelana para obtener un sélido
fino con la ayuda de un mortero

El polvo fino obtenido de las hidrotalcitas
de ZnAl y MgAl se coloco en dos crisoles de
porcelana y se introdujeron en una mufla marca
Furnace 1400, a una temperatura de 500°C por
espacio de una hora y media. Luego fueron
retiradas de la mufla y colocadas en un desecador a
enfriar por espacio de 10min para ser almacenadas
en envases herméticos para su utilizacion.

2.3. Caracterizacion del adsorbente por métodos
instrumentales

Espectroscopia de absorcion infrarrojo (FT-IR).
Inicialmente se realiz6 la lectura de una pastilla
de bromuro de potasio (KBr) para ser usada como
blanco y del aire para evitar posibles interferen-
cias. Se homogeneizé una pequeiia cantidad de
las muestras con bromuro de potasio (KBr) en un
mortero hasta obtener un polvo fino. Se realizé
una pastilla con ayuda de una prensa y la misma
se colocd en el espectrometro marca PERKIN
ELMER, Spectrum 1000 para su lectura. El mismo
procedimiento se realiz6 para las muestras secadas
a 70°C, las muestras calcinadas y los solidos
resultantes después de la adsorcion.

Difraccion de Rayos X (DRX). Se utiliz6 un
difractémetro de rayos X, marca Siemens, modelo
D5005, con tubo de dnodo de cobre y filtro de
niquel para una longitud de onda de 1, 54nm. Las
condiciones de medicion del generador de rayos X
fueron 30mA y 40kV de tension. La ventana se uso
con una abertura de 12mm y el barrido se realizé
en un rango angular (2theta) comprendido entre 5°
y 90°.

Area Especifica BET (AE-BET). En primer lugar
se desgasificaron las muestras de hidrotalcita de
ZnAl y MgAl secadas a 70°C durante 24 horas,
exponiendo el sdlido a un elevado vacio, luego
se pesd en un tubo de muestra y se enfrio a
77K. Se introdujo el Nitrégeno (N,) para que
fuera adsorbido por el adsorbente. Se utilizaron
relaciones progresivas de P/Po del Nitrégeno para
mostrar como la cantidad adsorbida depende de
la presi6on de equilibrio del gas a temperatura
constante. Ademds se usaron transductores de

presiéon miden los cambios, permitiendo el cdlculo
de los volimenes de gas. Y la cantidad de
N, adsorbido se determiné con un detector de
conductividad térmica.

2.4. Determinacion de las condiciones de adsor-
cion del contaminante sobre la hidrotalcita

Realizacion de los experimentos de adsorcion
iniciales a diferentes condiciones. Se realizaron
experimentos preliminares de adsorcion en los
cuales se usaron las hidrotalcitas sintetizadas ZnAl
y MgAl y los 6xidos de las mismas con soluciones
de KCI y HCI a una concentraciéon de 150 mg/L
y NaCl con una concentracion de 300mg/L en
iones cloruro, a diferentes tiempos de agitacion,
pH, y dosis, a fin de seleccionar el tipo de solucion
patrén y la forma de la hidrotalcita (6xido o
hidroxido) a utilizar en el disefio de experimentos.

La masa de hidrotalcita se puso en contacto
con 50 mL de las soluciones patrones en un
Erlenmeyer con agitacion durante los tiempos
estimados, luego se filtraron las soluciones vy
se procedié a valorar la solucién resultante con
nitrato de plata, usando cromato de potasio como
indicador.

Realizacion del diserio de experimentos utilizando
NaCl como solucion patron. Se trabajé con un
disefio factorial 3°, lo cual implica que se realiza-
ron 27 experimentos, con sus réplicas para cada
tipo de hidrotalcita, obteniéndose un total de 108
experimentos, en los que se estudié la influencia
de 3 factores mediante 3 niveles de observacion
para cada uno.

Factor 1: Variacion del pH (pH;=5, pH,=7,
pH3=9)

Factor 2: Variacién de la dosis (D;=0,05 ,
D,=0,1, D3=0,3)

Factor 3: Variacion de tiempo de contacto
(t;= 0,5 h, t,= 1h, t3= 3h)

Se utilizaron fiolas de 250mL, planchas de
agitacion, y agitadores magnéticos. Los experi-
mentos se llevaron a cabo usando como materiales
adsorbentes las hidrotalcitas calcinadas (6xidos).

Para cada experimento de adsorcion se pesaron
en las fiolas los gramos de 6xido correspondiente
a cada experimento usando la balanza marca
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Adventure OHAUS vy se afiadieron 50ml de la
solucién patréon de NaCl (150mg/L), luego se
introdujo el agitador magnético y se inici6 una
agitacion vigorosa y constante por el tiempo
establecido.

Previamente se verific6 el pH de la solucién y
el mismo se ajust6 usando una solucién de NaOH
o HNO; diluidos, segtn fuese el caso correspon-
diente a cada experimento. Todos los experimentos
se realizaron a temperatura ambiente 28+2°C.
Después que se alcanzé el tiempo establecido se
filtr6 la solucién y se determiné por el método de
valoraciéon con nitrato de plata la concentracién
final de cada solucién; tomando para este caso,
una alicuota de 10 mL de la solucidn final, diluida
con 20 mL de agua destilada para facilitar la
visualizacion del punto final en la valoracion. Los
s6lidos obtenidos fueron identificados y llevados a
una estufa marca PRECISION a 100 °C hasta que
el sélido quedara completamente seco.

Después de realizar los 108 ensayos correspon-
dientes al disefio de experimento se procedid al
andlisis de los datos obtenidos usando métodos
estadisticos para la determinacién de las mejores
condiciones de adsorcion de iones cloruros en las
hidrotalcitas ZnAl y MgAl calcinadas.

Realizacion de la adsorcion a las mejores condi-
ciones para la construccion de las isotermas de
equilibrio utilizando NaCl como solucién patron.
Se pesé en un balanza 0,5530 = 0,0001g de
cloruro de sodio (NaCl), previamente llevado a una
mufla por 1,5 horas a 580 °C. Luego se disolvid
el cloruro de sodio en 10mL de agua destilada
y se transvasO a un balon aforado de 250mL.
Después se valor6 la solucion obtenida con Nitrato
de plata 0,025N para conocer la concentracién
final de la solucién y se realizaron los cdlculos
correspondientes para preparar soluciones 50, 100,
150, 250, 350 y 450 mg/L por dilucién en balones
aforados de 100mL.Y se realizd el proceso de
adsorcion utilizando la mejor dosis obtenida y el
tiempo que permitié una mayor adsorcion.

Realizacion experimentos de adsorcion de 24
horas utilizando NaCl como solucion patron. Se
realizaron experimentos de adsorciéon usando la
mejor dosis de las hidrotalcitas de ZnAl y MgAl

y sus 6xidos en los efluentes y la solucién patrén
de NaCl ajustadas a pH 6ptimo, pero durante un
tiempo de contacto de 24 horas sin agitacion.

2.5. Determinacion de la eficiencia de remocion
de iones cloruro en los efluentes

Realizacion de los experimentos de adsorcion
a las mejores condiciones en los efluentes del
laboratorio. Luego de obtener las mejores con-
diciones de adsorcién (pH, tiempo de agitacion)
y utilizando tres dosis diferentes de hidrotalcita
calcinada, se llevo a cabo la prueba en los efluentes
del laboratorio siguiendo el mismo procedimiento
que se ha descrito para todos los experimentos
realizados.

A partir de los datos obtenidos en el desa-
rrollo experimental se realizaron procedimien-
tos matemadticos y estadisticos para determinar
la eficiencia de remocién de los iones cloruro
utilizando los Oxidos de las hidrotalcitas. En
primer lugar se calcularon las concentraciones
finales de las soluciones después de estar en
contacto con las hidrotalcitas calcinadas, para asi
determinar el porcentaje de remocion de cloruros y
la capacidad de intercambio i6nico de cloruro para
cada experimento.

Para el tratamiento estadistico de los datos y la
determinacion de la mejor condicién de adsorcién
se introdujeron en un software libre los valores de
pH, dosis y tiempo de agitacion utilizados en el
disefo de experimento asi como el porcentaje de
remocidn obtenido para cada tipo de hidrotalcita.

3. Andlisis y Discusion de Resultados

3.1. Caracteristicas iniciales de iones cloruro de

los efluentes del Laboratorio de Fisicoquimi-
ca (LFQ)

Los efluentes de la prictica de conductimetria
del laboratorio de fisicoquimica correspondientes
al semestre 2-2015, después de haber sido ho-
mogeneizados y caracterizados por el método de
valoracion con nitrato de plata presentaron una
concentracion en cloruros, pH y conductividad
como lo refleja la Tabla

Revista Ingenierfa UC, ISSN: 1316-6832, Facultad de Ingenieria, Universidad de Carabobo.



Maria Cristina Colmenares et al / Revista Ingenieria UC , Vol. 24, No. 2, Agosto 2017, 204 209

Tabla 1: Caracteristicas iniciales de los efluentes del
Laboratorio de Fisicoquimica.

Caracteristicas Efluentes
Volumen total recolectado (Vg + 4) 12000 mL
Tones en solucién K*, H*, Na*t, CI’
pH Efluentes (pH=0,1) 5,0
Concentracion de iones cloruro (Cgg £16) 222mg/L
Conductividad (Ls+241) 851 4 Ohm 'cm!

Dicha concentracién se encuentra por debajo
del limite maximo (1000mg/L) de lo estable-
cido en los decretos 883 y 3.219 que regulan
las concentraciones de cloruros en las aguas
residuales. Sin embargo, debido al pH y la
concentraciéon de cloruros en los efluentes de
laboratorio, estas resultan con un poder corrosivo
considerable, debido a que aguas con un bajo pH
(menor a 6,0) y una conductividad alta (mayor
a 500 ,uOhm’l cm™h), aguas altas en cloruros o
sulfatos, o en ambos con concentraciones mayores
a 150mg/1), son consideradas aguas con tendencia
a ser corrosivas [2]].

3.2. Sintesis del adsorbente por el método de
coprecipitacion a pH constante

Durante la etapa de sintesis de ambas hidrotal-
citas se produjo un precipitado blanco lechoso, los
cuales tendieron a asentarse mientras se realizaba
el tratamiento térmico en el microondas. Luego
de filtrar, lavar hasta pH siete y secar los s6lidos
en la estufa a 70 °C la hidrotalcita de ZnAl
obtenida era un polvo blanco mds arenoso y
grueso que la hidrotalcita de MgAl que era un
solido mds fino compacto. La Tabla [2] muestra el
total de hidrotalcita sintetizada para realizar los
experimentos.

Tabla 2: Masas obtenidas para las arcillas de sintetizadas.

Tipo de L. Masa total
Hidrotalcita Relacidn Molar (m+0,0001) g
ZnAl 2:1 24,4838
MgAl 3:1 35,7666

Cuando se les aplicd el tratamiento térmico
de calcinacion de las hidrotalcitas se redujo

considerablemente la masa de las arcillas. La
hidrotalcita ZnAl se torné en un color amarillo
mientras que el 6xido de magnesio obtenido no
cambio su color blanco.

3.3. Caracteristicas del adsorbente por métodos
instrumentales

Espectroscopia de absorcion infrarrojo (FT-IR).
En la Figura [I] se presentan los espectros de
infrarrojo de las hidrotalcitas ZnAl secadas a 70°C,
calcinadas a 500 °C y después de estar en contacto
con la solucién patrén.
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(A) Secadas a 70°C
(B) Calcinadas a 500°C

(C) Después de la adsorcién de Cloruros

Figura 1: Espectros de absorcién infrarrojo (FT-IR) para las
hidrotalcitas ZnAl.

Se puede observar para la hidrotalcita de ZnAl
sin calcinar presenta las bandas caracteristicas de
la hidrotalcita, a su vez muestra interferencias
que pudieron deberse a impurezas en la muestra
durante su manipulacién o sintesis [8]].

En los espectros se puede distinguir la amplia
banda que se encuentra a los 3000cm™' corres-
ponde a los estiramientos de los grupos hidroxilo
de los carbonatos interlaminares. Esta banda esta
formada a su vez por tres bandas caracteristicas;
la banda a 3025cm™! corresponde a los enlaces
C0;2"H,0, la banda a los 3348cm—1 corresponde
al agua interlaminar y una banda a 3468cm™" que
se atribuye a al estiramiento del enlace Metal-OH
[4]].

Asimismo una banda producida por el CO;>~
estd cerca de 1360cm™" y se puede atribuir a los
grupos de la region interlaminar [9].
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También se atribuye la presencia de NO;™ a
las bandas cerca de 1380cm~! [10]. La banda
cerca de los 1600cm™! se relaciona con el agua
atascada en las lIdminas de los solidos. Las bandas
pronunciadas a 550 y 428cm™! corresponden a las
deformaciones y translocaciones de los enlaces Al-
OHy Zn-OH [4].

También se puede percibir en la Figura[I[B) la
desaparicién del intenso pico ubicado a 1364cm™!
que corresponden con la desaparicién de los iones
carbonatos de la region interlaminar debido a la
calcinacidn de la hidrotalcita ZnAl. De igual forma
disminuye la intensidad de la banda cerca de los
3000cm™" por la desaparicién de las moléculas de
agua y también carbonatos superficiales. Ademaés
desaparecieron con la calcinacién los picos entre
los 700 y 400cm™".

Para la hidrotalcitaZnAl regenerada con la
solucién problema que contenia cloruros (Figural[l]
(C)) se aprecia una hidrotalcita méds pura que
las anteriores. Se puede notar que la banda a
1360cm™! se mantuvo disminuida debido a la
ocupacion en mayor proporcion de la region
interlaminar por iones cloruros en lugar de los
iones carbonato.

Por otra parte los espectros obtenidos para la
hidrotalcita de MgAl que muestra la Figura [2| son
similares a los de ZnAl. Se observan las bandas
caracteristicas cerca de los 3400cm™", que se deben
a los grupos hidroxilo, los picos entre 1600 y
1300cm™" por a la presencia de agua, carbonatos
y nitratos, y la banda entre 1000 y 400cm™
correspondiente a las absorciones vibracionales de
6xido de magnesio y aluminio [11].

Para la hidrotalcita MgAl calcinada (Figu-
ra (B)), se nota como el pico a 1380cm™!
correspondiente al COs%interlaminar disminuye
por causa de la calcinacién de la hidrotalcita
MgAl, sin embargo la intensidad de la banda a
los 3400 cm™ indica alto contenido de carbonato
superficial y agua adn en la hidrotalcita calcinada,
posiblemente adsorbida del ambiente durante su
manipulacién [11]. La aparicién de varios picos
entre las bandas entre 400 y 800cm ™! corresponden
al aumento de la presencia de los Oxidos de
magnesio y aluminio por causa de la calcinacion
[12].

(A) Secadas a 70°C
(B) Calcinadas a 500°C

(C) Después de la adsorcién de Cloruros

Figura 2: Espectros de absorcién infrarrojo (FT-IR) para las
hidrotalcitas MgAl.

En la Figura 2] (C) se aprecia, al igual que
la hidrotalcita ZnAl, que la hidrotalcita MgAl
reconstruida, después de estar en contacto con
la solucién de cloruro, presentd un espectro con
menos interferencias que la hidrotalcita sinteti-
zada (A) y calcinada (B). Se puede percibir la
notable disminucion de intensidad de las bandas
caracteristicas a los 3400, 1380 y 640 cm,
atribuyéndosele a la disminucién de la presencia
de los iones nitrato, carbonato y agua debido a la
adsorcion del cloruro.

Difraccion de rayos X (DRX). En la Figura [3]
se presentan los difractomas de rayos X de la
hidrotalcita ZnAl y MgAl. Se puede observar la
presencia de los picos de Miller (003), (006),
(101), (015), (110) y (113) los cuales son carac-
teristicos de la hidrotalcita [[13]].

Para la hidrotalcita de MgAl se presentan
picos simétricos y puntiagudos indicando que el
material estd bien cristalizado [14]. Los valores
de los espaciados basales para la hidrotalcita de
magnesio fueron encontrados para (8,07, 3,97,
2,63, 2,37, 1,54, 1,511&) y estaban ubicados a 26:
10,92, 22,35, 33,97, 37,84, 60,01 y 61,25.

Se puede observar que los picos para la hi-
drotalcita ZnAl son menos puntiagudos, lo cual
indica la poca cristalizaciéon del material durante
el proceso de sintesis. Los picos de difraccion para
la hidrotalcita ZnAl estaban en los angulos 26:
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11,75, 23,31, 34,45, 60,51 y 62,75 y los valores
de los espaciados basales en 7,52, 3,81, 2,82, 1,52
y 1,47 A.

(003)

- (006}
- (101)
- (110)

={113)

MgAl

o (015)

ZnAl

2:Theta - Scale

Figura 3: Difractoma de Rayos X de la hidrotalcita ZnAl y
MgAl secada a 70 °C.

Area Especifica BET y volumen de poros. En la
Tabla 3] se pueden apreciar que los valores de drea
especifica y volumen de poros para la hidrotalcita
de magnesio son mayores que para la hidrotalcita
de zinc, sin embargo ambas son menores a la
reportada por la bibliografia, esto es 51 m?/g para
ZnAl [8] y 120 m?/g para MgAl [12].

El tamafio del poro indica que los sélidos entran
en el rango de los mesoporos (2 a 50 nm), siendo
mayor el tamafo de los poros para la hidrotalcita
de zinc [15]].

Se puede percibir que la hidrotalcita de mag-
nesio presenta mayor porosidad (mayor nimero
de poros) que la de zinc, ya que a pesar del
mayor tamafio de poros que esta ultima posee,
el volumen de poros total es menor que para
la hidrotalcita MgAl. Asimismo se confirma la
relacion directamente proporcional entre el volu-
men de poros y el drea especifica, entendiendo
que mientras mas poros presente la superficie del
material, tendrd una mayor area especifica y por
ende mayor capacidad de adsorcion.

Las isotermas obtenidas son representaciones
del volumen de nitrégeno fisisorbido en el sélido
respecto a la presion relativa de nitrégeno que
corresponden al proceso de adsorcion y desorcion
del gas en el sélido, produciéndose histéresis
cuando la isoterma de adsorcioén no coincide con
la de desorcion [16]]. De esta manera se puede
observar en la Figura 4| el comportamiento de la

Tabla 3: Area especifica, volumen y didgmetro de poros de las
hidrotalcitas sintetizadas.

Tipo de Area Especifica ~ Volumen total de Tamaio de
HTLc BET (mz/g) poro (cm3/g) poro (nm)
ZnAl 21,1719 0,118845 22,45329
MgAl 44,4809 0,220045 19,78783

isoterma de BET para la hidrotalcita de ZnAl, la
misma corresponde a la isoterma tipo III convexa
hacia el eje de las abscisas, la cual es caracteristica
de interacciones gas-solido débiles [[16]]. El hecho
de que la histéresis sea muy pequeiia indica que el
proceso de desorcidn sigue una trayectoria similar
que el proceso de adsorcion.

§10
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Presién relativa (P/Po)
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Figura 4: Isotermas de Adsorcidon-Desorcién de N2 de la
hidrotalcita ZnAl secada a 70 °C.

En la Figura 5] se puede observar la curva de la
isoterma del equilibrio de adsorcion de nitrégeno
para la hidrotalcita MgAL.

La curva corresponde a una isoterma tipo
IV la cual es caracteristica de adsorcion mul-
ticapa acompafiada por condensacién capilar en
mesoporos [16]
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Figura 5: Isotermas de Adsorcidn-Desorcién de N2 de la
hidrotalcita MgAl secada a 70 °C.

Esta curva si muestra una histéresis mayor,
indicando la presencia de poros formados por
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ldminas cristalinas paralelas separadas por pe-
queiias particulas o por defectos cristalinos [16].
Asimismo en la Figura[0]se muestra la curva que
relaciona el volumen del poro con el didmetro del
mismo para las dos hidrotalcitas sintetizadas.
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(A) De la hidrotalcita ZnAl
(B) De la hidrotalcita MgAl

Figura 6: Relacion entre el didmetro del poro y el volumen
de poro de la hidrotalcita.

Se puede observar que la distribucién de los
poros para la estructura de MgAl presenta mayor
uniformidad que para la hidrotalcita de zinc. Se
puede apreciar que existe una mayor concentra-
cion de poros de tamafios cerca de los 10nm y
12nm para las hidotalcitas de magnesio y zinc
respectivamente, lo cual corresponde aproximada-
mente a la mitad del valor promedio para ambas
estructuras reportado en la Tabla

El hecho de que una estructura presente poca
uniformidad en la distribucién del volumen de
poros afecta la superficie especifica del material
y en consecuencia la capacidad de adsorcién del
mismo.

3.4. Condiciones de adsorcion del contaminante
sobre la hidrotalcita

Experimentos preliminares. Los resultados de los

experimentos iniciales de prueba para determinar

el tipo de solucion patrén a utilizar y la forma en

que se utilizaria la hidrotalcita para el disefio de
experimentos (6xidos o hidréxidos) se presentan
continuacion en la Tabla 4]

Tabla 4: Porcentajes de remocién obtenidos de los expe-
rimentos preliminares a diferentes tiempos de agitacion y
dosis de hidrotalcita usando KCI, HCI y NaCl como solucién
problema a pH neutro.

Porcentaje de

Tipo de Solucién Patrén Tipo de HTLc Remocién CI°
(%R+3) %
ZnAl 0
Cloruro de Potasio (KCI) 5 MgAl 6
Oxido ZnAl 0
Oxido MgAl 0
MgAl 71
. ZnAl 71
Cl de Sodio (NaCl P

oruro de Sodio (NaCl) Oxido ZnAl 77
Oxido MgAl 77
Oxido MgAl 19
" L Oxido ZnAl 14
Acido Clorhidrico (HCI) MgAl g
ZnAl 14

De los experimentos preliminares se observo
que el mayor porcentaje de remocidn de iones clo-
ruro se puede obtener cuando los iones provienen
de una solucién de Cloruro de Sodio (NaCl).

Es notable la disminucién del porcentaje de
remocion de cloruros cuando la solucién es de
acido clorhidrico (HCl), observando a su vez el
impedimento de la hidrotalcita para intercambiar
los iones cloruro cuando la solucién que los aporta
es Cloruro de Potasio (KCI).

Asimismo, se percibié la alta capacidad de
remocion de iones cloruro de los 6xidos de las
hidrotalcitas que se obtuvieron por calcinacién a
500°C. Cuando se utilizan los 6xidos, los iones en
solucion son los que van a reconstruir el espacio
interlaminar de las hidrotalcitas, en cambio cuando
se utilizan los hidroxidos, el anién que se quiere
retirar tiene que competir con los aniones ya
presentes en la estructura de la hidrotalcita, y si
estos son mds afines que el anion a intercambiar,
la remocidn de estos iones no serd efectiva.

En este orden de ideas, aunque las hidrotalcitas
fueron preparadas de manera que su anioén prin-
cipal fuesen nitratos (NO3~), uno de los aniones
mas afines a la hidrotalcita que los cloruros, son
lo carbonatos (CO3;7), los cuales se encuentran
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en alta proporcion en la atmosfera y este tipo de
arcillas tiende a adsorberlos rdpidamente, lo cual
disminuye la cantidad de iones nitrato con los que
se pueden intercambiar los cloruros afectando de
manera considerable la adsorcidn de iones cloruro.

Resultados del disefio de experimento. A conti-
nuacién se muestran en la Tabla |5 se comparan
los valores de porcentaje de remocién de ambas
hidrotalcitas utilizadas frente al tiempo que es-
tuvieron en contacto con la solucion. Se puede
observar que la maxima remocion se obtuvo para
la hidrotalcita MgAl en un tiempo de 3 horas,
mientras que para la hidrotalcita ZnAl no hubo
variacion en el porcentaje de remocidn entre los
dos ultimos tiempos de agitacion.

Tabla 5: Valores méaximos de porcentaje de remocién de
cloruros de las hidrotalcitas calcinadas deZnAl y MgAl de
acuerdo al tiempo de contacto estudiado.

Porcentaje de Remocion ( %R+3) %

Tiempo de contacto (t+0,5)h

ZnAl MgAl
0,5 14 59
1 21 68
3 21 85

En la Tabla[f]se aprecia cémo va incrementando
el porcentaje de remocién con el aumento de la do-
sis de hidrotalcita para ambas arcillas. Asimismo
la mayor remocion se obtuvo de la hidrotalcita de
MgAl a la dosis méxima.

Tabla 6: Valores maximos de porcentaje de remocién y
capacidad intercambio i6nico de cloruros de las hidrotalcitas
calcinadas de ZnAl y MgAl de acuerdo a la dosis empleada.

. Porcentaje de Capacidad de

Dosis . . P
(m+ 0,0001) Remocién intercambio i6nico

- (%R=+3) % (qex2) mg/g

g ZnAl MgAl ZnAl MgAl

0,0500 14 32 22 52
0,1000 16 42 4 35
0,3000 21 85 6 23

Al comparar los valores de porcentaje de
remocion y capacidad de intercambio idnico en
el diseno de experimento, se puede observar que
son inversamente proporcionales al aumentar la

dosis de arcilla. Es decir, un alto porcentaje de
remocién de iones cloruro no significa que la
capacidad de adsorcion del 6xido sea alto. Incluso
en los experimentos se puede observar que el
porcentaje de remocion se mantuvo constante y
la capacidad de intercambio ionico disminuyé
con el aumento de la dosis de 6xido. Debido a
la presencia de mayor cantidad de adsorbentes
aumenta la disponibilidad de sitios activos para
que el cloruro sea adsorbido, sin embargo, los
iones se adsorben de manera aleatoria, lo que
implica que no se ocupen completamente todos los
espacios disponibles y queden sitios sin ocupar en
las moléculas.

En la Tabla [/| se puede observar como para
la hidrotalcita de zinc le favorece un pH neutro,
mientras que para la hidrotalcita calcinada de mag-
nesio el porcentaje de remocién es ligeramente
mayor en un pH &cido, debido a la presencia de
mayor nidmero de iones nitratos frente a los cuales
el cloruro tiene mayor afinidad a la estructura de la
hidrotalcita.

Tabla 7: Valores maximos de porcentaje de remocién de
cloruros de las hidrotalcitas calcinadas de ZnAl y MgAl de
acuerdo al pH de la solucién patrén de NaCl.

Porcentaje de Remocién

pH (%R3) %
ZnAl MgAl
5 16 85
7 21 84
9 16 59

En los resultados de las Tablas [} [6] y [7] se ob-
serva una marcada diferencia en los porcentajes de
adsorcion de los iones cloruro de las hidrotalcitas
de MgAl calcinadas con respecto a las de ZnAl.
Esto puede deberse a que el efecto memoria de las
hidrotalcitas de magnesio es mayor que el del zinc,
asi como a la mayor superficie especifica y mayor
volumen de poros que presenta la hidrotalcita de
magnesio, la cual incrementa cuando se someten
las hidrotalcitas a calcinacion.

Resultados de las pruebas a las mejores condicio-
nes de pH y dosis durante un tiempo de contacto
de 24 horas. De igual forma se muestran en la
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Tabla [3] los resultados de las pruebas realizadas
después de determinar las mejores condiciones de
pH y dosis durante un tiempo de contacto de 24
horas sin agitacion.

En estos valores de porcentaje de remocion
de iones cloruro se observa que es menor el
porcentaje de remocion para un tiempo de contacto
sin agitacion de 24 horas que con agitacion por tres
horas respecto a la hidrotalcita de zinc calcinada.
Para el caso de los 6xidos de magnesio no se
encontrd ninguna variacion en el porcentaje de
remocion, lo cual indica que las tres horas de
contacto son suficientes para obtener la maxima
remocion de cloruros.

Tabla 8: Valores de porcentaje de remocién y capacidad de
intercambio i6nico de los experimentos de adsorcién a las
mejores condiciones de pH y dosis empleando la solucién
patrén de NaCl durante un tiempo de contacto de 24 horas.

. Porcentaje Capacidad de
Tiempo de .

. L de Intercambio

Tipo de HTlc agitacion - P
(t+0 5) h Remocién 10n1Co

= (%R£3) % (ge£2) mg/g
Oxido ZnAl 3 21 6
Oxido ZnAl 24 16 4
Oxido MgAl 3 84 23
Oxido MgAl 24 84 23

Estudio de las Isotermas de Equilibrio. Para
completar los estudios del proceso de adsorcién de
los iones cloruro con las hidrotalcitas calcinadas,
se muestra a continuacion en la Figura[/|la curva
de la isoterma de equilibrio para los 6xidos de
ZnAl.

Se puede observar que por ser una linea recta,
la adsorcién de los iones cloruros sobre los
oxidos de zinc cumplen con del modelo de Henry.
Obteniéndose directamente de la ecuacién de la
recta el valor de la constante de Henry (Ky) igual
a 0,6949 L/mol.

El hecho de que se cumpla con la isoterma
de Henry indica que la adsorcion es directamen-
te proporcional a la concentraciéon del soluto.
Ademds se puede tratar de un adsorbente de
superficie lisa y homogénea, con una superficie
“infinita” (adsorcidn sin restricciones) y no existen
interacciones entre las moléculas adsorbidas.

Figura 7: Isoterma de adsorcién de Henry para el intercambio
i6nico de cloruros usando los 6xidos de la hidrotalcita de
ZnAl.

En la Figura se puede observar que la
curva obtenida cumple con el modelo de isoterma
de Langmuir, el cual describe una isoterma de
adsorciéon tipo I, siendo ésta caracteristica de
sOlidos microporosos.

Figura 8: Isoterma de adsorcién de Langmuir para el
intercambio i6nico de cloruros usando los 6xidos de MgAl.

Al ajustarse el proceso de adsorcion de la
hidrotalcita calcinada de MgAl a una isoterma de
Langmuir, se supone que ocurre una adsorcién en
monocapas y se puede asumir que la superficie
proporciona un cierto nimero de posiciones para
la adsorcion y todas son equivalentes, también que
sOlo se adsorbe una molécula sobre cada posicion
y las moléculas adsorbidas no estan interactuando
entre si, es decir, la adsorcion es independiente de
la ocupacidn de las posiciones vecinas.

Para obtener mayor informacion de la isoterma,
es necesario estudiarla de forma lineal. En las
Figuras [0 y [I0 se presentan las curvas de la
isoterma de Langmuir y de Freundlich linealizadas
respectivamente.
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De la isoterma en su forma lineal se pudo ob-
tener los pardmetros fisicoquimicos caracteristicos
de las mismas, como se muestra en la Tabla 9l Al
cumplirse con la isoterma de Freundlich, se tienen
ademds consideraciones como que la superficie es
rugosa (microporosa), la distribucién de la energia
de los sitios de adsorcién es exponencial y al
contrario que la isoterma de Langmuir no supone
la formacion de una monocapa.

Sin embargo, tomando en cuenta el pardmetro
estadistico R? que arroja ambas gréficas, se puede
deducir que la isoterma de Langmuir describe
mejor el proceso de adsorcion de los iones cloruro
en los 6xidos de magnesio.

Figura 9: Linealizacion de la Isoterma de Langmuir para el
intercambio i6nico de cloruros usando hidrotalcitas de MgAl
calcinadas a 500°C.

Figura 10: Linealizacién de la Isoterma de Freundlich para el
intercambio i6nico de cloruros usando hidrotalcitas de MgAl
calcinadas a 500°C.

Ademads se pudo conocer los pardmetros termo-
dindmicos que se indican en la Tabla |10} a partir
del valor de la constante de Langmuir.

Tabla 9: Parametros Fisicoquimicos obtenidos a partir de
las isotermas de adsorcién de Langmuir y Freundlich de los
oxidos de MgAl.

Isoterma de Langmuir

TCC  gm(mg/g) Ky (L/mol)
30 54,9451 645,0253

Ln(K;) R?
6,4693 09974

Isoterma de Freunlich
T (°C) Kr N R?
30 3,01995 0,48 0,9938

Tabla 10: Pardmetros termodindmicos obtenidos a partir de
la constante de Langmuir.

T(C) Energia de Gibbs Entalpia Entropia
AG°(kJ/mol) AH°(kJ/mol)  AS°(J/mol.K)
30 -16,2977 7,9590 80,0550

El valor negativo de la energia de Gibbs indica
la espontaneidad del proceso de remocién de iones
cloruro. Mientras que el signo positivo del cambio
de entalpia confirma la naturaleza endotérmica del
intercambio i6nico y para la entropia el incremento
de la aleatoriedad en la interfaz s6lido-liquido para
el intercambio i6nico entre el cloruro y el 6xido de
magnesio.

3.5. Eficiencia de remocion de iones cloruro en
los efluentes

A continuacién se detallan en la Tabla los
resultados obtenidos de porcentaje de remocion e
intercambio i6nico de las pruebas realizadas a los
efluentes del LFQ a diferentes dosis de hidrotalcita
calcinada de ZnAl.

Para los efluentes del LFQ que contienen cloru-
ro se puede notar que el porcentaje de remocion
utilizando los O6xidos de las hidrotalcitasZnAl
es similar al que se obtuvo en el disefio de
experimentos usando la solucién de NaCl. En la
Tabla|l 1{se muestra como incrementa el porcentaje
de remocién con al aumento de la dosis y como
crece ligeramente cuando el tiempo de contacto
es de 24 horas. Ademds se corrobora la poca
capacidad de adsorcion de los hidroxidos de ZnAl
para tratar los iones cloruros presente en los
efluentes.
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Se puede observar la necesidad de ajustar el pH
de la solucién antes del tratamiento con los 6xidos
de ZnAl debido a la influencia negativa del pH
acido inicial de la solucion en el porcentaje de
remocion

De la misma manera, en la Tabla|l2|se presenta
los resultados de porcentaje de remociéon de
los 6xidos de magnesio cuando se pusieron en
contacto con los efluentes del laboratorio.

Tabla 11: Resultados de los experimentos de adsorcién de los
oxidos de ZnAl en contacto con los efluentes del LFQ a las
mejores condiciones de pH y tiempo de agitacion a diferentes
dosis.

Tipo de HTLc M T P R C
OxidoZnAl 0,1268 3 70 4 4
Oxido ZnAl  0,3057 3 7,0 20 7
Oxido ZnAl 05113 3 70 28 6
Oxido ZnAl  0,5125 24 70 32 7
Oxido ZnAl  0,3000 24 50 12 4

ZnAl 0,3000 24 50 4 1

M: Masa de HTlc (m+0,0001)g

T: Tiempo de Agitacién (t+0,5)h

P: pH inicial (pH+0,1)Adim

R: Porcentaje de Remocién ( %R+3) %

C: Capacidad de Intercambio i6nico (qe +2) mg/g

Se puede percibir que el porcentaje de remocion
de iones cloruro se mantuvo constante para la
dosis de 0,3125 y 0,5061 gramos de hidrotalcita
de magnesio calcinada, pero a su vez crece
ligeramente cuando el tiempo de contacto se
incrementa a 24 horas sin agitacion.

A diferencia de los resultados obtenidos para los
6xidos de zinc, a pH 5 se obtiene un alto porcentaje
de remocion usando los 6xidos de magnesio, lo
cual indica que el magnesio no se desestabiliza
como ocurre con el zinc. El pH dcido de la solucioén
puede favorecer la adsorcion de otros iones en
soluciéon como el potasio (proveniente de las
soluciones de KCl preparadas en las précticas de
conductimetria), el cual puede estar compitiendo
para formar parte de la estructura laminar de la
hidrotalcita y por su tamafio molecular disminuye
el espacio interlaminar disponible para los iones
cloruro, provocando una ligera disminucion del
porcentaje de remocion de iones cloruro.

Tabla 12: Resultados de los experimentos de adsorcién de los
6xidos de MgAl en contacto con los efluentes del LFQ a las
mejores condiciones de pH y tiempo de agitacion a diferentes
dosis.

Tipo de HTLc M T P R C
Oxido MgAl  0,0523 3 7,0 32 68
Oxido MgAl 03125 3 7,0 92 33
Oxido MgAl 05061 3 7,0 92 20
Oxido MgAl 05018 24 7,0 96 21
Oxido MgAl 03000 24 50 88 33

MgAl 03000 24 50 4 1

M: Masa de HTlc (m+0,0001)g

T: Tiempo de Agitacion (t+0,5)h

P: pH inicial (pH+0,1)Adim

R: Porcentaje de Remocién ( %R+3) %

C: Capacidad de Intercambio i6nico (qe +2) mg/g

Cabe destacar que el pH acido de la solucién no
viene dado por el uso de acido nitrico como en el
diseio de experimentos, sino por la presencia de
iones H* provenientes de la disociacién del acido
clorhidrico usado en las practicas.

4. Conclusiones

El espectro de infrarrojo permitié corroborar
la presencia de los compuestos que forman la
estructura de la hidrotalcita, asi como la presencia
de interferencia en los sélidos sintetizados.

Los resultados obtenidos del DRX mostraron la
presencia de los picos caracteristicos de compues-
tos tipo hidrotalcita para los sdlidos de ZnAl y
MgAl sintetizados.

A través de los andlisis de Isotermas BET se
evidencié que el area especifica que presentaron
los solidos sintetizados es menor a la reportada por
la bibliografia.

Las hidrotalcitas calcinadas de ZnAl y MgAl
presentaron mayor porcentaje de remocion que los
hidréxidos.

Los o6xidos de la hidrotalcita de magnesio
presentaron mayor porcentaje de remocion que los
de la hidrotalcita de zinc.

Las dos hidrotalcitas estudiadas presentaron el
mismo comportamiento para las mejores condicio-
nes del proceso de adsorcion en funcion a tiempo
y dosis de hidrotalcita calcinada.
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El proceso de adsorcion se favorece a un pH
neutro para las hidrotalcitas calcinadas de zinc y
magnesio
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Abstract.-

Simulation of the extraction processes for S-natural carotene, astaxanthin, biodiesel and glycerol, starting from
marine microalgae (Dunaliella saline), is presented. Analysis of some variables behavior at different operation
conditions, as well as the scale-up design is the main purpose of this paper. Values for the simulation were
determined at laboratory data, because actual information at industrial scale is not available. Economic evaluation
of the simulated system was done; the simultaneous extraction of S-natural carotene, astaxanthin, biodiesel and
glycerol, by means of the proposed technological is feasible economically. Other seven cases studies were analyzed:
extraction of B-natural carotene, astaxanthin and biodiesel, extraction of S-natural carotene and astaxanthin,
extraction of S-natural carotene, astaxanthin and glycerol, extraction of S-natural carotene and biodiesel, extraction
of S-natural carotene, biodiesel and glycerol, extraction of astaxanthin, biodiesel and glycerol and extraction of
astaxanthin and biodiesel. The best alternative was S-natural carotene, astaxanthin and biodiesel extraction.

Keywords: extraction; S-carotene; astaxanthin; Dunaliella saline; biodiesel.

Simulacion de los procesos de extraccion de S-caroteno natural,
astaxantina, biodiesel y glicerol a partir de Dunaliella salina

Resumen.-

Se presenta la simulacién de los procesos de extraccién de -caroteno natural, astaxantina, biodiesel y glicerol
a partir de una especie de microalga marina (Dunaliella salina), con la finalidad de facilitar el andlisis del
comportamiento de diferentes variables bajo distintas condiciones de operacién, asi como el disefio a otra escala.
Los datos para la simulacién fueron determinados partiendo de resultados de laboratorio, por no disponer de
informacién a escala industrial al no existir la instalacion. Se realizé la evaluacién econdmica de la simulacién
del sistema planteado; se concluyd que la extraccién simultinea de B-caroteno natural, astaxantina, biodiesel y
glicerol, mediante los esquemas tecnolégicos propuestos, es factible econdmicamente; se analizaron otros siete
casos de estudios: la extraccién de S-caroteno natural, astaxantina y biodiesel, la extraccién de S-caroteno natural
y astaxantina, la extraccién de S-caroteno natural, astaxantina y glicerol, la extraccién de S-caroteno natural y
biodiesel, la extraccién de S-caroteno natural, biodiesel y glicerol, la extraccién de astaxantina, biodiesel y glicerol,
la extraccidn de astaxantina y biodiesel, selecciondndose como la mejor variante la extraccién de S-caroteno natural,
biodiesel y astaxantina.
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1. Introduccion

El hombre siempre se ha visto en la necesidad
de iniciar nuevas lineas de investigacién que lo
conduzcan a dar soluciones a situaciones que se
le presentan. En las dltimas cuatro décadas, las
microalgas han adquirido un creciente interés en
diversos campos de la economia, especialmente en
la industria de alimentos saludables, concentrados
para animales, productos farmacéuticos y cosméti-
cos [, 2].

Sin embargo, el cultivo a gran escala de las
microalgas no es tan eficiente comparado con el de
los microorganismos heterotroficos. No obstante,
el cultivo industrial de las microalgas apenas se
encuentra en pleno desarrollo, estado que motiva
el estudio de procesos biotecnoldgicos innovativos
que incrementen la eficiencia productiva de los
microorganismos fototréficos [3]].

Las microalgas son microorganismos capaces
de almacenar y producir determinadas cantidades
de sustancias bioactivas muy novedosas empleadas
en la industria y en la ciencia de la salud.
Dunaliella salina, es una especie predominante en
ambientes hipersalinos y una de las eurihalinas
mas extremofilas que se conoce. Bajo condicio-
nes de estrés salino y alta irradiacién, produce
grandes cantidades de [-caroteno (14 % de su
masa seca), que le permite proteger la clorofila
y el ADN del nicleo; biodiesel (6-25 % de su
masa seca), astaxantina (1,5-3 % de su masa seca)
y glicerol [4]]. Estudios han demostrado que la
produccién de carotenoides en esta especie de
alga puede optimizarse variando las condiciones
de cultivo (aumento de la salinidad, intensidad
luminosa y temperatura). Como consecuencia, el
aprovechamiento de esta microalga cambiard, ya
sea con la finalidad de producir todos o algunos
de los siguientes productos: B-caroteno natural,
astaxantina, biodiesel y glicerol [5].

Otros estudios realizados comprueban que las
microalgas pueden jugar un papel importante en
la transformacién de la materia orgdnica de las
aguas residuales en biomasa y en el agua tratada
que puede utilizarse para el riego [6].

El crecimiento en los ultimos afios de las
emisiones de gases de efecto invernadero ha

sido la preocupacion y el motivo de numerosas
investigaciones relacionadas con la produccion de
combustibles a partir de biomasas, debido a que los
biocombustibles obtenidos de ellas no incrementan
el dioxido de carbono (CO,), por el consumo que
tienen de este componente durante su crecimiento,
siendo el balance neto igual a cero [7]].

El B-caroteno es el precursor de la vitamina
A y se le utiliza como suplemento alimenticio
vitaminico. La produccién de S-caroteno mediante
Dunaliella salina es un medio natural de ob-
tenerlo; su calidad es superior a la alcanzada
por un método quimico. Entre las diferentes
propiedades de este pigmento se encuentra su
caracter antioxidante. Ademas, se le ha asociado a
la prevencion o retraso de enfermedades crénicas:
cancer, arteriosclerosis, artritis, cataratas, entre
otras, y se usa frecuentemente en la industria
farmacéutica como colorante y nutriente [8]].

En el campo de la tecnologia farmacéutica,
el glicerol es un disolvente de extraordinario
valor, capaz de formar disoluciones concentradas
imposibles de obtener con otros componentes.
Algunas de estas disoluciones se emplean como
medicamentos en su forma original, en tanto
otras se usan para preparar diluciones acuosas o
alcohdlicas de baja solubilidad en estos disolven-
tes. Entre las formas farmacéuticas que contienen
glicerol en su composicion se pueden citar: geles,
lociones, supositorios y diferentes mezclas [9].

La astaxantina es un carotenoide que se clasifica
como una xantdfila y se considera un pigmento
liposoluble coloreado. A diferencia de algunos
carotenoides, no se convierte a vitamina A (retinol)
en el cuerpo humano. En la actualidad se utiliza
como pigmentante en la industria del salmén, co-
mo fotoprotector dérmico en la industria cosmética
y en la industria farmacéutica y nutracéutica se
utiliza por su gran capacidad antioxidante [10, 11}
12].

El biodiesel es un biocarburante liquido, defi-
nido como ésteres monoalquilicos derivados de
aceites vegetales y grasas animales. Se puede
obtener a partir de la transesterificacion o la este-
rificacion de 4cidos grasos, debido a su bajo costo
y sus ventajas fisicas y quimicas. Actualmente se
considera una opcion de energia sostenible, que,
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Figura 1: Esquema propuesto del proceso tecnoldgico para la extraccién de S-caroteno natural y de glicerol a partir de una

cepa Dunaliella salina.

de contar con ella, se reduciria el agotamiento
de los recursos no renovables. Puede mezclarse
con el gasdleo para su uso en motores e incluso
sustituirlo totalmente si se adaptan estos motores
convenientemente. Ademds, posee propiedades
lubricantes que reducen el desgaste del motor y es
un material seguro para su transporte [13}[14].

2. Desarrollo de la investigacion

2.1. Descripcion del proceso tecnolégico

El flujo tecnoldgico a procesar de biomasa
himeda es de 2 694,74 kg para una cantidad de
producto final de 78,68 kg de B-caroteno, 98,68
kg de biodiesel, 15,36 kg de astaxantina y 255,39
kg de glicerol. La simulacién se realizd a partir
de obtener un crecimiento maximo de la biomasa,
a los 21 dias para un ciclo, por lo que para
13 ciclos se consumirian 270 dias. Esto permite
alcanzar al afio aproximadamente una tonelada de
[B-caroteno lo que constituia el objetivo primario
de la investigacién. Ademads, se tomd en cuenta
el porcentaje que representa cada uno de los
productos con relacién a la biomasa seca y al
porciento de lipidos extraidos. La fase de cultivo
de la microalga no se consider6 en la simulacion.
Se parti6é de tres esquemas de flujo tecnoldgico
propuestos por Acacio [7] y Cobo [15].

El sistema propuesto para la extraccion de
B-caroteno natural y glicerol, asi como para

la extraccion de biodiesel y la extraccion de
astaxantina se muestran en Figura [ Figura [2] y
Figura 3| respectivamente.
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Figura 2: Esquema propuesto del proceso tecnoldgico para
la extraccién de biodiesel a partir de una cepa Dunaliella
salina.
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Figura 3: Esquema propuesto del proceso tecnoldgico para
la extraccidn de astaxantina a partir de una cepa Dunaliella
salina.

En los tres esquemas propuestos, el proceso
se inicia con el cultivo de la especie y una vez
obtenida la biomasa htimeda se filtra con el fin
de eliminar la mayor cantidad de agua; luego se
dividide en tres lineas diferentes y se pasa a una
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etapa de separacion donde ocurre la extraccion de
los carotenoides (pigmentos y lipidos).

Para la obtencion del S-caroteno natural se
emplean como solventes el hexano y la acetona
[16]. Posteriormente se realiza una extraccién
donde se obtiene el S-caroteno y por dltimo se
lleva a cabo una evaporacion con el objetivo de
extraer el agua de la fase acuosa y obtener el
pigmento seco (Figura|I)).

La obtencién del biodiesel se realiza a través
de la reaccion de transesterificacion con catélisis
acida, empleando como catalizador dcido sulfurico
al 98 % y como solvente de los ésteres mono-
alquilicos el cloroformo. Luego se realiza una
centrifugacioén, se lava y finalmente se lleva a
cabo una destilacion al vacio con el objetivo de
extraer restos de solvente y el contenido de agua,
obteniendo de esta manera el biodiesel purificado
(17, [15] (Figura2).

La astaxantina se obtiene a partir de la fase
orgénica (Figura [3)) empleando como solvente la
acetona, luego se centrifuga y con posterioridad se
realiza un secado por aspersion para eliminar todo
el contenido de impurezas y de agua, y obtener por
ultimo la astaxantina pulverizada [15].

La obtencién de glicerol viene dada por dos
partes. La primera comienza con un acondicio-
namiento de la mezcla (fase resultante de la
extraccion de carotenoides), para esto se agrega
hidréxido de calcio y se enfria desde 100°C
a 50°C. Se realiza la filtracién, eliminando la
mayor cantidad de impurezas y luego el liquido
viscoso pasa al neutralizador, donde se afiade dcido
sulfurico al 50 % alcanzando la mezcla un pH
entre 6-7. Se lleva a cabo una evaporacion al vacio
donde se concentra la mezcla y luego se procede a
la extraccion de glicerol empleando el isopropanol
como solvente. La segunda es el resultado de la
reaccion de transesterificacion con catalisis acida,
de la que se obtiene glicerol como producto. Por
ultimo, el glicerol producido por ambas partes se
lleva a un evaporador para eliminar el contenido
de agua y algunas impurezas que puedan quedar y
obtenerlo en su forma purificada [18]].

2.2. Simulacion del proceso de obtencion de [3-
caroteno natural, biodiesel, astaxantina y
glicerol a partir de una cepa de Dunaliella
salina

Para la simulacion del proceso de obtencion
de pB-caroteno natural, biodiesel, astaxantina y
glicerol a partir de una cepa de Dunaliella salina
se empled el programa SuperPro Designer 9.0.
La simulacion se realiz6 en modo discontinuo,
donde a cada moédulo seleccionado se le fij6 un
tiempo de carga y descarga y la cantidad de ciclos
por lote, ademds del tiempo de proceso. También
se introdujeron valores de capacidad, potencia,
materias primas, costos, entre otros.

El esquema del proceso tecnoldgico se con-
form6 seleccionando las operaciones que se re-
querian, asi como los mddulos correspondien-
tes a estas. Luego de seleccionados todos los
componentes que intervienen en el proceso, se
introdujeron los datos de las corrientes de entrada
de las materias primas. Todas las corrientes se
encuentran a 25° C y 101,3 kPa. En la Tabla m se
reporta la masa correspondiente a cada corriente.

Tabla 1: Datos de las corrientes de entrada.

Corriente Cantidad (kg)

Biomasa himeda 2 694,74

Biomasa seca 1 536,00
Hidréxido de calcio 106,70
Acetona 296,63
Hexano 310,17
Isopropanol 404,21
Acido sulfirico (50 %) 285,00
Cloroformo 585,84
Acido sulfirico (98 %) 146,86

3. Analisis y discusion de resultados

3.1. Resultados obtenidos a partir de la simula-
cion

El esquema del proceso tecnolégico obtenido en
la simulacién se presenta en la Figura

En la Tabla se muestran los resultados
obtenidos en la simulaciéon para un ciclo y
el porcentaje de error respecto a los valores
experimentales.
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Figura 4: Esquema de la simulacion para la extraccidon de S-caroteno natural, biodiesel, astaxantina y glicerol a partir de una

cepa Dunaliella salina.

Comparando los valores de la Tabla [2] (ex-
perimentales y simulados), se puede decir que
la simulacion realizada se corresponde con las
investigaciones desarrolladas con un error relativo
permisible menor que el 6 % para cada uno de los
elementos mostrados.

En la Figura [5] correspondiente al diagrama de
Gannt, se muestra la secuencia de cada proceso, asi
como las operaciones involucradas en cada uno de
ellos con los tiempos de carga, arranque y proceso,
alcanzando un total de 17,98 h/ciclo y logrando
garantizar la integridad de los tiempos debido a
que se realizan procesos y operaciones de forma
simultanea, contribuyendo a un ahorro de consumo
enérgico y disminucién del costo de produccién
asociado al proceso general.

Se realiz6 un gréfico (Figura[f) para analizar los
tiempos de parada, espera y trabajo de los equipos
empleados en el proceso de extraccion, siendo el
filtro (empleado en la obtencion de la biomasa

Figura 5: Diagrama de Gannt.

algal seca) y los evaporadores los que presenta la
mayor fraccién de tiempo ocupada, coincidiendo
con los equipos que mayor costo de adquisién
presentan y los mezcladores y separadores de flujo
la mayor fraccién de tiempo desocupada.

Se identific6 como cuello de botella el proceso
realizado en el evaporador (EV—-102), asociado
a la extraccion de glicerol a partir de la fase
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Tabla 2: Resultados de la simulacién para un ciclo de
produccién y porcentaje de error respecto a los valores
experimentales.

. . ., Error
Experimental Simulacién .
Elementos (ke) (ke) relativo
(%)
Pigmentos totales en la
linea de obtencion de B 183,24 174,08 5,20
caroteno
Lipidos totales en la
linea de obtencién de 105,22 101,55 3,50
astaxantina
Lipidos totales en la
linea de obtencion de 110,24 107,64 2,40
biodiesel
Pigmentos totales en la
linea de obtencion de 355,71 337,90 5,27
glicerol
Producci6n de 100,34 98,68 1,68
biodiesel
Produccion de 14,80 15.23 2,90
astaxantina
Produccién de 8 77.80 78.68 113
caroteno
Produccién de glicerol 250,32 255,40 2,03

resultante de la obtenciéon de pigmentos totales
para la extraccion de S—caroteno natural. En este
proceso se emplea un tiempo de 9,33 h para
concentar la mezcla antes de realizar la separacion
de los pigmentos restantes con isopropanol y se
inicia a las 3,58 h de comenzar la etapa de filtrado
de la biomasa humeda, para un tiempo final de
12,92 h. El tiempo que se requiere para esta
operacion es realtivamente alto, lo que afecta de
manera negativa el proceso general, influyendo
directamente en el consumo energético y los costos
de produccion.

En la Figura [6] se identifica de forma abreviada
el equipamiento utilizado. Asi, NFD representa la
filtracion, MX representa la mezcla de corrientes
(unién), EV representa la operacién de un evapo-
rador, V representa la operacion de mezclado en un
tanque y CSP representa la separacion (divisor) de
corrientes. El nimero que acompafia a cada equipo
se corresponde con el de la Figura 4]

Un andlisis medioambiental de los desechos
acuosos y organicos que se generan en los
procesos y las emisiones de gases contaminantes
a la atmosfera, demuestran la necesidad de recu-
perar los solventes asociados a cada una de las
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Figura 6: Gréfica de fracciones de tiempo del equipamiento.

extracciones realizadas en los procesos (hexano,
isopropanol, cloroformo y acetona), debido a que
la reutilizacion de estos podria disminuir los dafios
desde el punto de vista medioambiental y los
costos del proceso.

El indice total de desechos por materia prima
es de 0,85, con un indice de desechos acuosos y
organicos de 0,40 y 0,44 respectivamente y 0,01
para las emisiones. En la Tabla [3| se muestran los
resultados obtenidos de este analisis.

Tabla 3: Total de desechos acuosos, orgidnicos y las
emisiones de gases contaminantes.

Componente kg/ciclo kg/ano %
Acetona 2,010 1702 0,04
Hidréxido de calcio 0,001 1 0,00
Caroteno 95,386 80 792 2,10
Sulfato de calcio 196,062, 166 064 4,32
Cloroformo 365,453 309 539 8,05
Glicerina 53,420 45247 1,18
Hexano 310,170 262714 6,83
Isopropanol 942,000 797 874 20,76
Pigmentos 23,652, 20033 0,52
Acido sulfdrico 145,175 122 963 3,20
Restos 1 049,114 888 599 23,12
Oxigeno 1,103 934 0,02
Nitrégeno 3,634 3078 0,08
Agua 1351,183 1144 426 29,77
Total 4 538,332 3 843 967 100

3.2. Andlisis economico

Para el calculo del costo de inversion se tuvo en
cuenta el costo de adquisicion del equipamiento
tecnoldgico, considerando los pardmetros carac-
teristicos de los equipos y utilizando los indi-
cadores que aparecen incorporados en SuperPro
Designer 9.0 y que se adecuan a los reportados
por Peters [19]. Los egresos se calcularon a
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partir del balance de materiales considerando las
materias primas requeridas (H,SO,, isopropanol,
Ca(OH),, hexano, acetona, cloroformo) y los
servicios auxiliares (agua, electricidad) y los
ingresos se calcularon a partir de la posibilidad
de vender el S-caroteno natural, la astaxantina, el
biodiesel y el glicerol obtenido. Se utiliz6 una tasa
de interés del 12 %, una tasa impositiva del 30 %,
todo esto para un tiempo de vida econdmica de 5
anos.

Caso base: obtenciéon de S-caroteno natural,
biodiesel, astaxantina y glicerol.

En la Tabla[] se muestra el costo de adquisicién
del equipamiento tecnolégico (CAET) para la
obtencion de [-caroteno natural, biodiesel, asta-
xantina y glicerol.

Las Tablas [5| [6] y [7] muestran los egresos,
ingresos e indicadores econémicos para el caso
base.

Tabla 4: Costos del equipamiento tecnoldgico.

Costo
Moédulos Cant  Capacidad unitario Costo ($)
($/unidad)

Filtro Nutche 2 14,34 m? 340 000 680 000
Tanque de 2 mz 217 000 868 000
mezelado 8 1m 209 000 627 000

10 m? 276 000 276 000
25,06 m? 182 000 182 000
Evaporador kettle 3 66,33 m? 296 000 296 000
111,00m? 420 000 420000
Destilador al 1 500 L 548 000 548 000
vaclo
Centrifuga 1 1100 L/h 288 000 288 000
Hidrociclén 1 6L/h 3000 3000
Lavadora 1 1 000 kg/h - -
Secador spray 1 1L 111 000 111 000
Separador de 600-1 600
10 - -
componentes kg/h
Mezclador de 2 1 100-1 ) )
componentes 700 kg/h
Total 2925 000 4334 000

Como se aprecia los indicadores econdmicos
son favorables de donde es posible la produccién
combinada de estos cuatro productos.

Para conocer si esta resultaba la mejor variante
desde el punto de vista econdmico se analizaron
siete casos de estudio a partir el caso base.

Caso de estudio 1. Obtencidon de [-caroteno
natural, astaxantina y biodiesel.

Tabla 5: Egresos asociados a la extraccién de B-caroteno
natural, astaxantina, biodiesel y glicerol.

Costo . Costo
Materiales unitario Cantidad anual %
($/unidad) anual ($/afio)
Biomasa 0,26 1 300 994 338 258 32
Cloroformo 1,01 496 208 501 169 4,8
Agua 0,19 981 451 186 476 1,8
Hexano 4,46 262714 1171704 11,2
Acetona 3,10 251 246 778 861 7,5
Acido
sulftrico 7,92 241395 1911848 18,3
(50 %)
Acido
sulfurico 7,92 124 390 985172 9,4
(98 %)
Isopropanol 5,60 797 874 4 468 094 42,8
Hidréxido de 1,18 90 375 106 642 1.0
calcio
Aire - 1701 - -
Total 10 448 224 100
- 83 352,50 833 525
Electricidad $/afio KW-h/afio

Tabla 6: Ingresos por ventas asociados a la extraccién -
caroteno natural, astaxantina, biodiesel y glicerol.

Cantidad Precio
Elemento (ke/afio) unitario Venta ($/afio)
($/kg)
b-caroteno 66 639 750 49979 173
Astaxantina 13011 900 11709 527
Biodiesel 83583 10 835832
Glicerol 216 320 1 216 320
Total 62 740 851

Tabla 7: Indicadores econdmicos asociados a la extraccién
de B-caroteno natural, astaxantina, biodiesel y glicerol.

Indicador Valor
Costo de inversion 42776 000 $
Valor actual neto
(VAN con 12 % de tasa de interés) 109 349 000 $
Tasa interna de rendimiento (TIR) 45,39 %
Plazo de recuperacién del capital (PRC) 1,41 afios
Retorno sobre la inversion (RSI) 71,01 %

Caso de estudio 2. Obtenciéon de [-caroteno
natural y astaxantina.

Caso de estudio 3. Obtencion de [-caroteno
natural, astaxantina y glicerol.
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Caso de estudio 4. Obtenciéon de pS-caroteno
natural y biodiesel.

Caso de estudio 5. Obtenciéon de [-caroteno
natural, biodiesel y glicerol.

Caso de estudio 6. Obtencion de astaxantina y
biodiesel.

Caso de estudio 7. Obtencidn de astaxantina,
biodiesel y glicerol.

Para cada caso de estudio (CE) y siguiendo el
procedimiento presentado para el caso base, se
obtuvieron los resultados de la Tabla[8l

Tabla 8: Indicadores econémicos de cada alternativa y del
caso base.

CE-1 CE-2 CE-3
CAET $ 2 750 000 1480 000 3064 000
Egresos $ 4138 729 2604 415 9034916
Ingresos $ 64 222 364 63 436 000 61709 992
Inversion $ 28 274 000 18 026 000 32 535 000
VAN $ 161 923 000 182 956 000 129 205 000
TIR % 73,2 103,2 58,83
PRC afos 0,75 0,45 1,01
RSI % 134,12 221,94 99,07
CE-4 CE-5 CE-6
CAET $ 2218 000 3797 000 1 837 000
Egresos $ 4129 788 10522 875 4 828 593
Ingresos $ 51 194 869 51031 324 12 886 024
Inversion $ 22 730 000 37 264 000 21 618 000
VAN $ 129 929 000 78 362 000 -5 891 000
TIR % 73,2 40,55 -
PRC aflos 0,75 1,61 -
RSI % 133,81 61,97 -
CE-7 Caso base
CAET$ 3914 000 4334 000
Egresos $ 10 736 106 10 531 579
Ingresos $ 12761 679 62 740 851
Inversion $ 37 650 000 42 776 000
VAN $ -72 986 000 109 349 000
TIR % - 45,39
PRC aflos - 1,41
(RSI % 71,01

CE-n: caso de estudio n.

Los resultados de la Tabla [§] permiten selec-
cionar cudl de las alternativas propuestas es la
mas conveniente a emplear, ya que no todas son
econdmicamente ventajosas. Si se toman en cuenta
los indicadores del VAN y la inversion, el segundo
caso de estudio seria la mejor alternativa, sin
embargo, esta presenta una TIR muy elevada,
por la gran diferencia que existe entre ganancia
e inversion y el corto plazo de recuperacion del

capital. Por tanto, la alternativa seleccionada es
la de producir S-caroteno natural, astaxantina y
biodiesel (CE-1) con un valor de TIR mayor
que la tasa de interés, para un PRC menor en
comparacion con las otras alternativas.

Se puede observar como las alternativas que
tienen glicerol como producto final (caso base y
casos de estudio 3 y 5) aunque factibles, tiene
los mayores PRC y menores RSI, lo que esta
asociado al bajo porcentaje de extraccion asociado
al procedimiento propuesto en la literatura para la
obtencion del glicerol.

3.3. Andlisis de sensibilidad

Con el objetivo de profundizar en el andlisis
econdmico de la alternativa de mayor factibilidad
se realiz0 un andlisis de sensibilidad. Como
variable independiente se selecciono el porcentaje
de extraccion de -caroteno natural (40 %, 45 % y
50 %), astaxantina (5 %, 10 % y 15 %) y biodiesel
(25 %, 30 % y 35 %) y como variables dependien-
tes el VAN y los ingresos totales. En la Figura[7]se
muestra la relacion que existe entre las variables
dependientes y las independientes.

10000000 -

Indicadores

50000000 -

0 -
Bajo Medio Alto
% de extraccion
OVAN (% B-caroteno) B VAN (%5 astaxantina)
u VAN (% biodiesel) [ Ingresos (% fi-caroteno)
LT % na) o (% biodiesel)

Figura 7: Grafico del andlisis de sensibilidad.

Se observa que las dos variables dependientes
son directamente proporcionales a las variaciones
de los porcentajes de extraccion en el caso del
B—caroteno natural y de la astaxantina, ambas
presentan un comportamiento lineal, siendo el
indicador del VAN el que presenta una mayor
sensibilidad a estos cambios debido a que tiene
mayor pendiente. Sin embargo, para el caso del
biodiesel, cambios en el porcentaje de extraccion
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no influyen ni en el valor del VAN ni en los
ingresos.

Para el caso de estudio seleccionado, la posibili-
dad de obtener solamente S-caroteno natural y bio-
diesel, manteniéndose parada la linea de obtencion
de astaxantina, resulta econdmicamente ventajosa,
con una ganancia que equivale a 52 194 869 $ para
un costo de inversion de 28 274 000 $.

4. Conclusiones

De la simulacién de los procesos de extraccion
de B-caroteno natural, biodiesel, astaxantina y
glicerol a partir de la microalga Dunaliella salina
se obtuvo como resultado: 78,68 kg/ciclo de (-
caroteno natural, con un error relativo de 1,13 %,
97,86 kg/ciclo de biodiesel con un error relativo de
2,50 %, 15,23 kg/ciclo de astaxantina con un error
relativo de 2,90 % y 255,40 kg/ciclo de glicerol
con un error relativo de 2,03 % con respecto a los
valores hallados de forma experimental.

De las alternativas econdmicas evaluadas se
seleccioné6 como la més rentable aquella en la
que se produce [-caroteno natural, biodiesel y
astaxantina.

El andlisis econdmico de la alternativa de f3-
caroteno natural, biodiesel y astaxantina tiene
como indicadores: un VAN de 161 923 000 $, una
TIR de 73,20 %, un RSI de 134,12 %, para 0,75
anos de PRC.

El anélisis de sensibilidad arroja que el por-
centaje de extracciéon de B-caroteno natural y de
astaxantina influyen en el VAN y en los ingresos,
pero mayormente en el VAN. Sin embargo, cam-
bios en el porcentaje de extraccion de biodiesel no
influyen ni en el valor del VAN ni en los ingresos.
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Evaluation of the influence of barium chloride on the concentration of
caustic soda in the botlle washing process for beer and malt packaging

Cristina De Sousa®, Adriana Tovar, Norbelis Castillo, Angelina Correia

Escuela de Ingenieria Quimica, Facultad de Ingenieria. Universidad de Carabobo.

Abstract.-

The objective of this research is to evaluate the influence of barium chloride (BaCl,) on the determination of
concentration of caustic soda (NaOH) used as a washing solution of returnable bottles for beer and malt packaging;
for which a cause-effect diagram was made, identifying as influential variables: the temperature of the NaOH
titrated aliquot, the concentration of carbonate ions (CO32~) and the incorporation of BaCl, to precipitate those
ions. Through statistical software, Minitab 16, experimental designs (DOE) of factorial type 2% (22 and 23) and
variance analysis (ANOVA) were executed, which showed the influence of BaCl, in the determination of NaOH
concentrations. Finally, the possibility of replacing BaCl, by CaCl, was studied, but this did not present an
acceptable behavior, only generating as a proposal: the reduction of BaCl, consumption and as an additional
achievement in research, the option of changing the indicator used in the complete titration by methyl orange
in order to reduce the costs associated with its purchase.

Keywords: carbonate; barium chloride; precipitation; caustic soda; titration.

Evaluacion de la influencia del cloruro de bario en la concentracion de
la soda caustica en el proceso de lavado de botellas para el envasado de
cerveza y malta

Resumen.-

El objetivo de la investigacion consiste en evaluar la influencia del cloruro de bario (BaCl,) en la determinacién
de la concentracién de la soda cdustica (NaOH) utilizada como solucién de lavado de botellas retornables para el
envasado de cerveza y malta; para lo cual se realiz6 un diagrama de causa y efecto identificindose como variables
influyentes: la temperatura de la alicuota de NaOH titulada, la concentracién de iones carbonato (CO3%7) y la
incorporacién del BaCl, para precipitar dichos iones. Mediante el software estadistico, Minitab 16, se ejecutaron
disefios de experimentos (DOE) de tipo factorial 2% (22 y 23) y andlisis de varianzas (ANOVA), que evidenciaron
la influencia del BaCl, en la determinacién de las concentraciones de NaOH. Finalmente, se trabajo6 la posibilidad
de sustituir el BaCl, por CaCl,, pero este tltimo no presenté un comportamiento aceptable, generdndose como
propuesta: la reduccién del consumo del BaCl, y como logro adicional en la investigacion, la opcién de cambiar
el indicador utilizado en la titulacién por naranja de metilo a fin de disminuir los costos asociados a la compra del
actual indicador.

Palabras clave: carbonato; cloruro de bario; precipitacion; soda cdustica; titulacion.

Recibido: junio 2017 1. Introduccion
Aceptado: agosto 2017

Las industrias procesadoras de bebidas carbo-
* Autor para correspondencia natadas envasadas en botellas de vidrio retorna-
Correo-e: cdesousa@uc.edu.ve (Cristina De Sousa)  bles requieren de un funcionamiento Optimo de
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las mdaquinas lavadoras de dichas botellas para
garantizarle al consumidor calidad del producto
adquirido. Es asi como se establecen variables
de control que permiten verificar el correcto
funcionamiento de estos equipos, donde destaca la
concentracion de la soda caustica (NaOH) en los
tanques de lavado.

Las botellas que retornan a la planta se reciben
en camiones, ordenadas en paletas con gaveras,
y se trasladan en montacargas al depaletizador.
En la desembaladora se separan las botellas de
las gaveras y se colocan via a la lavadora corres-
pondiente por medio de bandas transportadoras.
Seguidamente, las botellas circulan por varias eta-
pas de limpieza dentro de la lavadora: pre-lavado,
lavado y post-lavado; al salir, son examinadas
por un inspector electronico de botellas vacias
que verifica que se encuentren totalmente limpias,
sin objetos internos, liquido residual o suciedad
extrema, para su posterior llenado.

Cada lavadora de botellas posee de diez a doce
tanques para las etapas de limpieza. En la etapa
de pre-lavado, las botellas se pre-remojan y se
pre-rocian con agua recirculada del post-lavado,
ocasionando el desprendimiento del etiquetado de
aquellas no pirograbadas, retirando residuos del
rotulado y otras suciedades. En el lavado, las bote-
llas atraviesan cinco tanques (interconectados por
rebose y a varias temperaturas) con soda cdustica
mediante ciclos de inmersién y de inyeccion a
presion de la misma, para quitar completamente
los restos de suciedad y de etiquetas. Por tltimo, en
la etapa de post-lavado las botellas son enjuagadas
con agua caliente y suave para liberarlas de restos
de soluci6n alcalina.

La soda cdustica almacenada en los tanques
de lavado es soda cdustica recuperada, la cual
tiene un periodo util de sesenta (60) dias en las
lavadoras de botellas pirograbadas y de treinta (30)
dias en las de botellas con etiquetas; conforme
transcurre este periodo, aumenta su turbidez y
se satura con suciedad, de tal forma que debe
ser nuevamente recuperada mediante tratamientos
fisicos y quimicos. La principal especie contami-
nante es el carbonato (COs%), este proviene de
la reaccion de la soda cdustica con el dioxido de
carbono (CQO,) del ambiente [[1]]. La concentracién

de la soda cdustica en los tanques de lavado
es una variable de control, pues debido a que
esta tiene un poder atacante sobre el vidrio no
es recomendable utilizar concentraciones altas, el
ataque ha de ser solo superficial, de modo que
se retiren las impurezas de las botellas; ademads,
para el agua en el post-lavado es mdas facil
retirar soda cdustica de concentracion baja y poder
asegurar que el producto a almacenar no contendra
trazas perjudiciales de ella. Con este proposito, la
concentracion de NaOH en los tanques se ubica en
un rango comprendido entre 0,5 y 2,6 %p/p [2].

La concentracién de la soda caustica se determi-
na mediante una titulaciéon con dcido clorhidrico
(HCl) y fenolftaleina como indicador, el cual
cambia su color de rosado intenso a incoloro
cuando el acido neutraliza la base [1]]. El clo-
ruro de bario (BaCl,) también forma parte en
esta titulacion y tiene por objeto precipitar los
carbonatos como carbonato de bario (BaCOs),
aunque durante la misma, surge un inconveniente
al utilizarlo, pues cuando las lavadoras estan
operando con botellas pirograbadas la influencia
que tiene la presencia del reactivo no es apreciable
en la concentracion obtenida; no obstante, segin
observaciones del personal encargado, la adicién
de BaCl, en la soda cdustica proveniente de
lavadoras de botellas con etiquetas, suele provocar
notorias diferencias de resultados en la titulacion.
En ocasiones las titulaciones se efectian sin
este, tanto por las restricciones legales en la
adquisicion de productos quimicos como a lo
costoso que es el reactivo y la influencia poco
considerable que posee su adicion en la obtencién
de la concentracion. En vista de la situacion con
respecto a la adicion de BaCl, para las titulaciones
de soda caustica en el proceso de lavado, surge la
necesidad de evaluar la influencia de este reactivo
en el resultado de la concentracién obtenida,
determinar la importancia de su utilizacién y la
posibilidad de modificar, sustituir o anular su
incorporacion. Demostrar que se puede prescindir
o disminuir el uso del BaCl, permite el ahorro de
dinero en la compra del reactivo y una mejora en
el método de estimacion de la concentracion de la
soda cdustica.
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2. metodologia

2.1. Diagndstico del lavado de botellas retorna-
bles

Para realizar el diagnéstico del lavado de
botellas retornables, se realizo la observacion del
proceso, obteniéndose la informacion de la forma
en que se desarrolla el mismo. Luego se selec-
cionaron los trenes, y se centrd la investigacion
segln los criterios: tipo de producto que procesa
(botellas con etiqueta y botellas pirograbadas)
y tipo de lavadora (marca). Posteriormente se
determind la concentraciéon de la soda caustica
utilizada en el lavado de las botellas, para lo cual
se tom6 una alicuota de 10 mL, se agregd 3ml
de BaCl, (20 %p/p), para precipitar los carbonatos
presentes, y usando fenolftaleina como indicador,
obteniéndose la concentracion de NaOH segun la
ecuacion (T):

%op/pnaon = ZVua (1)

dénde la ecuacién (2)) segin [3]:

_ PMya0uNuc
VNaOH 10

Dénde: PMNaOH (g/mol) = 40, NHC] = 2,5 eq/L,
VNaon (mL) = 10 y 10 = factor de conversion de 1
L a 100 mL, por lo tanto Z=1

Finalmente se observaron e identificaron las va-
riables que podian afectar la titulacion, realizando-
se un diagrama de causa-efecto, el cual consiste en
una representacion grafica sencilla en la que puede
verse de manera relacional las causas y efectos
del problema a analizar [4]], siendo las categorias
propuestas: mano de obra, maquinaria, materiales,
método, medicidon y medio ambiente.

(2)

2.2. Efecto de la incorporacion de cloruro de
bario en la titulacion de la soda caustica

Se utiliz6 el disefio factorial completo 2¥ como
estrategia experimental [4, S)]. Del desarrollo del
paso anterior se obtuvieron los factores mas
influyentes en el proceso y sus respectivos niveles,
los cuales se muestran en la Tabla[l] resultando el
disefio de experimentos de tipo 23. Este DOE se
realiz6 a dos concentraciones de NaOH

= alta: valores > 2,6 %p/p y
= baja: valores < 2 %p/p

siendo el intervalo (2-2,6) %p/p, la especificacion
establecida por la Gerencia de Calidad para que
operen las lavadoras de botellas.

El software estadistico Minitab 16 (licencia
autorizada para la empresa) se encargd de realizar
las combinaciones posibles entre los factores y
los niveles en estudio para obtener las corridas
a ejecutar, las cuales fueron 16, correspondientes
a dos repeticiones por cada uno de los ocho
tratamientos. Como se trata de 16 corridas, se
dispuso de 16 alicuotas de 10 mL de soda céustica
en recipientes identificados y se procedié a la
aleatorizacion de las mismas y de los tratamientos
mediante el sorteo de papeles rotulados con
la identificaciéon de los 16 recipientes y los
16 tratamientos. Para este DOE, las hipétesis
estadisticas que se plantearon fueron: Ho: el factor
no es significativo en el modelo y Ha: el factor es
significativo en el modelo [6].

Tabla 1: Factores y niveles del disefio factorial en el efecto
de la incorporacién de BaCl, en la titulacién del NaOH.

Tipo de

Niveles variable

Factores

Bajo: Desincorporacién del BaCl,
Alto: Incorporacion del BaCl,
Bajo: Concentraciones < 0,6 %p/p
Alto: Concentraciones > 0,6 %p/p
3) Bajo: T =22°C

Alto: T =80 °C
(1) Adicién del BaCl,
(2) Concentracion de Carbonato
(3) Temperatura

Cualitativa

(O]

Cuantitativa

@

Cuantitativa

El procedimiento utilizado por la empresa para
determinar la concentracion de la soda cdustica es
el que utiliza entre sus reactivos el BaCl,, como
este paso de la metodologia busca determinar el
efecto de esta sustancia en la titulacion, de alguna
manera se debe tener una solucién de soda cdustica
a la que se le conozca con certeza la concentraciéon
que posee sin tener que utilizar BaCl,, a fin de
desarrollar el disefio de experimentos con una
solucion patron para verificar los resultados que
se obtengan basandonos en este valor conocido
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y realizar todos los andlisis y discusiones corres-
pondientes. Esta solucién patrén fue soda caustica
extraida de las lavadoras de botella en estudio, y
su concentracion real de iones hidroxilo (OH™)
e iones carbonato (COs%7) se conocié utilizando
la metodologia de determinacién de carbonato en
hidréxido de sodio, también llamada titulacién
por medio del método de los dos indicadores. La
concentracion de NaOH presente en la solucion de
soda cdustica se calcul6 segtn la ecuacion (3)).

Jonaon = (2f —m)0,4 3)

Dénde: fy m son los mililitros de HCI consumidos
en las dos titulaciones realizadas; y la concentra-
cién de carbonatos presente en la solucion de soda
caustica, se calcul6 segun la ecuacion ():

%Na2C03 = (2f - m)0753 (4)

La alcalinidad f, es una medida de cantidades
titulables de hidréxido y la mitad del carbonato,
determinado por el consumo de HCI hasta el
cambio de color (de rosado a incoloro) del
indicador fenolftaleina. La alcalinidad m es una
medida de cantidades titulables de hidroxido y
carbonato, determinado por el consumo total de
HCI hasta el cambio de color del indicador
mixto [3].

Al conocer por medio de la metodologia anterior
la concentraciéon real que poseia la solucién
de soda caustica seleccionada para el disefio
de experimentos, se determind la concentracion
de las muestras utilizando la metodologia de
titulacién volumétrica que fue mencionada en
(calculada segtin ecuacién (1)), tomando en
cuenta el tratamiento asignado por Minitab, con
el proposito de verificar el efecto que tiene la
incorporacion de BaCl, en la titulacion.

2.3. Determinacion de la cantidad y concentra-
cion de cloruro de bario para precipitar los
carbonatos presentes en la soda cdustica

Haciendo uso de la constante del producto de
solubilidad (Kps) [7] y las reacciones quimicas
involucradas [1, [8]], se pudo conocer la concen-
tracion y la cantidad minima de BaCl, que debe
agregarse a la alicuota de la solucién alcalina

antes de ser titulada, con el fin de precipitar
los carbonatos presentes en la soda caustica.
Se empleé como herramienta metodoldgica el
disefio de experimentos de tipo factorial 22, y
se seleccionaron los pardmetros intrinsecos del
método (ndmero de disefios de experimentos,
factores, niveles, tratamientos, réplicas, variables
dependientes e independientes, aleatorizacion de
los tratamientos y muestras) [9, [10]. La Tabla @],
muestra los factores y niveles de este DOE.

Tabla 2: Factores y niveles del disefio factorial 2.

Niveles
Bajo = 5 %p/v
Alto = 30 %p/v

Bajo=1mL
Alto =5 mL

Factores

Concentracion BaCl,

Volumen BaCl,

Al realizar los disefios de experimentos, se ob-
tienen los graficos “optimizadores de la respuesta”
que indican cantidades recomendadas de BaCl,
que se deben adicionar, donde se suministro el va-
lor deseado de la variable dependiente y se obtuvo
un gréfico que sefiala el valor mas adecuado que
debe tener la variable independiente para lograr
la respuesta buscada. Teniendo las cantidades mas
adecuadas de las variables independientes que
intervienen en el sistema, se realizo una validacion
de estos resultados, por medio del andlisis de
varianza (ANOVA) [11]], el cual es ejecutado por
Minitab 16. Se defini6 como factor implicado el
método de titulacion aplicado, dichos métodos
utilizados en el analisis fueron:

= la titulacién usando los dos indicadores para
determinar la concentracion real de la solu-
cion

= Jlas titulaciones tal como se realizan original-
mente en la empresa, con fenolftaleina como
indicador y adicionando BaCl,

= las titulaciones con fenolftaleina como indi-
cador e incorporando las cantidades recomen-
dadas y optimizadas del BaCl,
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Luego de confirmar que los resultados optimiza-
dos eran vélidos, se aplic6 el procedimiento para
emplear la herramienta metodoldgica de disefio de
experimentos de tipo factorial 22, utilizando ahora
las nuevas cantidades de cloruro de bario en la
titulacion de soda cdustica proveniente de las dos
marcas de lavadoras de botellas existentes en la
planta.

2.4. Influencia del etiquetado de las botellas en el
aumento de carbonatos en la soda cdustica

Para comprobar la influencia del etiquetado en
el aumento de los carbonatos, se llevaron a cabo las
valoraciones de soda cdustica durante un periodo
aproximado de 50 dias para el tren 10 (lavadora
Krones con etiquetas), mientras que para el tren
15 (lavadora Krones sin etiquetas) el estudio se
efectud en 100 dias. A pesar de que el periodo
de operacion de la soda caustica para el tren 10
es de 30 dias, la recuperacion fue llevada a cabo
después del dia 51, de igual forma para el tren 15,
el nimero de dias de operacion establecido es de
60 dias, sin embargo la recuperacion se efectud
en el dia 105. Por cada tanque se ejecutaron 3
valoraciones: la primera aplicando el método de
los dos indicadores, la segunda hasta el viraje de
la fenolftaleina en presencia de BaCl, y la tercera
hasta el viraje de la fenolftaleina pero en ausencia
de BaCl,.

De los datos relevantes de las lavadoras (pa-
SO diagnostico), se extrajo la cantidad de
botellas por minuto y el tipo de producto que
procesa la lavadora de los trenes 10 y 15. Para las
que operan con etiquetas, se relaciona el nimero
de botellas procesadas con las etiquetas retiradas
y se tiene un estimado de la cantidad de residuos
que ingresan en la lavadora, de acuerdo a la
ecuacion (§)) [12]].

E, =V,P, (5)

Dénde:

E, : Flujo de residuos de etiquetas (g/min),

V., : Velocidad actual de la maquina en botellas
por minutos (botellas/min) y

P, : Peso de la etiqueta en la botella (g/botella).

2.5. Estimacion de la relacion costo-beneficio en
la modificacion de la cantidad, sustitucion o
eliminacion del cloruro de bario utilizado en
las valoraciones

Cuando se obtuvo la nueva cantidad de BaCl,
propuesta y la cantidad utilizada actualmente, se
calcul6 el presupuesto mensual que se invierte y
el que se invertiria con el uso del reactivo en la
titulacién, tomando en cuenta los elementos que
intervienen en el costo generado. Para ello se hace
uso de las ecuaciones mostradas a continuacion:

Vmensual = Vtitulacio’nF &5

Dénde:

Vinensuat:  Volumen mensual gastado (mL),
Viitacion- Volumen usado en cada titulaciéon (mL)

Fcy: Factor de conversion para transformar el
volumen utilizado en cada valoracién al volumen
mensual.

Fe =1 titulacion 5( tanque ) 1 lavadora
tanque lavadora turno

5 (turi?os) 5 ( dia )4(semana )]
dia semana mes

La masa de reactivo requerida mensual se
determina utilizando la ecuacién (6).

P mensual — Vmensualcpropuesm (6)

Doénde: Puensuai: cantidad mensual gastado del
reactivo en las titulaciones (g/mes)

Cactualopropuesta: cONCentracion de reactivo utili-
zada ( %p/v)

El costo mensual se calcula utilizando la ecua-
cion (7).

Cmensual = Pmensual Precio (7)

Dénde:

Criensual: costo de la cantidad mensualmente
gastada del reactivo (Bs/mes)

Precio: costo del compuesto (Bs/g)

Debido a los inconvenientes para la adquisicion
del BaCl,, se propuso la idea de sustituir esta
sustancia en el método de titulacién por uno
0 varios compuestos similares que igualmente
logren precipitar los carbonatos presentes en la
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soda caustica. Para lo cual se realiz6 una matriz
de seleccion [4], tomando en cuenta los siguientes
criterios de evaluacion:

= Kps pequefio, para garantizar que la sal sea
menos soluble;

= peso molecular alto, mientras mds alto sea el
peso del compuesto o del cation se obtendra
un precipitado con mejores propiedades;

= Costo, variable de suma importancia, ya que
sl un compuesto posee un costo muy elevado
no es recomendable su compra;

= Disponibilidad, el compuesto elegido deberia
ser de facil acceso para la compra y tener un
mercado estable.

Por medio del andlisis de los resultados de la
matriz de seleccién se evalud la existencia de
un compuesto que pueda servir como sustituto
del BaCl, y de la igual forma se determiné
el presupuesto mensual que se invertiria con el
uso del compuesto sustituto. Una vez realizada
dicha evaluacién, se estableci6 como punto de
interés el costo mensual que conduciria la posible
modificacion o sustitucion del BaCl, utilizado en
las valoraciones.

2.6. Redefinicion de la metodologia para la de-
terminacion de la concentracion de la soda
cdustica

Una vez seleccionado el compuesto sustituto del
BaCl, en el método de titulacién, se comprobd
su comportamiento en la determinacién de la
concentracion de soluciones de soda caustica. Para
esto se usd nuevamente la herramienta estadisti-
ca: andlisis de varianza ANOVA por medio del
software estadistico Minitab, tomando en cuenta
que el volumen y la concentracién a utilizar de
este compuesto es el mismo que se recomendd
para el BaCl, y partiendo de igual forma del valor
tedrico necesario para precipitar dichos iones. Se
cre6 un ANOVA para comparar el comportamiento
del compuesto sustituto con el del BaCl,, donde se
defini6 como unico factor: el método de titulacion
empleado, siendo los tratamientos:

1. Método de los dos indicadores: fenolftaleina
e indicador mixto, con el cual se obtiene el
valor real de la solucion,

2. Método propuesto, utilizando 1 mL de BaCl,
al 15 %p/v de concentracion y

3. Método utilizando 1 mL de CaCl, al 15 %p/v
de concentracion.

Por tratarse de 3 tratamientos a 5 repeticiones
para cada uno se deben hacer 15 corridas para el
experimento.

Se plantearon las siguientes hipdtesis para los
ANOVA ejecutados:

= Ho: los métodos son iguales entre si, ofrecen
el mismo resultado,

m Ha: existen diferencias entre los métodos,
se pueden obtener valores diferentes de la
medicion.

Se prepararon las 15 muestras para desarrollar
este ANOVA, cuyas alicuotas de soda caustica
presentaron una concentracion de 2,0 %p/p.

Las valoraciones de la soda cdustica con el
compuesto sustituto, se realizaron de acuerdo a las
condiciones establecidas por el ANOVA, a fin de
determinar la concentracion de la soda, recordando
que los ensayos se hardn con las cantidades
propuestas en el paso[2.3]de la metodologia. Segiin
lo observado en las titulaciones con el compuesto
sustituto y las titulaciones con el BaCl,, se
evaluaron las caracteristicas experimentales més
relevantes de ambos reactivos, tales como: forma
del precipitado, exactitud y precision de los
resultados e interferencia en el viraje del indicador.

3. Resultados y discusion

3.1. Diagnéstico del lavado de botellas retorna-

bles

Para seleccionar los trenes de trabajo fue esen-
cial su cuantificacion, ademas de la determinacion
de los criterios que permitieran la seleccién
evaluando las caracteristicas de cada linea o tren.
Para el caso en estudio y segtn las observaciones
realizadas, se determind que en la planta se
procesan dos tipos de productos en botellas
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retornables: una presentacion sin etiquetado que
posee una imagen pirograbada de la marca y otra
presentacion lisa a la cual se le coloca una etiqueta
luego de la pasteurizacion. Los criterios a evaluar
fueron el tipo de lavadora y el tipo de producto
que procesa, se toma un caso representativo de
cada combinacion de criterios, tal como se observa
en la Tabla [3] Se pueden estudiar todos los casos
a excepcion del caso 2, ya que no existe en
planta. Para el caso 1, el tren escogido es el 10
por ser la tnica linea que procesa este producto.
Para los casos 3 y 4, la seleccion se realizd de
forma aleatoria entre las lavadoras que reunian
las mismas caracteristicas, resultando elegidos los
trenes 15 y 6 respectivamente.

Tabla 3: Casos a evaluar segtin los criterios para la seleccion
de los trenes en estudio.

de la soda céustica, se utiliza un diagrama causa-
efecto, tal como se muestra en la Figura [I] el
cual clasifica las posibles variables de influencia
dentro de los siguientes items: método, materiales,
mediciéon, mano de obra, maquinaria, y medio
ambiente. Considerando el diagrama causa efecto
(Figura [I)), se realizé una lista de las variables
involucradas en el método de titulacion de la
soda cdustica, ordenadas segun su importancia y
acompafadas de su justificacion. Dicha lista se
resume en la Tabla

Tabla 4: Resumen de los factores que influyen en el método
de titulacién de la soda cdustica.

Justificacion
Su adicién interfiere en la precipi-
tacion de carbonatos presentes en la
soda cdustica

Factores

Incorporacién de BaCl, en la
titulacion

Caso Tipo de producto Vs tipo de lavadora
1 Botella con etiqueta Lavadora Krones

2 Botella con etiqueta Lavadora Barry-Wehmiller
3 Botella pirograbada Lavadora Krones
4 Botella pirograbada Lavadora Barry-Wehmiller

Las variables de control que permiten verificar
el correcto funcionamiento de las lavadoras de
botellas son: temperatura, concentracion y nivel de
la soda cdustica en los tanques, la operatividad de
los inyectores de prelavado, lavado y enjuague de
botellas y la alcalinidad en las botellas limpias.
Si la concentracion de la soda cdustica no se
encuentra dentro de pardmetros, podria afectar
la inocuidad de la bebida envasada. Cuando la
concentracion de la soda cdustica ha disminuido en
los tanques de las lavadoras, se adiciona solucién
en el primer tanque de lavado caustico por el que
pasan las botellas. La soda adicionada proveniente
de los servicios industriales a una concentracion
de 50 %p/p, se diluye en este tanque y por medio
de su rebose se aumenta la concentracién en el
resto de los tanques interconectados. El ingreso de
la solucion de soda caustica se detiene cuando la
conductividad comienza a aumentar en el panel de
control de la lavadora hasta un nivel entre 90 y
110 mS.

A fin de organizar las distintas variables que
puedan afectar la medicion de la concentracion

El carbonato representa una impu-

Concentracién de iones car-
bonato presentes en la soda
cdustica

reza de la soda cdustica, su determi-
nacién es importante para conocer
con exactitud la concentracion de la
solucién

Temperatura de la soda cdusti-
ca al momento de la titulacion

La temperatura de la titulacién
influye en la precipitacién del car-
bonato de bario, a mayor tempe-
ratura mayor es la solubilidad del
precipitado

Procedencia de la soda causti-
ca, nimero de dias de opera-
cién

La cantidad de carbonatos en la
soda cdustica puede ser mayor
mientras la soda tenga mds dias de
uso

Falta de filtracion del precipita-
do de carbonato de bario

La presencia del precipitado dentro
del recipiente puede generar inter-
ferencias a la hora de realizar la
titulacion

Precision de los instrumentos
utilizados, curado de material
volumétrico y pureza de los
reactivos (HCl y BaCl,)

La precisién de los instrumentos, el
curado de los mismos y la pureza
de los reactivos utilizados pueden
influir en los resultados de la titu-
lacion haciéndolos poco confiables,
aunque pocas veces ocurran

Destreza del operador o ana-
lista que realiza la titulacion.
Rapidez, fatiga o distraccion
durante el experimento

La pericia y atencién del personal
encargado de realizar los andlisis
es un punto de igual forma clave
dentro del procedimiento

Por lo tanto, la variaciéon del %p/p de soda
caustica en funcién de la incorporacion del BaCl,
en la titulacion, la temperatura de las muestras de
NaOH, la cantidad de carbonato y el nimero de
dias de operacion, fueron las variables estudiadas
en el desarrollo de la investigacion.
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Figura 1: Diagrama causa efecto aplicado a la medicién de
la concentracion de la soda céustica.

3.2. Efecto de la incorporacion de cloruro de
bario en la titulacion de la soda cdustica

Al ejecutar el primer disefio de experimento no
era conocida la cantidad de disefios que debian
realizarse, a medida que se obtuvieron resultados
y sus respectivos andlisis, se dio paso a la creacion
de nuevos disefios con las variaciones necesarias
para cubrir todo tipo de incertidumbres surgidas
del sistema y su comportamiento. Se pudo conocer
finalmente que se trataba de dos disefios de
experimentos necesarios para verificar el efecto y
el comportamiento del BaCl, en las titulaciones
de la soda caustica. El disefio planteado presenta
la forma 23 (por tratarse de 3 factores) y origina
8 tratamientos que le corresponden 3 repeticiones
a cada uno. En la practica solo se realizaron 2
repeticiones a fin de reducir el consumo excesivo
de reactivos, sabiendo que estadisticamente es
aceptado. Por tal motivo se mantuvo la misma
cantidad de muestras a analizar (16 alicuotas) para
este DOE.

Segtn el andlisis de varianza, el valor del
coeficiente de determinacién R?> es de 96,91 %,
indicando la capacidad que tiene el modelo utili-
zado para explicar la variabilidad de la respuesta,
pudiendo decir que todos los andlisis que se
generen a partir de los resultados provenientes
de este disefio de experimento estdn estadistica-
mente sustentados. Concluyéndose que el factor
temperatura de la soda cdustica al momento de la
titulacion, no es influyente en la determinacion de
la concentracion de la soda cdustica, mientras que

ocurre lo contrario con los otros dos factores.

Se hace uso del Diagrama de Pareto [4] como
herramienta para analizar los resultados. En la
Figura |2} se observa la significancia que posee
la incorporacion de BaCl, en la titulacion y la
concentracion de iones carbonato en la solucién
de NaOH. Por medio de los dos disefos de experi-
mentos ejecutados pudo verificarse en primer lugar
que el factor correspondiente a la temperatura que
presente la alicuota de NaOH al ser titulada no es
significativo y no interfiere en el resultado, y en
segundo lugar que el efecto que tiene el BaCl, al
determinar la concentracion de la soda caustica,
luego de observar su comportamiento, conlleva
a decidir que debe seguirse incorporando en las
titulaciones, pues como es imposible predecir el
estado y composicion de la soda cdustica antes
de titularla, la solucién mas convincente antes
de incurrir en un error es que se agregue BaCl,
siempre que se tenga que titular.

Sabiendo que es necesaria la adicién de BaCl, a
la alicuota de soda cdustica que se vaya a titular,
resulta una incégnita que la cantidad que se agrega
(3 mL) y la concentracion a la que se prepara dicha
solucion (20 %p/v) sean las mds beneficiosas, por
tal motivo es importante determinar la cantidad y
concentracion del cloruro de bario que se necesita
para precipitar todo el carbonato presente en la
soda cdustica.

Pareto Chart of the Standardized Effects

(responze = Concentracion OH, Alpha = 0,05)
2,31
T
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[:
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Figura 2: Diagrama de Pareto del primer DOE (1,7 %p/p
NaOH).
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3.3. Determinacion de la cantidad y concentra-
cion necesaria de cloruro de bario para
precipitar los carbonatos presentes en la
soda cdustica

La concentracion tedrica de BaCl, necesaria pa-
ra comenzar a precipitar los carbonatos presentes
en la soda cdustica fue de ser 9 x 1077 %p/v, la
cual es muy pequeiia y a nivel practico e industrial
no resulta conveniente preparar una solucion con
esta caracteristica, ademas, el método de Winkler
[8]] menciona que el ion hidroxido se puede valorar
satisfactoriamente precipitando estos iones por
adicion de exceso de BaCl,. Esto conlleva a inferir
que la concentracién que actualmente se utiliza
en la metodologia de titulacion de la empresa es
alta en comparacion con el resultado obtenido y
crea la expectativa de poder modificar dicho valor
y posiblemente disminuir la cantidad utilizada
del reactivo, generando asi un beneficio para la
organizacion.

Los factores volumen y concentracion de BaCl,
son significativos ya que ambos presentan valores
de P menores a 0,05 lo cual indica el recha-
zo de la hipdtesis nula y la aceptacion de la
hipoétesis alterna. El modelo aplicado explica estos
resultados en un 75,16 %, el cual es un buen
valor y estd dentro del rango aceptable; aunque
el coeficiente de determinacion depende de varios
factores, en términos generales se puede decir que
una buena R? se mueve entre el 0,75 y 0,8 como
minimo [6]. Luego de saber que ambos factores
son significativos en el método de determinacion
de concentracién de soda cdustica, se genera el
Diagrama de Pareto mostrado en la Figura [3] en
el cual se confirma el resultado obtenido ya que
ambos factores superan la linea de referencia.

Mediante la aplicacion de la optimizacion de
respuesta presentada en la Figura ] se pudo co-
nocer que para obtener la concentracion verdadera
de soda cdustica la cual corresponde a 1,7 %p/p, se
necesita agregar | mL de BaCl, preparado a una
concentracion de 14,09 %p/v. Este ultimo valor
se redondea a 15 %p/v para efectos practicos de
célculo y preparacion. Se realiz6 el DOE con soda
caustica de concentracién 2,1 %p/p, utilizando los
mismos factores pero cambiando sus niveles, el
Diagrama de Pareto en la Figura [5] indica que los

Pareto Chart of the Standardized Effects
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Figura 3: Diagrama de Pareto del primer disefio utilizando
BaCl, (1,7 %p/p NaOH).

factores son significativos al igual que el disefio
anterior. Sin embargo, este modelo si explica los
resultados en un alto porcentaje (91,02 %).

Analizando los resultados de los dos disefios
realizados se concluye que son equivalentes los
arreglos propuestos por ambos: para el primero es
1 mL al 15 %p/v de BaCl, y para el segundo es 0,5
mL al 30 %p/v, matematicamente puede compro-
barse que se trata de las mismas proporciones y es
indiferente su aplicacién en la practica. Ademas,
pudo observarse que ambos arreglos brindan
valores cercanos o iguales al real. Para validar los
resultados fue més conveniente utilizar el arreglo
I mL al 15%p/v de BaCl,, pues es necesario
comprobar que los resultados que se obtendrdn
no seran afectados por aplicar esta modificacién
en el método de titulacion. Se realizaron cuatro
andlisis de varianza (ANOVA) o experimentos
de un factor para presenciar los efectos variando
la concentracién de soda cdustica en el rango
alto y bajo y la concentraciéon de carbonato de
la misma manera, es decir, se obtuvieron cuatro
ANOVA porque son todas las combinaciones
posibles entre estos dos elementos. El tnico factor
para los ANOVA se establecié como el método de
medicién y los tres tratamientos o niveles que se
fijaron fueron:

m Método de los dos indicadores: fenolftaleina
e indicador mixto, con el cual se obtiene el
valor real de la solucidn.

s Método actual: utilizando 3 mL de BaCl, al
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20 %p/v de concentracion.

= Método propuesto: utilizando 1 mL de BaCl,
al 15 %p/v de concentracion.

o
10000 =, &

Vidumen
]

Composte
Desiratility

Figura 4: Optimizacién de respuesta para el primer DOE
utilizando BaCl,.
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Figura 5: Diagrama de Pareto del segundo disefio utilizando
BaCl, (2,1 %p/p NaOH).

La prueba de comparaciones multiples sefiala
que aplicar el método propuesto (MP) equivalente
al arreglo de 1 mL de BaCl, a 15 %p/p resulta
significativamente equivalente que aplicar el méto-
do actual (MA) con el arreglo 3 mL de BaCl,
a 20%p/p o el método de los dos indicadores
(valor real: VR), pues a cualquier combinacién
de concentracién de NaOH (a:alta o b:baja) y
concentracion de iones CO3% (a:alta o b:baja), el
método propuesto se encuentra en el mismo grupo
con los dos métodos mencionados (en el grupo

A es igual al tratamiento “MA NaOHbCO3a” el
cual es diferente a los del grupo B y en el grupo
B resulta igual al tratamiento “VR NaOHaCO3b”
que es diferente a los del grupo A). Finalmente
se puede decir que el arreglo mas adecuado y
recomendado para titular la soda céustica es 1
mL de BaCl, a 15 %p/p ya que fue validado y
sustentado por los experimentos realizados.

Cabe destacar que los resultados aplican para
todas las lavadoras con tecnologia Krones, pues
esta es la que presenta la de la linea 10 que fue
la utilizada para realizar los experimentos. Como
existen lineas con lavadoras de tecnologia Barry-
Wehmiller (trenes: 5, 6, 8 y 9), se ejecutaron
disefnos de experimentos similares a los anteriores
para comprobar si la propuesta de modificacion
en la metodologia de titulacion también es conve-
niente para soda cdustica que provenga de estos
equipos. Los resultados de la lavadora Barry-
Wehmiller son los correspondientes a la del tren
6 después de haber realizado aleatoriamente su
seleccion.

Al aplicar la prueba de comparaciones multiples
puede observarse que utilizar el método de titu-
lacion propuesto en soda cdustica proveniente de
lavadoras con tecnologia Krones genera resultados
que solo se desviardn en un 0,1 %p/p del valor
real que presenta la concentracion de la solucion,
para soda cdustica con cualquier combinacién que
se tenga de iones OH™ y CO;> (concentraciones
altas y/o bajas). Para el caso de las lavadoras
con tecnologia Barry-Wehmiller, es ideal aplicar
el método de titulacién propuesto solo cuando la
concentracién de iones CO3> sea baja en la soda
caustica, pues cuando estos iones se encuentran
en concentracion alta, la medicion arroja valores
desviados en un 0,3 %p/p del valor real. Esta
diferencia entre los equipos puede deberse a que
las lavadoras con tecnologia Barry-Wehmiller son
mads antiguas a las de Krones y la solucién de
lavado posiblemente presente caracteristicas que
provoquen estas variaciones. En la Tabla [5] se
muestran los resultados obtenidos de los DOE
aplicados, utilizando el arreglo de BaCl, propuesto
en la titulacion de NaOH proveniente de los dos
tipos de lavadoras de botellas.

Se concluye que el método propuesto si se pue-
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Tabla 5: Resultados obtenidos al aplicar en las titulaciones la
cantidad de BaCl, recomendada.

Lavadora Con- Ceoq2- Resultado
Alta Alta Ideal
Baja Ideal
K Q

o Baja Alta Tdeal
Baja Ideal

Alta Alta -
Barry Wehmiller _ Baja Ideal

Baja Alta _
Baja Ideal

Cop-: concentracién OH™
. s 2-
CCO32" concentraciéon CO3

de utilizar en todo momento independientemente
de las concentraciones de iones OH" y CO;> en la
solucién y del tipo de lavadora de donde provenga
la soda caustica, pues el tnico impedimento de
utilizar el método propuesto es cuando se tienen
concentraciones altas de iones COs% en lavadoras
Barry-Wehmiller, pero esta altamente garantizado
que la probabilidad de encontrar NaOH con esta
condicién en cualquier lavadora es muy baja, para
que este caso ocurriese tendria que pasar mucho
tiempo sin recuperar los tanques de las lavadoras.
La experiencia dice que este caso sucede muy
poco porque los encargados en la planta de
planificar y ejecutar la actividad de recuperacion
de los tanques lo hacen regularmente ya que es
su responsabilidad mantener bajo especificacion
la concentracion de iones carbonato (no debe
superarse el limite de 0,6 %p/p de carbonato en la
solucién de lavado).

3.4. Influencia del etiquetado de las botellas en el
aumento de carbonatos en la soda cdustica

Las botellas etiquetadas generan una cantidad
de residuos de papel una vez que la etiqueta se
despega y el “foil” de aluminio es disuelto por
accion del primer enjuague con agua recirculada
dentro de la lavadora. Es importante destacar
que estos residuos de papel son retirados de la
lavadora en el primer tanque ya que estdn en
el sobrenadante. No obstante, la tinta, algunos
residuos remanentes y parte del aluminio de las
etiquetas contaminan la soda cdaustica cuando
entran en contacto con dicha solucion. El aluminio

disuelto es captado gracias a la accion secuestrante
de cationes que posee el gluconato de sodio del
aditivo afiadido a la soda caustica, Stabilon WT,
impidiendo que se formen futuras incrustaciones
en las lavadoras.

En la Figura [6] se muestran las graficas de las
valoraciones de la soda caustica, que ejemplifica
la variacién del %p/p de NaOH y %p/p del CO;?
para el tanque N° 5 de las lavadoras de los
trenes 10 y 15 en funcién del nimero de dias
de operaciéon de la soda cdustica. Para el caso
del %p/p de NaOH se muestran las tendencias
que siguen los resultados correspondientes a las
titulaciones hasta el viraje del indicador mixto, las
titulaciones hasta el viraje de la fenolftaleina en
presencia de BaCl, y la titulaciones hasta el viraje
de la fenolftaleina pero sin presencia de BaCl,.

Sipip de Soda en Tren 10, Tangue N° 5 %p4p de Soda en Tren 15, Tangue N° 5
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Figura 6: Variacién de la concentracién de NaOH y CO32 en
el tanques 5 de los trenes 10 y 15.

Los valores promedio de las concentraciones de
carbonato del tren 10 son mayores a los del tren
15, validando la hipétesis acerca de que la cantidad
de carbonato era mayor en las lavadoras con
etiquetas. Esto se puede corroborar observando
que las graficas del tren 15 poseen menores
concentraciones de carbonato a pesar de que la
realizacion del periodo de titulaciones para esta
lavadora fue mas prolongada. En las graficas de los
dos trenes también se observa que al transcurrir los
dias no precisamente incrementa la concentracion
de los carbonatos, pues hay valores dispersos que
no siguen una tendencia ascendente para afirmar
que hay un incremento de %p/p del COs? en
funcion del tiempo. Entonces, se puede afirmar
que hay diferencia entre la concentracion de los
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Tabla 6: Matriz de seleccidn final de compuestos vs criterios.

Compuesto sustituto

Cloruro de calcio

Cloruro de magnesio  Cloruro de estroncio

Criterio FP % Puntaje Total Puntaje Total Puntaje Total
Kps 6,7 17 113,9 5 33,5 10 670

Peso molecular 23,3 396,1 116,5 233
Costo 35 595 175 350
Disponibilidad 35 595 175 350
Total 100 - 1700 - 500 - 1603

FP: Porcentaje del factor de ponderacion

carbonatos de una lavadora que procesa botellas
etiquetadas y una lavadora que procesa botellas
pirograbadas, mas no se puede aseverar que los
carbonatos aumenten en funcidon de los dias de
operacion que posean las lavadoras. En el tren
10 se retiran (10,08+0,06) kg/h de residuos de
etiquetas, sin embargo el remanente que no puede
ser retirado se acumula en la soda cdustica conta-
minandola, estos residuos compuestos por restos
del papel aluminizado y adhesivo de las etiquetas
son los causantes del aumento de carbonato en los
tanques de esta lavadora, a diferencia del tren 15.

El rango de concentracion que ha de tener la
soda cdustica estd entre 2,0 y 2,6 %p/p para los
primeros cuatro tanques de las lavadoras, en el
ultimo ha de estar entre 1,5 y 2,1 % p/p. Estos
valores son pardmetros de calidad definidos y
puntos criticos de control. Sin embargo, en las
grificas se puede ver que las concentraciones de
soda cdustica estan por debajo 2,0 %p/p en el
caso de los primeros cuatro tanques de los trenes
estudiados. Lamentablemente este es uno de los
grandes problemas que presenta la planta, las
inyecciones de soda caustica nueva para mantener
la concentracion dentro de rango no son efectuadas
periddicamente y no estd establecida la frecuencia
de las mismas, por lo general se realizan una vez
por turno y esto no es suficiente para mantener
dentro de especificacion la concentracién de los
tanques. Ademads, la gran variabilidad de sucio que
porta el vacio que retorna es también un factor
influyente para que esto ocurra.

Analizando las tendencias de las graficas, el
tren 15 que procesa botellas pirograbadas mostrd
mayores concentraciones de soda cdustica y me-
nores concentraciones de carbonato, caso contrario

sucedi6 con el tren 10 que procesa botellas
con etiquetas y presentd menores concentraciones
de soda cdustica pero mayores de carbonato.
Queda demostrado que el etiquetado influye sobre
las concentraciones de carbonatos haciéndolas
mayores y ocasionando que las concentraciones de
soda cdustica sean mds bajas, esto debido a que el
CO; 2 es una impureza de la solucién lavadora.

3.5. Estimacion de la relacion costo-beneficio que
tendria para la empresa la modificacion en
la cantidad, sustitucion o eliminacion del
cloruro de bario utilizado en las valoraciones

Tomando en consideracion la frecuencia de las
titulaciones por turno, la cantidad de lavadoras,
entre otros aspectos, se realizd el calculo para
este valor, determinando que tiene un costo de
(1425,60 +0,02) Bs/mes. De la misma forma se
realizo el calculo con la cantidad propuesta de
solo 1 mL a una concentracion de 15 %p/v, esta
modificacion senala que el costo mensual ahora
seria de (356,40 +0,02) Bs, permitiendo un ahorro
de (1069,20+0,04) Bs/mes. Anadido a esto, se
propone una posible sustitucién de cloruro de
bario por otra especie que de igual forma precipite
el carbonato. Se ha escogido al anién cloruro
para acompafar a los cationes, este halégeno se
incorpora dentro de la titulacién cuando se afiade
acido clorhidrico y no genera ninguna interaccién
manteniéndose inerte, asimismo posee una tenden-
cia de unirse facilmente a otros elementos para
crear sales comunes. Los metales alcalinotérreos
como el magnesio (Mg), calcio (Ca) y estroncio
(Sr) reaccionan con facilidad con halégenos para
formar sales i6nicas y de la misma manera forman
facilmente sales con el carbonato [7]]. El método de
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Winkler de determinacion de mezclas de carbonato
e hidréxidos recomienda que se utilice exceso
de ion bario dentro de la titulacién e inclusive
declara que no es necesaria la filtracion del
precipitado, entonces como el bario es un metal
alcalinotérreo de preferencia se seleccionaron a
aquellos elementos de la misma clasificacion, es
decir, calcio (Ca), magnesio (Mg) y estroncio (Sr),
[8I].

En la Tabla[6] se muestra la matriz de seleccién
final [4]], indicandose la totalizacion de los puntos
generados de cada compuesto por cada criterio de
seleccidn, resultando que el cloruro de calcio es
el compuesto mas indicado, principalmente debido
a los altos puntajes obtenidos para al costo y
la disponibilidad, ya que estos son los criterios
de mayor puntuacién. Cabe destacar que esta
matriz se obtuvo de dos matrices anteriores, la
de ponderacién de los criterios de seleccion y
ponderacion de los compuestos.

La Tabla [/, muestra el presupuesto mensual
que se invertiria con el uso del reactivo sustituto
utilizando los valores propuestos de concentracién
y volumen de BaCl,. Comparando la cantidad
utilizada actualmente y la cantidad propuesta de
cloruro de bario, el ahorro econémico seria de
(1069,20+0,04) Bs/mes. Ahora bien, comparando
los resultados para el CaCl,, desde el punto de
vista econdmico su uso resultaria preferible ya que
el ahorro seria de (1224,30+0,04) Bs/mes. Es por
esto que se realizaron las pruebas experimentales
para la verificacion del comportamiento del cloru-
ro de calcio dentro de la titulacién como posible
sustituto del cloruro de bario.

Tabla 7: Tabla comparativa entre el BaCl, y su compuesto
sustituto.

Volumen  Concentracién Gastos
Cantidad (mL) (% p/v) Mensuales
P (Bs.)
1425,60
BaCl, actual 3 20 e
356,40
BaCl, propuesta 1 15 o
201,30
CaCl, propuesta 1 15 o

3.6. Redefinicion de la metodologia para la de-
terminacion de la concentracion de la soda
caustica

El método de titulacion no resulta significativo
ya que el valor de P (0,077) es mayor a 0,05 y
conlleva a aceptar la hipdtesis nula, esto quiere
decir que estadisticamente los tres métodos ofre-
cen el mismo resultado; pero puede notarse que es
muy cercano a 0,05, no es superior con una gran
brecha como ocurrié con las experimentaciones
anteriores. Esto conlleva a dudar si se estaria
incurriendo en un Error de Tipo II, el cual se
comete en las pruebas de hipdtesis cuando se
acepta la hipétesis nula siendo falsa [11]. Los
intervalos de confianza del ANOVA indicaron
que existe mds similitud entre el valor real de
la concentracién de NaOH y el valor obtenido
utilizando BaCl,; por otra parte utilizando CaCl,
nunca se obtuvo el valor real (2,0 %p/p), caso
totalmente contrario al del BaCl,.

Tabla 8: Comparacién entre el cloruro de bario y el cloruro
de calcio.

Punto a BaCl, CaCl

examinar:

El  precipitado es Bl precipitado  es

BaCOs

CaCO3
-Es de color blanco
. . -Es de color blanco

-Las particulas de soli- . <

Forma del -Se forma en pequefias
. do se aglomeran y se . o

precipitado particulas de sélido

compactan

-Se sitda rdpidamente
en el fondo del recipien-
te

-Se suspenden en el
volumen de la solucién
cdustica

Exactitud y La concentraciéon de

Se obtiene el valor real

precision de
los

de la concentracién de
soda cdustica.

NaOH que se obtiene,
se desvia 0,1 %p/p del

resultados valor real.
Como el precipitado se  Debido a la presencia
Interferencia posiciona en el fondo de sélidos suspendidos

en el viraje
del indicador

del recipiente, no inter-
fiere en la observacion
del cambio de color del
indicador.

en la solucién, resulta
dificil de visualizar el
punto final de la titula-
cién.

La Tabla compara ambos reactivos en la

titulacion, mostrando las discrepancias existentes
entre ambas sustancias, las cuales sin lugar a duda,
anexando lo mencionado anteriormente, conllevan
convenientemente a recomendar como reactivo
precipitante de iones carbonato en la titulacion de
NaOH al cloruro de bario, pues ademads de indicar
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Tabla 9: Modificaciones propuestas a la metodologia para estimar concentraciones de soda cdustica y carbonato.

Modificacion

Justificaciéon

Utilizar 1 mL de BaCl, al 15% p/v para precipitar los iones
carbonato presentes en las soluciones de NaOH.

Se comprobd que este arreglo es equivalente al utilizado (3 mL de BaCl, al
20 % p/v) y proporciona aproximadamente un ahorro mensual para la planta de
75 % y reduccién de la contaminacién a las aguas.

Utilizar el indicador naranja de metilo en la metodologia de
determinacion de concentracién de iones carbonato.

El indicador naranja de metilo resulta mds rentable que el indicador mixto
en términos econémicos (98 % de ahorro) y no modifica la medicién (son

equivalentes).

el verdadero valor de concentracion es visualmente
menos complejo alcanzar el punto final y por tanto
implica mayor rapidez para continuar con otras
actividades de la jornada de trabajo.

La Tabla [9] muestra las modificaciones que
se proponen para la metodologia utilizada por la
empresa para la determinacion de la concentracion
de la soda cdustica. Pero no sin antes mencionar
que entre los logros adicionales del estudio pudo
comprobarse que el uso del indicador mixto en
el método de los dos indicadores puede ser
facilmente sustituido por el indicador naranja de
metilo. Esta demostracion de equivalencias se
obtuvo al desarrollar el paso[2.4|de la metodologia,
donde se titularon todas las muestras con ambos
indicadores y se obtuvieron los mismos resultados.
Por otro lado, en la Figura se representan
para los tanques 2, de los trenes 10 y 15
algunos valores de los volimenes leidos del
indicador mixto y el indicador naranja de metilo
observandose la equivalencia de los indicadores
para las mismas titulaciones correspondientes a
un dia de operaciéon. También cabe mencionar
los beneficios econémicos de utilizar el indicador
naranja de metilo, pues se genera un ahorro del
98 % aproximadamente, ya que el presupuesto
para la compra del indicador mixto es de 9580
Bs/L mientras que para el naranja de metilo es de
153,42 Bs/L.

4. Conclusiones

Los factores que influyen mayoritariamente en
la determinacion de la concentracién de la soda
céaustica son: la incorporacién de BaCl, en la
titulaciéon y la concentracion de iones carbonato
presente en la solucion alcalina.

Wolumens s leldos para el Wrak delIndicador
anel tanque 2 dal ¥en 10

“olum ene & prom edio leldos para el virajp del
Indlcadorenios tangus s 2dsl tren 15

fualumen 0,08 imL
o o

Db 6 fan sournid 0 6

I Hamalack metik [— N2

Figura 7: Volimenes leidos para el viraje de indicador mixto
y naranja de metilo.

El volumen y concentracion propuestos de la
solucion de BaCl, que deben ser afiadidos en la
titulacién de soda cdustica fue: 1 mL al 15 %p/v
y es aplicable para cualquier solucién de soda
caustica sin importar la concentracion de iones
OH~ y CO;~? que presente, ni el tipo de lavadora
de donde provenga.

El método propuesto (I mL al 15%p/v de
BaCl,) y el método actual (3 mL al 20 %p/v de
BaCl,) arrojan valores estadisticamente equivalen-
tes.

La cantidad de carbonato en la soda caustica no
es proporcional al aumento de dias de operacién
de la misma.

El etiquetado influye tanto en la concentracién
de la soda caustica como en la de carbonato.

Se demostr6é que en el tren 10 (lavadora Kro-
nes con etiquetas) hay significativamente mayor
cantidad de carbonato que en el tren 15 (lavadora
Krones sin etiquetas), de igual forma se comprob6
que en el tren 10 también se encuentran menores
concentraciones de NaOH en comparacion al tren
15.

Se dedujo que los resultados mds cercanos a
los valores reales (determinados hasta el viraje
del indicador mixto) son los obtenidos con el uso
de cloruro de bario para ambos casos evaluados

Revista Ingenierfa UC, ISSN: 1316-6832, Facultad de Ingenieria, Universidad de Carabobo.



Cristina De Sousa et al / Revista Ingenieria UC , Vol. 24, No. 2, Agosto 2017, 241 255

(lavadoras con y sin etiquetas).

El gasto mensual que genera la cantidad usada
actualmente de cloruro de bario (3 mL al 20 %p/v)
es de (1425,60 +£0,02) Bs/mes, mientras que el
gasto que generaria si se utilizara 1 mL al 15 %p/v
es de (356,40 +0,02) Bs/mes, generando un ahorro
de (1069,20 +0,04) Bs/mes y ademds permitiendo
que el stock de reactivo perdure por mas tiempo.

El compuesto propuesto como sustituto del
cloruro de bario resulto ser el cloruro de calcio.

El gasto que generaria el uso de 1 mL cloruro
de calcio al 15 %p/p es de (201,30+0,02) Bs/mes y
el ahorro respecto a la cantidad usada actualmente
de cloruro de bario es de 86 %; sin embargo,
estadisticamente la sustituciéon del BaCl, por
CaCl, en la titulacion de NaOH es aceptable mas
no es experimentalmente recomendable.

Como un logro adicional de esta investigacion,
se comprobd que en la titulacion mediante el
método de los dos indicadores, el indicador mixto
puede ser sustituido por el indicador naranja de
metilo, generando un ahorro de 98 % ya que el
presupuesto para la compra del indicador mixto
es de 9580 Bs/L, mientras que para el naranja de
metilo es 153,42 Bs/L.
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Abstract.-

The main objective of this research was to improve the manufacturing process of aliphatic amine adducts
or cicloaliphatic with epoxy resins used in the construction and industrial maintenance. Using a method of
manufacturing process at the laboratory, performing different treatments through a factorial design of three factors
with two levels each, followed by a statistical analysis of the variables influential in the process. The process
improvement allowed to get viscosity equals to (6033 = 1) cP needle number 3, 10rpm, a temperature equal to
(29.2 £ 0.1) °C for the aliphatic amine adduct and (2638 + 1) c¢P needle number 3, 20rpm, at a temperature equal
to (28.8 £ 0.1) °C for the cicloaliphatic amine adduct. The selected opperational conditions for the manufacturing
process of amine adduct were: a reaction temperature control system, dosing control of the resin above the amine
and a initial temperature control of the reactor.

Keywords: adduct; amine; viscosity; design; conditions.

Mejoramiento del proceso de fabricacion de aductos de aminas
alifaticas o cicloalifaticas con resinas epoxicas utilizados en el area de la
construccion y mantenimiento industrial

Resumen.-

El objetivo general de esta investigacion fue mejorar el proceso de fabricacién de aductos de amina alifdtica o
cicloalifética con resinas epdxicas utilizados en el area de la construccion y mantenimiento industrial. Se emple6 un
método de fabricacion del proceso a escala de laboratorio, realizindose diferentes tratamientos mediante un disefio
factorial de tres factores con dos niveles cada uno, seguido de un andlisis estadistico de las variables influyentes en el
proceso. El mejoramiento del proceso permitié obtener viscosidades iguales a (6033 + 1) c¢P con aguja nimero 3,
10rpm, a una temperatura igual a (29,2 + 0,1) °C para el aducto de amina alifatica y (2638 + 1) ¢P con aguja
ndmero 3, 20rpm, a una temperatura igual a (28,8 + 0,1) °C para el aducto de amina cicloalifatica. Las condiciones
de operacidn seleccionadas para la fabricacion de aductos de amina fueron: presencia de un sistema de control de
temperatura de la reaccién, dosificacion controlada de la resina sobre la amina y control de temperatura inicial del
reactor.

Palabras clave: aducto; amina; viscosidad; disefio; condiciones.
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1. Introduccion

Hoy en dia los productos a base de resinas
epoxicas son ampliamente utilizados tanto en la
industria como el campo doméstico. Esto despierta
el interés de las industrias creadoras de estos
productos en el tema de mejorar la fabricacion de
los mismos, asi como también involucrar nuevas
tecnologias y nuevas opciones en el mercado
de modo de satisfacer una gran cantidad de
clientes. Uno de los tantos productos a base
de resinas epoxicas son las llamadas pinturas
para pisos industriales, las cuales son usadas
ampliamente por las empresas ya que poseen una
alta resistencia quimica, resistencia a temperaturas
altas y resistentes al trafico pesado entre otros. De
la misma manera, existen pinturas a base de resinas
epoxicas utilizadas para la prevencion de corrosion
extrema, proteccion a la humedad, y en ambientes
donde se requiere alto nivel de higiene como lo son
los hospitales [} 2, 3].

Todos estos productos son bicomponentes, for-
mados por una parte epoxica propiamente dicha
y una parte que actia como un agente curante.
Las aminas son utilizadas como agentes curantes
para estos productos, ocurriendo una reaccién de
polimerizacién durante la aplicacién del mismo,
realizada por el usuario [3, 4l]. La reaccion
de polimerizacién con amina pura sucede de
manera muy violenta provocando resultados con
caracteristicas desviadas a lo establecido para un
producto de alta calidad. Para ello se hace uso de
un compuesto menos reactivo con caracteristicas
similares a la amina pura, esto es, el aducto
de amina. Este ultimo proporciona resultados
satisfactorios con una calidad elevada dentro sus
usos [5]].

Los aductos de amina deben presentar entre
otras caracteristicas, viscosidades bajas por lo que
se debe tener sumo cuidado durante la fabricacién
de los mismos. Las caracteristicas apropiadas del
producto final dependen, en su mayoria de las
viscosidades de los aductos, esto es debido a que
a viscosidades altas se dificulta la homogenizacién
de los reactivos para la aplicacion, obstaculizando
la liberacion de burbujas de aire que se presentan
durante la homogenizacién de los mismos. Esto

hace que el producto final una vez polimerizado
pierda entre otras, resistencia mecanica debido a
la presencia de aire en su interior [1]].

Es por esto que a nivel industrial las empresas
fabricantes de dichos productos tienen la necesi-
dad de poseer un método de fabricacion donde los
resultados estén dentro de las especificaciones que
conlleven a productos de alta calidad, y a su vez
éstas sean constantes lote a lote de produccion.

Dicha necesidad trajo como consecuencia la
realizacién de esta investigacion cuyo objetivo
general fue mejorar el proceso de fabricacion
de aductos de amina alifatica o cicloaliféticas
con resinas epoxicas utilizados en el drea de la
construccion y mantenimiento industrial.

2. Desarrollo de la investigacion

Se realizaron una serie de ensayos preliminares,
en relacion a la preparacion del aducto y a
las condiciones de reaccion de los procesos
industriales existentes. Los ensayos preliminares
consistieron en preparar los aductos de aminas
cicloalifaticas o alifaticas con resinas epoxicas
manteniendo su caracteristicas tales como curado
adecuado, brillosidad y dureza. Con ello se logré
describir a nivel de laboratorio la variacién de
la temperatura durante la reaccidn, las cargas de
resinas a afiadir sobre la amina, y sus propiedades
fisicas finales del aducto como lo son viscosidad,
densidad y porcentaje de s6lidos no volatiles.

El propésito de la investigacion fue encontrar
aquellas condiciones de fabricacién, las cuales
proporcionen las menores viscosidades en el pro-
ducto final, e igualmente que éstas sean constantes
por cada lote producido. Es por esto, que para cada
aducto fabricado se analizaban sus caracteristicas
y propiedades fisicas mencionadas anteriormente,
resultando estos un papel importante dentro de la
ejecucion de los ensayos posteriores.

Las viscosidades fueron determinadas por tres
métodos diferentes, Brookfield, Copa Zahn y
Gardner; mientras que el porcentaje de sélidos no
volétiles fue determinado por desecador infrarrojo
y secado en estufa. Segtin la American Society for
Testing and Materials [6] para la determinacion
de viscosidad primeramente se utilizé el método
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de copa Zahn, las mediciones fueron realizadas
sumergiendo la copa completamente en el aducto y
se determind el tiempo por el cual el material fluyo
por un hueco en la base de la copa; a partir del
tiempo de flujo se calculd la viscosidad cinemética
segln las constantes apropiadas para el tipo de
copa utilizada. Una vez obtenida la viscosidad
cinemadtica se determina la viscosidad dindmica a
partir de la densidad del aducto.

A partir de los ensayos preliminares, se iden-
tificaron las variables mds influyentes para la
fabricacion de los aductos, en base a los resultados
obtenidos y libertad de modificacion, siendo estas
la temperatura inicial del reactor, sistema de
enfriamiento para el control de la temperatura de
reaccion y la velocidad de dosificacion.

Con el objetivo de realizar un disefio experimen-
tal para estudiar las variables antes mencionadas,
previamente se analizaron diferentes arreglos en
la preparaciéon de los aductos. Dichos arreglos
fueron: toda la resina sobre la amina, toda la amina
sobre la resina, cargas parciales de resina sobre la
amina y cargas parciales de amina sobre resina;
generando reacciones que impactan directamente
en la viscosidad del producto final, buscando
obtener aquella en donde su viscosidad sea la
menor posible. La reaccion de polimerizacion
entre la amina y la resina se muestra en la Figura|[I]

Figura 1: Reacciones presentes para el tratamiento de una
resina epoxica [7]).

Las modificaciones consideradas en el arreglo a
partir de las variables influyentes para la fabrica-
cién de los aductos, arrojaron para cada variable
(factor) dos niveles de estudios tomados en cuenta
para el disefio experimental. Dichos factores se
muestran en la Tabla

Tabla 1: Factores a considerar en el disefio experimental.

Factor Descripcién

Uso de una chaqueta de enfriamien-

Sistema de enfriamiento  to por la cual circula un flujo de
S) agua con un sistema de bombeo

adecuado

Temperatura del componente den-

tro del reactor justo antes de comen-

zar el proceso de reaccién

Rapidez de adicién de la resina al

sistema

Temperatura inicial del
reactor (T)

Velocidad de
dosificacion (V)

La variable de respuesta en dicho estudio fue la
viscosidad del producto final. Mediante un esque-
ma del arreglo seleccionado para la fabricacion de
los aductos, la revision de materiales y equipos
disponibles, se realiz6 el montaje experimental.
Los montajes se realizaron en cuartos de galon
metalicos para una masa total de aducto de 500g.
Para el sistema de enfriamiento se utilizé un galon
metalico que contenia en su centro el envase donde
ocurria la reacciéon soportado por una base, en
los espacios internos circulaba agua la cual era
suministrada al sistema por una bomba centrifuga
marca HUBER® unida a un tanque de agua con
una capacidad de 80L, el flujo de agua utilizado
para el enfriamiento fue de aproximadamente
0,1513kg/s.

El sistema fue controlado de forma manual con
el fin de mantener la temperatura de reaccion en
un valor constante. Por otro lado, cuando no se
empled el sistema de enfriamiento, el reactor se
encontraba expuesto directamente a la temperatura
ambiente.

La temperatura inicial del reactor se consiguid
empleando una plancha de calentamiento para
llevar el componente dentro del reactor a la
temperatura deseada, éstas fueron 30 °C para el
nivel bajo y 35 °C para el alto. La dosificacion de
la resina fue realizada con un sistema de cuartos
de galén elevados, con vélvulas de compuerta
fijadas en su fondo de manera de poder controlar
la adicién de la resina al sistema. Los niveles de
dosificacion establecidos se pueden observar en la
Tabla [2} para el aducto de aminas alifaticas como
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3,65mL/min para el nivel bajo y 4,48mL/min
para el alto; y para el aducto de aminas ciclo-
alifaticas como 2,205mL/min para el nivel bajo y
3,5mL/min para el alto.

Tabla 2: Niveles de dosificacion establecidos para los aductos
de amina.

Aducto de amina Nivel bajo (mL/min) Nivel alto (mL/min)
Alifatica 3,65 4,48
Cicloalifatica 2,205 35

Por otra parte, dichos tratamientos fueron rea-
lizados con un sistema de agitacion constante
el cual no se incluia como una variable de
estudio como fue fijado en la seccion anterior.
El sistema de agitacién se ejecutd empleando
agitadores eléctricos marca Oster® con aspas de
acero manteniendo una velocidad de agitacion
igual a 632rpm y una potencia absorbida de 240W.
La Figura 2| muestra el esquema del montaje
experimental.

E

R-1
R-2

R-1: Recipiente donde ocurre la reaccién
R-3: Recipiente dosificador de resina

M: Motor de agitacion OSTER®

T: Indicador de temperatura

R-2: Chaqueta de enfriamiento
V: Vilvula para control de caudal
E: Agitador de aspas de acero inoxidable

Figura 2: Esquema del montaje experimental

A partir de los distintos factores a estudiar
y los niveles para cada factor, se desarroll6 un
disefio experimental factorial para cada aducto con
la finalidad de evaluar todas las combinaciones

posibles entre estas con tres replicas para cada
combinacién, resultando un total del 24 corridas
para cada aducto ejecutdndose de manera aleato-
ria.

Posteriormente, luego de haber culminado las
24 corridas experimentales para cada uno de los
aductos, se realizd un analisis de la varianza
tomando en cuenta los procedimientos descritos
en disefios factoriales con la forma 2% para un
numero de factores igual a tres (k=3) como lo
establece Montgomery [8] y Pulido [9] para el
andlisis y disefio de experimentos, determinando
de esta manera las influencias de los factores y sus
interacciones en la viscosidad del producto final.
Se obtuvieron asi gréficas representativas para las
correlaciones determinadas, permitiendo de esta
manera fijar las condiciones mds apropiadas para
el proceso de fabricacion de los aductos.

3. Analisis y Discusion de Resultados

3.1. Caracteristicas relevantes del proceso y pro-
piedades de los aductos

De los ensayos preliminares realizados a las
mismas condiciones antes descritas se obtuvieron
los perfiles de temperatura para cada uno de los
aductos (ver Figuras [3] y @) y las propiedades
fisicas de los aductos mostradas en las Tablas [3]
y | que sirvieron como patrén para los ensayos
realizados en el disefio experimental. De las
Figuras [3] y [] se observa que la temperatura tuvo
un aumento considerable a medida que el tiempo
avanzaba, luego alcanz6 un valor mdximo en cada
una de las cargas y comenz6 la disminucion de la
misma hasta la siguiente adicion.

A pesar de haber sido un proceso relativamente
controlado ya que las temperaturas que se obtuvie-
ron no son tan elevadas, igual continuaba siendo
un proceso complejo debido a que desde el punto
de vista del tiempo de producciéon éste seguia
siendo alto, ademas las propiedades, en concreto la
viscosidad, variaban considerablemente por cada
lote producido debido a que la temperatura inicial
de la reaccién no eran constantes. Esto concuerda
con lo expuesto por Collyer [S)] y Fan-Long [1]] con
respecto al comportamiento de la reaccion para la
formacion de aductos.
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Figura 3: Perfil de temperatura para el aducto con amina
alifatica.

Tabla 3: Propiedades fisicas del aducto con amina alifatica
aplicando el método actual.

Propiedades fisicas Valor experimental

(p £ 0,002) g/mL
(T £0.55C) 1,022 (25,0)
(NVM1 £9)% 85
(NVM; +0,01) % 92,66
(/11 + 1) cP
(Aguja, RPM, (T + 0,5) °C) 77803, 10, (28.8))
(12 £ 32) cP
(T +05)°C) 13501 (25,0)
s 1) cP

(Patrén, (T = 0,5) °C) 9850 (25, 25.0))

p: Densidad, T: Temperatura

NV M, : Sélidos no volatiles con secado en la estufa.

NV M,: Sélidos no voldtiles con secado en el desecador infrarrojo.
w1 Viscosidad por método de Brookfield.

p2: Viscosidad por método de copa Zahn.

p3: Viscosidad por método de Gardner
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Figura 4: Perfil de temperatura para el aducto con amina
cicloalifatica.

En las Tablas 3] y ] se puede observar la
diferencia entre la viscosidad del aducto de amina
alifatica y cicloalifatica, siendo de (7780 = 1) cP
y (3530 £ 1) cP respectivamente, €sto debido a

que las aminas cicloalidticas proporcionan menos
reactividad que las aminas alifatica. En las aminas
cicloalifaticas, el solapamiento entre el anillo
aromatico y el orbital que contiene el par solitario
del nitrégeno estabiliza al par solitario y lo hace
menos reactivo [[7]].

Tabla 4: Propiedades fisicas del aducto con aminas
cicloaliféticas aplicando el método actual.

Propiedades fisicas
(p +0,002) g/mL

Valor experimental

(T 20950 1,044 (25,0)
(NVM; £5)% 43
(NVM; +0,0D) % 4316
(=D cP
(Aguja, RPM, (T +0,5) °C) 3330 3,20, 28:4))
(2 = 15) cP
(T 205 °C) 6304 (25,0)
(s = D cP

(Patrén, (T = 0,5) °C) 4172425, (23,00

p: Densidad, T: Temperatura

NVM;: Sélidos no volatiles con secado en la estufa.

NV M5;: Sélidos no voldtiles con secado en el desecador infrarrojo.
w1 Viscosidad por método de Brookfield.

H2: Viscosidad por método de copa Zahn.

p3: Viscosidad por método de Gardner

A su vez, esta reactividad tiene dependencia
directa con la temperatura, por lo que en produc-
ciones previas a distintas temperaturas iniciales,
es decir, temperatura ambiente, se obtuvieron
diferentes viscosidades en ambos aductos. La
reactividad entre distintos componentes no se da
a las mismas condiciones de temperatura, ya que
ésta depende de su estructura molecular, lo que se
pudo considerar como una variable influyente en
el proceso [1]].

Esta temperatura podria mantenerse constante
si existiera la presencia de un sistema de control,
reduciendo asi el nimero de cargas y por ende
el tiempo de reaccion para la produccion de los
aductos [[1].

Otra variable importante es la agitacion, ya que
sin la debida homogenizacion de la materia prima
la reaccion tarda en comenzar el cambio ascen-
dente en la temperatura provocando un tiempo de
reaccion elevado, y de igual forma no permitia la
obtencién de una mezcla uniforme obteniéndose
una reaccion incompleta y en consecuencia errores
en su funcionabilidad. A su vez, por ser un reactor
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completamente abierto se obtuvieron pérdidas
por evaporacion de la amina debido a las altas
temperaturas alcanzadas, provocando variaciones
en las propiedades finales de los aductos.

Esta investigacién preliminar, trajo como re-
sultado la identificaciéon de las variables mas
influyentes, siendo estas: temperatura del medio
ambiente, ausencia de un sistema de dosificacion y
ausencia de un sistema de control de temperatura
de reaccion, identificadas a partir de un anélisis
causa rafz y una matriz de seleccién, ver Figura[3

Medio Ambiente

Ausencia de
control de
temperatura

Pérdidas por
2 evaporacion
Altas temperaturas

Situacién

del sistema

del medio
ambicnte

Viscosidad de
un aducto

Equipos

inadecuados

Ausencia de un
sistema de
dosificacion

Maquinaria

Figura 5: Diagrama causa-efecto de las variables selecciona-
das que afectan al proceso de fabricacion de los aductos de
aminas.

3.2. Mejoramiento del proceso de fabricacion

Luego de haber realizado los distintos modos
de preparacion de los aductos, se obtuvieron los
diferentes resultados para ambos, reportados en
las Tablas [5] y [6l En dichas tablas se pueden
observar las discrepancias que proporcionan en
la variable de respuesta y los diferentes modos
de preparacion. Si se comparan los valores de
viscosidad obtenidos, se observa que las menores
viscosidades se consiguieron para el modo de
preparacion denominado cargas parciales de resina
sobre la amina en ambos aductos, ya que lo que se
desea alcanzar es la menor viscosidad posible en
el proceso de fabricacion, de tal modo que dicho
resultado es el mejor arreglo para la seleccion.

Posteriormente, una vez aplicado el estudio de
disefio experimental para el modo de preparacion
seleccionado, las viscosidades obtenidas para am-
bos aductos se pueden observar en las Tablas[7]y[§]
para el aducto de amina alifética y cicloalifatica
respectivamente. Asimismo, en dichas Tablas se
puede apreciar la influencia de cada una de los

Tabla 5: Valores de viscosidad obtenidos para el aducto de
amina alifatica en los diferentes modos de preparacion.

Modo de preparacion Viscosidad del aducto (i + 41) cP

de los aductos Réplica 1 Réplica 2 Réplica 3
Toda la resina sobre 14438 16320 15463
la amina
Toda la amina sobre 14563 17463 17132
la resina
Cargas parciales de 14454 13362 13370
resina sobre la amina
Cargas parciales de 16807 13778 13768

amina sobre la resina

Tabla 6: Valores de viscosidad obtenidos para el aducto de
amina cicloalifética en los diferentes modos de preparacion.

Modo de preparacién Viscosidad del aducto (1 + 25) cP

de los aductos Réplica 1 Réplica 2 Réplica 3
Toda la resina sobre 7794 7058 8215
la amina
Toda la amina sobre 6783 3357 3181
la resina
Cargas parciales de 4787 7479 6027
resina sobre la amina
Cargas parciales de 10468 10810 10158

amina sobre la resina

Tabla 7: Viscosidad del aducto de amina alifatica obtenida
a diferentes condiciones de temperatura inicial del reactor,
sistema de enfriamiento y velocidad de dosificacién de la
resina epoxica

Con sistema de enfriamiento
T T
Réplicas Trar 1aVy Trar6aVy | TrysdaVy Trar8aVy
1 8653 7002 8122 7512
2 9019 6464 8054 7183
3 7973 7006 7354 7181
Sin sistema de enfriamiento
T, T
Réplicas TratSaVy Trat2aVo | Try7aVy Trat3aV;
1 7189 11095 8814 8873
2 8214 9856 6445 9374
3 6766 9013 6624 8102

Viscosidad del aducto (up + 27) cP

Tyq: Tratamiento

T : Temperatura 1 (30,0 + 0,5) °C

T,: Temperatura 2 (35,0 + 0,5) °C

V1: Velocidad de dosificacion 1 (3,65 mL/min)
V,: Velocidad de dosificacion 2 (4,48 mL/min)

factores considerados en el disefio experimental
del proceso de fabricacion.
Al comparar, por ejemplo, la viscosidad obteni-
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Tabla 8: Viscosidad del aducto de amina cicloalifatica
obtenida a diferentes condiciones de temperatura inicial del
reactor, sistema de enfriamiento y velocidad de dosificacion
de la resina epdxica

Con sistema de enfriamiento
T, T
Réplicas Trar 7TaVy Trat5aVy Tt 82V, Trar3aV,
1 3785 2731 4662 4263
2 4575 4503 3622 5299
3 3955 2101 4855 4782
Sin sistema de enfriamiento
T, T
Réplicas TrardaVy Tra6aVy | TyyylaVy Trat2aVy
1 5249 7773 14701 7524
2 5901 6611 8330 6839
3 5418 7335 6652 5550

Viscosidad del aducto (up + 36) cP

T4 Tratamiento

Ty: Temperatura 1 (30,0 + 0,5) °C

T,: Temperatura 2 (35,0 + 0,5) °C

Vi: Velocidad de dosificacién 1 (2,205 mL/min)
V>: Velocidad de dosificacion 2 (3,5 mL/min)

da para la amina alifética en el tratamiento 6 con
el tratamiento 2, se puede apreciar la influencia
del uso de un sistema de enfriamiento bajo las
mismas condiciones de temperatura de reaccion y
velocidad de dosificacion.

Esta tendencia es valida ya que a temperatura
controlada el ordenamiento de las moléculas
presente en la red de polimeros se realiza de
una manera mds adecuada produciendo menores
viscosidades en el aducto [10, 4]].

Con respecto a la velocidad de dosificacion se
observa que la mejora en la variable de respuesta
ocurre a velocidades de 4,48mL/min 'y 3,5mL/min
para el aducto de amina alifatica y cicloalifdtica
respectivamente, en condiciones de enfriamiento.

A pesar de tratarse de velocidades altas de
dosificacion, la adicion de la resina sigue siendo
a velocidad graduada, por lo que coincide con lo
investigado por Fan-Long [1] donde afirma que
la preparacion de aductos debe ser a temperatura
de reaccion controlada y suministro gradual de los
reactantes.

De manera grafica se pueden observar las
viscosidades para diferentes tratamientos, a sus
respectivas condiciones, en las Figuras [] y
donde en estas se compara la variabilidad entre

cada una de las réplicas y la diferencia entre cada
uno de los tratamientos. Por ejemplo, en la Figu-
ra[6] para tratamiento 8 se aprecian viscosidades
entre (7512 £ 1) ¢cP y (7181 = 1) cP lo que se
considera una variabilidad baja en comparacion
con viscosidades que oscilan entre (11095 + 1) cP
y (9013 = 1) ¢P como lo son para el tratamiento
2. En este sentido en la Figura [0 se observa que el
tratamiento con menores valores en la viscosidad
es el numero seis y a su vez tiene una tendencia
relativamente constante en las viscosidades para
cada una de las réplicas, en comparacién con el
tratamiento numero dos, el cual no hace uso de
sistema de enfriamiento, que tiene una marcada
diferencia entre sus réplicas y aporta las mayores
viscosidades del sistema.

~Tratamiento 1~ ~=Tratamiento 6~ Tratamiento 4
~Tratamiento 8 Tratamiento 5 Tratamiento 2

11000

200

10000

1

_—— 9000
— 8000

7000

Viscosidad (u2 + 27) cP Ey:

6000

Réplicas

Figura 6: Viscosidades del aducto de amina alifdtica para
cada uno de los tratamientos y sus respectivas réplicas.

~=Tratamiento 6
Tratamiento 5

~+Tratamiento 1
~Tratamiento 8
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Ey: 1:200

4000

2000

2
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Figura 7: Viscosidades del aducto de amina cicloalifatica
para cada uno de los tratamientos y sus respectivas réplicas.

Con respecto al aducto de amina cicloalifatica,
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los valores de viscosidad obtenidos para las dife-
rentes combinaciones posibles, fueron menores a
la condiciones de enfriamiento.

Este resultado es vdlido por lo explicado ante-
riormente para el aducto de amina alifatica sobre
el reordenamiento de las moléculas. Con relacién
a la temperatura inicial, se observa que a menor
temperatura existe una mejora en la variable de
respuesta. Dicho valor resulta apropiado, debido
a que a temperaturas iniciales altas la reactividad
de amina aumenta, provocando asi una reaccién
violenta y por ende viscosidades altas.

Cabe destacar que la reactividad entre distintos
componentes no se da a las mismas condiciones de
temperatura, ya que ésta depende de su estructura
molecular lo que concuerda con lo mencionado
por Collyer [S] y Rojas [4]. Por ultimo, se observo
igualmente una mejora en la viscosidad del aducto
con un aumento en la velocidad de dosificacidn,
lo que se justifica con lo explicado anteriormente
para el aducto de amina alifética.

Por otro lado en la Figura[/| se puede observar
que el tratamiento ndmero cinco presenta las
menores viscosidades, sin embargo su diver-
gencia entre los resultados de las réplicas es
representativa, recordando que se quiere hallar
aquel proceso donde las viscosidades sean las
menores y que estas se mantengan constantes en
la fabricacion lote a lote; de la misma figura se
puede observar que el tratamiento numero siete
presenta viscosidades bajas en comparacién con
los tratamientos tres, uno, seis, dos, cuatro y ocho,
asi como también tiene una tendencia constante
entre los resultados de sus réplicas. El tratamiento
numero uno tiene una variacion significativa en
la viscosidad de la primera réplica con respecto
a las otras dos réplicas esto se debe a errores
experimentales al momento de la dosificacién de
la resina sobre la amina durante la realizacion del
ensayo.

Todas estas comparaciones se realizaron toman-
do en cuenta los valores promedios para cada uno
de los tratamientos los cuales estdn representados

en las Figuras[§]y 9]

7292 3783

9988
6824

V=4.48 mL/min

Velocidad de
dosificacién (V)

7843 1

o 7294
- T=35°C
Temperatura (T)

‘ha
Sistema de enfriamiento (S)

Figura 8: Representacion ctibica de la viscosidad promedio
del aducto de amina alifdtica para todos los tratamientos
diferentes.
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4105 5523

Con chaqueta Sin chaqueta
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Figura 9: Representacion ctibica de la viscosidad promedio
del aducto de amina cicloalifatica para todos los tratamientos
diferentes.

3.3. Andlisis estadistico para el disefio experi-
mental

El andlisis de varianza realizado presentado en
las Tablas [9] y [I0} mostr6 una distribucién F para
el aducto de amina alifatica e igualmente para el
aducto de amina cicloalifatica de 4,49 para un
95 % de confianza (¢ = 0,05) y de 8,53 para
un nivel de confianza igual a 99 % (a = 0,01).
Segtn esto, se puede establecer que el sistema
de enfriamiento y la interaccién entre éste ultimo
y la velocidad de dosificacién son los factores
influyentes en la viscosidad del producto final
para el aducto de amina alifatica. Con respecto al
aducto de amina cicloalifatica, de la misma manera
el sistema de enfriamiento es un factor influyente
en la viscosidad del producto final, como lo es
también la temperatura inicial del reactor y la
interaccion entre los tres factores principales [[8,9].

En la Figura 10| se puede observar la influencia
de las variables principales sobre la viscosidad
promedio del aducto de amina alifatica, donde
la que més afecta dicha propiedad es el sistema
de enfriamiento provocando una diferencia de
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Tabla 9: Aplicacién del andlisis de varianza en los datos
obtenidos a partir de los tratamientos correspondientes al
aducto de aminas aliféticas.

Fuentes de variacion Fy Fresrico = 0,05 | Frosrico = 0,01 | Influencia
S 5.93 *
T 1.61 NS
\Y 2.24 NS
ST 0.77 4.49 8.53 NS
SV 27.62 P
TV 0.00 NS
STV 3.56 NS

Tabla 10: Aplicacion del andlisis de varianza en los datos
obtenidos a partir de los tratamientos correspondientes al
aducto de aminas cicloalifiticas.

Fuentes de variacion | Fy | Fiesrico@ = 0,05 | Fiegrico = 0,01 | Influencia

S 22.83 *%

T 4.47 *

\Y 0.62 NS
ST 0.46 4.49 8.53 NS
SV 0.12 NS
TV 1.75 NS
STV 5.55 €

casi 2000cP en la viscosidad del mismo, por
lo que se comprueba lo demostrado por medio
del andlisis de varianza ya explicado; de aqui
también se puede observar que la temperatura y
la velocidad de dosificacion tienen una variacion
sobre la viscosidad de menos de 1000cP, segtin los
célculos estadisticos, estas variables no influyen
significativamente sobre la variable de respuesta.

8400
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8200

8100 \
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7900 \
7800

7700

Viscosidad promedio (u2 +24) cP  Ey: 1:20
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Sinchaqueta  Con chaqueta k! T2 vi vz

~=-Sistema de enfriamiento (5)
Velocidad de dosificacion (V)

~=~Temperatura inicial (T)
 Promedio total de viscosidad en todos los tratamientos

Figura 10: Efectos principales sobre la viscosidad del aducto
de amina alifética.

Asimismo, se puede establecer que empleando
un sistema de enfriamiento y a velocidades de
dosificacion bajas las viscosidades son bajas, lo
que sucede igualmente a temperaturas iniciales
altas, esto concuerda con lo expuesto por Fan-
Long [1].

Por otro lado, se sabe que frente a la existencia
de diversos factores en un disefio experimental,
surge una interaccion entre estos que puede o
no afectar las propiedades, como si se tratara de
una nueva variable de interés; estadisticamente
se demostré que la interaccién entre el sistema
de enfriamiento y la velocidad de dosificacién
de la resina influye considerablemente sobre la
viscosidad del aducto de amina alifatica, de igual
modo de manera grafica también se puede observar
esta influencia, analizando las Figuras y

En la Figura[I1]se observa que las dos rectas no
se cruzan entre si, esto indica segin Montgomery
[8]], que no existe interaccién entre las variables
de estudio, en este caso la temperatura inicial
del reactor y la velocidad de dosificacion de la
resina; esto ocurre también en la Figura [12] no
hay interaccion entre el sistema de enfriamiento
y la temperatura inicial del reactor. Tomando en
cuenta lo anterior y al observar la Figura [I3]
se puede notar el cruce entre las rectas, este
hecho representa una interaccion que influye en el
proceso identificada como SV, lo que concuerda
perfectamente con lo demostrado en el andlisis de
varianza.

©
<L
=1
3

9200

8700

8200

7700

Viscosidad promedio (u2 + 24) cP  Ey: 1:100

7200
=30°C =35°C

Figura 11: Interaccién doble entre (T) y (V) sobre la
viscosidad del aducto de amina alifitica (sistema de
enfriamiento (S) constante).

La influencia de las variables principales sobre
la viscosidad promedio del aducto de amina
cicloalifatica se puede observar en la Figura [14]
donde las variables més influyentes son el sistema
de enfriamiento y la temperatura inicial del reactor,
ya que para niveles diferentes presentan una gran

Revista Ingenierfa UC, ISSN: 1316-6832, Facultad de Ingenieria, Universidad de Carabobo.



Ahmed Osmén ef al / Revista Ingenieria UC , Vol. 24, No. 2, Agosto 2017, 256 265

variacién en la viscosidad del aducto, teniendo
un poco mds de 3000cP de variacién para la
primera variable y aproximadamente 1500cP para
la segunda, esto concuerda perfectamente con
lo demostrado estadisticamente; por otro lado,
la velocidad de dosificacién no afecta conside-
rablemente la viscosidad del aducto de aminas
cicloalifaticas. En la Figura [I4] se puede ob-
servar que a temperaturas altas y empleando un
sistema de enfriamiento se obtienen las menores
viscosidades, lo que es de gran interés para esta
investigacion.

8600
8400
8200
8000
7800
7600

7400 _

7200

Viscosidad promedio (u2 + 24) cP Ey: 1:40

" ~=Sin chagueta ~=-Con chaqueta "

Figura 12: Interaccién doble entre (S) y (T) sobre la
viscosidad del aducto de amina alifatica (velocidad de
dosificacién de la resina (V) constante). .

9700

Ey: 1:100

9200

8700

8200

7700
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Viscosidad promedio (u2 + 24) cP

6700
-*Con chaqueta ~*-Sin chaqueta

Figura 13: Interaccién doble entre (S) y (V) sobre la
viscosidad del aducto de amina alifitica (temperatura inicial
del reactor (T) constante).

Ahora bien, en este sistema no puede faltar
la consideracion de las interacciones entre los
factores, observando la Figura |15| se puede notar

Figura 14: Efectos principales sobre la viscosidad del aducto
de amina cicloalifatica.

que a menor velocidad de dosificacion de la resina,
la influencia de la temperatura sobre la variable
de respuesta es menor (menor de 500cP) que
cuando dicha velocidad de dosificacion es mayor
(més de 1.600cP). En contraste, de la Figura
se puede observar que a temperaturas bajas hay
una menor influencia del uso o no de un sistema
de enfriamiento que cuando la temperatura es
mayor donde hay una mayor influencia, finalmente
de la Figura se puede destacar que hay una
menor influencia del empleo de un sistema de
enfriamiento o no a velocidades de dosificacion
bajas que cuando éstas son mds altas.

4700
=,4500

4300

cP Ey: 1:40

2

~
fy
S
3

3900

Viscosidad promedio (u2 + 24)

=30°C =35°C

Figura 15: Interaccién doble entre (T) y (V) sobre la
viscosidad del aducto de amina cicloalifatica constante uno
de los niveles en el siste (sistema de enfriamiento (S)
constante).

Finalmente, la regresién lineal miltiple rea-
lizada arrojo la correlacion representada por la
ecuacion (I), entre la viscosidad del producto final
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Figura 16: Interacciéon doble entre (S) y (T) sobre la
viscosidad del aducto de amina cicloalifatica (velocidad de
dosificacién de la resina (V) constante).
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Figura 17: Interaccién doble entre (S) y (V) sobre la
viscosidad del aducto de amina cicloalifdtica (temperatura
inicial del reactor (T) constante).

y los factores e interacciones mads influyentes en
la variable de respuesta para el aducto de amina
alifatica.

Y =7995,37 + 368,488 + 795,258V (1)

Y para el aducto de amina cicloalifatica repre-
sentada por la ecuacion (2)

Y =5708,96 + 1614,68 S +
714,20T —796,05STV 2)

Las Figuras y representan las graficas
de probabilidad normal obtenidas empleando las
ecuaciones de regresion lineal presentadas ante-
riormente, dichas grificas arrojaron una distribu-
cidn normal adecuada, es decir, se obtuvo una
tendencia lineal con una valor de R, mayor a

0,90 para ambos aductos, por lo que se verifica
que no existe sospecha de algin problema con
la normalidad de los datos utilizados para el
andlisis estadistico, y se verifica la hipotesis de
que las variables influyentes en la viscosidad del
producto final son las antes mencionadas, todo
esto siguiendo el procedimiento establecido por
Montgomery [8] y Pulido [9] para el estudio
estadisticos de disefios factoriales.
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Figura 18: Probabilidad normal de los residuos sobre la
viscosidad del aducto de amina alifética.
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Figura 19: Probabilidad normal de los residuos sobre la
viscosidad del aducto de amina cicloalifética.

3.4. Condiciones de operacion adecuadas para la
fabricacion de los aductos.

Las mejores condiciones obtenidas se muestran
en la Tabla [[1l A estas condiciones las carac-
teristicas de los aductos de amina alifatica y
cicloalifatica son presentadas en las Tablas y
respectivamente. También se obtuvo un rango
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de temperaturas durante el proceso de elaboracion
como se puede ver en la Figura [20| para el aducto
de amina alifdtica, que estd entre 60 y 70 °C,
de igual manera presentado en la Figura 21| para
el aducto de amina cicloalifatica oscilando en el
mismo rango de temperatura.

Tabla 11: Condiciones obtenidas en la preparacion de los
aductos.

Variables Condiciones
Aducto de amina Aducto de amina
alifatica cicloalifatica
SlsFem.a de Con chaqueta Con chaqueta
enfriamiento
Velocidad de Alta, aproximadamente | Baja, aproximadamente
dosificacion (mL/min) igual a 4,48 igual a 2,205
Temperatura inicial del | Alta, aproximadamente | Baja, aproximadamente
reactor (°C) igual a 35 igual a 30

Los productos finales obtenidos a partir de las
condiciones establecidas arrojaron caracteristicas
funcionales adecuadas para su aplicacion, siendo
éstas un curado adecuado, brillosidad y dureza a lo
largo de toda la superficie, asi como también una
superficie no pegajosa.

Estas condiciones conllevan a la adquisicion
de ciertos equipos para el mejoramiento del
proceso, estos equipos pueden ser la de un sistema
apropiado para el calentamiento previo de la
amina en el reactor, un equipo apropiado para la
dosificacion de la resina, un reactor encamisado
con una capacidad adecuada, y la presencia de un
agitador de velocidad rotatoria moderada.
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0,00 2000,00 4000,00 6000,00 8000,00
Tiempo de reaccién (t+0,01)s  Ex: 1:400
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Figura 20: Perfil de temperatura con respecto al tiempo para
el aducto de amina alifatica a las condiciones seleccionadas.
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Figura 21: Perfil de temperatura con respecto al tiempo
para el aducto de amina cicloalifatica a las condiciones
seleccionadas.

Tabla 12: Propiedades fisicas del aducto con amina alifatica
a las condiciones seleccionadas

Propiedades fisicas Valor experimental

(o =£0,002) g/mL
(T +0.5)°C) 1,003 (25,0)
(NVM; £43) % 83
(NVM; +0,01) % 95,38
(u; £ 1)cP
(Aguja, RPM, (T +0,1) °C) 6033 (3, 10, (29.2))
(u2 £ 18) cP
(T 05)°C) 7315 (25,0)

p: Densidad, T: Temperatura

NV M, : Sélidos no volatiles con secado en la estufa.

NV M,: Sélidos no volatiles con secado en el desecador infrarrojo.
p1: Viscosidad por método de Brookfield.

2 Viscosidad por método de copa Zahn.

Tabla 13: Propiedades fisicas del aducto con amina
cicloalifatica a las condiciones seleccionadas

Propiedades fisicas Valor experimental

(o =£0,002) g/mL
(T +0.5)°C) 1,042 (25,0)
(NVM; £35)% 49
(NVM, +0,01) % 47,24
(1 £ 1)cP
(Aguja, RPM, (T +0,1) °C) 2638 (3, 20, (28.8)
(up £ 11) cP

(T +0.5)°C) 4279 (25,0)

p: Densidad, T: Temperatura

NV M, : Sélidos no volatiles con secado en la estufa.

NV M,: Sélidos no voldtiles con secado en el desecador infrarrojo.
p1: Viscosidad por método de Brookfield.

M2 Viscosidad por método de copa Zahn.
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4. Conclusiones

Las variables mds influyentes en la fabricacién
de los aductos de amina fueron: la temperatura
del medio ambiente, ausencia de un sistema de
dosificacién y ausencia de un sistema de control
para la temperatura de reaccion.

Para la fabricacion de aductos de amina alifati-
ca, se selecciond como condiciones de operacion
la dosificacion gradual de la resina con velocidad
de 4,48 mL/min y temperatura inicial del reactor
de aproximadamente 35 °C, y para la fabricacion
de aductos de amina cicloalifatica resulté de una
dosificacion gradual de la resina con velocidad de
2,205 mL/min y temperatura inicial del reactor de
aproximadamente 30 °C.

El sistema de control de temperatura de la

reaccion para ambos aductos debe manternerse
entre (60 y 70) °C.
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Abstract.-

The European Space Agency (ESA) has developed several programs based on satellite technologies whose main
goal is to know thoroughly of the Earth, its space environment and the Universe. Data from multiple missions, have
contributed greatly to the progress of operational, commercial applications and even researchs. This document sets
out in detail a series of procedures required for access to ERS and ENVISAT missions data using the EOLI-SA
interactive tool and user registration on the ESA portal.
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Carta al editor: Procedimiento para el acceso a los datos de las
misiones ERS y ENVISAT a través del portal de la ESA y la
herramienta interactiva EOLI-SA

Resumen.-

La Agencia Espacial Europea (ESA) ha desarrollado diversos programas basados en tecnologias satelitales
cuyo objetivo principal es conocer a fondo la Tierra, su entorno espacial y el Universo. Los datos de las
multiples misiones, han contribuido cuantiosamente al progreso de aplicaciones operacionales, comerciales e
incluso investigaciones. En este documento se expone con detalle, una serie de procedimientos requeridos para
el acceso a los datos de las misiones ERS y ENVISAT empleando la herramienta interactiva EOLI-SA vy el registro
de usuarios en el portal de la ESA.
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Los datos generados por estas misiones han
aportado invaluable informacién para las inves-
tigaciones de las ciencias de la Tierra y el
constante monitoreo de los cambios ambientales
y climéticos; ademds de incrementar el desarrollo
tecnoldgico con aplicaciones operacionales y co-
merciales.

La ESA tiene a disposicion de sus usuarios,
colecciones de datos obtenidas de las misiones:

1. Introduccion

Desde 1991 comienza en la Agencia Espacial
Europea (ESA) las observaciones de la Tierra me-
diante las misiones satelitales en orbita polar ERS-
1, ERS-2 y ENVISAT, las cuales han marcado
en 26 afios continuas mediciones globales de la

atmosfera, el océano, la tierra y el hielo.

*Autor para correspondencia
Correo-e: azozaya@uisrael.edu.ec (Alfonso
Zozaya )

Envisat, ERS-1, ERS-2, GOCE, SMOS, CryoSat,
éstas y las futuras misiones de Earth Explorer se
rigen bajo una politica de datos de observacion de
la Tierra (EO) para su descarga a través del sistema
On-The-Fly (OTF, solo disponible para el conjunto
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de productos ASAR) o mediante descarga directa
utilizando servidores FTH'

Los productos EO conceden el acceso en linea
para la visualizacion de los catdlogos de la ESA
mediante la herramienta interactiva EOLI-SA,
permitiendo a los usuarios registrados realizar
pedidos en linea o descarga directa, para observar
los productos de datos, ordenarlos y rastrear su
estado.

Este articulo quiere brindar a toda la comunidad
cientifica, con proyectos de investigacién que
involucren misiones satelitales de la ESA, la infor-
macion pertinente y actualizada para obtener los
datos de los satélites ERS-1, ERS-2 y ENVISAT
mediante una serie de procedimientos; ademds de
incluir una pequena guia ilustrativa para el manejo
de EOLI-SA.

2. Politica de datos Earth Observation (EO)

Desde el afio 2010 la ESA se ha regido por
una politica de datos de Observacion de la Tierra
aplicada a las misiones Envisat, ERS-1, ERS-2,
GOCE, SMOS, CryoSat y futuras misiones de
Earth Explorer [1].

La politica de EO contiene dos tipos de grupos
de datos gratuitos, que a saber son:

= Datos de libre acceso: con tan solo realizar
un registro rdpido de usuario en el portal
de la ESA se puede acceder al conjunto
de datos procesados y difundidos en linea.
A continuacion se muestra una tabla de los
productos disponibles en lfne:ﬂ

= Datos restringidos: los productos bajo de-
manda o adquisiciones especificas no se
encuentran disponibles con acceso libre, en
este caso el usuario deberd presentar una
propuesta de proyecto en donde la ESA
evaluard la misma, con el fin de fijar la
porcién de datos pertinentes para dicha pro-
puesta. Para conocer cudles productos entran
en esta categoria, se debe revisar el siguiente
archivoPl

Thttps://goo.gl/51mgpD, 25/02/2017
2https://g00.gl/9DZmPS, 25/02/2017
3https://goo.gl/pJqBk3, 25/02/2017

2.1. Registro rdpido

Para acceder a los datos gratuitos de libre
acceso, es necesario la inscripcion en el portal de
la Esa Earth Online mediante el siguiente enlaceﬂ
El procedimiento para realizar el registro es el
siguiente:

1. Realizar la inscripcion en el portal mediante
el boton Register.

2. Rellenar los datos solicitados por la interfaz
ESA Earth Observation Users’ Single Sing
On Registration (EO-SSO), una muestra de
esto se puede visualizar en la Figura|[l]

3. Revisar el correo electrénico proporcionado y
verificar que se ha enviado un link para activar
el registro.

= | Earth Topics Explore more._.

. T —

ESA Earth Observation Users' Single Sign On Registration

| Registration form | i Q

oo eeeReQ

L

Figura 1: Registro de usuario en la ESA Earth Online.

4. Iniciar sesi6on en el portal web de la ESA
Earth mediante el botén Login My Earthnet
y dirigirse a la pestafia Data Access y luego
en Browse Data Product.

5. Utilizar el filtro de la pantalla de bisqueda
para obtener los productos de interés, en ella
se pueden configurar pardmetros tales como:
topico del producto, mision, instrumento,
topologia y nivel de procesamiento. Es im-
portante mencionar que si se desea adquirir
el producto mediante el software EOLI-SA, a
la fecha, tinicamente se encuentran disponible
productos con nivel 1 de procesamiento (en
el registro rapido). Una vez adecuados los

“https://goo.gl/xt29kH, 25/02/2017
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campos de biisqueda debera hacer click en el
botén Go.

6. Al seleccionar el producto de interés se
direccionard a una nueva pantalla, donde
aparecerdn ya cargados los datos personales
seguido de tres formas que deben llenarse. En
la primera debe indicarse el continente donde
se quiere realizar el estudio. Luego, en el
siguiente formulario se solicita informacion
sobre drea de estudio del proyecto, de no
estar seguro de la seleccién correspondiente,
puede consultarse la pagina nimero 13 de
la gul’aﬂ de estilo y contenido proporcinada
por la ESA. Finalmente, es necesario exponer
un breve resumen del proyecto, incluyendo
los objetivos, métodos y derivables. De estar
conforme con la informacién suministrada
debe presionarse el boton Next para continuar
con el proceso.

7. La siguiente pantalla se puede observar en
la Figura en ella aparecera precargado
el producto seleccionado, ésta permite la
posibilidad de adicionar mds productos, si se
desea mantener el proyecto en la modalidad
de registro rapido (sin necesidad de esperar 3
dias habiles por la autorizacion y aprobacion
del mismo) no seleccione productos nivel
0 6 Wave-Mode. Ademas es posible cargar
productos de terceros a la solicitud. De estar
conforme con los datos suministrados se
debe tildar el checkbox de los términos y
condiciones del servicio y presionar el boton
Save.

8. Por tltimo, se presentard una pantalla de con-
firmacidn, de estar satisfecho con la solicitud
debe presionar el botén Confirm. Este evento
redireccionard a una ventana resumen donde
es posible observar los productos admitidos.
Para acceder a esta pantalla de nuevo utilice
el campo My Online Data disponible en el
mend My Earthnet

Al finalizar el proceso exitosamente de registro
réapido es posible acceder a los datos que fueron
solicitados mediante el software EOLI-SA y el

Shttps://goo.gl/7gqofX, 25/02/2017

Product Registration - product selection ASAR L1

products (IMP, IMS, APP, APS, WSS)

ESA Products
From the dropdown lists select sateliite, sensor and product you would like to access and confirm by using the "Add
Product’ button. In order to be authorised to access the selected products, you will be requested to accept the Terms
and Conditions st the bottom of this page.

EMVISAT ¥ | ASAR Medium Resolution v

Select product M

Satellite Instrument Product # Action

Third Party Mission Products

From the dropdown lists select sateliite, sensor and product you would like to access and confirm by using the "Add
Product’ button. In order to be authorised to access the selected products, you will be requested to accept the Terms
and Conditions st the bottom of this page. Please note: Third Party Mission Data can be made available only under
specific conditions described in the TPM area (hers)

Select satelite ¥ || Select instrument

Mo product selected so far.

Terms and Conditions acceptance

In order for ESA to give access to the dstaset accessible via simple registration, the Principal investigator shall have
read and accepted the Terms and Conditions for

By checking this box | confirm my acceptance of the Terms and Conditions for the use of ESA data

Figura 2: Pantalla para adicionar otros productos a la
solicitud.

método de descarga tradicional. A la fecha, luego
de finalizar el proceso de solicitud un correo
de confirmacion es recibido, con los datos del
producto y un link.

2.2. Propuesta de proyecto

Es necesario presentar una propuesta de proyec-
to de investigacion si el producto a solicitar se
encuentran bajo limitaciones de difusion resguar-
dadas por ser datos restringidos o sensibles. El
proyecto sera revisado por el Gerente de Mision
y se enviard una notificacién al usuario si la
propuesta es aceptada o rechazada [1]. No se
aplican tarifas por programacién o produccion,
sin embargo, la ESA puede solicitar al usuario
que proporcione una contribucién en caso de
solicitudes de conjuntos de datos muy grandes. Es
importante destacar que se debe estar registrado en
la ESA Earthnet para asi enviar la propuesta de
proyecto. El procedimiento a emplear para realizar
la propuesta es la siguiente:
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1. Ingresar a My Earthnet con el usuario y
contrasefia creados anteriormente.

2. Seleccionar la opcién New Project, en donde
se mostrard la informacién contenida en la
Figura 3]

3. Hacer click en Cover Page y llenar los
formularios con informacion referente al pro-
yecto, los autores del proyecto, aportes de
la investigacion en el ambito cientifico y las
habilidades y destrezas con las que cuenta el
equipo.

4. Una vez completado el proceso de suscrip-
cién, hay que escoger los productos a los
cuales se va a solicitar el acceso y esperar
la respuesta de la ESA al correo de los
solicitantes. Cuando sea aprobada, al hacer
login en My Earthnet, se tendra acceso a los
productos desde la opcién My Online Data.
Segin sea el producto que se escoja, éste
cuenta con un método para descargarlo.

Data Access -  Missions = Earth Topics.

Submission Project proposal

Main Submission Area

= PiCommunity « Explore more...

[ w ram [+ 5P ¢ [w]o]a]

Figura 3: Formulario requerido en la propuesta de investiga-
cion.

3. Sistemas de descarga

Actualmente la ESA dispone de dos vias para
acceder a los datos una vez que el proyecto ha
sido aprobado, la manera tradicional, mediante un
servidor FTP, o utilizando el servicio OTF |(On-
The-Flyﬂ El primero de ellos consiste en acceder

Shitps://g00.gl/5GFYdU, 25/02/2017

a la data mediante una conexiéon FTP, hay que
resaltar que estd en desuso y la intencion de la ESA
es sustituirlo enteramente por el servicio OTF, que
consiste en un catdlogo de productos que pueden
ser obtenidos mediante el software EOLI-SA.
Debido a la coexistencia de ambos servicios es
pertinente describir en detalle el funcionamiento
basico de ambos sistemas, a saber:

3.1. Protocolo FTP y descarga directa

Para acceder a los datos es necesario disponer
de una cuenta EarthNet luego desde My EarthNet
y en My Online Data se selecciona el producto
y al abrirlo se mostrara el sistema de archivos
en donde se podrd navegar por cada uno de los
distintos directorios, observe la Figura@ en ella se
muestra un ejemplo de un producto con método de
descarga FTP.

Index of /ERS-2_WindScatt/

Dhate Modified

Name Rize

ASPS_N.

ERS2-WS_Readmefile-ENVI-GSOP-EQGD-QD-15-0130_1aue_1 O.pdf T14kB
UWL

WS-table_updated pdf 108 kB

Figura 4: Disposicion del Website para descargas FTP de la
ESA.

Este tipo de descarga es poco intuitivo, no
por el protocolo de transferencia, sino por el
hecho de navegar entre carpetas hasta encontrar
la informacion que es requerida. La ESA dio por
entendido el percance y es por esta razon que nace
el sistema EOLI-SA.

Ademds de descargas FTP, la ESA dispone
de un porta]|2| publico donde no es necesario
contar con registro de usuario y en el cual estdn
dispuestas de forma semi-ordenada un catdlogo de
productos (bastante reducido) mediante paquetes
para ser descargados de manera directa. En la
Figura 5] estd enmarcado a grandes rasgos, la
disposicion general del website. En el recuadro 1,
la primera informacién disponible es el nombre
del paquete, seguido por una pequeiia descripciéon
del contenido del mismo a la que le acompafa
una lista de los paises, provincias y regiones

7https://goo.gl/WNVuZS, 25/02/2017
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sobre los cuales fueron adquiridos los datos.
Como ultima informacién se encuentran los meta-
datos del paquete, que permite conocer la fecha
del conglomerado, y la cantidad de productos
disponibles en él.

c.o h; 2 ites and Natural L o=
GEO - Gt om Earth Obrsarvationm:

[ 1+]

Figura 5: Disposicién del Website externo para descargas
directas de la ESA.

En el segundo recuadro se encuentra un mapa
en el cual es posible identificar las regiones sobre
las cuales fueron capturados los datos, la forma
entonces para buscar un archivo es encontrar
el paquete asociado a la regién, para luego ir
navegando por los distintos archivos hasta dar
con el que es requerido. Una vez que éste es
encontrado, es posible realizar la descarga, la
pantalla final serd la que se muestra en la Figura [0
Al ubicarse en ella, la informacién con la que se
cuenta es el nombre del archivo, los metadatos
asociados, un mapa de la region de adquisicion y
el nombre del paquete al que pertenece.

Geohazard Suparsites and Natural Laboratories em]
10 - Gevep sn Earth Observatiosss

€0

Figura 6: Pantalla de descarga.

3.2. Servicio On-The-Fly

Para poder hacer uso de este servicio es necesa-
rio tener instalado la herramienta EOLI-SA, la cual
gestionard todo el proceso de solicitud y descarga
de los datos. Cabe destacar que no es necesario

presentar una propuesta de proyecto para obtener
datos L1 (en capitulos posteriores se explican en
detalle). La primera pantalla a la que se enfrenta
el usuario es la que se muestra en la Figura (/| Los
aspectos mas importantes del programa EOLI-SA
serdn anunciados en la siguiente seccion, por ahora
el interés estd en describir el proceso de acceso a
los datos.

e App RewshSel Map View ol
EOLI*

Madgade U SetAren s Feoprets % b

T

O Dute @ DoeandTma &

E—

«@ 00000008

Figura 7: Pantalla principal del software EOLI-SA.

En la Figura [/| cada etiqueta enumerada repre-
senta un paso en orden cronoldgico que debe ser
ejecutado, a saber:

1. Acceder a la cuenta EarthLink EO mediante
clave y usuario.

2. Seleccionar del catdlogo de datos los produc-
tos que se desean obtener.

3. Escoger el rango de fechas de la consulta y
el tipo de area de seleccidén con la que se
enmarcard la region deseada.

4. Navegar a través del mapa para ubicar y
seleccionar la region de interés.

5. Hacer click en el boton Search Catalog.

Una vez seguidos los pasos previos, un nuevo
recuadro debajo de la seccién 2 aparecerd con
informacion sobre la consulta realizada. Tal cual
es mostrado en la Figura [§] Para proceder a la
descarga solo basta con presionar el botén Get o
hacer doble clic sobre la fila y en la nueva ventana
seleccionar la opciéon Download Product.

Finalmente en la seccién descargas de EOLI-
SA, se puede visualizar el estado de las descargas
mediante una barra de progreso, un pantallazo
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Figura 8: Lista con el contenido de la consulta requerida por
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Figura 9: Estado de las descargas de productos.

concerniente a ese evento es mostrado en la
Figura [0 La ventaja principal de EOLI-SA frente
al método FTP es la disposicion del catdlogo de
productos, permitiendo una navegacion fluida y la
monitorizacion de las colas de descargas.

4. EOLI-SA

Esta herramienta multiplataforma permite a los
usuarios acceder a los catdlogos EO de la ESA,
para revisar los productos de datos organizados en
colecciones, ordenarlos y rastrear su estado.

EOLI-SA permite acceder a la informacién en
linea del producto e imdgenes rapidas conectado
al servidor [2]]. Utilizando el modo fuera de linea,
solo se podrd solicitar una copia local de la
informacion sin conectarse a Internet.

Para comenzar a utilizar esta herramienta es
necesario realizar el siguienteﬂ:

1. Descarga e instalacion de EOLI-SA a través
del siguiente enlaceﬂ

2. Iniciar sesion en el software con su usuario y
contrasefia creado en el portal de la ESA.

8900.gl/e1IRmdG, 25/02/2017
“https://earth.esa.int/web/guest/eoli, 25/02/2017
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3. Seleccionar de las colecciones en linea los
datos de interés tales como: mision, sensor y
modos.

4. Marcar un area de interés graficamente en el
mapa con el modo Set Area considerando
que se debe cubrir toda la zona, pero con un
tamafio del area lo mds pequeiio posible.

5. Realizar la bisqueda introduciendo el area y
la fecha de inicio y fin que desea localizar.
Seleccione luego, Search Catalog.

6. Seleccionar uno o mds resultados y presione
Append para visualizar los mismos.

7. Seleccionar los productos que desee de la lista
mostrada y agregarlos a su carrito de la tienda
(haciendo click en el icono).

8. Presionar en el icono carrito de tienda, selec-
cionar los productos necesarios y especificar
las opciones de su pedido.

9. Una vez posicionada la pantalla en el menu
de carrito de compras se desplegard una lista
con la opcién solicitar, cuando estos son
requeridos comenzara la descarga. Este paso
solo aplica para los datos del satélite ERS
puesto que para el ENVISAT es posible des-
cargar los productos en la pantalla principal,
haciendo click en el botén Get que esta
ubicado en la tabla que muestra los productos
para la consulta realizada. En la Figura [I0]
se puede visualizar la disposicién del botén
mencionado.

Figura 10: Descarga de datos ASAR ENVISAT L.

También es posible descargar el producto ha-
ciendo doble click en la fila de interés en la tabla
de consulta y seleccionando la opcion descargar
producto, como se muestra en la Figura[T1]
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Details

Mission
Sensor
Product
Orbit
Track

Swath
Start
Stop
FOOTPRINT
ACQUISITIONDESCRIPTOR
Status
Pass
Productld
Polarisation
DownloadURL
BROWSE_URL

T
print | save image | save as wimi | powntoad product -

Figura 11: Descarga de datos ASAR ENVISAT II.

5. Niveles de procesamiento de los datos dispo-
nibles en EOLI-SA

Los datos ASAR que estan disponibles a los
usuarios para descargar mediante el software
EOLI-SA estan servidos en 2 niveles de proce-
samiento, esto se hace asi con la intenciéon de
ajustarse a los distintos tipos de proyectos de
investigacion que tienen cabida en el censado
remoto de la tierra, a saber son:

= Nivel 0: son datos sin procesar (RAW)
también conocidos como datos crudos. Usual-
mente estdn comprimidos con un ratio de
cuantizacion adaptativo.

= Nivel 1: aqui los datos son enfocados median-
te el algoritmo Range-Doppler y el usuario
final lo que obtiene es una matriz SLC lista
para realizar estudios de procesamiento de
imagenes sobre ella.

6. Productos disponibles en EOLI-SA del
catalogo ASAR de datos

Debido a que los satélites tienen distintos
instrumentos abordo y varias formas de medicion,
existe un conjunto de productos asociados a cada

mision satélite, para el conjunto de datos ASAR
del ENVISAT se tienen lo siguientes productos
disponibles [3]] en el software EOLI-SA:

6.1. Productos ASAR disponibles nivel 0

= ASAR Image Mode (On-The-FLy): este
producto de datos consiste en un archivo
binario generado a partir de los datos crudos
ASAR adquiridos cuando el radar estd en
modo imagen. A partir de este producto se
obtiene una matriz imagen SLC (Single Look
Complex) de resolucion menor a 30m. Las
muestras del eco son comprimidas en un
factor de 4 bits/muestra utilizando un blo-
que de cuantizacién adaptativo. Se encuentra
disponible en el software EOLI-SA bajo el
nombre c6digo ASA.IM__OP.

= ASAR Alternating Polarisation (On-
The-Fly): se proporcionan dos imdagenes
simultdneas de la misma d4rea en
polarizaciones HH y VV, o HH y HV o
VV y VH. Tienen la misma geometria de
imagen y resolucién que el producto ASAR
Image Mode y se encuentra disponible en el
software EOLI-SA bajo el nombre cédigo
ASA_AP__0OP donde cada uno representa los
distintos tipos de polarizacion.

= ASAR Wide Swath Mode y Global Moni-
toring: para generarlos se utiliza la técnica
ScanSAR, mediante cinco sub-swath se logra
un ancho total de 405km con una resolucion
espacial de 150m y 1000m respectivamente.
El nombre cédigo del producto Wide Swath
es ASA.WS__OP mientras que Global Moni-
toring se puede encontrar tal cual su nombre,
sin codigo.

= ASAR Wave Mode: son vifietas de 5x5
km espaciadas cada 100km a lo largo del
recorrido. La posicion de la vifieta se puede
seleccionar para alternar entre dos de los
siete swaths. Igual que el producto Global
Monitoring, se encuentra disponible bajo su
nombre.
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6.2. Productos ASAR disponibles nivel 1

Son los mismos productos nivel 0 pero estos
tienen un procesamiento que consiste en realizar
el enfoque de la escena para obtener la matriz
SLC mediante el algoritmo Range-Doppler. Estos
se diferencian por la terminacién de su nombre
codigo __1P, no todos los productos nivel O se
encuentran disponibles en nivel 1.

Es importante hacer mencién que si bien el
software EOLI-SA cuenta con un amplio catdlogo
de productos para descargar a través de OTF,
no se encuentran integrados todos los productos
existentes ni todos los niveles de procesamiento,
al menos a la fecha de hoy. Los que no estén
disponibles se pueden descargar mediante el méto-
do tradicional FTP. Para consultar la informacion
sobre los productos y conocer su método de
descarga dirijase a la pagina web de la Earth ESAH
en ella se pueden filtrar los productos por mision,
nivel, instrumentos, entre otros. tal cudl como se
muestra en la Figura[12]

Figura 12: Ventana de busqueda de productos.

Para la mayor compresion de que tipo de escena
es capturada en cada producto se puede consultar

la Figura[I3]

7. Procedimiento para el acceso a los datos
restringidos

Con los conocimientos adquiridos anteriormen-
te, es prudente realizar un resumen del procedi-

https://go0.gl/f2YXHK, 25/02/2017

105m
Ancha de swath 405km  Ancho de swath 100k

i4n de 1000m
Ancho de swath 405km

Figura 13: Productos disponibles ASAR. Earth ESA Online.

Usuario ESA

Acceder al catalogo de
productos

|

Uso del sistema OTF
y EOLi-SA

|

Uso del buscador en lina
y descarga FTP
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La ESA sigue proporcionando
acceso a los datos de las
misiones

Envio regular de actualizaciones
del proyecto <

Envio del proy final ion del servicio

Y

Figura 14: Procedimiento para la solicitud de datos
restringidos.

miento que debe emplearse para solicitar el acceso
a los datos de interés, en la Figura [I4] puede
visualizarse un esquema detallando estos pasos:

1. Realizar el proceso de registro en el portal
web de la Earth ESA, y subscribir una
solicitud para acceso a datos restringidos para
un proyecto de investigacion.

2. Un representante de la ESA evaluara el
proyecto en aras de determinar su factibilidad
y aprobar la solicitud, si el proyecto es
declinado por falta de informacién es posible
editar los detalles en My Earthnet. Una vez
que sea aprobado ya no se pueden editar los
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detalles del mismo.

3. Acceder a los productos y descargarlos me-
diante los dos métodos explicados en capitu-
los previos.

4. Es necesario enviar regularmente avances
del proyecto que indiquen su estado de
desarrollo, de lo contrario la ESA puede
suspender el acceso a los datos al considerarlo
cOmo un proyecto no activo.

5. Por udltimo, una vez culminado el proyecto se
envia el documento final y la ESA cambia el
estado del proyecto a finalizado.

8. Aplicaciones

Los sensores empleados para la observacion
remota de la tierra pueden ser Opticos e infra-
rrojos y de microondas. Especificamente entre
los sensores infrarrojos y Opticos se encuentran:
los pasivos; de alta resolucion, multi-espectrales
e hiper-espectrales y los de tipo activo; como
es el caso del Lidar. Asi mismo, se encuentran
los sensores de microondas: entre ellos se puede
destacar los radiémetros; que son de tipo pasivos y
entre los activos los altimetros y los SAR.

Los radares de apertura sintética poseen su
propia fuente de iluminacién lo cual permite su
operacion tanto en el dia como en la noche.
Ademas, la sefal de radiofrecuencia de estos sen-
sores sufre de menor atenuacién ante la presencia
de nubes y lluvia en comparacion con la luz visible
de los sensores Opticos. Por otro lado, el uso de
técnicas avanzadas, como la interferometria y la
polarimetria, han ampliado enormemente el campo
de aplicacion de los SARs. [4].

Aunque una descripcion detallada de la enorme
cantidad de aplicaciones de las imagenes de
radar esta fuera del alcance de este documento,
pasaremos de seguido a mencionar unas cuantas
de ellas.

Entre las aplicaciones de los radares de apertura
sintética tenemos: el monitoreo de océanos y hielo,
mediciones de las caracteristicas de la superficie
del océano (corrientes, frentes, remolinos, ondas
internas), espectros de ondas ocednicas direcciona-
les, topografia del suelo marino, cubierta de nieve,
investigaciones de oceanografia, ciencia polar,

glaciologia entre otras [3]. Otras aplicaciones
significativas y de suma importancia radican en
la observacion de la deformacion de la tierra para
detectar a tiempo posibles movimientos teluricos,
volcanes, derrumbes, subsidencia y tsunamis. Las
imagenes de radar permiten, ademas, monitorear
los desastres naturales y brindar apoyo en esas
situaciones de emersion.

Las imagenes de radar tienen aplicacion tam-
bién en el area forestal. En la India central, se
realiz6 un estudio de los bosques caducifolios
a partir de datos ENVISAT ASAR con lo cual
se pudo recuperar informacién de volumen, area
basal, altura dominante, biomasa, entre otros [5]].

En el lago Poyang de China se realiz6 un estudio
similar con el cual se estim6 la biomasa de la
vegetacion de los humedales utilizando datos del
ENVISAT [6].

9. Conclusion

La curiosidad y necesidad de estudiar el entorno
son cualidades naturales del ser humano. En los
ultimos afios se han incrementado los estudios
tecnologicos que abarcan la deteccion remota,
entre estos se destaca el uso del radar sobre los
sensores Opticos; particularmente los Radares de
Apertura Sintética (SAR), debido a sus numerosas
ventajas como son: capturar mayor ndmero de
informacion de una escena y poder emplearse en
ausencia de luz y bajo cielos nublados.

La implementaciéon de radares de apertura
sintética en los distintos dmbitos de aplicaciones
viene siendo una técnica utilizada con mayor
frecuencia. Ya sean usados para la topografia,
cartografia, monitorizado de la biomasa, uso del
suelo, entre muchas otras utilidades mencionadas;
los programas de la Agencia Espacial Europea se
disefian con el fin de conocer mas a fondo la Tierra,
el Sistema Solar y el Universo.

El proceso de registro y subscripcion de pro-
yectos en el website de la ESA puede llegar a
ser sumamente extenuante en un principio, ya
que las guias disponibles contienen informacién
desactualizada que tienden a confundir al usuario.
Mediante este articulo fue posible asentar las
bases del procedimiento (paso a paso) para el
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acceso a los datos de las misiones ERS y ENVI-
SAT haciendo uso de la herramienta interactiva
EOLI-SA, profundizar en los distintos niveles de
procesamiento de datos, conocer a fondo como
funcionan los procesos de descarga y por qué se
migrard a una sola y las diferentes formas de
solicitud de datos.

Cada uno de los elementos presentados en
este documento juegan un papel fundamental al
momento de realizar la descarga de los datos de
interés mediante EOLI-SA, ya que si no se tiene
bien definido el funcionamiento actual de todos
los requisitos de la ESA o qué tipo de datos se
quiere solicitar segun la aplicacién que requiera
desarrollar para sus estudios e investigaciones,
realizar los requerimientos de catdlogos podria
llegar a ser una tarea bastante complicada.
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Development of a computational tool applied to the design
of horizontal drilling directed in the installation of pipelines for the
transportation of gas

L. Gonzalez, L. Martino*

Centro de investigacion en materiales, Escuela de Ingenieria Mecdnica, Facultad de Ingenieria, Universidad de Carabobo,
Venezuela.

Abstract.-

This research presents the development of a computational tool that allows you to get the engineering design of
2D directionals in the installation of underground pipeline, so that established a procedure that allows generating
optimal designs, which consider the analysis of the efforts associated with the implementation of the technique and
the properties of the pipeline to adapt to the geometry of installation. As a main result was obtained a computational
tool that allows for the design of the geometric profile of a directional combining the main virtues of commercial
licenses to the design of directional, in addition is added in the design considerations the calculation of the minimum
radius of curvature by natural bending, of the pipeline and the geographical location of the directional by the
coordinates of the system Universal Transverse Mercator (UTM) in each one of its progressive. It is recommended
to extend the calculation for the cases of design of directional in 3D.

Keywords: directionals; horizontal drilling directed; gas transportation.

Desarrollo de una herramienta computacional aplicada al disefio de
perforacion horizontal dirigida en la instalacion de tuberias para el
transporte de gas

Resumen.-

Esta investigaciéon presenta el desarrollo de una herramienta computacional para el disefio ingenieril de
direccionales en 2D en la instalacién de tuberias subterraneas, por lo que se establecié un procedimiento que
permite generar disefios Optimos, que consideren el andlisis de los esfuerzos asociados a la implementacién de
la técnica y las propiedades de la tuberia para adaptarse a la geometria de instalacién. Como resultado principal
se obtuvo una herramienta computacional que permite obtener el disefio del perfil geométrico de una direccional
combinando las principales virtudes de licencias comerciales para el disefio de direccionales, ademds se agrega
en las consideraciones del disefio el célculo del radio de curvatura minimo por flexién natural, de la tuberia y la
ubicacion geogréfica de la direccional mediante las coordenadas del sistema Universal Transversal de Mercator
(UTM) en cada una de sus progresivas. Se recomienda ampliar el cilculo para los casos de disefio de direccionales
en 3D.

Palabras clave: direccionales; perforacion horizontal dirigida; transporte de gas.

Recibido: octubre 2016 1. Introduccion
Aceptado: agosto 2017
La Perforacion horizontal dirigida (PHD) es una
* Autor para correspondencia técnica de perforacion aplicada en la instalacion
Correo-e: 1martino.uc@gmail. com (L. Martino ) de tuberias que se implementa en los casos donde
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Tomada de http://www.construtec.es/aplicaciones/tecnologia-sin-zanja/perforacion-dirigida-horizontal/

Figura 1: Esquema general de PHD.

las condiciones topograficas y/o la presencia de
obstaculos no permiten la instalacion de tuberias
mediante métodos tradicionales de apertura y
rellenado de zanjas (Figura [I). Como su nombre
lo indica, esta técnica posee la virtud de poder
guiar la trayectoria de perforacién para esquivar
los obstaculos que puedan existir en la zona donde
se desea realizar el cruce o la direccional, ya sean
naturales, como rios, zonas pantanosas o areas
de conservacion, y/o artificiales, como lineas de
ferrocarril, autopistas o zonas urbanas [[1]].

La PHD aunque bien definida y cominmente
usada con conocimiento empirico del procedi-
miento constructivo, es escasa la informacion
existente sobre el disefio de direccionales mediante
esta técnica tan beneficiosa. La ausencia de infor-
macion que ha existido respecto a esta técnica,
ha ocasionado la mala aplicacién de la misma
por disefios erréneos. También, esta situacién ha
generado que las pocas empresas que poseen
informacion sobre la aplicacion de la técnica
en la instalacién de tuberias, demanden grandes
sumas de dinero por el disefio y fabricacién
de direccionales (tuberias instaladas mediante
perforacion horizontal dirigida). Ademas, las li-
cencias comerciales de software existentes que
sirven de apoyo a algunas partes del disefio, son
practicamente inaccesibles para ciertas empresas
de ingenieria de disefio. Es por esta situacion, que
esta investigacion tiene como objetivo principal
el desarrollo de una herramienta computacional
que permita obtener el disefio ingenieril de di-
reccionales en 2D. Durante el desarrollo de este
trabajo, también se establecid un procedimiento
de disefio de direccionales que permite generar
disefios Optimos, que consideran el andlisis de
los esfuerzos asociados a la implementacion de

la técnica y a las propiedades de la tuberia para
adaptarse a la geometria de instalacion.

La aplicacion de la técnica de PHD me-
diante una herramienta computacional, facilita
la implementacion de la misma y por tanto el
aprovechamiento de sus ventajas inherentes como
lo es el tener un impacto ambiental practicamente
nulo y los beneficios en el aspecto social como
lo son la posibilidad de realizar cruces de rios
y vias terrestres de comunicaciéon sin afectar
las condiciones de flujo y de servicio, respec-
tivamente, y la eliminacion del efecto negativo
sobre las infraestructuras existentes; brindando
mayor seguridad, especialmente en zonas muy
pobladas, ya que al estar bajo tierra se reducen
considerablemente los riesgos por accidentes o por
dafios en las tuberias.

2. Desarrollo de la investigacion

En términos generales, el proceso de PHD
comienza con una pequefia perforacion, llama-
da perforacién piloto, convenientemente guiada,
durante la cual diferentes tipos de brocas son
empleadas para aflojar el suelo al mismo tiempo
que éste se mezcla con una solucidn estabilizante,
generalmente a base de lodos bentoniticos, que se
suministra por bombeo a través del cuerpo de la
sarta de perforacion, para facilitar el avance de la
misma.

Una vez que se ha completado la perforacion
inicial, el cabezal de perforacion sale a la su-
perficie en el punto de salida y la perforacion
tiene el didmetro suficiente para albergar a la
tuberia, la instalacion de esta dltima se realiza
mediante un procedimiento de halado a través de
la ruta previamente elaborada. Durante esta etapa,
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parte del suelo original junto con el fluido son
comprimidos hacia las paredes de la perforacion
y el suelo restante es expulsado fuera de la misma.

Como todo proceso constructivo, la PHD tiene
sus etapas de planeacion, ejecucion y control.
A pesar de que cada una de estas etapas tiene
sus propias caracteristicas, que las definen de
manera precisa, nunca se debe pensar que éstas son
independientes una de la otra. El procedimiento
constructivo de la PHD se puede resumir en cuatro
etapas generales: la exploracion preliminar, la
perforacién inicial o piloto, el ensanchamiento de
la perforacion inicial y la instalacién de la tuberia
[2].

La exploracion preliminar tiene como objetivo
el establecimiento del modelo geotécnico y las
condiciones fisicas en las que habrd de ejecutarse
la PHD y debe abarcar desde la exploracion super-
ficial de campo hasta la exploracion subterranea.

La perforacion inicial o piloto se realiza me-
diante el empleo de un equipo de perforacién
que incluye a la maquinaria de perforacién y
a los accesorios correspondientes (herramientas
de ataque, lodos de perforacién y equipo com-
plementario), el cual es colocado en el sitio
donde se iniciard la perforacion o punto de
entrada determinado, atendiendo principalmente
a la configuracion geotécnica del subsuelo y
topografica de la superficie sin descuidar la pre-
sencia de instalaciones o estructuras existentes
que eventualmente puedan entorpecer o poner en
riesgo el proceso de perforacion (Figura[2).

Taladro Controlador Motor

Tuberiade  de posicidn de lodos

perforacion

Salida de

Aislador Broca tuberia

Tomada de http://chundersol.com/services/perforacion-horizontal-dirigida/

Figura 2: Esquema representativo de la perforacion inicial.

El ensanchamiento de la perforacién inicial se
realiza una vez alcanzado el punto de salida, la
cabeza de perforacion se remueve de la sarta y en
su lugar se coloca un ensanchador, cuya funcién

es agrandar el didmetro de la perforacion inicial,
que serd halado por la mdaquina de perforacién

(Figura[3)).

Taladro

i Ensanchador
Tuberia

Tomada de http://chundersol.com/services/perforacion-horizontal-dirigida/

Figura 3: Esquema representativo del proceso de ensancha-
miento de la perforacidn inicial.

Cuando la perforacion tiene el didmetro adecua-
do para contener a la tuberia, ésta es halada por la
maquinaria de perforacién (Figura ). La tuberia
normalmente estd protegida con una pelicula
anticorrosiva y se prueba hidrostaticamente, cuan-
do es necesario, para garantizar su adecuado
comportamiento. Durante este proceso, la tuberia
es sometida a una serie de cargas y esfuerzos los
cuales es necesario estimar previamente en la etapa
de disefio, para no rebasar los correspondientes a
los estados de falla de la misma. Estas acciones
a considerar son tres: tension, flexion y presion
externa.

Taladro Tuberia de Pivote

\ perforacion  Ensanchador Oleoducto

Tomada de http://chundersol.com/services/perforacion-horizontal-dirigida/

Figura 4: Esquema representativo del proceso de instalacién
de la tuberia en la perforacion previamente ensanchada.

El andlisis de esfuerzos que debe efectuarse
para la instalacién de una tuberia con la técnica
de PHD es diferente del anélisis correspondiente
para la instalaciéon de una tuberia con el método
tradicional de apertura de zanjas y relleno, debido
a que las magnitudes de las fuerzas mencionadas
son relativamente elevadas.
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2.1. Deducciones que sustentan el procedimiento
de diserio de direccionales
Basados en las reglas para tuberias [3] se
dedujeron las siguientes ecuaciones necesarias en
el disefio de direccionales.

Deduccion de la ecuacion del radio minimo de
curvatura. El radio de curvatura depende de la
deflexion en el elemento [3]], por tal razén para su
determinacion se parte de la condicién de una viga
en voladizo (Figura|5) para obtener la ecuacién de
la deflexion méxima.

Figura 5: Viga en voladizo con carga puntual.

Segtn Popov [4] para una viga en voladizo la
pendiente en el extremo y la deflexion maxima
se calculan respectivamente utilizando las ecuacio-

nes (I) y (2).

—PI?
0= 1
2.E.1 0

PL?
max — 5 1~ 7 2
Ymax = 3°E 1 @

Donde: 6 es la pendiente (rad), P la carga en el
extremo (N), L la longitud de la viga (mm), E es el
mddulo de elasticidad (N/mm?) e I es el momento
de inercia (mm*). Segin Shigley [3] el esfuerzo
admisible (o) es:
M

o= 3)
Donde: y es la distancia desde el eje neutro (mm)
y M es el momento flector (N m) en el extremo
empotrado causado por la carga P. Para el caso
en estudio, la viga es una tuberia cilindrica de
radio R. Sustituyendo M por PLy y por R en la
ecuacion (3)) se tiene:

o=t 4)
Despejando PL de la ecuacion (@) se tiene:
PL = 19 (5)
R
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Reemplazando PL de la ecuacién en la
ecuacion (2)) se tiene que la deflexién maxima es:

2
oL

3ER (6)

Ymix =

El radio de curvatura (p) [3] se obtiene a partir
de la siguiente expresion:

e
p=% ™

dx?

Derivando la ecuacién (6) de deflexién maxima
respecto a la longitud dos veces, se tiene:

dy 2o0y,L
dL ~ 3ER ®)
d*>y 2o,

)’E = 3ER 9

Sustituyendo las ecuaciones (8) y (9) en la
ecuacion (7)), se obtiene:

3
1+ (20-_VL)2 2
3ER
20,
3ER

p:

3ER 10
= o (10)

y

[1 + (ZU—L)Z]E 3ER

Tomando limite en la ecuacion (I0)) se tiene:

. 3ER
p =lim =

L—0 20,

[1 * (ZU_L)Z]% SER| 3pR

200

y

(11)

Y sustituyendo R = D/2 en la ecuacion(IT)), se
tiene que el radio de curvatura minimo (Rcm) es:

Rcem =

4o, (12)
Deduccion de las ecuaciones para el cdlculo de las
dimensiones de los tramos de la direccional. Ya
que el andlisis desarrollado para los tramos recto
y curvo de la entrada, los cuales conforman la
“curva de entrada” de la direccional, es semejante
al aplicado para el tramo recto y el tramo curvo
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de la salida, se presenta tnicamente el andlisis
realizado para la curva de entrada.

Partiendo del modelo de un cuadrante de una
circunferencia [6] se realizan las deducciones
geométricas para el desarrollo del disefio, la
Figura [6| muestra todas las dimensiones que serdn
utilizadas en el andlisis. De un andlisis grafico
inicial se pueden establecer las primeras relaciones
para las dimensiones horizontales y verticales.

Trigonometria Entrada

Rom= Yet + Yel
< AT~ _——
\\/u 3=180-30-c
\\

. <z-§ o -
Vp=Yel+Ye2 “riave E
J—WL‘ p =

Vel 7 B

. f f A g

PCT an.0f°
[ LIE

i
R
e el
Ket=Xel + Xe2

et

Figura 6: Modelo inicial para la deduccién de las dimensio-
nes de la curva de entrada.

En la Figura [/| se aprecian, todas las variables
dimensionales en la curva de entrada, asi como los
tres puntos que definen a la misma, los cuales son:
el punto de entrada de coordenadas (Xe, Ye), el
punto PC1 que representa el punto de inicio del
tramo curvo y el punto PT'1 que representa el fin
de este tramo.

En base al modelo establecido (Figura [7), se
obtiene un esquema para la obtencién de las
proyecciones del tramo curvo (Figura [§) y las
proyecciones del tramo recto (Figura[9)) aplicando
identidades trigonométricas, se definen todas las
ecuaciones que permiten obtener los valores de las
dimensiones establecidas.

Proyeccion horizontal y vertical del tramo curvo.
De la Figura [§] se obtienen las ecuaciones para
determinar la longitud del arco.

Xel = Remesin (@)
Yel = Rem(1 — cos (@)

(13)
(14)

B, es la longitud del arco del tramo curvo, éste
se calcula como el perimetro de una seccion

de circunferencia, es decir, B,; se obtendra al
multiplicar el radio de curvatura del tramo, por el
angulo de entrada de la direccional en radianes; B,
es la longitud del tramo recto de la entrada.

Rem= Yet + Yel

Xet= Xe1 + Xe2

Figura 7: Acercamiento del cuadrante modelo para la
deduccion de las dimensiones de la curva de entrada.

Be1 /

&
el

‘t’e1._ Yet

Figura 8: Esquema para la obtencién de las proyecciones del
tramo curvo.

Bed

a2

Figura 9: Esquema para la obtencion de las proyecciones del
tramo recto.

Proyecciones del tramo recto. De la Figura[I0] se
sabe que la profundidad se obtiene de la suma de
Ye, y Ye,, por lo tanto como la profundidad es
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conocida y la ecuacioén de Ye; ya se dedujo, se
tiene:

Ye2
2=— 15
tan (a) (15)
Xe2
Be2 = =2 (16)
cos (@)
Ye2=Y,—Yel (17)

Yp = Profundidad

~
\\
AN &
N <& £
~ x
Ye2 o r—
Yo S
T

Figura 10: Modelo simplificado para deduccién de Ia
profundidad de la direccional.

Deduccion de ecuacion para el cdlculo del factor
de correccion por proyeccion de tramo curvo.
En la Figura [I1] se muestra el modelo para la
deduccion del factor de correccidn, que permite
elaborar el esquema para la deduccion de la
distancia Rctte (Figura(12).

Figura 11: Modelo para la obtencidn del factor de correccion.

Las proyecciones de Rctte, son las que generan
los factores de correccidén que se usan para corregir
el calculo del avance horizontal y vertical de la
direccional, en la zona curva.

Aplicando identidades trigonométricas se obtie-
ne que,

Rctte = Rcm ( (18)

1
cos (@) B 1)

Figura 12: Esquema para la deduccién de Rctte.

Una vez establecidas las ecuaciones a ser
utilizadas se procede a redactar el procedimiento
de disefio de direccionales.

2.2. Procedimiento para el diseiio de direccio-
nales mediante la técnica de perforacion
horizontal dirigida

Para disefiar las direccionales de deben cumplir
con las etapas que se describen a continuacion.

Especificacion de requerimientos de disefio o de
datos iniciales. Se deben establecer los siguien-
tes pardmetros: informacion del levantamiento
topografico de la zona, cota y coordenadas UTM
del punto de entrada, ubicacion del obstaculo con
mayor profundidad, longitud y didmetro nominal
de la tuberia, longitud de la barra a utilizar para
la perforaciéon, angulo de entrada, esfuerzo de
fluencia y médulo de Young del material de la
tuberia, y factor de disefio de acuerdo a la zona.
Luego se procede a calcular el radio minimo
de curvatura, el dngulo de flexion méxima, la
profundidad méxima de entrada y el dngulo de
entrada maximo [[7]].

Cdlculo de las condiciones de borde en base a
los requerimientos establecidos. En esta fase se
procede a calcular las dimensiones de todos los
tramos de la direccional, estos cdlculos se pueden
revisar en el trabajo realizado por Gonzélez [7].

Cdlculo de esfuerzos. Entre estos parametros se
encuentran las cargas de halado y los esfuerzos de
instalacion (halado, flexién, compresion circunfe-
rencial) y de operacién (flexidn, circunferencial,
térmico y combinados) de cada tramo curvo o
recto, y las modificaciones recomendables en caso
de falla [[7]].
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Elaboracion de reportes. Se reportan para el
tramo recto de entrada la longitud de las seccio-
nes, las progresivas longitudinales, la progresiva
longitudinal relativa y la absoluta, la proyeccion
horizontal y vertical de la longitud de cada seccion,
las progresivas horizontales, la profundidad de
cada seccién, y las cotas de la tuberia. En el
caso del tramo curvo de entrada se reporta el
angulo de inclinacion y la longitud de cada sec-
cion, las progresivas longitudinales, la progresiva
longitudinal relativa y la absoluta, la proyeccion
horizontal de la longitud de cada seccion, el factor
de correccién por proyeccion horizontal de tramo
curvo, las progresivas horizontales, la proyeccién
vertical de la longitud de cada seccion y su factor
de correccidn, la profundidad de cada seccion y las
cotas de las tuberias.

Para el tramo recto horizontal se reportan la
longitud de las secciones, las progresivas hori-
zontales, la profundidad y la cota, la progresiva
longitudinal relativa y la absoluta. En el caso
del tramo curvo de salida se reporta el angulo
de deflexion médxima de una seccidn, el angulo
de inclinacién de cada seccién, la longitud de
las secciones, las progresivas longitudinales, la
progresiva longitudinal relativa y la absoluta, la
proyeccién horizontal de la longitud de cada
seccion, el factor de correccidén por proyeccion
horizontal de tramo curvo, las progresivas ho-
rizontales, la proyeccién vertical de la longitud
de cada seccién, el factor de correccién por
proyeccioén vertical de tramo curvo, la profundidad
de cada seccion y cota de la tuberia; y para el
tramo recto de la salida se tienen longitud de
las secciones, las progresivas longitudinales, la
progresiva longitudinal relativa y la absoluta, la
proyeccién horizontal y vertical de la longitud
de cada seccion, las progresivas horizontales, la
profundidad de cada seccion y cotas de la tuberia.
Ademas del azimuth y la ubicacion geogréfica de
la direccional (coordenadas UTM) [7]].

Presentacion de los resultados. Esta fase abarca
la elaboracion del reporte de todos los calculos
realizados para el disefio del perfil y planta de
la direccional. Los reportes que se generan del
disefo de la direccional son: tuberia y condiciones

de borde, andlisis de carga y esfuerzos por tramo,
paso a paso del disefio del perfil geométrico de la
direccional, disefio de la perforacién y planos con
la vista frontal y de planta del perfil geométrico de
la direccional [7]].

2.3. Desarrollo de herramienta computacional
basada en el procedimiento establecido para
el diserio de direccionales

Como primer paso para el desarrollo de la herra-
mienta, establecido el procedimiento de disefio de
direccionales, fue la creacion mediante el uso de
hojas de cdlculo de la base de datos que requiere la
herramienta para su correcto funcionamiento. La
informacion almacenada en la base de datos creada
incluye:

= Espesores, didmetros nominales y didmetros
externos, segtin la norma API 5L [8].

m Esfuerzo de fluencia de los materiales
comunmente usados en la fabricacion de
tuberias segin la norma API 5L [].

= Formatos de presentacion de reportes del
disefio de direccionales.

Las hojas de datos y el pseudocddigo de la
herramienta pueden ser leidos en Gonzalez [7]].

2.4. Validacion de la herramienta disefiada

La validacion de la herramienta desarrollada,
para la cual se usé informacién de un proyecto
de disefio de direccionales de la empresa PDVSA
Gas, se compuso de tres etapas, las cuales se
describen a continuacion, hay que destacar que
no se pueden mostrar detalles por ser informacion
confidencial de la empresa en cuestion. Estas
etapas son:

Primera etapa. Abarca la validacion de los cdlcu-
los de la tuberia y de las condiciones de borde
de una direccional. En ésta se realizé un procedi-
miento de célculos analiticos y se us6 una hoja de
calculo, que es procedimiento comunmente usado
para el disefio de direccionales. Los valores obte-
nidos de la manera descrita, se compararon con
los obtenidos mediante el uso de la herramienta
disefiada, al ingresar las mismas condiciones de
trabajo.
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Segunda etapa. Comprende la validaciéon de los
célculos de cargas y esfuerzos de instalacion
de una tuberia mediante la técnica PHD y los
esfuerzos de operacion a los que estard sometida
luego de ser instalada por la mencionada técni-
ca. Para estos calculos, los resultados obtenidos
mediante la herramienta disefiada, se compararon
con los obtenidos con la herramienta especializada
en el cdlculo de esfuerzos en tuberias HDD-
Toolboxes de Technical Toolboxes Inc, la misma
estd disponible en linea.

Tercera etapa. Es la dltima etapa de validacion
del reporte “paso a paso” del perfil geométrico
de la tuberia y del disefio “paso a paso” de la
ruta de perforacion que debe seguir la maquina
de perforacion. Para esta validacion se usd un
procedimiento grafico, basado en la medicién
directa de un plano en digital de una direccional.
Las magnitudes obtenidas de la medicién del
plano se compararon con las generadas por la
herramienta, mediante el reporte del disefio “paso
a paso” del perfil geométrico de la direccional. Los
resultados de la validacion de todas las etapas se
encuentran en Gonzalez [7]].

Ejemplo de cdlculo correspondiente a la segun-
da etapa. Para esta etapa de validacion se usé
la herramienta de diseno “HDD-Toolboxes” de
Technical Toolboxes Inc. , para obtener los valores
de referencia, los cuales se compararon con los
obtenidos con la herramienta disefiada, de acuerdo
al procedimiento establecido [7]], las condiciones
de trabajo para el calculo de los esfuerzos son:

Diametro nominal de la tuberia (in): 6.

Diametro externo de la tuberia (in): 6,625.
Norma y especificacion de la tuberia: API 5L
Grado del material: X65

Longitud total de la direccional (ft): 620,01
Longitud de tramo recto de la entrada (ft): 77,85
Longitud de tramo curvo de la entrada (ft): 157,39
Longitud de tramo recto horizontal (ft): 118,11
Longitud de tramo curvo de la salida (ft): 118,04
Longitud de tramo recto de la salida (ft): 148,63
Esfuerzo de fluencia del material (Psi): 65000
Densidad del agua (Ib/f63): 62,428

Densidad del fluido de perforacién (Ib/gal):
Relacion de Poisson del Acero: 0,3

Modulo de elasticidad (Psi): 29000000
Coeficiente de friccion del suelo: 0,3

Coeficiente de arrastre del lodo (Lbf/in2): 0,05
Espesor de la tuberia (in): 0,28

Presi6n de disefio (Lbf/in?): 1000

Las unidades de los datos estdn en sistema ingles
ya que la herramienta comercial asi trabaja. Se
utilizaron ambas herramientas y los resultados
obtenidos se muestran en las Figuras [13] [14} [13]

y[16
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Figura 13: Reporte de esfuerzos de instalacién generado por
el programa HDD-Toolboxes.

Progect

SIMULACION LLES

Locatan Da

12015

Pull Force - Steel Pipe

FIPE AND FROFILE DATA: RESULTS OF CALCULATION:

Pipe Outside Diameter fin] 6625 Fipe Weight in Air [bsf] 1887

Pipe Wall Thickness fin] 028 Fipe Exterior Volume [t 024

Specfied Minimum Yield Strength [ps] 65000 Fipe Interior Volume [fe] 020

Young's Moduius for Steel [ki] 30,000 Weight of Water [los/] 1262

Poisson's Ratio for Stesl BE] Displaced Mud Weight [/ 2150

Naud Weight [les/f] 508 Effective Weight of Pipe [bef] 10,00

Soi Friction Coefficient 030

Flid Drag Coemcent [os] oo Total Pull Foree [Ibs] 8,786

Water Density [los/f] 6240

Pipe Filled with Water: Yes

Straight Section "A - B Downslope:

Nisasured Length [f] TS

Angie of Inclination [ 1040

Curved Section "B - C” Downsiope:

Nieasured Length [f] 5738

Half of the Angle of Inciinaticn [1 875

Fadius of Curvature [f 45250

Straight Section "C - D™

Misasured Length [f] 11811

Curved Section "D - E” Upslope:

Nieasured Length [f] 18

Half of the Angle of Inciinaticn [ 732

Fadius of Curvature [ 4a2.50

Straight Section "E - F” Upslope:

Measured Length [f] 12263

Angie of Inclination [ 462

Notes:

Reference: “Installation of Pipeiines by Horizontal Directional Driling”. PRC Report PR-Z27-0424
Frepreas; Daniel Gamboa | pr— | Revision: 10.0.0

Figura 14: Reporte de cargas de instalacion generado por el
HDD-Toolboxes.

Las Tablas [T] y [2] muestran respectivamente los
valores de esfuerzos y carga de halado obtenidos
por la herramienta Technical Toolboxes Inc. y
la desarrollada en esta investigacion solo para el
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FORMATO N° 2 (A)

Reporte de Cargas de Instalacion y Esfuerzos de Operacidn de la Tuberia

Datos Iniciales
Diametro externo (in) 6.625|
Espesor de Tuberia (in) 0,28]
Esfuerzo de Fluencia Minimo 65000
Modulo de Young 29000000
Radio de Poisson 0,3
Peso del Lodo 21,4873
Coeficiente de friccién del Suelo 0,3
Coeficiente de arrastre del lodo 0,05
Densidad del agua 624.280)
Uso de control de Flotacion S
Tramo recto de la entrada Tramo recto de la salida
Iongitud del trama [ 23,72838]longitud del tramo [ 148631
Angulo de inclinacidn I 19,4932|Angulo de inclinacion I 14,6199
Tramo curvo de la entrada Tramo curvo de la salida
longitud del tramo 47,97552]longitud del tramo 35,97829)
Cambio de inclinacién 19,4932]Cambio de inclinacion 14,6199|
Radio de Curvatura 141|Radio de Curvatura 141
Tramo Recto Horizontal
Longitud del tramo | 118,11]
Resultados del Calculo Carga Total de Alado 9478,967

Peso de la Tuberia 1897626

Wolumen externo de |a tuberia 0,239386|
Wolumen interno de la tuberia 0,200627]
Peso de agua 12,52473]
Peso del lodo desplazado 21,4873
Peso efectivo de la Tuberia 10,01369)|

Esfuerzos de Operacion Aplicado ES

Esfuerzo de Flexion Longitudinal 17304,892 26,62
Presion Circunferencial Externa 8056,828 12,40|
Esfuerzo por Expansion Térmica 3770 5,8
Esfuerzo neto de Compresion Longitudinal 13018,064| 20,03
Esfuerzo cortante Maximo 5913,414] 9,098

Figura 15: Reporte de cargas de instalacién y esfuerzos de
operacion generado por la herramienta disefiada.

FORMATO N° 2 (B)
Reporte de Esfuerzos de Instalacion de la Tuberia

Tramo Recto de la Entrada Aplicado | Admisible | OK/FALLA

Esfuerzo de traccdn 167,07 58500,00 oK
Esfuerzo de Flexion 0 48602,01 0K
Esfuerzo Circunferencial Externo 191,57 24970,24 0K
Esfuerzo combinado de Flexion y Traccign 0,0029 1,00 oK
Esfuerzo combinado de Flexion, Traccién y Presian 0,0001 1,00 oK

Tramo Curvo de la Entrada Aplicado | Admisible | OK/FALLA

Esfuerzo de traccidn 507,5 58500,00 OK
Esfuerzo de Flexion 17304,88 48602,01 OK
Esfuerzo Circunferencial Externo 3871 24970,24 oK
Esfuerzo combinado de Flexion y Traccion 0,3647 1,00 0K
Esfuerzo combinado de Flexién, Traccidn y Presion 0,1201 1,00 0K

Tramo recto Horizontal Aplicado | Admisible | OK/FALLA
Esfuerzo de traccion 835 58500 oK

Esfuerzo de Flexion 0 48602,0089 oK
Esfuerzo Circunferencial Externo 387 24970,2379 0K
Esfuerzo combinado de Flexién y Traccién 0,0143 1 oK
Esfuerzo combinado de Flexion, Traccion y Presion 0,0009 1 oK

Tramo Curvo de la Salida Aplicado | Admisible | OK/FALLA

Esfuerzo de traccidn 1221 58500 oK
Esfuerzo de Flexion 17.305 48602,0089 OK
Esfuerzo Circunferencial Externo 277 24970,2379 OK
Esfuerzo combinado de Flexion y Traccion 0,3769 1 0K
Esfuerzo combinado de Flexion, Traccion y Presion 0,1288 1 0K

Tramo recto de la Salida Aplicado | Admisible | OK/FALLA

Esfuerzo de traccidn 1698 58500 oK
Esfuerzo de Flexion 0 48602,0089 0K
Esfuerzo Circunferencial Externo 0 24970,2379 0K
Esfuerzo combinado de Flexion y Traccion 0,029 1 oK
Esfuerzo combinado de Flexion, Traccidn y Presign 0,0011 1 oK

Figura 16: Reporte de esfuerzos de instalacién generado por
la herramienta disefiada.

tramo curvo de entrada, esto porque los calculos
son similares para el resto de los tramos.

La diferencia puede deberse a la precision de

los célculos en ambos programas. Las mayores
deferencias entre ambas herramientas fueron en

Tabla 1: Valores de los esfuerzos obtenidos con la
herramienta HDD-Toolboxes y la herramienta desarrollada
para el tramo curvo de la entrada.

HDD- Herramienta Diferencia
Magnitud Toolboxes  Desarrollada (%)
(Psi) (Psi) ¢
Esfuerzo de traccién 482,00 507.50 5.9
aplicado
Esfuerzo de traccién 50 54 9 58.500,00 0,00
admisible
Esfuerzode flexion 5 90 o 17.30488  -334
aplicado
Esfuerzo “de flexion ¢ 40 0 48.60201 041
admisible
Estuerzo c1rcur.1feren— 387.00 387.10 0.03
cial externo aplicado
Esfuerzo circunferen- 5 ;54 o 2497024 -075
cial externo admisible
Esfuerzo combinado
de Fy T aplicado 0,38 0,36 -3,26
Esfuerzo combinado
de Fy T admisible 1,00 1,00 0,00
Esfuerzo combinado
de F, Ty C aplicado 0,13 0.12 - 7,69
Esfuerzo combinado
de F, Ty C admisible 1,00 1,00 0,00
F: flexion

T: traccion
C: circunferencial

Tabla 2: Valores de la carga de halado obtenida con la
herramienta HDD-Toolboxes y la herramienta desarrollada
para el tramo curvo de la entrada.

HDD- Herramienta Diferencia
Magnitud Toolboxes  Desarrollada (%)
(Ib) (Ib) i
Carga de halado requerida 3786 0478 7.87

para instalacién

la carga de halado (7,87 %) y en el esfuerzo
combinado de flexion, traccién y circunferencial
(=7,69 %), para el resto de los valores los por-
centajes son aceptables. Es de hacer notar que la
herramienta desarrollada se probd con datos de
proyectos anteriores realizados para la empresa en
la que se desarrollo este proyecto, obteniéndose
resultados similares al de los proyectos.

En la herramienta desarrollada se verifica que
los esfuerzos aplicados sean menores que los
admisibles indicando al usuario cuando ocurra el
caso contrario, esto para cambiar el valor de los
datos ingresados necesarios para que los esfuerzos
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aplicados sean menores que los admisibles y
realizar los ajustes en el disefio de la perforacion.

3. Caracteristicas de la interfaz

La herramienta presentada posee una interfaz
grifica sencilla, en base a imdgenes ilustrativas,
ingreso de informacion a través de cajas de texto
y listas desplegables. En la qué, para ejecutar
cada accién se debe hacer clic sobre el botén
correspondiente, respetando el orden de disefio de
direccionales [[7]].

Al presionar el icono del programa aparece la
pantalla inicial, en donde hay que presionar el
botén de inicio del programa (Figura 7).

DIRECCIONALES - PHD

hopsta £ Autngsio £ o

Figura 17: Ventana inicial de la herramienta desarrollada.

Luego aparece la segunda ventana (Figura [I8)
con las pestafas correspondientes al disefo, las
cuales se deben seguir en orden para lograr
el resultado esperado. La primera solicita se
seleccionen los datos de topografia o del cuerpo
de agua, luego de esto aparece la imagen de
la topografia ingresada (Figura [I9) en la misma
ventana.

En la segunda pestafia (Figura 20)) se introducen
y seleccionan datos de la tuberia para obtener el
espesor de tuberia necesario usando la ecuacién
de Barlow (ecuacién (19)) [9]], presentando en la
misma los datos y resultados obtenidos.

PdDext

f= el 1
28 F,EjT (19

Donde: t es el espesor de la tuberia (mm), P; es
la presion de disefio (MPa), D.,, es el didmetro
nominal de la tuberia (mm), §, es el esfuerzo de
fluencia (MPa), F; es el factor de disefio, E; es
el factor de junta longitudinal y 7" es el factor de
temperatura, los factores son adimensionales y se

I 3 Cakcubos de Tuberia | 3 Concioones de Borre | 4 Estueras de Instalacdn y Operaadn | 5 Resutados

Gralico de la Topografia de la Zona

P

Y]

Figura 18: Ventana inicial correspondiente al paso “Datos de
la topografia”.

Levantamientotopografico

mCuspesdeapue mSusi

Figura 19: Imagen de un levantamiento topografico con
cuerpos de agua, generado por la herramienta.

seleccionan segun sean las condiciones de disefio,
luego se presiona el botén guardar para almacenar
la informacién de la ventana.

1 D e b boespraiia [ 3 Coreheiores de Borcke | 4 Eshuerzos de Iratalacan y Cemracin | SResutades

Caloulo de espesor con la Fo. de Barlow

Figura 20: Ventana correspondiente al cdlculo de espesor de
la tuberia.

En la tercera pestana se ingresan los pardmetros
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iniciales para disefiar el perfil geométrico de la
direccional. Con ayuda de la imagen ilustrativa de
los parametros del disefio se deben ingresar los
valores de la cota de entrada, coordenadas UTM
de la entrada y cualquier otro punto en la direccion
establecida para la misma, cota del obstaculo mas
bajo, longitud de la tuberia, profundidad maxima,
ajuste horizontal, dangulo de entrada y salida, luego
se presiona el botén calcular obteniendo como
resultado las condiciones de borde para disefiar
el perfil geométrico de la direccional, en esta
ventana se puede ingresar un nuevo radio de
curvatura y recalcular las condiciones de borde de
ser necesario, la Figura 21| muestra los pardmetros
ingresados y calculados en esta ventana.

[ o] [ i

Figura 21: Ventana correspondiente al cdlculo de condicio-
nes de borde.

La siguiente pestaiia presenta al usuario, la pan-
talla en la cual se encuentran todos los pardmetros
iniciales para el calculo de cargas y esfuerzos de
la direccional. Los valores mostrados son los mds
comunes para el disefio de direccionales, pero si
el usuario lo desea, puede borrarlos e ingresar los
que mejor se adapten al disefo a realizar, luego
selecciona si va a realizar la instalacién de la
tuberia por flotacién o no, y presionar calcular para
obtener los resultados de los esfuerzos presentes en
el disefio planteado (Figura [22)), si se presiona el
botén unidades se pueden presentar los resultados
en el sistema de unidades diferente al seleccionado
anteriormente.

Luego se presenta la pestaiia “Resultados” la
cual a su vez se divide en dos pestafas internas
“Reportes” y “Geometria del cruce”. La pestafia

Densidad del Materil
el

Usar Control de Hotacion
L-E Ll

Figura 22: Ventana correspondiente al paso de célculo de
“Esfuerzos de Instalacion y Operacién”.

“Reportes” tiene a su vez seis pestafias, en las
cinco primeras se presentan los pardmetros de
cada tramo de la tuberia de la direccional (curvo,
horizontal y recto), en la Figura 23] se observa
un ejemplo de estas pestaias, y del lado derecho
de la ventana se resalta el color del fondo de los
resultados de color amarillo cuando el esfuerzo
aplicado sea menor al admisible y de color rojo
cuando supere el esfuerzo admisible, en este caso
se hardn los ajustes necesarios para que dichos
esfuerzos no superen al admisible. En los tramos
curvos se ofrece informacién sobre el radio de
curvatura del tramo y la fuerza normal que produce
friccion en los mismos. En la dltima pestafia se
presenta el reporte de los esfuerzos de operacion
de la tuberia (Figura 24).

Progras e Dicho de 00, IR B

1 Cismse de n tspagrafin | 3 Caleuies e Tubaris | 3 Coninenas da oede | 4 Dustiarres s tnatalnasie v Oerncis [

Fuscrza die Arrastre del lodo | [EESSETI
P

Esfuerzo combinado de Fexion, Tension y Presion

Tenskin Acunmlada [ seLasaln Cirounderencial

- 1
[“vcsrnen | nepo. Eivrzes || Repor.Tbers

Figura 23: Ventana de reporte de cargas y esfuerzos de
instalacion en el tramo recto de la entrada.

Para culminar con el nivel de “Reportes”, se
encuentran en la parte inferior de cada subpestafia,
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Figura 24: Ventana de reporte de esfuerzos de operacion de
la tuberia.

cinco botones, cuatro de ellos para la generacioén
de los respectivos reportes del disefio (Resumen,
Reporte Esfuerzos, Reporte Tuberia y Perforacion)
y el boton de “Salir” que cierra la aplicacion. Al
hacer clic en cualquiera de los cuatro primeros
botones mencionados, aparecerd una ventana de
mensaje como el de la Figura[25] indicando el tipo
de reporte que se va a generar, el cual se creard al
hacer clic en el boton “Aceptar” de la misma.

| —————ey B |

afs | 3 Cateion de Tueris | 3 Condicones de Berce || 4 Estierron e msincsin y Cperscin

Blabwracion de Reporte para ta Tuberia

con el detatado del
el perfl de b tuber

0 st paso se creerd o
paso 2 paseo para b

Esfuerro neto de Compresisn Longitudinal [IESTECIEES (%)5y =-7.808

[}y =15,307

[ Fotoerzo coramic Mivins R

Figura 25: Ventana con el mensaje que se muestra para la
generacion de reportes.

El botéon “Resumen” genera el reporte de la
tuberia y de las condiciones de borde. Este
tiene como propdsito servir de insumo para la
elaboracion del andlisis de factibilidad de la
direccional. El boton “Reporte Esfuerzos” genera
el reporte del andlisis de cargas y esfuerzos
por tramo que se le realiza a la direccional.
Este reporte constituye la parte principal de los
célculos de ingenieria que sustentan el disefo de

la direccional. El botén “Reporte Tuberia” genera
el reporte del paso a paso del disefio del perfil
geométrico de la direccional, el cual se utiliza
para elaborar los planos de la direccional. El
boton “Perforacion” genera el reporte del disefio
de la perforacién, el cual sirve de guia para
programar la trayectoria de la barra de la méaquina
de perforacion.

En la pestafia “Geometria del cruce” el usuario
solo debe hacer clic en el botéon “Graficar” para
obtener las vistas de perfil y planta de la geometria
de la direccional, como se muestra en la Figura@

fre(mp

Vista Frontal

——Dmcicnsl —Tepop dfia

S

Figura 26: Ventana correspondiente a la pestafia de
“Geometria del cruce”.

Luego de realizar la verificacion visual del
disefo, observando las vistas del perfil geométrico
de la direccional, mientras el usuario no desee
hacer alguna modificacién al disefo, el disefio de
la direccional se dard por terminado, se presiona el
botén guardar para almacenar toda la informacién
suministrada y generada por el programa para el
diseno de la PHD; luego se regresa a la pestana
“Reportes” y se presiona el botén salir para
finalizar el uso del programa.

4. Conclusiones y recomendaciones

La herramienta desarrollada aporta el conoci-
miento del proceso completo de disefio de una
direccional, permitiendo la creacion de disefos
propios y como consecuencia final de todo esto
la disminucion de los costos de disefio, permite
obtener el perfil geométrico de la tuberia de
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una direccional, ademds, genera el andlisis de
cargas y esfuerzos tanto de instalacién por tramo
como de operacién de la tuberia lo cual es el
sustento del disefio ingenieril de la direccional y
le permite al constructor, seleccionar con mayor
precision la maquina de perforacion de acuerdo a
la capacidad de alado necesaria para la instalacién
de la tuberia. La misma combina las principales
virtudes de licencias comerciales para el disefio
de direccionales, que permite graficar de forma
dindmica el perfil geométrico de una direccional,
ademds agrega en las consideraciones del disefio el
célculo del radio de curvatura minimo por flexién
natural, de la tuberia y la ubicacién geografica de
la direccional mediante las coordenadas UTM en
cada una de sus progresivas.

Entre las recomendaciones planteadas se tienen
la adaptacion de los cdlculos para disefio de direc-
cionales en tres dimensiones (3D) y desarrollar la
herramienta utilizando software libre.
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Simulation of extraction processes of S-natural carotene, astaxanthin,
biodiesel and glycerol from Dunaliella saline
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Abstract.-

Simulation of the extraction processes for S-natural carotene, astaxanthin, biodiesel and glycerol, starting from
marine microalgae (Dunaliella saline), is presented. Analysis of some variables behavior at different operation
conditions, as well as the scale-up design is the main purpose of this paper. Values for the simulation were
determined at laboratory data, because actual information at industrial scale is not available. Economic evaluation
of the simulated system was done; the simultaneous extraction of S-natural carotene, astaxanthin, biodiesel and
glycerol, by means of the proposed technological is feasible economically. Other seven cases studies were analyzed:
extraction of B-natural carotene, astaxanthin and biodiesel, extraction of S-natural carotene and astaxanthin,
extraction of S-natural carotene, astaxanthin and glycerol, extraction of S-natural carotene and biodiesel, extraction
of S-natural carotene, biodiesel and glycerol, extraction of astaxanthin, biodiesel and glycerol and extraction of
astaxanthin and biodiesel. The best alternative was S-natural carotene, astaxanthin and biodiesel extraction.

Keywords: extraction; S-carotene; astaxanthin; Dunaliella saline; biodiesel.

Simulacion de los procesos de extraccion de S-caroteno natural,
astaxantina, biodiesel y glicerol a partir de Dunaliella salina

Resumen.-

Se presenta la simulacién de los procesos de extraccién de -caroteno natural, astaxantina, biodiesel y glicerol
a partir de una especie de microalga marina (Dunaliella salina), con la finalidad de facilitar el analisis del
comportamiento de diferentes variables bajo distintas condiciones de operacién, asi como el disefio a otra escala.
Los datos para la simulacién fueron determinados partiendo de resultados de laboratorio, por no disponer de
informacién a escala industrial al no existir la instalacion. Se realiz6 la evaluacién econdmica de la simulacién
del sistema planteado; se concluy6 que la extraccién simultinea de B-caroteno natural, astaxantina, biodiesel y
glicerol, mediante los esquemas tecnoldgicos propuestos, es factible econémicamente; se analizaron otros siete
casos de estudios: la extraccién de S-caroteno natural, astaxantina y biodiesel, la extraccién de S-caroteno natural
y astaxantina, la extraccién de S-caroteno natural, astaxantina y glicerol, la extraccién de B-caroteno natural y
biodiesel, la extraccién de S-caroteno natural, biodiesel y glicerol, la extraccién de astaxantina, biodiesel y glicerol,
la extraccidn de astaxantina y biodiesel, selecciondndose como la mejor variante la extraccién de S-caroteno natural,
biodiesel y astaxantina.

Palabras clave: extraccion; S-caroteno; astaxantina; Dunaliella salina; biodiesel.
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1. Introduccion

El hombre siempre se ha visto en la necesidad
de iniciar nuevas lineas de investigaciéon que lo
conduzcan a dar soluciones a situaciones que se
le presentan. En las dltimas cuatro décadas, las
microalgas han adquirido un creciente interés en
diversos campos de la economia, especialmente en
la industria de alimentos saludables, concentrados
para animales, productos farmacéuticos y cosméti-
cos [, 2].

Sin embargo, el cultivo a gran escala de las
microalgas no es tan eficiente comparado con el de
los microorganismos heterotroficos. No obstante,
el cultivo industrial de las microalgas apenas se
encuentra en pleno desarrollo, estado que motiva
el estudio de procesos biotecnolégicos innovativos
que incrementen la eficiencia productiva de los
microorganismos fototréficos [3]].

Las microalgas son microorganismos capaces
de almacenar y producir determinadas cantidades
de sustancias bioactivas muy novedosas empleadas
en la industria y en la ciencia de la salud.
Dunaliella salina, es una especie predominante en
ambientes hipersalinos y una de las eurihalinas
mas extremofilas que se conoce. Bajo condicio-
nes de estrés salino y alta irradiacién, produce
grandes cantidades de [-caroteno (14 % de su
masa seca), que le permite proteger la clorofila
y el ADN del nicleo; biodiesel (6-25% de su
masa seca), astaxantina (1,5-3 % de su masa seca)
y glicerol [4]. Estudios han demostrado que la
produccién de carotenoides en esta especie de
alga puede optimizarse variando las condiciones
de cultivo (aumento de la salinidad, intensidad
luminosa y temperatura). Como consecuencia, el
aprovechamiento de esta microalga cambiard, ya
sea con la finalidad de producir todos o algunos
de los siguientes productos: B-caroteno natural,
astaxantina, biodiesel y glicerol [5].

Otros estudios realizados comprueban que las
microalgas pueden jugar un papel importante en
la transformacién de la materia orgdnica de las
aguas residuales en biomasa y en el agua tratada
que puede utilizarse para el riego [6].

El crecimiento en los ultimos afios de las
emisiones de gases de efecto invernadero ha

sido la preocupaciéon y el motivo de numerosas
investigaciones relacionadas con la produccién de
combustibles a partir de biomasas, debido a que los
biocombustibles obtenidos de ellas no incrementan
el dioxido de carbono (CO,), por el consumo que
tienen de este componente durante su crecimiento,
siendo el balance neto igual a cero [7]].

El B-caroteno es el precursor de la vitamina
A y se le utiliza como suplemento alimenticio
vitaminico. La produccién de 5-caroteno mediante
Dunaliella salina es un medio natural de ob-
tenerlo; su calidad es superior a la alcanzada
por un método quimico. Entre las diferentes
propiedades de este pigmento se encuentra su
caracter antioxidante. Ademas, se le ha asociado a
la prevencion o retraso de enfermedades crénicas:
cancer, arteriosclerosis, artritis, cataratas, entre
otras, y se usa frecuentemente en la industria
farmacéutica como colorante y nutriente [8]].

En el campo de la tecnologia farmacéutica,
el glicerol es un disolvente de extraordinario
valor, capaz de formar disoluciones concentradas
imposibles de obtener con otros componentes.
Algunas de estas disoluciones se emplean como
medicamentos en su forma original, en tanto
otras se usan para preparar diluciones acuosas o
alcohdlicas de baja solubilidad en estos disolven-
tes. Entre las formas farmacéuticas que contienen
glicerol en su composicion se pueden citar: geles,
lociones, supositorios y diferentes mezclas [9].

La astaxantina es un carotenoide que se clasifica
como una xantdfila y se considera un pigmento
liposoluble coloreado. A diferencia de algunos
carotenoides, no se convierte a vitamina A (retinol)
en el cuerpo humano. En la actualidad se utiliza
como pigmentante en la industria del salmén, co-
mo fotoprotector dérmico en la industria cosmética
y en la industria farmacéutica y nutracéutica se
utiliza por su gran capacidad antioxidante [10, 11}
12].

El biodiesel es un biocarburante liquido, defi-
nido como ésteres monoalquilicos derivados de
aceites vegetales y grasas animales. Se puede
obtener a partir de la transesterificacion o la este-
rificacion de 4cidos grasos, debido a su bajo costo
y sus ventajas fisicas y quimicas. Actualmente se
considera una opcion de energia sostenible, que,

Revista Ingenierfa UC, ISSN: 1316-6832, Facultad de Ingenieria, Universidad de Carabobo.



Henry Enrique Lopez et al / Revista Ingenierfa UC , Vol. 24, No. 2, Agosto 2017, 23140]

Nutrentes Radiacién remct

! 1 |

Estanque de microalgas
crecimiento (células/mL)

microalgas Acetonamhexano

l . 1

233

Dunstiells sp.
Tangues de intculo

~-caroteno
purificado

Resto de

Hexeno carotenos

I F'.nra.cioT}_,[ Centrifugacén l_.{ Separacien I_.I Separacion

L

Agua
Impurezas Ta(OH)=
disueltas y

agua

Agitacion

H.O

Ewvaporacion
final

'B- =3
Pigmentos
Recuperacion de
solventes

H2SO, 50% HzO

Filtracion Neutralizacion |

Impurezas Recuperacion
isopropancl

1
| rrm— l I
T | !

H2O

Evaporacién al
vacio

Glicerol
purificado

Figura 1: Esquema propuesto del proceso tecnoldgico para la extraccién de S-caroteno natural y de glicerol a partir de una

cepa Dunaliella salina.

de contar con ella, se reduciria el agotamiento
de los recursos no renovables. Puede mezclarse
con el gaséleo para su uso en motores e incluso
sustituirlo totalmente si se adaptan estos motores
convenientemente. Ademds, posee propiedades
lubricantes que reducen el desgaste del motor y es
un material seguro para su transporte [13}[14].

2. Desarrollo de la investigacion

2.1. Descripcion del proceso tecnolégico

El flujo tecnoldgico a procesar de biomasa
himeda es de 2 694,74 kg para una cantidad de
producto final de 78,68 kg de B-caroteno, 98,68
kg de biodiesel, 15,36 kg de astaxantina y 255,39
kg de glicerol. La simulacién se realizd a partir
de obtener un crecimiento maximo de la biomasa,
a los 21 dias para un ciclo, por lo que para
13 ciclos se consumirian 270 dias. Esto permite
alcanzar al afio aproximadamente una tonelada de
[B-caroteno lo que constituia el objetivo primario
de la investigacién. Ademds, se tomd en cuenta
el porcentaje que representa cada uno de los
productos con relacién a la biomasa seca y al
porciento de lipidos extraidos. La fase de cultivo
de la microalga no se consider6 en la simulacion.
Se parti6é de tres esquemas de flujo tecnoldgico
propuestos por Acacio [7] y Cobo [15].

El sistema propuesto para la extraccion de
B-caroteno natural y glicerol, asi como para

la extraccion de biodiesel y la extraccion de
astaxantina se muestran en Figura [} Figura [2] y
Figura 3| respectivamente.
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Figura 2: Esquema propuesto del proceso tecnoldgico para
la extraccién de biodiesel a partir de una cepa Dunaliella
salina.
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Figura 3: Esquema propuesto del proceso tecnoldgico para
la extraccidn de astaxantina a partir de una cepa Dunaliella
salina.

En los tres esquemas propuestos, el proceso
se inicia con el cultivo de la especie y una vez
obtenida la biomasa htimeda se filtra con el fin
de eliminar la mayor cantidad de agua; luego se
dividide en tres lineas diferentes y se pasa a una
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etapa de separacion donde ocurre la extraccion de
los carotenoides (pigmentos y lipidos).

Para la obtencion del S-caroteno natural se
emplean como solventes el hexano y la acetona
[16]. Posteriormente se realiza una extraccién
donde se obtiene el S-caroteno y por dltimo se
lleva a cabo una evaporacion con el objetivo de
extraer el agua de la fase acuosa y obtener el
pigmento seco (Figura|l)).

La obtencién del biodiesel se realiza a través
de la reaccion de transesterificacion con catélisis
acida, empleando como catalizador dcido sulfurico
al 98 % y como solvente de los ésteres mono-
alquilicos el cloroformo. Luego se realiza una
centrifugacioén, se lava y finalmente se lleva a
cabo una destilacion al vacio con el objetivo de
extraer restos de solvente y el contenido de agua,
obteniendo de esta manera el biodiesel purificado
(17, [15] (Figura2).

La astaxantina se obtiene a partir de la fase
orgénica (Figura [3)) empleando como solvente la
acetona, luego se centrifuga y con posterioridad se
realiza un secado por aspersion para eliminar todo
el contenido de impurezas y de agua, y obtener por
ultimo la astaxantina pulverizada [15]].

La obtencién de glicerol viene dada por dos
partes. La primera comienza con un acondicio-
namiento de la mezcla (fase resultante de la
extraccion de carotenoides), para esto se agrega
hidréxido de calcio y se enfria desde 100°C
a 50°C. Se realiza la filtracién, eliminando la
mayor cantidad de impurezas y luego el liquido
viscoso pasa al neutralizador, donde se afiade dcido
sulfurico al 50 % alcanzando la mezcla un pH
entre 6-7. Se lleva a cabo una evaporacion al vacio
donde se concentra la mezcla y luego se procede a
la extraccion de glicerol empleando el isopropanol
como solvente. La segunda es el resultado de la
reaccion de transesterificacion con catalisis acida,
de la que se obtiene glicerol como producto. Por
ultimo, el glicerol producido por ambas partes se
lleva a un evaporador para eliminar el contenido
de agua y algunas impurezas que puedan quedar y
obtenerlo en su forma purificada [18]].

2.2. Simulacion del proceso de obtencion de [3-
caroteno natural, biodiesel, astaxantina y
glicerol a partir de una cepa de Dunaliella
salina

Para la simulacion del proceso de obtencion
de pB-caroteno natural, biodiesel, astaxantina y
glicerol a partir de una cepa de Dunaliella salina
se empled el programa SuperPro Designer 9.0.
La simulacion se realiz6 en modo discontinuo,
donde a cada moédulo seleccionado se le fij6 un
tiempo de carga y descarga y la cantidad de ciclos
por lote, ademads del tiempo de proceso. También
se introdujeron valores de capacidad, potencia,
materias primas, costos, entre otros.

El esquema del proceso tecnoldgico se con-
form6 seleccionando las operaciones que se re-
querian, asi como los mddulos correspondien-
tes a estas. Luego de seleccionados todos los
componentes que intervienen en el proceso, se
introdujeron los datos de las corrientes de entrada
de las materias primas. Todas las corrientes se
encuentran a 25° C y 101,3 kPa. En la Tabla m se
reporta la masa correspondiente a cada corriente.

Tabla 1: Datos de las corrientes de entrada.

Corriente Cantidad (kg)

Biomasa himeda 2 694,74

Biomasa seca 1 536,00
Hidréxido de calcio 106,70
Acetona 296,63
Hexano 310,17
Isopropanol 404,21
Acido sulfirico (50 %) 285,00
Cloroformo 585,84
Acido sulfirico (98 %) 146,86

3. Analisis y discusion de resultados

3.1. Resultados obtenidos a partir de la simula-
cion

El esquema del proceso tecnolégico obtenido en
la simulacién se presenta en la Figura

En la Tabla se muestran los resultados
obtenidos en la simulaciéon para un ciclo y
el porcentaje de error respecto a los valores
experimentales.
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Figura 4: Esquema de la simulacion para la extraccidon de S-caroteno natural, biodiesel, astaxantina y glicerol a partir de una

cepa Dunaliella salina.

Comparando los valores de la Tabla [2] (ex-
perimentales y simulados), se puede decir que
la simulacion realizada se corresponde con las
investigaciones desarrolladas con un error relativo
permisible menor que el 6 % para cada uno de los
elementos mostrados.

En la Figura [ correspondiente al diagrama de
Gannt, se muestra la secuencia de cada proceso, asi
como las operaciones involucradas en cada uno de
ellos con los tiempos de carga, arranque y proceso,
alcanzando un total de 17,98 h/ciclo y logrando
garantizar la integridad de los tiempos debido a
que se realizan procesos y operaciones de forma
simultanea, contribuyendo a un ahorro de consumo
enérgico y disminucién del costo de produccién
asociado al proceso general.

Se realiz6 un gréfico (Figura[f) para analizar los
tiempos de parada, espera y trabajo de los equipos
empleados en el proceso de extraccion, siendo el
filtro (empleado en la obtencion de la biomasa

Figura 5: Diagrama de Gannt.

algal seca) y los evaporadores los que presenta la
mayor fraccién de tiempo ocupada, coincidiendo
con los equipos que mayor costo de adquisién
presentan y los mezcladores y separadores de flujo
la mayor fraccion de tiempo desocupada.

Se identific6 como cuello de botella el proceso
realizado en el evaporador (EV—-102), asociado
a la extraccion de glicerol a partir de la fase

Revista Ingenierfa UC, ISSN: 1316-6832, Facultad de Ingenieria, Universidad de Carabobo.



236 Henry Enrique Lopez ef al / Revista Ingenieria UC , Vol. 24, No. 2, Agosto 2017, 231

Tabla 2: Resultados de la simulaciéon para un ciclo de
produccién y porcentaje de error respecto a los valores
experimentales.

. . ., Error
Experimental Simulacién .
Elementos (ke) (ke) relativo
(%)
Pigmentos totales en la
linea de obtencion de B 183,24 174,08 5,20
caroteno
Lipidos totales en la
linea de obtencién de 105,22 101,55 3,50
astaxantina
Lipidos totales en la
linea de obtencion de 110,24 107,64 2,40
biodiesel
Pigmentos totales en la
linea de obtencion de 355,71 337,90 5,27
glicerol
Producci6n de 100,34 98,68 1,68
biodiesel
Produccién de 14,80 15.23 2,90
astaxantina
Produccién de 8 77.80 78.68 113
caroteno
Produccién de glicerol 250,32 255,40 2,03

resultante de la obtencion de pigmentos totales
para la extraccion de S—caroteno natural. En este
proceso se emplea un tiempo de 9,33 h para
concentar la mezcla antes de realizar la separacion
de los pigmentos restantes con isopropanol y se
inicia a las 3,58 h de comenzar la etapa de filtrado
de la biomasa humeda, para un tiempo final de
12,92 h. El tiempo que se requiere para esta
operacion es realtivamente alto, lo que afecta de
manera negativa el proceso general, influyendo
directamente en el consumo energético y los costos
de produccion.

En la Figura [6] se identifica de forma abreviada
el equipamiento utilizado. Asi, NFD representa la
filtracion, MX representa la mezcla de corrientes
(unién), EV representa la operacién de un evapo-
rador, V representa la operacion de mezclado en un
tanque y CSP representa la separacion (divisor) de
corrientes. El nimero que acompafia a cada equipo
se corresponde con el de la Figura 4]

Un andlisis medioambiental de los desechos
acuosos y organicos que se generan en los
procesos y las emisiones de gases contaminantes
a la atmosfera, demuestran la necesidad de recu-
perar los solventes asociados a cada una de las
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Figura 6: Gréfica de fracciones de tiempo del equipamiento.

extracciones realizadas en los procesos (hexano,
isopropanol, cloroformo y acetona), debido a que
la reutilizacion de estos podria disminuir los dafios
desde el punto de vista medioambiental y los
costos del proceso.

El indice total de desechos por materia prima
es de 0,85, con un indice de desechos acuosos y
organicos de 0,40 y 0,44 respectivamente y 0,01
para las emisiones. En la Tabla [3| se muestran los
resultados obtenidos de este analisis.

Tabla 3: Total de desechos acuosos, orginicos y las
emisiones de gases contaminantes.

Componente kg/ciclo kg/aio %
Acetona 2,010 1702 0,04
Hidréxido de calcio 0,001 1 0,00
Caroteno 95,386 80 792 2,10
Sulfato de calcio 196,062, 166 064 4,32
Cloroformo 365,453 309 539 8,05
Glicerina 53,420 45247 1,18
Hexano 310,170 262714 6,83
Isopropanol 942,000 797 874 20,76
Pigmentos 23,652, 20033 0,52
Acido sulfdrico 145,175 122 963 3,20
Restos 1 049,114 888 599 23,12
Oxigeno 1,103 934 0,02
Nitrégeno 3,634 3078 0,08
Agua 1351,183 1144 426 29,77
Total 4 538,332 3 843 967 100

3.2. Andlisis economico

Para el calculo del costo de inversion se tuvo en
cuenta el costo de adquisicion del equipamiento
tecnoldgico, considerando los pardmetros carac-
teristicos de los equipos y utilizando los indi-
cadores que aparecen incorporados en SuperPro
Designer 9.0 y que se adecuan a los reportados
por Peters [19]. Los egresos se calcularon a
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partir del balance de materiales considerando las
materias primas requeridas (H,SO,, isopropanol,
Ca(OH),, hexano, acetona, cloroformo) y los
servicios auxiliares (agua, electricidad) y los
ingresos se calcularon a partir de la posibilidad
de vender el S-caroteno natural, la astaxantina, el
biodiesel y el glicerol obtenido. Se utiliz6 una tasa
de interés del 12 %, una tasa impositiva del 30 %,
todo esto para un tiempo de vida econdmica de 5
anos.

Caso base: obtenciéon de S-caroteno natural,
biodiesel, astaxantina y glicerol.

En la Tabla ] se muestra el costo de adquisicién
del equipamiento tecnolégico (CAET) para la
obtencion de S-caroteno natural, biodiesel, asta-
xantina y glicerol.

Las Tablas [5| [6] y [7] muestran los egresos,
ingresos e indicadores econdmicos para el caso
base.

Tabla 4: Costos del equipamiento tecnoldgico.

Costo
Moédulos Cant  Capacidad unitario Costo ($)
($/unidad)

Filtro Nutche 2 14,34 m? 340 000 680 000
Tanque de 2 mz 217 000 868 000
mezelado 8 1m 209 000 627 000

10 m? 276 000 276 000
25,06 m? 182 000 182 000
Evaporador kettle 3 66,33 m? 296 000 296 000
111,00m? 420 000 420 000
Destilador al 1 500 L 548 000 548 000
vaclo
Centrifuga 1 1100 L/h 288 000 288 000
Hidrociclén 1 6L/h 3000 3000
Lavadora 1 1 000 kg/h - -
Secador spray 1 1L 111 000 111 000
Separador de 600-1 600
10 - -
componentes kg/h
Mezclador de 2 1 100-1 ) )
componentes 700 kg/h
Total 2925 000 4334 000

Como se aprecia los indicadores econdmicos
son favorables de donde es posible la produccién
combinada de estos cuatro productos.

Para conocer si esta resultaba la mejor variante
desde el punto de vista econdmico se analizaron
siete casos de estudio a partir el caso base.

Caso de estudio 1. Obtenciéon de [-caroteno
natural, astaxantina y biodiesel.

Tabla 5: Egresos asociados a la extraccién de B-caroteno
natural, astaxantina, biodiesel y glicerol.

Costo . Costo
Materiales unitario Cantidad anual %
($/unidad) anual ($/afio)
Biomasa 0,26 1 300 994 338 258 32
Cloroformo 1,01 496 208 501 169 4.8
Agua 0,19 981 451 186 476 1,8
Hexano 4,46 262714 1171704 11,2
Acetona 3,10 251 246 778 861 7,5
Acido
sulfdrico 7,92 241395 1911848 18,3
(50 %)
Acido
sulfuirico 7,92 124 390 985172 9,4
(98 %)
Isopropanol 5,60 797 874 4 468 094 42,8
Hidréxido de 1,18 90 375 106 642 1.0
calcio
Aire - 1701 - -
Total 10 448 224 100
.. 83 352,50 833 525
Electricidad $/afio KW-h/afio

Tabla 6: Ingresos por ventas asociados a la extraccién -
caroteno natural, astaxantina, biodiesel y glicerol.

Cantidad Precio
Elemento (ke/afio) unitario Venta ($/afio)
($/kg)
b-caroteno 66 639 750 49979 173
Astaxantina 13011 900 11709 527
Biodiesel 83583 10 835832
Glicerol 216 320 1 216 320
Total 62 740 851

Tabla 7: Indicadores econdmicos asociados a la extraccién
de B-caroteno natural, astaxantina, biodiesel y glicerol.

Indicador Valor
Costo de inversion 42776 000 $
Valor actual neto
(VAN con 12 % de tasa de interés) 109 349 000 $
Tasa interna de rendimiento (TIR) 45,39 %
Plazo de recuperacién del capital (PRC) 1,41 afios
Retorno sobre la inversion (RSI) 71,01 %

Caso de estudio 2. Obtenciéon de [-caroteno
natural y astaxantina.

Caso de estudio 3. Obtencion de p[-caroteno
natural, astaxantina y glicerol.
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Caso de estudio 4. Obtenciéon de pS-caroteno
natural y biodiesel.

Caso de estudio 5. Obtenciéon de [-caroteno
natural, biodiesel y glicerol.

Caso de estudio 6. Obtencion de astaxantina y
biodiesel.

Caso de estudio 7. Obtencién de astaxantina,
biodiesel y glicerol.

Para cada caso de estudio (CE) y siguiendo el
procedimiento presentado para el caso base, se
obtuvieron los resultados de la Tabla (8l

Tabla 8: Indicadores econémicos de cada alternativa y del
caso base.

CE-1 CE-2 CE-3
CAET $ 2750 000 1 480 000 3 064 000
Egresos $ 4138729 2604 415 9034916
Ingresos $ 64 222 364 63 436 000 61709 992
Inversion $ 28 274 000 18 026 000 32 535 000
VAN § 161 923 000 182 956 000 129 205 000
TIR % 73,2 103,2 58,83
PRC afios 0,75 0,45 1,01
RSI % 134,12 221,94 99,07
CE-4 CE-5 CE-6
CAET $ 2218000 3797 000 1 837 000
Egresos $ 4129 788 10 522 875 4828 593
Ingresos $ 51194 869 51031324 12 886 024
Inversion $ 22 730 000 37264 000 21 618 000
VAN § 129 929 000 78 362 000 -5 891 000
TIR % 73,2 40,55 -
PRC afos 0,75 1,61 -
RSI % 133,81 61,97 -
CE-7 Caso base
CAET$ 3914 000 4334 000
Egresos $ 10 736 106 10 531 579
Ingresos $ 12761 679 62 740 851
Inversion $ 37 650 000 42776 000
VAN § -72 986 000 109 349 000
TIR % - 45,39
PRC aflos - 1,41
(RSI % 71,01

CE-n: caso de estudio n.

Los resultados de la Tabla [§] permiten selec-
cionar cudl de las alternativas propuestas es la
mas conveniente a emplear, ya que no todas son
econdmicamente ventajosas. Si se toman en cuenta
los indicadores del VAN y la inversion, el segundo
caso de estudio seria la mejor alternativa, sin
embargo, esta presenta una TIR muy elevada,
por la gran diferencia que existe entre ganancia
e inversion y el corto plazo de recuperacion del

capital. Por tanto, la alternativa seleccionada es
la de producir S-caroteno natural, astaxantina y
biodiesel (CE-1) con un valor de TIR mayor
que la tasa de interés, para un PRC menor en
comparacion con las otras alternativas.

Se puede observar como las alternativas que
tienen glicerol como producto final (caso base y
casos de estudio 3 y 5) aunque factibles, tiene
los mayores PRC y menores RSI, lo que esta
asociado al bajo porcentaje de extraccion asociado
al procedimiento propuesto en la literatura para la
obtencion del glicerol.

3.3. Andlisis de sensibilidad

Con el objetivo de profundizar en el andlisis
econdmico de la alternativa de mayor factibilidad
se realiz0 un andlisis de sensibilidad. Como
variable independiente se selecciono el porcentaje
de extraccion de -caroteno natural (40 %, 45 % y
50 %), astaxantina (5 %, 10 % y 15 %) y biodiesel
(25 %, 30 % y 35 %) y como variables dependien-
tes el VAN y los ingresos totales. En la Figura[7]se
muestra la relacion que existe entre las variables
dependientes y las independientes.

10000000 -

Indicadores

50000000 -

0 -
Bajo Medio Alto
% de extraccion
OVAN (% B-caroteno) B VAN (%5 astaxantina)
u VAN (% biodiesel) [ Ingresos (% fi-caroteno)
LT % na) o (% biodiesel)

Figura 7: Grafico del andlisis de sensibilidad.

Se observa que las dos variables dependientes
son directamente proporcionales a las variaciones
de los porcentajes de extraccion en el caso del
B—caroteno natural y de la astaxantina, ambas
presentan un comportamiento lineal, siendo el
indicador del VAN el que presenta una mayor
sensibilidad a estos cambios debido a que tiene
mayor pendiente. Sin embargo, para el caso del
biodiesel, cambios en el porcentaje de extraccion
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no influyen ni en el valor del VAN ni en los
ingresos.

Para el caso de estudio seleccionado, la posibili-
dad de obtener solamente S-caroteno natural y bio-
diesel, manteniéndose parada la linea de obtencion
de astaxantina, resulta econdmicamente ventajosa,
con una ganancia que equivale a 52 194 869 $ para
un costo de inversion de 28 274 000 $.

4. Conclusiones

De la simulacién de los procesos de extraccion
de B-caroteno natural, biodiesel, astaxantina y
glicerol a partir de la microalga Dunaliella salina
se obtuvo como resultado: 78,68 kg/ciclo de (-
caroteno natural, con un error relativo de 1,13 %,
97,86 kg/ciclo de biodiesel con un error relativo de
2,50 %, 15,23 kg/ciclo de astaxantina con un error
relativo de 2,90 % y 255,40 kg/ciclo de glicerol
con un error relativo de 2,03 % con respecto a los
valores hallados de forma experimental.

De las alternativas econdmicas evaluadas se
seleccion6 como la més rentable aquella en la
que se produce [-caroteno natural, biodiesel y
astaxantina.

El andlisis econdmico de la alternativa de f3-
caroteno natural, biodiesel y astaxantina tiene
como indicadores: un VAN de 161 923 000 $, una
TIR de 73,20 %, un RSI de 134,12 %, para 0,75
anos de PRC.

El anélisis de sensibilidad arroja que el por-
centaje de extracciéon de B-caroteno natural y de
astaxantina influyen en el VAN y en los ingresos,
pero mayormente en el VAN. Sin embargo, cam-
bios en el porcentaje de extraccion de biodiesel no
influyen ni en el valor del VAN ni en los ingresos.
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Evaluation of the influence of barium chloride on the concentration of
caustic soda in the botlle washing process for beer and malt packaging

Cristina De Sousa®, Adriana Tovar, Norbelis Castillo, Angelina Correia

Escuela de Ingenieria Quimica, Facultad de Ingenieria. Universidad de Carabobo.

Abstract.-

The objective of this research is to evaluate the influence of barium chloride (BaCl,) on the determination of
concentration of caustic soda (NaOH) used as a washing solution of returnable bottles for beer and malt packaging;
for which a cause-effect diagram was made, identifying as influential variables: the temperature of the NaOH
titrated aliquot, the concentration of carbonate ions (CO32~) and the incorporation of BaCl, to precipitate those
ions. Through statistical software, Minitab 16, experimental designs (DOE) of factorial type 2% (22 and 23) and
variance analysis (ANOVA) were executed, which showed the influence of BaCl, in the determination of NaOH
concentrations. Finally, the possibility of replacing BaCl, by CaCl, was studied, but this did not present an
acceptable behavior, only generating as a proposal: the reduction of BaCl, consumption and as an additional
achievement in research, the option of changing the indicator used in the complete titration by methyl orange
in order to reduce the costs associated with its purchase.

Keywords: carbonate; barium chloride; precipitation; caustic soda; titration.

Evaluacion de la influencia del cloruro de bario en la concentracion de
la soda caustica en el proceso de lavado de botellas para el envasado de
cerveza y malta

Resumen.-

El objetivo de la investigacion consiste en evaluar la influencia del cloruro de bario (BaCl,) en la determinacién
de la concentracién de la soda cdustica (NaOH) utilizada como solucién de lavado de botellas retornables para el
envasado de cerveza y malta; para lo cual se realiz6 un diagrama de causa y efecto identificindose como variables
influyentes: la temperatura de la alicuota de NaOH titulada, la concentracién de iones carbonato (CO3%7) y la
incorporacién del BaCl, para precipitar dichos iones. Mediante el software estadistico, Minitab 16, se ejecutaron
disefios de experimentos (DOE) de tipo factorial 2% (22 y 23) y andlisis de varianzas (ANOVA), que evidenciaron
la influencia del BaCl, en la determinacién de las concentraciones de NaOH. Finalmente, se trabajo6 la posibilidad
de sustituir el BaCl, por CaCl,, pero este tltimo no presenté un comportamiento aceptable, generdndose como
propuesta: la reduccién del consumo del BaCl, y como logro adicional en la investigacion, la opcién de cambiar
el indicador utilizado en la titulacién por naranja de metilo a fin de disminuir los costos asociados a la compra del
actual indicador.

Palabras clave: carbonato; cloruro de bario; precipitacion; soda cdustica; titulacion.

Recibido: junio 2017 1. Introduccion
Aceptado: agosto 2017

Las industrias procesadoras de bebidas carbo-
* Autor para correspondencia natadas envasadas en botellas de vidrio retorna-
Correo-e: cdesousa@uc.edu.ve (Cristina De Sousa)  bles requieren de un funcionamiento Optimo de
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las mdaquinas lavadoras de dichas botellas para
garantizarle al consumidor calidad del producto
adquirido. Es asi como se establecen variables
de control que permiten verificar el correcto
funcionamiento de estos equipos, donde destaca la
concentracion de la soda caustica (NaOH) en los
tanques de lavado.

Las botellas que retornan a la planta se reciben
en camiones, ordenadas en paletas con gaveras,
y se trasladan en montacargas al depaletizador.
En la desembaladora se separan las botellas de
las gaveras y se colocan via a la lavadora corres-
pondiente por medio de bandas transportadoras.
Seguidamente, las botellas circulan por varias eta-
pas de limpieza dentro de la lavadora: pre-lavado,
lavado y post-lavado; al salir, son examinadas
por un inspector electronico de botellas vacias
que verifica que se encuentren totalmente limpias,
sin objetos internos, liquido residual o suciedad
extrema, para su posterior llenado.

Cada lavadora de botellas posee de diez a doce
tanques para las etapas de limpieza. En la etapa
de pre-lavado, las botellas se pre-remojan y se
pre-rocian con agua recirculada del post-lavado,
ocasionando el desprendimiento del etiquetado de
aquellas no pirograbadas, retirando residuos del
rotulado y otras suciedades. En el lavado, las bote-
llas atraviesan cinco tanques (interconectados por
rebose y a varias temperaturas) con soda cdustica
mediante ciclos de inmersién y de inyeccion a
presion de la misma, para quitar completamente
los restos de suciedad y de etiquetas. Por tltimo, en
la etapa de post-lavado las botellas son enjuagadas
con agua caliente y suave para liberarlas de restos
de soluci6n alcalina.

La soda cdustica almacenada en los tanques
de lavado es soda cdustica recuperada, la cual
tiene un periodo util de sesenta (60) dias en las
lavadoras de botellas pirograbadas y de treinta (30)
dias en las de botellas con etiquetas; conforme
transcurre este periodo, aumenta su turbidez y
se satura con suciedad, de tal forma que debe
ser nuevamente recuperada mediante tratamientos
fisicos y quimicos. La principal especie contami-
nante es el carbonato (COs%), este proviene de
la reaccion de la soda cdustica con el dioxido de
carbono (CQO,) del ambiente [[1]]. La concentracién

de la soda cdustica en los tanques de lavado
es una variable de control, pues debido a que
esta tiene un poder atacante sobre el vidrio no
es recomendable utilizar concentraciones altas, el
ataque ha de ser solo superficial, de modo que
se retiren las impurezas de las botellas; ademads,
para el agua en el post-lavado es mdas facil
retirar soda cdustica de concentracion baja y poder
asegurar que el producto a almacenar no contendra
trazas perjudiciales de ella. Con este proposito, la
concentracion de NaOH en los tanques se ubica en
un rango comprendido entre 0,5 y 2,6 %p/p [2].

La concentracién de la soda caustica se determi-
na mediante una titulaciéon con dcido clorhidrico
(HCl) y fenolftaleina como indicador, el cual
cambia su color de rosado intenso a incoloro
cuando el acido neutraliza la base [1]]. El clo-
ruro de bario (BaCl,) también forma parte en
esta titulacion y tiene por objeto precipitar los
carbonatos como carbonato de bario (BaCOs),
aunque durante la misma, surge un inconveniente
al utilizarlo, pues cuando las lavadoras estan
operando con botellas pirograbadas la influencia
que tiene la presencia del reactivo no es apreciable
en la concentracion obtenida; no obstante, segin
observaciones del personal encargado, la adicién
de BaCl, en la soda cdustica proveniente de
lavadoras de botellas con etiquetas, suele provocar
notorias diferencias de resultados en la titulacion.
En ocasiones las titulaciones se efectian sin
este, tanto por las restricciones legales en la
adquisicion de productos quimicos como a lo
costoso que es el reactivo y la influencia poco
considerable que posee su adicion en la obtencién
de la concentracion. En vista de la situacion con
respecto a la adicion de BaCl, para las titulaciones
de soda caustica en el proceso de lavado, surge la
necesidad de evaluar la influencia de este reactivo
en el resultado de la concentracién obtenida,
determinar la importancia de su utilizacién y la
posibilidad de modificar, sustituir o anular su
incorporacion. Demostrar que se puede prescindir
o disminuir el uso del BaCl, permite el ahorro de
dinero en la compra del reactivo y una mejora en
el método de estimacion de la concentracion de la
soda cdustica.
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2. metodologia

2.1. Diagndstico del lavado de botellas retorna-
bles

Para realizar el diagnéstico del lavado de
botellas retornables, se realizo la observacion del
proceso, obteniéndose la informacion de la forma
en que se desarrolla el mismo. Luego se selec-
cionaron los trenes, y se centrd la investigacion
segln los criterios: tipo de producto que procesa
(botellas con etiqueta y botellas pirograbadas)
y tipo de lavadora (marca). Posteriormente se
determind la concentraciéon de la soda caustica
utilizada en el lavado de las botellas, para lo cual
se tom6 una alicuota de 10 mL, se agregd 3ml
de BaCl, (20 %p/p), para precipitar los carbonatos
presentes, y usando fenolftaleina como indicador,
obteniéndose la concentracion de NaOH segun la
ecuacion (T):

%op/pnaon = ZVua (1)

dénde la ecuacién (2)) segin [3]:

_ PMya0uNuc
VNaOH 10

Dénde: PMNaOH (g/mol) = 40, NHC] = 2,5 eq/L,
VNaon (mL) = 10 y 10 = factor de conversion de 1
L a 100 mL, por lo tanto Z=1

Finalmente se observaron e identificaron las va-
riables que podian afectar la titulacion, realizando-
se un diagrama de causa-efecto, el cual consiste en
una representacion grafica sencilla en la que puede
verse de manera relacional las causas y efectos
del problema a analizar [4]], siendo las categorias
propuestas: mano de obra, maquinaria, materiales,
método, medicidon y medio ambiente.

(2)

2.2. Efecto de la incorporacion de cloruro de
bario en la titulacion de la soda caustica

Se utiliz6 el disefio factorial completo 2¥ como
estrategia experimental [4, S)]. Del desarrollo del
paso anterior se obtuvieron los factores mas
influyentes en el proceso y sus respectivos niveles,
los cuales se muestran en la Tabla[l] resultando el
disefio de experimentos de tipo 23. Este DOE se
realiz6 a dos concentraciones de NaOH

= alta: valores > 2,6 %p/p y
= baja: valores < 2 %p/p

siendo el intervalo (2-2,6) %p/p, la especificacion
establecida por la Gerencia de Calidad para que
operen las lavadoras de botellas.

El software estadistico Minitab 16 (licencia
autorizada para la empresa) se encargd de realizar
las combinaciones posibles entre los factores y
los niveles en estudio para obtener las corridas
a ejecutar, las cuales fueron 16, correspondientes
a dos repeticiones por cada uno de los ocho
tratamientos. Como se trata de 16 corridas, se
dispuso de 16 alicuotas de 10 mL de soda céustica
en recipientes identificados y se procedié a la
aleatorizacion de las mismas y de los tratamientos
mediante el sorteo de papeles rotulados con
la identificaciéon de los 16 recipientes y los
16 tratamientos. Para este DOE, las hipétesis
estadisticas que se plantearon fueron: Ho: el factor
no es significativo en el modelo y Ha: el factor es
significativo en el modelo [6].

Tabla 1: Factores y niveles del disefio factorial en el efecto
de la incorporacién de BaCl, en la titulacién del NaOH.

Tipo de

Niveles variable

Factores

Bajo: Desincorporacién del BaCl,
Alto: Incorporacion del BaCl,
Bajo: Concentraciones < 0,6 %p/p
Alto: Concentraciones > 0,6 %p/p
3) Bajo: T =22°C

Alto: T =80 °C
(1) Adicién del BaCl,
(2) Concentracion de Carbonato
(3) Temperatura

Cualitativa

(O]

Cuantitativa

@

Cuantitativa

El procedimiento utilizado por la empresa para
determinar la concentracion de la soda cdustica es
el que utiliza entre sus reactivos el BaCl,, como
este paso de la metodologia busca determinar el
efecto de esta sustancia en la titulacion, de alguna
manera se debe tener una solucién de soda cdustica
a la que se le conozca con certeza la concentraciéon
que posee sin tener que utilizar BaCl,, a fin de
desarrollar el disefio de experimentos con una
solucion patron para verificar los resultados que
se obtengan basandonos en este valor conocido
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y realizar todos los andlisis y discusiones corres-
pondientes. Esta solucién patrén fue soda caustica
extraida de las lavadoras de botella en estudio, y
su concentracion real de iones hidroxilo (OH™)
e iones carbonato (COs%7) se conocié utilizando
la metodologia de determinacién de carbonato en
hidréxido de sodio, también llamada titulacién
por medio del método de los dos indicadores. La
concentracion de NaOH presente en la solucion de
soda cdustica se calcul6 segtn la ecuacion (3)).

Jonaon = (2f —m)0,4 3)

Dénde: fy m son los mililitros de HCI consumidos
en las dos titulaciones realizadas; y la concentra-
cién de carbonatos presente en la solucion de soda
caustica, se calcul6 segun la ecuacion ():

%Na2C03 = (2f - m)0753 (4)

La alcalinidad f, es una medida de cantidades
titulables de hidréxido y la mitad del carbonato,
determinado por el consumo de HCI hasta el
cambio de color (de rosado a incoloro) del
indicador fenolftaleina. La alcalinidad m es una
medida de cantidades titulables de hidroxido y
carbonato, determinado por el consumo total de
HCI hasta el cambio de color del indicador
mixto [3].

Al conocer por medio de la metodologia anterior
la concentraciéon real que poseia la solucién
de soda caustica seleccionada para el disefio
de experimentos, se determind la concentracion
de las muestras utilizando la metodologia de
titulacién volumétrica que fue mencionada en
(calculada segtin ecuacién (1)), tomando en
cuenta el tratamiento asignado por Minitab, con
el proposito de verificar el efecto que tiene la
incorporacion de BaCl, en la titulacion.

2.3. Determinacion de la cantidad y concentra-
cion de cloruro de bario para precipitar los
carbonatos presentes en la soda cdustica

Haciendo uso de la constante del producto de
solubilidad (Kps) [7] y las reacciones quimicas
involucradas [1, [8]], se pudo conocer la concen-
tracion y la cantidad minima de BaCl, que debe
agregarse a la alicuota de la solucién alcalina

antes de ser titulada, con el fin de precipitar
los carbonatos presentes en la soda caustica.
Se empleé como herramienta metodoldgica el
disefio de experimentos de tipo factorial 22, y
se seleccionaron los pardmetros intrinsecos del
método (ndmero de disefios de experimentos,
factores, niveles, tratamientos, réplicas, variables
dependientes e independientes, aleatorizacion de
los tratamientos y muestras) [9, [10]. La Tabla @],
muestra los factores y niveles de este DOE.

Tabla 2: Factores y niveles del disefio factorial 2.

Niveles
Bajo = 5 %p/v
Alto = 30 %p/v

Bajo=1mL
Alto =5 mL

Factores

Concentracion BaCl,

Volumen BaCl,

Al realizar los disefios de experimentos, se ob-
tienen los graficos “optimizadores de la respuesta”
que indican cantidades recomendadas de BaCl,
que se deben adicionar, donde se suministro el va-
lor deseado de la variable dependiente y se obtuvo
un gréfico que sefiala el valor mas adecuado que
debe tener la variable independiente para lograr
la respuesta buscada. Teniendo las cantidades mas
adecuadas de las variables independientes que
intervienen en el sistema, se realizo una validacion
de estos resultados, por medio del andlisis de
varianza (ANOVA) [11]], el cual es ejecutado por
Minitab 16. Se defini6 como factor implicado el
método de titulacion aplicado, dichos métodos
utilizados en el analisis fueron:

= la titulacién usando los dos indicadores para
determinar la concentracion real de la solu-
cion

= Jlas titulaciones tal como se realizan original-
mente en la empresa, con fenolftaleina como
indicador y adicionando BaCl,

= las titulaciones con fenolftaleina como indi-
cador e incorporando las cantidades recomen-
dadas y optimizadas del BaCl,
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Luego de confirmar que los resultados optimiza-
dos eran vélidos, se aplic6 el procedimiento para
emplear la herramienta metodoldgica de disefio de
experimentos de tipo factorial 22, utilizando ahora
las nuevas cantidades de cloruro de bario en la
titulacion de soda cdustica proveniente de las dos
marcas de lavadoras de botellas existentes en la
planta.

2.4. Influencia del etiquetado de las botellas en el
aumento de carbonatos en la soda cdustica

Para comprobar la influencia del etiquetado en
el aumento de los carbonatos, se llevaron a cabo las
valoraciones de soda cdustica durante un periodo
aproximado de 50 dias para el tren 10 (lavadora
Krones con etiquetas), mientras que para el tren
15 (lavadora Krones sin etiquetas) el estudio se
efectud en 100 dias. A pesar de que el periodo
de operacion de la soda caustica para el tren 10
es de 30 dias, la recuperacion fue llevada a cabo
después del dia 51, de igual forma para el tren 15,
el nimero de dias de operacion establecido es de
60 dias, sin embargo la recuperacion se efectud
en el dia 105. Por cada tanque se ejecutaron 3
valoraciones: la primera aplicando el método de
los dos indicadores, la segunda hasta el viraje de
la fenolftaleina en presencia de BaCl, y la tercera
hasta el viraje de la fenolftaleina pero en ausencia
de BaCl,.

De los datos relevantes de las lavadoras (pa-
SO diagnostico), se extrajo la cantidad de
botellas por minuto y el tipo de producto que
procesa la lavadora de los trenes 10 y 15. Para las
que operan con etiquetas, se relaciona el nimero
de botellas procesadas con las etiquetas retiradas
y se tiene un estimado de la cantidad de residuos
que ingresan en la lavadora, de acuerdo a la
ecuacion (§)) [12]].

E, =V,P, (5)

Dénde:

E, : Flujo de residuos de etiquetas (g/min),

V., : Velocidad actual de la maquina en botellas
por minutos (botellas/min) y

P, : Peso de la etiqueta en la botella (g/botella).

2.5. Estimacion de la relacion costo-beneficio en
la modificacion de la cantidad, sustitucion o
eliminacion del cloruro de bario utilizado en
las valoraciones

Cuando se obtuvo la nueva cantidad de BaCl,
propuesta y la cantidad utilizada actualmente, se
calcul6 el presupuesto mensual que se invierte y
el que se invertiria con el uso del reactivo en la
titulacién, tomando en cuenta los elementos que
intervienen en el costo generado. Para ello se hace
uso de las ecuaciones mostradas a continuacion:

Vmensual = Vtitulacio’nF &5

Dénde:

Vinensuat:  Volumen mensual gastado (mL),
Viitacion- Volumen usado en cada titulaciéon (mL)

Fcy: Factor de conversion para transformar el
volumen utilizado en cada valoracién al volumen
mensual.

Fe =1 titulacion 5( tanque ) 1 lavadora
tanque lavadora turno

5 (turi?os) 5 ( dia )4(semana )]
dia semana mes

La masa de reactivo requerida mensual se
determina utilizando la ecuacién (6).

P mensual — Vmensualcpropuesm (6)

Doénde: Puensuai: cantidad mensual gastado del
reactivo en las titulaciones (g/mes)

Cactualopropuesta: cONCentracion de reactivo utili-
zada ( %p/v)

El costo mensual se calcula utilizando la ecua-
cion (7).

Cmensual = Pmensual Precio (7)

Dénde:

Criensual: costo de la cantidad mensualmente
gastada del reactivo (Bs/mes)

Precio: costo del compuesto (Bs/g)

Debido a los inconvenientes para la adquisicion
del BaCl,, se propuso la idea de sustituir esta
sustancia en el método de titulacién por uno
0 varios compuestos similares que igualmente
logren precipitar los carbonatos presentes en la
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soda caustica. Para lo cual se realiz6 una matriz
de seleccion [4], tomando en cuenta los siguientes
criterios de evaluacion:

= Kps pequefio, para garantizar que la sal sea
menos soluble;

= peso molecular alto, mientras mds alto sea el
peso del compuesto o del cation se obtendra
un precipitado con mejores propiedades;

= Costo, variable de suma importancia, ya que
sl un compuesto posee un costo muy elevado
no es recomendable su compra;

= Disponibilidad, el compuesto elegido deberia
ser de facil acceso para la compra y tener un
mercado estable.

Por medio del andlisis de los resultados de la
matriz de seleccién se evalud la existencia de
un compuesto que pueda servir como sustituto
del BaCl, y de la igual forma se determiné
el presupuesto mensual que se invertiria con el
uso del compuesto sustituto. Una vez realizada
dicha evaluacién, se estableci6 como punto de
interés el costo mensual que conduciria la posible
modificacion o sustitucion del BaCl, utilizado en
las valoraciones.

2.6. Redefinicion de la metodologia para la de-
terminacion de la concentracion de la soda
cdustica

Una vez seleccionado el compuesto sustituto del
BaCl, en el método de titulacién, se comprobd
su comportamiento en la determinacién de la
concentracion de soluciones de soda caustica. Para
esto se usd nuevamente la herramienta estadisti-
ca: andlisis de varianza ANOVA por medio del
software estadistico Minitab, tomando en cuenta
que el volumen y la concentracién a utilizar de
este compuesto es el mismo que se recomendd
para el BaCl, y partiendo de igual forma del valor
tedrico necesario para precipitar dichos iones. Se
cre6 un ANOVA para comparar el comportamiento
del compuesto sustituto con el del BaCl,, donde se
defini6 como unico factor: el método de titulacion
empleado, siendo los tratamientos:

1. Método de los dos indicadores: fenolftaleina
e indicador mixto, con el cual se obtiene el
valor real de la solucion,

2. Método propuesto, utilizando 1 mL de BaCl,
al 15 %p/v de concentracion y

3. Método utilizando 1 mL de CaCl, al 15 %p/v
de concentracion.

Por tratarse de 3 tratamientos a 5 repeticiones
para cada uno se deben hacer 15 corridas para el
experimento.

Se plantearon las siguientes hipdtesis para los
ANOVA ejecutados:

= Ho: los métodos son iguales entre si, ofrecen
el mismo resultado,

m Ha: existen diferencias entre los métodos,
se pueden obtener valores diferentes de la
medicion.

Se prepararon las 15 muestras para desarrollar
este ANOVA, cuyas alicuotas de soda caustica
presentaron una concentracion de 2,0 %p/p.

Las valoraciones de la soda cdustica con el
compuesto sustituto, se realizaron de acuerdo a las
condiciones establecidas por el ANOVA, a fin de
determinar la concentracion de la soda, recordando
que los ensayos se hardn con las cantidades
propuestas en el paso[2.3]de la metodologia. Segiin
lo observado en las titulaciones con el compuesto
sustituto y las titulaciones con el BaCl,, se
evaluaron las caracteristicas experimentales més
relevantes de ambos reactivos, tales como: forma
del precipitado, exactitud y precision de los
resultados e interferencia en el viraje del indicador.

3. Resultados y discusion

3.1. Diagnéstico del lavado de botellas retorna-

bles

Para seleccionar los trenes de trabajo fue esen-
cial su cuantificacion, ademas de la determinacion
de los criterios que permitieran la seleccién
evaluando las caracteristicas de cada linea o tren.
Para el caso en estudio y segtn las observaciones
realizadas, se determind que en la planta se
procesan dos tipos de productos en botellas
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retornables: una presentacion sin etiquetado que
posee una imagen pirograbada de la marca y otra
presentacion lisa a la cual se le coloca una etiqueta
luego de la pasteurizacion. Los criterios a evaluar
fueron el tipo de lavadora y el tipo de producto
que procesa, se toma un caso representativo de
cada combinacion de criterios, tal como se observa
en la Tabla [3] Se pueden estudiar todos los casos
a excepcion del caso 2, ya que no existe en
planta. Para el caso 1, el tren escogido es el 10
por ser la tnica linea que procesa este producto.
Para los casos 3 y 4, la seleccion se realizd de
forma aleatoria entre las lavadoras que reunian
las mismas caracteristicas, resultando elegidos los
trenes 15 y 6 respectivamente.

Tabla 3: Casos a evaluar segtin los criterios para la seleccion
de los trenes en estudio.

de la soda céustica, se utiliza un diagrama causa-
efecto, tal como se muestra en la Figura [I] el
cual clasifica las posibles variables de influencia
dentro de los siguientes items: método, materiales,
mediciéon, mano de obra, maquinaria, y medio
ambiente. Considerando el diagrama causa efecto
(Figura [I)), se realizé una lista de las variables
involucradas en el método de titulacion de la
soda cdustica, ordenadas segun su importancia y
acompafadas de su justificacion. Dicha lista se
resume en la Tabla

Tabla 4: Resumen de los factores que influyen en el método
de titulacién de la soda cdustica.

Justificacion
Su adicién interfiere en la precipi-
tacion de carbonatos presentes en la
soda cdustica

Factores

Incorporacién de BaCl, en la
titulacion

Caso Tipo de producto Vs tipo de lavadora
1 Botella con etiqueta Lavadora Krones

2 Botella con etiqueta Lavadora Barry-Wehmiller
3 Botella pirograbada Lavadora Krones
4 Botella pirograbada Lavadora Barry-Wehmiller

Las variables de control que permiten verificar
el correcto funcionamiento de las lavadoras de
botellas son: temperatura, concentracion y nivel de
la soda cdustica en los tanques, la operatividad de
los inyectores de prelavado, lavado y enjuague de
botellas y la alcalinidad en las botellas limpias.
Si la concentracion de la soda cdustica no se
encuentra dentro de pardmetros, podria afectar
la inocuidad de la bebida envasada. Cuando la
concentracion de la soda cdustica ha disminuido en
los tanques de las lavadoras, se adiciona solucién
en el primer tanque de lavado caustico por el que
pasan las botellas. La soda adicionada proveniente
de los servicios industriales a una concentracion
de 50 %p/p, se diluye en este tanque y por medio
de su rebose se aumenta la concentracién en el
resto de los tanques interconectados. El ingreso de
la solucion de soda caustica se detiene cuando la
conductividad comienza a aumentar en el panel de
control de la lavadora hasta un nivel entre 90 y
110 mS.

A fin de organizar las distintas variables que
puedan afectar la medicion de la concentracion

El carbonato representa una impu-

Concentracién de iones car-
bonato presentes en la soda
cdustica

reza de la soda cdustica, su determi-
nacién es importante para conocer
con exactitud la concentracion de la
solucién

Temperatura de la soda cdusti-
ca al momento de la titulacion

La temperatura de la titulacién
influye en la precipitacién del car-
bonato de bario, a mayor tempe-
ratura mayor es la solubilidad del
precipitado

Procedencia de la soda causti-
ca, nimero de dias de opera-
cién

La cantidad de carbonatos en la
soda cdustica puede ser mayor
mientras la soda tenga mds dias de
uso

Falta de filtracion del precipita-
do de carbonato de bario

La presencia del precipitado dentro
del recipiente puede generar inter-
ferencias a la hora de realizar la
titulacion

Precision de los instrumentos
utilizados, curado de material
volumétrico y pureza de los
reactivos (HCl y BaCl,)

La precisién de los instrumentos, el
curado de los mismos y la pureza
de los reactivos utilizados pueden
influir en los resultados de la titu-
lacion haciéndolos poco confiables,
aunque pocas veces ocurran

Destreza del operador o ana-
lista que realiza la titulacion.
Rapidez, fatiga o distraccion
durante el experimento

La pericia y atencién del personal
encargado de realizar los andlisis
es un punto de igual forma clave
dentro del procedimiento

Por lo tanto, la variaciéon del %p/p de soda
caustica en funcién de la incorporacion del BaCl,
en la titulacion, la temperatura de las muestras de
NaOH, la cantidad de carbonato y el nimero de
dias de operacion, fueron las variables estudiadas
en el desarrollo de la investigacion.
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Figura 1: Diagrama causa efecto aplicado a la medicién de
la concentracion de la soda céustica.

3.2. Efecto de la incorporacion de cloruro de
bario en la titulacion de la soda cdustica

Al ejecutar el primer disefio de experimento no
era conocida la cantidad de disefios que debian
realizarse, a medida que se obtuvieron resultados
y sus respectivos andlisis, se dio paso a la creacion
de nuevos disefios con las variaciones necesarias
para cubrir todo tipo de incertidumbres surgidas
del sistema y su comportamiento. Se pudo conocer
finalmente que se trataba de dos disefios de
experimentos necesarios para verificar el efecto y
el comportamiento del BaCl, en las titulaciones
de la soda caustica. El disefio planteado presenta
la forma 23 (por tratarse de 3 factores) y origina
8 tratamientos que le corresponden 3 repeticiones
a cada uno. En la practica solo se realizaron 2
repeticiones a fin de reducir el consumo excesivo
de reactivos, sabiendo que estadisticamente es
aceptado. Por tal motivo se mantuvo la misma
cantidad de muestras a analizar (16 alicuotas) para
este DOE.

Segtn el andlisis de varianza, el valor del
coeficiente de determinacién R?> es de 96,91 %,
indicando la capacidad que tiene el modelo utili-
zado para explicar la variabilidad de la respuesta,
pudiendo decir que todos los andlisis que se
generen a partir de los resultados provenientes
de este disefio de experimento estdn estadistica-
mente sustentados. Concluyéndose que el factor
temperatura de la soda cdustica al momento de la
titulacion, no es influyente en la determinacion de
la concentracion de la soda cdustica, mientras que

ocurre lo contrario con los otros dos factores.

Se hace uso del Diagrama de Pareto [4] como
herramienta para analizar los resultados. En la
Figura |2} se observa la significancia que posee
la incorporacion de BaCl, en la titulacion y la
concentracion de iones carbonato en la solucién
de NaOH. Por medio de los dos disefos de experi-
mentos ejecutados pudo verificarse en primer lugar
que el factor correspondiente a la temperatura que
presente la alicuota de NaOH al ser titulada no es
significativo y no interfiere en el resultado, y en
segundo lugar que el efecto que tiene el BaCl, al
determinar la concentracion de la soda caustica,
luego de observar su comportamiento, conlleva
a decidir que debe seguirse incorporando en las
titulaciones, pues como es imposible predecir el
estado y composicion de la soda cdustica antes
de titularla, la solucién mas convincente antes
de incurrir en un error es que se agregue BaCl,
siempre que se tenga que titular.

Sabiendo que es necesaria la adicién de BaCl, a
la alicuota de soda cdustica que se vaya a titular,
resulta una incégnita que la cantidad que se agrega
(3 mL) y la concentracion a la que se prepara dicha
solucion (20 %p/v) sean las mds beneficiosas, por
tal motivo es importante determinar la cantidad y
concentracion del cloruro de bario que se necesita
para precipitar todo el carbonato presente en la
soda cdustica.

Pareto Chart of the Standardized Effects

(responze = Concentracion OH, Alpha = 0,05)
2,31
T
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[:

a s 10 = 20
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Figura 2: Diagrama de Pareto del primer DOE (1,7 %p/p
NaOH).
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3.3. Determinacion de la cantidad y concentra-
cion necesaria de cloruro de bario para
precipitar los carbonatos presentes en la
soda cdustica

La concentracion tedrica de BaCl, necesaria pa-
ra comenzar a precipitar los carbonatos presentes
en la soda cdustica fue de ser 9 x 1077 %p/v, la
cual es muy pequeiia y a nivel practico e industrial
no resulta conveniente preparar una solucion con
esta caracteristica, ademas, el método de Winkler
[8]] menciona que el ion hidroxido se puede valorar
satisfactoriamente precipitando estos iones por
adicion de exceso de BaCl,. Esto conlleva a inferir
que la concentracién que actualmente se utiliza
en la metodologia de titulacion de la empresa es
alta en comparacion con el resultado obtenido y
crea la expectativa de poder modificar dicho valor
y posiblemente disminuir la cantidad utilizada
del reactivo, generando asi un beneficio para la
organizacion.

Los factores volumen y concentracion de BaCl,
son significativos ya que ambos presentan valores
de P menores a 0,05 lo cual indica el recha-
zo de la hipdtesis nula y la aceptacion de la
hipoétesis alterna. El modelo aplicado explica estos
resultados en un 75,16 %, el cual es un buen
valor y estd dentro del rango aceptable; aunque
el coeficiente de determinacion depende de varios
factores, en términos generales se puede decir que
una buena R? se mueve entre el 0,75 y 0,8 como
minimo [6]. Luego de saber que ambos factores
son significativos en el método de determinacion
de concentracién de soda cdustica, se genera el
Diagrama de Pareto mostrado en la Figura [3] en
el cual se confirma el resultado obtenido ya que
ambos factores superan la linea de referencia.

Mediante la aplicacion de la optimizacion de
respuesta presentada en la Figura ] se pudo co-
nocer que para obtener la concentracion verdadera
de soda cdustica la cual corresponde a 1,7 %p/p, se
necesita agregar | mL de BaCl, preparado a una
concentracion de 14,09 %p/v. Este ultimo valor
se redondea a 15 %p/v para efectos practicos de
célculo y preparacion. Se realiz6 el DOE con soda
caustica de concentracién 2,1 %p/p, utilizando los
mismos factores pero cambiando sus niveles, el
Diagrama de Pareto en la Figura [5] indica que los

Pareto Chart of the Standardized Effects
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Figura 3: Diagrama de Pareto del primer disefio utilizando
BaCl, (1,7 %p/p NaOH).

factores son significativos al igual que el disefio
anterior. Sin embargo, este modelo si explica los
resultados en un alto porcentaje (91,02 %).

Analizando los resultados de los dos disefios
realizados se concluye que son equivalentes los
arreglos propuestos por ambos: para el primero es
1 mL al 15 %p/v de BaCl, y para el segundo es 0,5
mL al 30 %p/v, matematicamente puede compro-
barse que se trata de las mismas proporciones y es
indiferente su aplicacién en la practica. Ademas,
pudo observarse que ambos arreglos brindan
valores cercanos o iguales al real. Para validar los
resultados fue més conveniente utilizar el arreglo
I mL al 15%p/v de BaCl,, pues es necesario
comprobar que los resultados que se obtendrdn
no seran afectados por aplicar esta modificacién
en el método de titulacion. Se realizaron cuatro
andlisis de varianza (ANOVA) o experimentos
de un factor para presenciar los efectos variando
la concentracién de soda cdustica en el rango
alto y bajo y la concentraciéon de carbonato de
la misma manera, es decir, se obtuvieron cuatro
ANOVA porque son todas las combinaciones
posibles entre estos dos elementos. El tnico factor
para los ANOVA se establecié como el método de
medicién y los tres tratamientos o niveles que se
fijaron fueron:

m Método de los dos indicadores: fenolftaleina
e indicador mixto, con el cual se obtiene el
valor real de la solucidn.

s Método actual: utilizando 3 mL de BaCl, al
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20 %p/v de concentracion.

= Método propuesto: utilizando 1 mL de BaCl,
al 15 %p/v de concentracion.

o
10000 =, &

Vidumen
]

Composte
Desiratility

Figura 4: Optimizacién de respuesta para el primer DOE
utilizando BaCl,.
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Figura 5: Diagrama de Pareto del segundo disefio utilizando
BaCl, (2,1 %p/p NaOH).

La prueba de comparaciones multiples sefiala
que aplicar el método propuesto (MP) equivalente
al arreglo de 1 mL de BaCl, a 15 %p/p resulta
significativamente equivalente que aplicar el méto-
do actual (MA) con el arreglo 3 mL de BaCl,
a 20%p/p o el método de los dos indicadores
(valor real: VR), pues a cualquier combinacién
de concentracién de NaOH (a:alta o b:baja) y
concentracion de iones CO3% (a:alta o b:baja), el
método propuesto se encuentra en el mismo grupo
con los dos métodos mencionados (en el grupo

A es igual al tratamiento “MA NaOHbCO3a” el
cual es diferente a los del grupo B y en el grupo
B resulta igual al tratamiento “VR NaOHaCO3b”
que es diferente a los del grupo A). Finalmente
se puede decir que el arreglo mas adecuado y
recomendado para titular la soda céustica es 1
mL de BaCl, a 15 %p/p ya que fue validado y
sustentado por los experimentos realizados.

Cabe destacar que los resultados aplican para
todas las lavadoras con tecnologia Krones, pues
esta es la que presenta la de la linea 10 que fue
la utilizada para realizar los experimentos. Como
existen lineas con lavadoras de tecnologia Barry-
Wehmiller (trenes: 5, 6, 8 y 9), se ejecutaron
disefnos de experimentos similares a los anteriores
para comprobar si la propuesta de modificacion
en la metodologia de titulacion también es conve-
niente para soda cdustica que provenga de estos
equipos. Los resultados de la lavadora Barry-
Wehmiller son los correspondientes a la del tren
6 después de haber realizado aleatoriamente su
seleccion.

Al aplicar la prueba de comparaciones multiples
puede observarse que utilizar el método de titu-
lacion propuesto en soda cdustica proveniente de
lavadoras con tecnologia Krones genera resultados
que solo se desviardn en un 0,1 %p/p del valor
real que presenta la concentracion de la solucion,
para soda cdustica con cualquier combinacién que
se tenga de iones OH™ y CO;> (concentraciones
altas y/o bajas). Para el caso de las lavadoras
con tecnologia Barry-Wehmiller, es ideal aplicar
el método de titulacién propuesto solo cuando la
concentracién de iones CO3> sea baja en la soda
caustica, pues cuando estos iones se encuentran
en concentracion alta, la medicion arroja valores
desviados en un 0,3 %p/p del valor real. Esta
diferencia entre los equipos puede deberse a que
las lavadoras con tecnologia Barry-Wehmiller son
mads antiguas a las de Krones y la solucién de
lavado posiblemente presente caracteristicas que
provoquen estas variaciones. En la Tabla [5] se
muestran los resultados obtenidos de los DOE
aplicados, utilizando el arreglo de BaCl, propuesto
en la titulacion de NaOH proveniente de los dos
tipos de lavadoras de botellas.

Se concluye que el método propuesto si se pue-
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Tabla 5: Resultados obtenidos al aplicar en las titulaciones la
cantidad de BaCl, recomendada.

Lavadora Con- Ceoq2- Resultado
Alta Alta Ideal
Baja Ideal
K Q

o Baja Alta Tdeal
Baja Ideal

Alta Alta -
Barry Wehmiller _ Baja Ideal

Baja Alta _
Baja Ideal

Cop-: concentracién OH™
. s 2-
CCO32" concentraciéon CO3

de utilizar en todo momento independientemente
de las concentraciones de iones OH" y CO;> en la
solucién y del tipo de lavadora de donde provenga
la soda caustica, pues el tnico impedimento de
utilizar el método propuesto es cuando se tienen
concentraciones altas de iones COs% en lavadoras
Barry-Wehmiller, pero esta altamente garantizado
que la probabilidad de encontrar NaOH con esta
condicién en cualquier lavadora es muy baja, para
que este caso ocurriese tendria que pasar mucho
tiempo sin recuperar los tanques de las lavadoras.
La experiencia dice que este caso sucede muy
poco porque los encargados en la planta de
planificar y ejecutar la actividad de recuperacion
de los tanques lo hacen regularmente ya que es
su responsabilidad mantener bajo especificacion
la concentracion de iones carbonato (no debe
superarse el limite de 0,6 %p/p de carbonato en la
solucién de lavado).

3.4. Influencia del etiquetado de las botellas en el
aumento de carbonatos en la soda cdustica

Las botellas etiquetadas generan una cantidad
de residuos de papel una vez que la etiqueta se
despega y el “foil” de aluminio es disuelto por
accion del primer enjuague con agua recirculada
dentro de la lavadora. Es importante destacar
que estos residuos de papel son retirados de la
lavadora en el primer tanque ya que estdn en
el sobrenadante. No obstante, la tinta, algunos
residuos remanentes y parte del aluminio de las
etiquetas contaminan la soda cdaustica cuando
entran en contacto con dicha solucion. El aluminio

disuelto es captado gracias a la accion secuestrante
de cationes que posee el gluconato de sodio del
aditivo afiadido a la soda caustica, Stabilon WT,
impidiendo que se formen futuras incrustaciones
en las lavadoras.

En la Figura [6] se muestran las graficas de las
valoraciones de la soda caustica, que ejemplifica
la variacién del %p/p de NaOH y %p/p del CO;?
para el tanque N° 5 de las lavadoras de los
trenes 10 y 15 en funcién del nimero de dias
de operaciéon de la soda cdustica. Para el caso
del %p/p de NaOH se muestran las tendencias
que siguen los resultados correspondientes a las
titulaciones hasta el viraje del indicador mixto, las
titulaciones hasta el viraje de la fenolftaleina en
presencia de BaCl, y la titulaciones hasta el viraje
de la fenolftaleina pero sin presencia de BaCl,.

Sipip de Soda en Tren 10, Tangue N° 5 %p4p de Soda en Tren 15, Tangue N° 5
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Figura 6: Variacién de la concentracién de NaOH y CO32 en
el tanques 5 de los trenes 10 y 15.

Los valores promedio de las concentraciones de
carbonato del tren 10 son mayores a los del tren
15, validando la hipétesis acerca de que la cantidad
de carbonato era mayor en las lavadoras con
etiquetas. Esto se puede corroborar observando
que las graficas del tren 15 poseen menores
concentraciones de carbonato a pesar de que la
realizacion del periodo de titulaciones para esta
lavadora fue mas prolongada. En las graficas de los
dos trenes también se observa que al transcurrir los
dias no precisamente incrementa la concentracion
de los carbonatos, pues hay valores dispersos que
no siguen una tendencia ascendente para afirmar
que hay un incremento de %p/p del COs? en
funcion del tiempo. Entonces, se puede afirmar
que hay diferencia entre la concentracion de los
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Tabla 6: Matriz de seleccidn final de compuestos vs criterios.

Compuesto sustituto

Cloruro de calcio

Cloruro de magnesio  Cloruro de estroncio

Criterio FP % Puntaje Total Puntaje Total Puntaje Total
Kps 6,7 17 113,9 5 33,5 10 670

Peso molecular 23,3 396,1 116,5 233
Costo 35 595 175 350
Disponibilidad 35 595 175 350
Total 100 - 1700 - 500 - 1603

FP: Porcentaje del factor de ponderacion

carbonatos de una lavadora que procesa botellas
etiquetadas y una lavadora que procesa botellas
pirograbadas, mas no se puede aseverar que los
carbonatos aumenten en funcidon de los dias de
operacion que posean las lavadoras. En el tren
10 se retiran (10,08+0,06) kg/h de residuos de
etiquetas, sin embargo el remanente que no puede
ser retirado se acumula en la soda cdustica conta-
minandola, estos residuos compuestos por restos
del papel aluminizado y adhesivo de las etiquetas
son los causantes del aumento de carbonato en los
tanques de esta lavadora, a diferencia del tren 15.

El rango de concentracion que ha de tener la
soda cdustica estd entre 2,0 y 2,6 %p/p para los
primeros cuatro tanques de las lavadoras, en el
ultimo ha de estar entre 1,5 y 2,1 % p/p. Estos
valores son pardmetros de calidad definidos y
puntos criticos de control. Sin embargo, en las
grificas se puede ver que las concentraciones de
soda cdustica estan por debajo 2,0 %p/p en el
caso de los primeros cuatro tanques de los trenes
estudiados. Lamentablemente este es uno de los
grandes problemas que presenta la planta, las
inyecciones de soda caustica nueva para mantener
la concentracion dentro de rango no son efectuadas
periddicamente y no estd establecida la frecuencia
de las mismas, por lo general se realizan una vez
por turno y esto no es suficiente para mantener
dentro de especificacion la concentracién de los
tanques. Ademads, la gran variabilidad de sucio que
porta el vacio que retorna es también un factor
influyente para que esto ocurra.

Analizando las tendencias de las graficas, el
tren 15 que procesa botellas pirograbadas mostrd
mayores concentraciones de soda cdustica y me-
nores concentraciones de carbonato, caso contrario

sucedi6 con el tren 10 que procesa botellas
con etiquetas y presentd menores concentraciones
de soda cdustica pero mayores de carbonato.
Queda demostrado que el etiquetado influye sobre
las concentraciones de carbonatos haciéndolas
mayores y ocasionando que las concentraciones de
soda cdustica sean mds bajas, esto debido a que el
CO; 2 es una impureza de la solucién lavadora.

3.5. Estimacion de la relacion costo-beneficio que
tendria para la empresa la modificacion en
la cantidad, sustitucion o eliminacion del
cloruro de bario utilizado en las valoraciones

Tomando en consideracion la frecuencia de las
titulaciones por turno, la cantidad de lavadoras,
entre otros aspectos, se realizd el calculo para
este valor, determinando que tiene un costo de
(1425,60 +0,02) Bs/mes. De la misma forma se
realizo el calculo con la cantidad propuesta de
solo 1 mL a una concentracion de 15 %p/v, esta
modificacion senala que el costo mensual ahora
seria de (356,40 +0,02) Bs, permitiendo un ahorro
de (1069,20+0,04) Bs/mes. Anadido a esto, se
propone una posible sustitucién de cloruro de
bario por otra especie que de igual forma precipite
el carbonato. Se ha escogido al anién cloruro
para acompafar a los cationes, este halégeno se
incorpora dentro de la titulacién cuando se afiade
acido clorhidrico y no genera ninguna interaccién
manteniéndose inerte, asimismo posee una tenden-
cia de unirse facilmente a otros elementos para
crear sales comunes. Los metales alcalinotérreos
como el magnesio (Mg), calcio (Ca) y estroncio
(Sr) reaccionan con facilidad con halégenos para
formar sales i6nicas y de la misma manera forman
facilmente sales con el carbonato [7]]. El método de
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Winkler de determinacion de mezclas de carbonato
e hidréxidos recomienda que se utilice exceso
de ion bario dentro de la titulacién e inclusive
declara que no es necesaria la filtracion del
precipitado, entonces como el bario es un metal
alcalinotérreo de preferencia se seleccionaron a
aquellos elementos de la misma clasificacion, es
decir, calcio (Ca), magnesio (Mg) y estroncio (Sr),
[8I].

En la Tabla[6] se muestra la matriz de seleccién
final [4]], indicandose la totalizacion de los puntos
generados de cada compuesto por cada criterio de
seleccidn, resultando que el cloruro de calcio es
el compuesto mas indicado, principalmente debido
a los altos puntajes obtenidos para al costo y
la disponibilidad, ya que estos son los criterios
de mayor puntuacién. Cabe destacar que esta
matriz se obtuvo de dos matrices anteriores, la
de ponderacién de los criterios de seleccion y
ponderacion de los compuestos.

La Tabla [/, muestra el presupuesto mensual
que se invertiria con el uso del reactivo sustituto
utilizando los valores propuestos de concentracién
y volumen de BaCl,. Comparando la cantidad
utilizada actualmente y la cantidad propuesta de
cloruro de bario, el ahorro econémico seria de
(1069,20+0,04) Bs/mes. Ahora bien, comparando
los resultados para el CaCl,, desde el punto de
vista econdmico su uso resultaria preferible ya que
el ahorro seria de (1224,30+0,04) Bs/mes. Es por
esto que se realizaron las pruebas experimentales
para la verificacion del comportamiento del cloru-
ro de calcio dentro de la titulacién como posible
sustituto del cloruro de bario.

Tabla 7: Tabla comparativa entre el BaCl, y su compuesto
sustituto.

Volumen  Concentracién Gastos
Cantidad (mL) (% p/v) Mensuales
P (Bs.)
1425,60
BaCl, actual 3 20 e
356,40
BaCl, propuesta 1 15 o
201,30
CaCl, propuesta 1 15 o

3.6. Redefinicion de la metodologia para la de-
terminacion de la concentracion de la soda
caustica

El método de titulacion no resulta significativo
ya que el valor de P (0,077) es mayor a 0,05 y
conlleva a aceptar la hipdtesis nula, esto quiere
decir que estadisticamente los tres métodos ofre-
cen el mismo resultado; pero puede notarse que es
muy cercano a 0,05, no es superior con una gran
brecha como ocurrié con las experimentaciones
anteriores. Esto conlleva a dudar si se estaria
incurriendo en un Error de Tipo II, el cual se
comete en las pruebas de hipdtesis cuando se
acepta la hipétesis nula siendo falsa [11]. Los
intervalos de confianza del ANOVA indicaron
que existe mds similitud entre el valor real de
la concentracién de NaOH y el valor obtenido
utilizando BaCl,; por otra parte utilizando CaCl,
nunca se obtuvo el valor real (2,0 %p/p), caso
totalmente contrario al del BaCl,.

Tabla 8: Comparacién entre el cloruro de bario y el cloruro
de calcio.

Punto a BaCl, CaCl

examinar:

El  precipitado es Bl precipitado  es

BaCOs

CaCO3
-Es de color blanco
. . -Es de color blanco

-Las particulas de soli- . <

Forma del -Se forma en pequefias
. do se aglomeran y se . o

precipitado particulas de sélido

compactan

-Se sitda rdpidamente
en el fondo del recipien-
te

-Se suspenden en el
volumen de la solucién
cdustica

Exactitud y La concentraciéon de

Se obtiene el valor real

precision de
los

de la concentracién de
soda cdustica.

NaOH que se obtiene,
se desvia 0,1 %p/p del

resultados valor real.
Como el precipitado se  Debido a la presencia
Interferencia posiciona en el fondo de sélidos suspendidos

en el viraje
del indicador

del recipiente, no inter-
fiere en la observacion
del cambio de color del
indicador.

en la solucién, resulta
dificil de visualizar el
punto final de la titula-
cién.

La Tabla compara ambos reactivos en la

titulacion, mostrando las discrepancias existentes
entre ambas sustancias, las cuales sin lugar a duda,
anexando lo mencionado anteriormente, conllevan
convenientemente a recomendar como reactivo
precipitante de iones carbonato en la titulacion de
NaOH al cloruro de bario, pues ademads de indicar
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Tabla 9: Modificaciones propuestas a la metodologia para estimar concentraciones de soda cdustica y carbonato.

Modificacion

Justificaciéon

Utilizar 1 mL de BaCl, al 15% p/v para precipitar los iones
carbonato presentes en las soluciones de NaOH.

Se comprobd que este arreglo es equivalente al utilizado (3 mL de BaCl, al
20 % p/v) y proporciona aproximadamente un ahorro mensual para la planta de
75 % y reduccién de la contaminacién a las aguas.

Utilizar el indicador naranja de metilo en la metodologia de
determinacion de concentracién de iones carbonato.

El indicador naranja de metilo resulta mds rentable que el indicador mixto
en términos econémicos (98 % de ahorro) y no modifica la medicién (son

equivalentes).

el verdadero valor de concentracion es visualmente
menos complejo alcanzar el punto final y por tanto
implica mayor rapidez para continuar con otras
actividades de la jornada de trabajo.

La Tabla [9] muestra las modificaciones que
se proponen para la metodologia utilizada por la
empresa para la determinacion de la concentracion
de la soda cdustica. Pero no sin antes mencionar
que entre los logros adicionales del estudio pudo
comprobarse que el uso del indicador mixto en
el método de los dos indicadores puede ser
facilmente sustituido por el indicador naranja de
metilo. Esta demostracion de equivalencias se
obtuvo al desarrollar el paso[2.4|de la metodologia,
donde se titularon todas las muestras con ambos
indicadores y se obtuvieron los mismos resultados.
Por otro lado, en la Figura se representan
para los tanques 2, de los trenes 10 y 15
algunos valores de los volimenes leidos del
indicador mixto y el indicador naranja de metilo
observandose la equivalencia de los indicadores
para las mismas titulaciones correspondientes a
un dia de operaciéon. También cabe mencionar
los beneficios econémicos de utilizar el indicador
naranja de metilo, pues se genera un ahorro del
98 % aproximadamente, ya que el presupuesto
para la compra del indicador mixto es de 9580
Bs/L mientras que para el naranja de metilo es de
153,42 Bs/L.

4. Conclusiones

Los factores que influyen mayoritariamente en
la determinacion de la concentracién de la soda
céaustica son: la incorporacién de BaCl, en la
titulaciéon y la concentracion de iones carbonato
presente en la solucion alcalina.

Wolumens s leldos para el Wrak delIndicador
anel tanque 2 dal ¥en 10

“olum ene & prom edio leldos para el virajp del
Indlcadorenios tangus s 2dsl tren 15

fualumen 0,08 imL
o o

Db 6 fan sournid 0 6

I Hamalack metik [— N2

Figura 7: Volimenes leidos para el viraje de indicador mixto
y naranja de metilo.

El volumen y concentracion propuestos de la
solucion de BaCl, que deben ser afiadidos en la
titulacién de soda cdustica fue: 1 mL al 15 %p/v
y es aplicable para cualquier solucién de soda
caustica sin importar la concentracion de iones
OH~ y CO;~? que presente, ni el tipo de lavadora
de donde provenga.

El método propuesto (I mL al 15%p/v de
BaCl,) y el método actual (3 mL al 20 %p/v de
BaCl,) arrojan valores estadisticamente equivalen-
tes.

La cantidad de carbonato en la soda caustica no
es proporcional al aumento de dias de operacién
de la misma.

El etiquetado influye tanto en la concentracién
de la soda caustica como en la de carbonato.

Se demostr6é que en el tren 10 (lavadora Kro-
nes con etiquetas) hay significativamente mayor
cantidad de carbonato que en el tren 15 (lavadora
Krones sin etiquetas), de igual forma se comprob6
que en el tren 10 también se encuentran menores
concentraciones de NaOH en comparacion al tren
15.

Se dedujo que los resultados mds cercanos a
los valores reales (determinados hasta el viraje
del indicador mixto) son los obtenidos con el uso
de cloruro de bario para ambos casos evaluados
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(lavadoras con y sin etiquetas).

El gasto mensual que genera la cantidad usada
actualmente de cloruro de bario (3 mL al 20 %p/v)
es de (1425,60 +£0,02) Bs/mes, mientras que el
gasto que generaria si se utilizara 1 mL al 15 %p/v
es de (356,40 +0,02) Bs/mes, generando un ahorro
de (1069,20 +0,04) Bs/mes y ademds permitiendo
que el stock de reactivo perdure por mas tiempo.

El compuesto propuesto como sustituto del
cloruro de bario resulto ser el cloruro de calcio.

El gasto que generaria el uso de 1 mL cloruro
de calcio al 15 %p/p es de (201,30+0,02) Bs/mes y
el ahorro respecto a la cantidad usada actualmente
de cloruro de bario es de 86 %; sin embargo,
estadisticamente la sustituciéon del BaCl, por
CaCl, en la titulacion de NaOH es aceptable mas
no es experimentalmente recomendable.

Como un logro adicional de esta investigacion,
se comprobd que en la titulacion mediante el
método de los dos indicadores, el indicador mixto
puede ser sustituido por el indicador naranja de
metilo, generando un ahorro de 98 % ya que el
presupuesto para la compra del indicador mixto
es de 9580 Bs/L, mientras que para el naranja de
metilo es 153,42 Bs/L.
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Manufacturing process improvement of aliphatic amine adducts or
cicloaliphatic with epoxy resins used in the construction and industrial
maintenance

Ahmed Osman Cabrera®, Swann Rodriguez, Carlos Alvarado Almarza

Laboratorio de Biotecnologia Industrial (LABIOT), Centro de Investigaciones Quimicas de la Universidad de Carabobo
(CIQ-UC), Facultad de Ingenieria, Universidad de Carabobo, Valencia, Venezuela.

Abstract.-

The main objective of this research was to improve the manufacturing process of aliphatic amine adducts
or cicloaliphatic with epoxy resins used in the construction and industrial maintenance. Using a method of
manufacturing process at the laboratory, performing different treatments through a factorial design of three factors
with two levels each, followed by a statistical analysis of the variables influential in the process. The process
improvement allowed to get viscosity equals to (6033 = 1) cP needle number 3, 10rpm, a temperature equal to
(29.2 £ 0.1) °C for the aliphatic amine adduct and (2638 + 1) c¢P needle number 3, 20rpm, at a temperature equal
to (28.8 £ 0.1) °C for the cicloaliphatic amine adduct. The selected opperational conditions for the manufacturing
process of amine adduct were: a reaction temperature control system, dosing control of the resin above the amine
and a initial temperature control of the reactor.

Keywords: adduct; amine; viscosity; design; conditions.

Mejoramiento del proceso de fabricacion de aductos de aminas
alifaticas o cicloalifaticas con resinas epoxicas utilizados en el area de la
construccion y mantenimiento industrial

Resumen.-

El objetivo general de esta investigacion fue mejorar el proceso de fabricacién de aductos de amina alifdtica o
cicloalifética con resinas epdxicas utilizados en el area de la construccion y mantenimiento industrial. Se empled un
método de fabricacion del proceso a escala de laboratorio, realizdindose diferentes tratamientos mediante un disefio
factorial de tres factores con dos niveles cada uno, seguido de un andlisis estadistico de las variables influyentes en el
proceso. El mejoramiento del proceso permitié obtener viscosidades iguales a (6033 + 1) c¢P con aguja nimero 3,
10rpm, a una temperatura igual a (29,2 + 0,1) °C para el aducto de amina alifatica y (2638 + 1) ¢P con aguja
ndmero 3, 20rpm, a una temperatura igual a (28,8 + 0,1) °C para el aducto de amina cicloalifatica. Las condiciones
de operacidn seleccionadas para la fabricacion de aductos de amina fueron: presencia de un sistema de control de
temperatura de la reaccién, dosificacion controlada de la resina sobre la amina y control de temperatura inicial del
reactor.
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1. Introduccion

Hoy en dia los productos a base de resinas
epoxicas son ampliamente utilizados tanto en la
industria como el campo doméstico. Esto despierta
el interés de las industrias creadoras de estos
productos en el tema de mejorar la fabricacion de
los mismos, asi como también involucrar nuevas
tecnologias y nuevas opciones en el mercado
de modo de satisfacer una gran cantidad de
clientes. Uno de los tantos productos a base
de resinas epoxicas son las llamadas pinturas
para pisos industriales, las cuales son usadas
ampliamente por las empresas ya que poseen una
alta resistencia quimica, resistencia a temperaturas
altas y resistentes al trafico pesado entre otros. De
la misma manera, existen pinturas a base de resinas
epoxicas utilizadas para la prevencion de corrosion
extrema, proteccion a la humedad, y en ambientes
donde se requiere alto nivel de higiene como lo son
los hospitales [} 2, 3].

Todos estos productos son bicomponentes, for-
mados por una parte epoxica propiamente dicha
y una parte que actia como un agente curante.
Las aminas son utilizadas como agentes curantes
para estos productos, ocurriendo una reaccién de
polimerizacién durante la aplicacién del mismo,
realizada por el usuario [3, 4l]. La reaccion
de polimerizacién con amina pura sucede de
manera muy violenta provocando resultados con
caracteristicas desviadas a lo establecido para un
producto de alta calidad. Para ello se hace uso de
un compuesto menos reactivo con caracteristicas
similares a la amina pura, esto es, el aducto
de amina. Este ultimo proporciona resultados
satisfactorios con una calidad elevada dentro sus
usos [5]].

Los aductos de amina deben presentar entre
otras caracteristicas, viscosidades bajas por lo que
se debe tener sumo cuidado durante la fabricacion
de los mismos. Las caracteristicas apropiadas del
producto final dependen, en su mayoria de las
viscosidades de los aductos, esto es debido a que
a viscosidades altas se dificulta la homogenizacién
de los reactivos para la aplicacion, obstaculizando
la liberacion de burbujas de aire que se presentan
durante la homogenizacién de los mismos. Esto

hace que el producto final una vez polimerizado
pierda entre otras, resistencia mecanica debido a
la presencia de aire en su interior [1]].

Es por esto que a nivel industrial las empresas
fabricantes de dichos productos tienen la necesi-
dad de poseer un método de fabricacion donde los
resultados estén dentro de las especificaciones que
conlleven a productos de alta calidad, y a su vez
éstas sean constantes lote a lote de produccion.

Dicha necesidad trajo como consecuencia la
realizacion de esta investigacion cuyo objetivo
general fue mejorar el proceso de fabricacion
de aductos de amina alifatica o cicloaliféticas
con resinas epoxicas utilizados en el drea de la
construccion y mantenimiento industrial.

2. Desarrollo de la investigacion

Se realizaron una serie de ensayos preliminares,
en relacion a la preparacion del aducto y a
las condiciones de reaccion de los procesos
industriales existentes. Los ensayos preliminares
consistieron en preparar los aductos de aminas
cicloalifaticas o alifaticas con resinas epoxicas
manteniendo su caracteristicas tales como curado
adecuado, brillosidad y dureza. Con ello se logré
describir a nivel de laboratorio la variacién de
la temperatura durante la reaccidn, las cargas de
resinas a afiadir sobre la amina, y sus propiedades
fisicas finales del aducto como lo son viscosidad,
densidad y porcentaje de s6lidos no volatiles.

El propésito de la investigacion fue encontrar
aquellas condiciones de fabricacién, las cuales
proporcionen las menores viscosidades en el pro-
ducto final, e igualmente que éstas sean constantes
por cada lote producido. Es por esto, que para cada
aducto fabricado se analizaban sus caracteristicas
y propiedades fisicas mencionadas anteriormente,
resultando estos un papel importante dentro de la
ejecucion de los ensayos posteriores.

Las viscosidades fueron determinadas por tres
métodos diferentes, Brookfield, Copa Zahn y
Gardner; mientras que el porcentaje de sélidos no
volétiles fue determinado por desecador infrarrojo
y secado en estufa. Segtin la American Society for
Testing and Materials [6] para la determinacion
de viscosidad primeramente se utilizé el método
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de copa Zahn, las mediciones fueron realizadas
sumergiendo la copa completamente en el aducto y
se determind el tiempo por el cual el material fluyo
por un hueco en la base de la copa; a partir del
tiempo de flujo se calculd la viscosidad cinemética
segln las constantes apropiadas para el tipo de
copa utilizada. Una vez obtenida la viscosidad
cinemadtica se determina la viscosidad dindmica a
partir de la densidad del aducto.

A partir de los ensayos preliminares, se iden-
tificaron las variables mds influyentes para la
fabricacion de los aductos, en base a los resultados
obtenidos y libertad de modificacion, siendo estas
la temperatura inicial del reactor, sistema de
enfriamiento para el control de la temperatura de
reaccion y la velocidad de dosificacion.

Con el objetivo de realizar un disefio experimen-
tal para estudiar las variables antes mencionadas,
previamente se analizaron diferentes arreglos en
la preparacion de los aductos. Dichos arreglos
fueron: toda la resina sobre la amina, toda la amina
sobre la resina, cargas parciales de resina sobre la
amina y cargas parciales de amina sobre resina;
generando reacciones que impactan directamente
en la viscosidad del producto final, buscando
obtener aquella en donde su viscosidad sea la
menor posible. La reaccion de polimerizacion
entre la amina y la resina se muestra en la Figura|[I]

R'—NH; 4 CH,—CH —R*> —— R'—NH—CH,— CH— R? oH
|
o oH | ,
R'_NH—CH— CH— R’ - CH— OH — R —» RI_n{ o SR
- I + <) ~ “\CH,— CH— R?
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R'— N~ CH,— CH — 0—CH,— CH—R? —>—>—»

LK R? fl)'/\ LN

CH,— CH —R?

Val%N

CH;—CH —R?

Figura 1: Reacciones presentes para el tratamiento de una
resina epoxica [[7]].

Las modificaciones consideradas en el arreglo a
partir de las variables influyentes para la fabrica-
cién de los aductos, arrojaron para cada variable
(factor) dos niveles de estudios tomados en cuenta
para el disefio experimental. Dichos factores se
muestran en la Tabla

Tabla 1: Factores a considerar en el disefio experimental.

Factor Descripcién

Uso de una chaqueta de enfriamien-

Sistema de enfriamiento  to por la cual circula un flujo de
S) agua con un sistema de bombeo

adecuado

Temperatura del componente den-

tro del reactor justo antes de comen-

zar el proceso de reaccién

Rapidez de adicién de la resina al

sistema

Temperatura inicial del
reactor (T)

Velocidad de
dosificacion (V)

La variable de respuesta en dicho estudio fue la
viscosidad del producto final. Mediante un esque-
ma del arreglo seleccionado para la fabricacion de
los aductos, la revision de materiales y equipos
disponibles, se realiz6 el montaje experimental.
Los montajes se realizaron en cuartos de galon
metalicos para una masa total de aducto de 500g.
Para el sistema de enfriamiento se utilizé un galon
metalico que contenia en su centro el envase donde
ocurria la reacciéon soportado por una base, en
los espacios internos circulaba agua la cual era
suministrada al sistema por una bomba centrifuga
marca HUBER® unida a un tanque de agua con
una capacidad de 80L, el flujo de agua utilizado
para el enfriamiento fue de aproximadamente
0,1513kg/s.

El sistema fue controlado de forma manual con
el fin de mantener la temperatura de reaccion en
un valor constante. Por otro lado, cuando no se
empled el sistema de enfriamiento, el reactor se
encontraba expuesto directamente a la temperatura
ambiente.

La temperatura inicial del reactor se consiguid
empleando una plancha de calentamiento para
llevar el componente dentro del reactor a la
temperatura deseada, éstas fueron 30 °C para el
nivel bajo y 35 °C para el alto. La dosificacion de
la resina fue realizada con un sistema de cuartos
de galén elevados, con vélvulas de compuerta
fijadas en su fondo de manera de poder controlar
la adicién de la resina al sistema. Los niveles de
dosificacion establecidos se pueden observar en la
Tabla [2} para el aducto de aminas alifaticas como
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3,65mL/min para el nivel bajo y 4,48mL/min
para el alto; y para el aducto de aminas ciclo-
alifaticas como 2,205mL/min para el nivel bajo y
3,5mL/min para el alto.

Tabla 2: Niveles de dosificacion establecidos para los aductos
de amina.

Aducto de amina Nivel bajo (mL/min) Nivel alto (mL/min)
Alifatica 3,65 4,48
Cicloalifatica 2,205 3,5

Por otra parte, dichos tratamientos fueron rea-
lizados con un sistema de agitacion constante
el cual no se incluia como una variable de
estudio como fue fijado en la seccion anterior.
El sistema de agitacién se ejecutd empleando
agitadores eléctricos marca Oster® con aspas de
acero manteniendo una velocidad de agitacion
igual a 632rpm y una potencia absorbida de 240W.
La Figura 2| muestra el esquema del montaje
experimental.

E

R-1
R-2

R-1: Recipiente donde ocurre la reaccién
R-3: Recipiente dosificador de resina

M: Motor de agitacion OSTER®

T: Indicador de temperatura

R-2: Chaqueta de enfriamiento
V: Vilvula para control de caudal
E: Agitador de aspas de acero inoxidable

Figura 2: Esquema del montaje experimental

A partir de los distintos factores a estudiar
y los niveles para cada factor, se desarroll6 un
disefio experimental factorial para cada aducto con
la finalidad de evaluar todas las combinaciones

posibles entre estas con tres replicas para cada
combinacién, resultando un total del 24 corridas
para cada aducto ejecutdndose de manera aleato-
ria.

Posteriormente, luego de haber culminado las
24 corridas experimentales para cada uno de los
aductos, se realizd un analisis de la varianza
tomando en cuenta los procedimientos descritos
en disefios factoriales con la forma 2% para un
numero de factores igual a tres (k=3) como lo
establece Montgomery [8] y Pulido [9] para el
andlisis y disefio de experimentos, determinando
de esta manera las influencias de los factores y sus
interacciones en la viscosidad del producto final.
Se obtuvieron asi gréficas representativas para las
correlaciones determinadas, permitiendo de esta
manera fijar las condiciones mds apropiadas para
el proceso de fabricacion de los aductos.

3. Analisis y Discusion de Resultados

3.1. Caracteristicas relevantes del proceso y pro-
piedades de los aductos

De los ensayos preliminares realizados a las
mismas condiciones antes descritas se obtuvieron
los perfiles de temperatura para cada uno de los
aductos (ver Figuras [3] y @) y las propiedades
fisicas de los aductos mostradas en las Tablas [3]
y @ que sirvieron como patrén para los ensayos
realizados en el disefio experimental. De las
Figuras [3] y [] se observa que la temperatura tuvo
un aumento considerable a medida que el tiempo
avanzaba, luego alcanz6 un valor mdximo en cada
una de las cargas y comenz6 la disminucion de la
misma hasta la siguiente adicion.

A pesar de haber sido un proceso relativamente
controlado ya que las temperaturas que se obtuvie-
ron no son tan elevadas, igual continuaba siendo
un proceso complejo debido a que desde el punto
de vista del tiempo de producciéon éste seguia
siendo alto, ademas las propiedades, en concreto la
viscosidad, variaban considerablemente por cada
lote producido debido a que la temperatura inicial
de la reaccién no eran constantes. Esto concuerda
con lo expuesto por Collyer [S)] y Fan-Long [1]] con
respecto al comportamiento de la reaccion para la
formacion de aductos.
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350 — Primera carga
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Figura 3: Perfil de temperatura para el aducto con amina
alifatica.

Tabla 3: Propiedades fisicas del aducto con amina alifatica
aplicando el método actual.

Propiedades fisicas Valor experimental

(p £ 0,002) g/mL
(T £0.5C) 1,022 (25,0)
(NVM1 £9)% 85
(NVM; +0,01) % 92,66
(/11 + 1) cP
(Aguja, RPM, (T + 0,5) °C) 7780 (3, 10, (28,8))
(12 £ 32) cP
(T +05)°C) 13501 (25,0)
(s 1) cP

(Patrén, (T = 0,5) °C) 9850 (25, 25.0))

p: Densidad, T: Temperatura

NV M, : Sélidos no volatiles con secado en la estufa.

NV M,: Sélidos no voldtiles con secado en el desecador infrarrojo.
w1 Viscosidad por método de Brookfield.

p2: Viscosidad por método de copa Zahn.

p3: Viscosidad por método de Gardner

I
S
=3

w
=

~ Primera carga
—Segunda carga
Tercera carga

£
=3

Temperatura (T +0,5) °C Ex: 1:1

I~
1%
°

20,0
0,00 400000 8000,00  12000,00 16000,00 20000,00
Tiempo de reaccion (t+0,01) s Ex: 1:800

Figura 4: Perfil de temperatura para el aducto con amina
cicloalifatica.

En las Tablas 3] y ] se puede observar la
diferencia entre la viscosidad del aducto de amina
alifatica y cicloalifatica, siendo de (7780 = 1) cP
y (3530 £ 1) cP respectivamente, €sto debido a

que las aminas cicloalidticas proporcionan menos
reactividad que las aminas alifatica. En las aminas
cicloalifaticas, el solapamiento entre el anillo
aromatico y el orbital que contiene el par solitario
del nitrégeno estabiliza al par solitario y lo hace
menos reactivo [[7]].

Tabla 4: Propiedades fisicas del aducto con aminas
cicloaliféticas aplicando el método actual.

Propiedades fisicas
(p +0,002) g/mL

Valor experimental

(T 20950 1,044 (25,0)
(NVM; £5)% 43
(NVMy +0,0D) % 4316
(=D cP
(Aguja, RPM, (T +0,5) °C) 3330 3,20, 28:4))
(2 = 15) cP
(T 205 °C) 6304 (25,0)
(3 = D cP

(Patrén, (T = 0,5) °C) S417(Z4-25, (23,00

p: Densidad, T: Temperatura

NVM,;: Sélidos no volatiles con secado en la estufa.

NVM;: Sélidos no voldtiles con secado en el desecador infrarrojo.
w1 Viscosidad por método de Brookfield.

H2: Viscosidad por método de copa Zahn.

p3: Viscosidad por método de Gardner

A su vez, esta reactividad tiene dependencia
directa con la temperatura, por lo que en produc-
ciones previas a distintas temperaturas iniciales,
es decir, temperatura ambiente, se obtuvieron
diferentes viscosidades en ambos aductos. La
reactividad entre distintos componentes no se da
a las mismas condiciones de temperatura, ya que
ésta depende de su estructura molecular, lo que se
pudo considerar como una variable influyente en
el proceso [1]].

Esta temperatura podria mantenerse constante
si existiera la presencia de un sistema de control,
reduciendo asi el nimero de cargas y por ende
el tiempo de reaccion para la produccion de los
aductos [[1].

Otra variable importante es la agitacion, ya que
sin la debida homogenizacion de la materia prima
la reaccion tarda en comenzar el cambio ascen-
dente en la temperatura provocando un tiempo de
reaccion elevado, y de igual forma no permitia la
obtencién de una mezcla uniforme obteniéndose
una reaccion incompleta y en consecuencia errores
en su funcionabilidad. A su vez, por ser un reactor
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completamente abierto se obtuvieron pérdidas
por evaporacion de la amina debido a las altas
temperaturas alcanzadas, provocando variaciones
en las propiedades finales de los aductos.

Esta investigacion preliminar, trajo como re-
sultado la identificaciéon de las variables mas
influyentes, siendo estas: temperatura del medio
ambiente, ausencia de un sistema de dosificacion y
ausencia de un sistema de control de temperatura
de reaccién, identificadas a partir de un anélisis
causa rafz y una matriz de seleccién, ver Figura[5

Medio Ambiente

Ausencia de
control de
temperatura

Pérdidas por
2 evaporacién
Altas temperaturas

Situacién

del sistema

del medio
ambiente

Viscosidad de
un aducto

Equipos

inadecuados

Ausencia de un
sistema de
dosificacion

Maquinaria

Figura 5: Diagrama causa-efecto de las variables selecciona-
das que afectan al proceso de fabricacién de los aductos de
aminas.

3.2. Mejoramiento del proceso de fabricacion

Luego de haber realizado los distintos modos
de preparacion de los aductos, se obtuvieron los
diferentes resultados para ambos, reportados en
las Tablas [5] y [0l En dichas tablas se pueden
observar las discrepancias que proporcionan en
la variable de respuesta y los diferentes modos
de preparacion. Si se comparan los valores de
viscosidad obtenidos, se observa que las menores
viscosidades se consiguieron para el modo de
preparacion denominado cargas parciales de resina
sobre la amina en ambos aductos, ya que lo que se
desea alcanzar es la menor viscosidad posible en
el proceso de fabricacion, de tal modo que dicho
resultado es el mejor arreglo para la seleccion.

Posteriormente, una vez aplicado el estudio de
disefio experimental para el modo de preparacion
seleccionado, las viscosidades obtenidas para am-
bos aductos se pueden observar en las Tablas[7]y[§]
para el aducto de amina alifética y cicloalifatica
respectivamente. Asimismo, en dichas Tablas se
puede apreciar la influencia de cada una de los

Tabla 5: Valores de viscosidad obtenidos para el aducto de
amina alifatica en los diferentes modos de preparacion.

Modo de preparacion Viscosidad del aducto (1 + 41) cP

de los aductos Réplica 1 Réplica 2 Réplica 3
Toda la resina sobre 14438 16320 15463
la amina
Toda la amina sobre 14563 17463 17132
la resina
Cargas parciales de 14454 13362 13370
resina sobre la amina
Cargas parciales de 16807 13778 13768

amina sobre la resina

Tabla 6: Valores de viscosidad obtenidos para el aducto de
amina cicloalifética en los diferentes modos de preparacion.

Modo de preparacién Viscosidad del aducto (1 + 25) cP

de los aductos Réplica 1 Réplica 2 Réplica 3
Toda la resina sobre 7794 7058 Q215
la amina
Toda la amina sobre 6783 3357 3181
la resina
Cargas parciales de 4787 7479 6027
resina sobre la amina
Cargas parciales de 10468 10810 10158

amina sobre la resina

Tabla 7: Viscosidad del aducto de amina alifatica obtenida
a diferentes condiciones de temperatura inicial del reactor,
sistema de enfriamiento y velocidad de dosificacién de la
resina epoxica

Con sistema de enfriamiento
T T>
Réplicas Trar 1aVy Trar6aVy | TrysdaVy Trar8aVy
1 8653 7002 8122 7512
2 9019 6464 8054 7183
3 7973 7006 7354 7181
Sin sistema de enfriamiento
T, T
Réplicas TratSaVy Trat2aVo | Try7aVy Trat3aV;
1 7189 11095 8814 8873
2 8214 9856 6445 9374
3 6766 9013 6624 8102

Viscosidad del aducto (up + 27) cP

Tyq: Tratamiento

T : Temperatura 1 (30,0 + 0,5) °C

T,: Temperatura 2 (35,0 + 0,5) °C

V1: Velocidad de dosificacion 1 (3,65 mL/min)
V,: Velocidad de dosificacion 2 (4,48 mL/min)

factores considerados en el disefio experimental
del proceso de fabricacion.
Al comparar, por ejemplo, la viscosidad obteni-

Revista Ingenierfa UC, ISSN: 1316-6832, Facultad de Ingenieria, Universidad de Carabobo.



262 Ahmed Osmdn ef al / Revista Ingenieria UC , Vol. 24, No. 2, Agosto 2017, 256

Tabla 8: Viscosidad del aducto de amina cicloalifatica
obtenida a diferentes condiciones de temperatura inicial del
reactor, sistema de enfriamiento y velocidad de dosificacion
de la resina epdxica

Con sistema de enfriamiento
T, T
Réplicas Trar 7TaVy TratSaVy Tt 82V Trar3aV,
1 3785 2731 4662 4263
2 4575 4503 3622 5299
3 3955 2101 4855 4782
Sin sistema de enfriamiento
T, T
Réplicas TrardaVy Tra6aVy | TyyylaVy Trat2aVy
1 5249 7773 14701 7524
2 5901 6611 8330 6839
3 5418 7335 6652 5550

Viscosidad del aducto (up + 36) cP

T4 Tratamiento

Ty: Temperatura 1 (30,0 + 0,5) °C

T,: Temperatura 2 (35,0 + 0,5) °C

Vi: Velocidad de dosificacién 1 (2,205 mL/min)
V5,: Velocidad de dosificacién 2 (3,5 mL/min)

da para la amina alifética en el tratamiento 6 con
el tratamiento 2, se puede apreciar la influencia
del uso de un sistema de enfriamiento bajo las
mismas condiciones de temperatura de reaccion y
velocidad de dosificacion.

Esta tendencia es valida ya que a temperatura
controlada el ordenamiento de las moléculas
presente en la red de polimeros se realiza de
una manera mds adecuada produciendo menores
viscosidades en el aducto [10, 4]].

Con respecto a la velocidad de dosificacion se
observa que la mejora en la variable de respuesta
ocurre a velocidades de 4,48mL/min 'y 3,5mL/min
para el aducto de amina alifatica y cicloalifdtica
respectivamente, en condiciones de enfriamiento.

A pesar de tratarse de velocidades altas de
dosificacion, la adicion de la resina sigue siendo
a velocidad graduada, por lo que coincide con lo
investigado por Fan-Long [1] donde afirma que
la preparacion de aductos debe ser a temperatura
de reaccion controlada y suministro gradual de los
reactantes.

De manera grafica se pueden observar las
viscosidades para diferentes tratamientos, a sus
respectivas condiciones, en las Figuras [ y
donde en estas se compara la variabilidad entre

cada una de las réplicas y la diferencia entre cada
uno de los tratamientos. Por ejemplo, en la Figu-
ra [6] para tratamiento 8 se aprecian viscosidades
entre (7512 £ 1) ¢cP y (7181 = 1) cP lo que se
considera una variabilidad baja en comparaciéon
con viscosidades que oscilan entre (11095 + 1) cP
y (9013 = 1) ¢P como lo son para el tratamiento
2. En este sentido en la Figura [0 se observa que el
tratamiento con menores valores en la viscosidad
es el numero seis y a su vez tiene una tendencia
relativamente constante en las viscosidades para
cada una de las réplicas, en comparacién con el
tratamiento numero dos, el cual no hace uso de
sistema de enfriamiento, que tiene una marcada
diferencia entre sus réplicas y aporta las mayores
viscosidades del sistema.

~Tratamiento 1 ~=Tratamiento 6 Tratamiento 4

~~Tratamiento 8 Tratamiento 5 Tratamiento 2

11000

10000
- 9000
—~ 8000

7000

Viscosidad (2 +27) P Ey: 1:200

6000

Réplicas

Figura 6: Viscosidades del aducto de amina alifdtica para
cada uno de los tratamientos y sus respectivas réplicas.
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Figura 7: Viscosidades del aducto de amina cicloalifatica
para cada uno de los tratamientos y sus respectivas réplicas.

Con respecto al aducto de amina cicloalifatica,
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los valores de viscosidad obtenidos para las dife-
rentes combinaciones posibles, fueron menores a
la condiciones de enfriamiento.

Este resultado es vdlido por lo explicado ante-
riormente para el aducto de amina alifatica sobre
el reordenamiento de las moléculas. Con relacién
a la temperatura inicial, se observa que a menor
temperatura existe una mejora en la variable de
respuesta. Dicho valor resulta apropiado, debido
a que a temperaturas iniciales altas la reactividad
de amina aumenta, provocando asi una reaccién
violenta y por ende viscosidades altas.

Cabe destacar que la reactividad entre distintos
componentes no se da a las mismas condiciones de
temperatura, ya que ésta depende de su estructura
molecular lo que concuerda con lo mencionado
por Collyer [S] y Rojas [4]. Por ultimo, se observo
igualmente una mejora en la viscosidad del aducto
con un aumento en la velocidad de dosificacidn,
lo que se justifica con lo explicado anteriormente
para el aducto de amina alifética.

Por otro lado en la Figura[/| se puede observar
que el tratamiento ndmero cinco presenta las
menores viscosidades, sin embargo su diver-
gencia entre los resultados de las réplicas es
representativa, recordando que se quiere hallar
aquel proceso donde las viscosidades sean las
menores y que estas se mantengan constantes en
la fabricacion lote a lote; de la misma figura se
puede observar que el tratamiento numero siete
presenta viscosidades bajas en comparacién con
los tratamientos tres, uno, seis, dos, cuatro y ocho,
asi como también tiene una tendencia constante
entre los resultados de sus réplicas. El tratamiento
numero uno tiene una variacion significativa en
la viscosidad de la primera réplica con respecto
a las otras dos réplicas esto se debe a errores
experimentales al momento de la dosificacién de
la resina sobre la amina durante la realizacion del
ensayo.

Todas estas comparaciones se realizaron toman-
do en cuenta los valores promedios para cada uno
de los tratamientos los cuales estdn representados

en las Figuras 3]y 9]

7292 3783

9988
6824

V=4.48 mL/min

Velocidad de
dosificacién (V)

7843 1

o 7294
- T=35°C
Temperatura (T)

‘ha
Sistema de enfriamiento (S)

Figura 8: Representacion ctibica de la viscosidad promedio
del aducto de amina alifdtica para todos los tratamientos
diferentes.
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V=2.205 mL/min s T=30°C
4105 5523

Con chaqueta Sin chaqueta

Sistema de enfriamiento (S)

Figura 9: Representacion ctibica de la viscosidad promedio
del aducto de amina cicloalifatica para todos los tratamientos
diferentes.

3.3. Andlisis estadistico para el disefio experi-
mental

El andlisis de varianza realizado presentado en
las Tablas [9] y [I0} mostré una distribucién F para
el aducto de amina alifatica e igualmente para el
aducto de amina cicloalifatica de 4,49 para un
95 % de confianza (@ = 0,05) y de 8,53 para
un nivel de confianza igual a 99 % (o = 0,01).
Segtn esto, se puede establecer que el sistema
de enfriamiento y la interaccién entre éste dltimo
y la velocidad de dosificacién son los factores
influyentes en la viscosidad del producto final
para el aducto de amina alifatica. Con respecto al
aducto de amina cicloalifatica, de la misma manera
el sistema de enfriamiento es un factor influyente
en la viscosidad del producto final, como lo es
también la temperatura inicial del reactor y la
interaccion entre los tres factores principales [, 9].

En la Figura 10| se puede observar la influencia
de las variables principales sobre la viscosidad
promedio del aducto de amina alifdtica, donde
la que mas afecta dicha propiedad es el sistema
de enfriamiento provocando una diferencia de
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Tabla 9: Aplicacién del andlisis de varianza en los datos
obtenidos a partir de los tratamientos correspondientes al
aducto de aminas aliféticas.

Fuentes de variacion Fy Fresrico = 0,05 | Fresrico = 0,01 | Influencia
S 5.93 *
T 1.61 NS
\Y 2.24 NS
ST 0.77 4.49 8.53 NS
SV 27.62 P
TV 0.00 NS
STV 3.56 NS

Tabla 10: Aplicacién del andlisis de varianza en los datos
obtenidos a partir de los tratamientos correspondientes al
aducto de aminas cicloalifiticas.

Fuentes de variacion Fy Frosrico = 0,05 | Fiegrico = 0,01 | Influencia

S 22.83 *%

T 4.47 *

\% 0.62 NS
ST 0.46 4.49 8.53 NS
NY% 0.12 NS
TV 1.75 NS
STV 5.55 *

casi 2000cP en la viscosidad del mismo, por
lo que se comprueba lo demostrado por medio
del andlisis de varianza ya explicado; de aqui
también se puede observar que la temperatura y
la velocidad de dosificacion tienen una variacion
sobre la viscosidad de menos de 1000cP, segtin los
célculos estadisticos, estas variables no influyen
significativamente sobre la variable de respuesta.

8400
8300

8200

8100 \
8000

7900 \
7800

7700

24)cP  Ey:1:20

Viscosidad promedio (u2

7600

Figura 10: Efectos principales sobre la viscosidad del aducto
de amina alifética.

Asimismo, se puede establecer que empleando
un sistema de enfriamiento y a velocidades de
dosificacion bajas las viscosidades son bajas, lo
que sucede igualmente a temperaturas iniciales
altas, esto concuerda con lo expuesto por Fan-
Long [1].

Por otro lado, se sabe que frente a la existencia
de diversos factores en un disefio experimental,
surge una interaccion entre estos que puede o
no afectar las propiedades, como si se tratara de
una nueva variable de interés; estadisticamente
se demostré que la interaccién entre el sistema
de enfriamiento y la velocidad de dosificacién
de la resina influye considerablemente sobre la
viscosidad del aducto de amina alifatica, de igual
modo de manera grafica también se puede observar
esta influencia, analizando las Figuras y

En la Figura[I1]se observa que las dos rectas no
se cruzan entre si, esto indica segin Montgomery
[8]], que no existe interaccién entre las variables
de estudio, en este caso la temperatura inicial
del reactor y la velocidad de dosificacion de la
resina; esto ocurre también en la Figura [12] no
hay interaccion entre el sistema de enfriamiento
y la temperatura inicial del reactor. Tomando en
cuenta lo anterior y al observar la Figura [I3]
se puede notar el cruce entre las rectas, este
hecho representa una interaccion que influye en el
proceso identificada como SV, lo que concuerda
perfectamente con lo demostrado en el andlisis de
varianza.

©
3
=]
3

9200

8700

8200

7700

Viscosidad promedio (42 +24) P Ey: 1:100

7200
=30°C *35°C

Figura 11: Interaccién doble entre (T) y (V) sobre la
viscosidad del aducto de amina alifitica (sistema de
enfriamiento (S) constante).

La influencia de las variables principales sobre
la viscosidad promedio del aducto de amina
cicloalifatica se puede observar en la Figura [14]
donde las variables més influyentes son el sistema
de enfriamiento y la temperatura inicial del reactor,
ya que para niveles diferentes presentan una gran
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variacién en la viscosidad del aducto, teniendo
un poco mds de 3000cP de variacién para la
primera variable y aproximadamente 1500cP para
la segunda, esto concuerda perfectamente con
lo demostrado estadisticamente; por otro lado,
la velocidad de dosificacién no afecta conside-
rablemente la viscosidad del aducto de aminas
cicloalifaticas. En la Figura [I4] se puede ob-
servar que a temperaturas altas y empleando un
sistema de enfriamiento se obtienen las menores
viscosidades, lo que es de gran interés para esta
investigacion.

8600
8400
8200
8000
7800
7600

7400 —_

7200

Viscosidad promedio (12 = 24) cP Ey: 1:40

™ 2
~=Sin chaqueta ~Con chaqueta

Figura 12: Interaccién doble entre (S) y (T) sobre la
viscosidad del aducto de amina alifatica (velocidad de
dosificacién de la resina (V) constante). .
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Figura 13: Interaccién doble entre (S) y (V) sobre la
viscosidad del aducto de amina alifitica (temperatura inicial
del reactor (T) constante).

Ahora bien, en este sistema no puede faltar
la consideracion de las interacciones entre los
factores, observando la Figura |15| se puede notar

7500
=

10

" 7000

B
6000 /

25500 J///
5000

24500

E
2
%
S
=

Viscosidad promedio (12 + 24) cP

4000

Figura 14: Efectos principales sobre la viscosidad del aducto
de amina cicloalifatica.

que a menor velocidad de dosificacion de la resina,
la influencia de la temperatura sobre la variable
de respuesta es menor (menor de 500cP) que
cuando dicha velocidad de dosificacion es mayor
(més de 1.600cP). En contraste, de la Figura
se puede observar que a temperaturas bajas hay
una menor influencia del uso o no de un sistema
de enfriamiento que cuando la temperatura es
mayor donde hay una mayor influencia, finalmente
de la Figura se puede destacar que hay una
menor influencia del empleo de un sistema de
enfriamiento o no a velocidades de dosificacion
bajas que cuando éstas son mds altas.

4700
£,4500

4300

1:40

Ey:

woow s
3 s =
S S 32
s 3 3

3500

cosidad promedio (n2 + 24) cP

is

3300

Vi

3100
“30°C =35°C

Figura 15: Interaccién doble entre (T) y (V) sobre la
viscosidad del aducto de amina cicloalifatica constante uno
de los niveles en el siste (sistema de enfriamiento (S)
constante).

Finalmente, la regresién lineal miltiple rea-
lizada arroj6 la correlacion representada por la
ecuacion (I), entre la viscosidad del producto final
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Figura 16: Interacciéon doble entre (S) y (T) sobre la
viscosidad del aducto de amina cicloalifatica (velocidad de
dosificacién de la resina (V) constante).
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Figura 17: Interaccién doble entre (S) y (V) sobre la
viscosidad del aducto de amina cicloalifdtica (temperatura
inicial del reactor (T) constante).

y los factores e interacciones mas influyentes en
la variable de respuesta para el aducto de amina
alifatica.

Y =7995,37 + 368,488 + 795,258V (1)

Y para el aducto de amina cicloalifatica repre-
sentada por la ecuacion (2)

Y =5708,96 + 1614,68 S +
714,20T —796,05STV 2)

Las Figuras y representan las graficas
de probabilidad normal obtenidas empleando las
ecuaciones de regresion lineal presentadas ante-
riormente, dichas grificas arrojaron una distribu-
cidn normal adecuada, es decir, se obtuvo una
tendencia lineal con una valor de R, mayor a

0,90 para ambos aductos, por lo que se verifica
que no existe sospecha de algin problema con
la normalidad de los datos utilizados para el
andlisis estadistico, y se verifica la hipotesis de
que las variables influyentes en la viscosidad del
producto final son las antes mencionadas, todo
esto siguiendo el procedimiento establecido por
Montgomery [8] y Pulido [9] para el estudio
estadisticos de disefios factoriales.
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Figura 18: Probabilidad normal de los residuos sobre la
viscosidad del aducto de amina alifética.
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Figura 19: Probabilidad normal de los residuos sobre la
viscosidad del aducto de amina cicloalifética.

3.4. Condiciones de operacion adecuadas para la
fabricacion de los aductos.

Las mejores condiciones obtenidas se muestran
en la Tabla [[1l A estas condiciones las carac-
teristicas de los aductos de amina alifatica y
cicloalifatica son presentadas en las Tablas y
respectivamente. También se obtuvo un rango
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de temperaturas durante el proceso de elaboraciéon
como se puede ver en la Figura [20| para el aducto
de amina alifdtica, que estd entre 60 y 70 °C,
de igual manera presentado en la Figura [21| para
el aducto de amina cicloalifatica oscilando en el
mismo rango de temperatura.

Tabla 11: Condiciones obtenidas en la preparacion de los
aductos.

Variables Condiciones
Aducto de amina Aducto de amina
alifatica cicloalifatica
SlsFem.a de Con chaqueta Con chaqueta
enfriamiento
Velocidad de Alta, aproximadamente | Baja, aproximadamente
dosificacion (mL/min) igual a 4,48 igual a 2,205
Temperatura inicial del | Alta, aproximadamente | Baja, aproximadamente
reactor (°C) igual a 35 igual a 30

Los productos finales obtenidos a partir de las
condiciones establecidas arrojaron caracteristicas
funcionales adecuadas para su aplicacion, siendo
éstas un curado adecuado, brillosidad y dureza a lo
largo de toda la superficie, asi como también una
superficie no pegajosa.

Estas condiciones conllevan a la adquisicion
de ciertos equipos para el mejoramiento del
proceso, estos equipos pueden ser la de un sistema
apropiado para el calentamiento previo de la
amina en el reactor, un equipo apropiado para la
dosificacion de la resina, un reactor encamisado
con una capacidad adecuada, y la presencia de un
agitador de velocidad rotatoria moderada.
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Figura 20: Perfil de temperatura con respecto al tiempo para
el aducto de amina alifatica a las condiciones seleccionadas.

Ex: 1:1
7 SR R NE=N
B L N —
> o °© ©°o

e
b
=3

—Primer intento

IS
=
=3

—Segundo intento

w
o
=)

Tercer intento

Temperatura (T +0,5) °C

30,0

25,0
0,00 2000,00 4000,00 6000,00 8000,00
Tiempo de reaccion (t+0,01) s Ex: 1:400

10000,00

Figura 21: Perfil de temperatura con respecto al tiempo
para el aducto de amina cicloalifatica a las condiciones
seleccionadas.

Tabla 12: Propiedades fisicas del aducto con amina alifatica
a las condiciones seleccionadas

Propiedades fisicas Valor experimental

(o =£0,002) g/mL
(T +0.5)°C) 1,003 (25,0)
(NVM; £43) % 83
(NVM; +0,01) % 95,38
(u; £ 1)cP
(Aguja, RPM, (T +0,1) °C) 6033 (3, 10, (29.2))
(u2 £ 18) cP

(T +0.5)°C) 7315 (25,0)

p: Densidad, T: Temperatura

NV M, : Sélidos no volatiles con secado en la estufa.

NV M,: Sélidos no volatiles con secado en el desecador infrarrojo.
p1: Viscosidad por método de Brookfield.

2 Viscosidad por método de copa Zahn.

Tabla 13: Propiedades fisicas del aducto con amina
cicloalifatica a las condiciones seleccionadas

Propiedades fisicas Valor experimental

(o =£0,002) g/mL
(T +0.5)°C) 1,042 (25,0)
(NVM; £35)% 49
(NVM, +0,01) % 47,24
(1 £ 1)cP
(Aguja, RPM, (T +0,1) °C) 2638 (3, 20, (28.8)
(up £ 11) cP

(T +0.5)°C) 4279 (25,0)

p: Densidad, T: Temperatura

NV M, : Sélidos no volatiles con secado en la estufa.

NV M,: Sélidos no volatiles con secado en el desecador infrarrojo.
p1: Viscosidad por método de Brookfield.

w2 Viscosidad por método de copa Zahn.
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4. Conclusiones

Las variables mds influyentes en la fabricacién
de los aductos de amina fueron: la temperatura
del medio ambiente, ausencia de un sistema de
dosificacién y ausencia de un sistema de control
para la temperatura de reaccion.

Para la fabricacion de aductos de amina alifati-
ca, se selecciond como condiciones de operacion
la dosificacion gradual de la resina con velocidad
de 4,48 mL/min y temperatura inicial del reactor
de aproximadamente 35 °C, y para la fabricacion
de aductos de amina cicloalifatica resulté de una
dosificacion gradual de la resina con velocidad de
2,205 mL/min y temperatura inicial del reactor de
aproximadamente 30 °C.

El sistema de control de temperatura de la

reaccion para ambos aductos debe manternerse
entre (60 y 70) °C.
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Abstract.-

The European Space Agency (ESA) has developed several programs based on satellite technologies whose main
goal is to know thoroughly of the Earth, its space environment and the Universe. Data from multiple missions, have
contributed greatly to the progress of operational, commercial applications and even researchs. This document sets
out in detail a series of procedures required for access to ERS and ENVISAT missions data using the EOLI-SA
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Carta al editor: Procedimiento para el acceso a los datos de las
misiones ERS y ENVISAT a través del portal de la ESA y la
herramienta interactiva EOLI-SA

Resumen.-

La Agencia Espacial Europea (ESA) ha desarrollado diversos programas basados en tecnologias satelitales
cuyo objetivo principal es conocer a fondo la Tierra, su entorno espacial y el Universo. Los datos de las
multiples misiones, han contribuido cuantiosamente al progreso de aplicaciones operacionales, comerciales e
incluso investigaciones. En este documento se expone con detalle, una serie de procedimientos requeridos para
el acceso a los datos de las misiones ERS y ENVISAT empleando la herramienta interactiva EOLI-SA vy el registro
de usuarios en el portal de la ESA.

Palabras clave: Agencia Espacial Europea; acceso a datos satelitales; ERS; ENVISAT.
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Los datos generados por estas misiones han
aportado invaluable informacién para las inves-
tigaciones de las ciencias de la Tierra y el
constante monitoreo de los cambios ambientales
y climéticos; ademds de incrementar el desarrollo
tecnoldgico con aplicaciones operacionales y co-
merciales.

La ESA tiene a disposicion de sus usuarios,
colecciones de datos obtenidas de las misiones:

1. Introduccion

Desde 1991 comienza en la Agencia Espacial
Europea (ESA) las observaciones de la Tierra me-
diante las misiones satelitales en orbita polar ERS-
1, ERS-2 y ENVISAT, las cuales han marcado
en 26 afios continuas mediciones globales de la

atmosfera, el océano, la tierra y el hielo.

*Autor para correspondencia
Correo-e: azozaya@uisrael.edu.ec (Alfonso
Zozaya )

Envisat, ERS-1, ERS-2, GOCE, SMOS, CryoSat,
éstas y las futuras misiones de Earth Explorer se
rigen bajo una politica de datos de observacion de
la Tierra (EO) para su descarga a través del sistema
On-The-Fly (OTF, solo disponible para el conjunto
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de productos ASAR) o mediante descarga directa
utilizando servidores FTH

Los productos EO conceden el acceso en linea
para la visualizacion de los catdlogos de la ESA
mediante la herramienta interactiva EOLI-SA,
permitiendo a los usuarios registrados realizar
pedidos en linea o descarga directa, para observar
los productos de datos, ordenarlos y rastrear su
estado.

Este articulo quiere brindar a toda la comunidad
cientifica, con proyectos de investigacion que
involucren misiones satelitales de la ESA, la infor-
macion pertinente y actualizada para obtener los
datos de los satélites ERS-1, ERS-2 y ENVISAT
mediante una serie de procedimientos; ademds de
incluir una pequena guia ilustrativa para el manejo
de EOLI-SA.

2. Politica de datos Earth Observation (EO)

Desde el afio 2010 la ESA se ha regido por
una politica de datos de Observacion de la Tierra
aplicada a las misiones Envisat, ERS-1, ERS-2,
GOCE, SMOS, CryoSat y futuras misiones de
Earth Explorer [1].

La politica de EO contiene dos tipos de grupos
de datos gratuitos, que a saber son:

= Datos de libre acceso: con tan solo realizar
un registro rdpido de usuario en el portal
de la ESA se puede acceder al conjunto
de datos procesados y difundidos en linea.
A continuacion se muestra una tabla de los
productos disponibles en lfne:ﬂ

= Datos restringidos: los productos bajo de-
manda o adquisiciones especificas no se
encuentran disponibles con acceso libre, en
este caso el usuario deberd presentar una
propuesta de proyecto en donde la ESA
evaluard la misma, con el fin de fijar la
porcién de datos pertinentes para dicha pro-
puesta. Para conocer cudles productos entran
en esta categoria, se debe revisar el siguiente
archivoPl

Thttps://goo.gl/51mgpD, 25/02/2017
2https://g00.gl/9DZmPS, 25/02/2017
3https://goo.gl/pJqBk3, 25/02/2017

2.1. Registro rdapido

Para acceder a los datos gratuitos de libre
acceso, es necesario la inscripcion en el portal de
la Esa Earth Online mediante el siguiente enlaceﬂ
El procedimiento para realizar el registro es el
siguiente:

1. Realizar la inscripcion en el portal mediante
el boton Register.

2. Rellenar los datos solicitados por la interfaz
ESA Earth Observation Users’ Single Sing
On Registration (EO-SSO), una muestra de
esto se puede visualizar en la Figura|[l]

3. Revisar el correo electrénico proporcionado y
verificar que se ha enviado un link para activar
el registro.

"1

Need Help? Contact here

Earth Online
European Space Agency

~ | Earth Topics

Explore more...

B i Community - |
ESA Earth Observation Users' Single Sign On Registration

Registration form N e
ister

QOOOOOOOOOO®

]

Figura 1: Registro de usuario en la ESA Earth Online.

4. Iniciar sesi6on en el portal web de la ESA
Earth mediante el boton Login My Earthnet
y dirigirse a la pestafia Data Access y luego
en Browse Data Product.

5. Utilizar el filtro de la pantalla de buisqueda
para obtener los productos de interés, en ella
se pueden configurar pardmetros tales como:
topico del producto, mision, instrumento,
topologia y nivel de procesamiento. Es im-
portante mencionar que si se desea adquirir
el producto mediante el software EOLI-SA, a
la fecha, inicamente se encuentran disponible
productos con nivel 1 de procesamiento (en
el registro rapido). Una vez adecuados los

“https://goo.gl/xt29kH, 25/02/2017
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campos de biisqueda debera hacer click en el
botén Go.

6. Al seleccionar el producto de interés se
direccionard a una nueva pantalla, donde
aparecerdn ya cargados los datos personales
seguido de tres formas que deben llenarse. En
la primera debe indicarse el continente donde
se quiere realizar el estudio. Luego, en el
siguiente formulario se solicita informacion
sobre drea de estudio del proyecto, de no
estar seguro de la seleccién correspondiente,
puede consultarse la pagina nimero 13 de
la gul’aﬂ de estilo y contenido proporcinada
por la ESA. Finalmente, es necesario exponer
un breve resumen del proyecto, incluyendo
los objetivos, métodos y derivables. De estar
conforme con la informacién suministrada
debe presionarse el boton Next para continuar
con el proceso.

7. La siguiente pantalla se puede observar en
la Figura en ella aparecera precargado
el producto seleccionado, ésta permite la
posibilidad de adicionar mds productos, si se
desea mantener el proyecto en la modalidad
de registro rapido (sin necesidad de esperar 3
dias habiles por la autorizacion y aprobacion
del mismo) no seleccione productos nivel
0 6 Wave-Mode. Ademas es posible cargar
productos de terceros a la solicitud. De estar
conforme con los datos suministrados se
debe tildar el checkbox de los términos y
condiciones del servicio y presionar el boton
Save.

8. Por tltimo, se presentard una pantalla de con-
firmacidn, de estar satisfecho con la solicitud
debe presionar el botén Confirm. Este evento
redireccionard a una ventana resumen donde
es posible observar los productos admitidos.
Para acceder a esta pantalla de nuevo utilice
el campo My Online Data disponible en el
mend My Earthnet

Al finalizar el proceso exitosamente de registro
réapido es posible acceder a los datos que fueron
solicitados mediante el software EOLI-SA y el

Shttps://goo.gl/7gqofX, 25/02/2017

Product Registration - product selection ASAR L1

products (IMP, IMS, APP, APS, WSS)

ESA Products
From the dropdown lists select sateliite, sensor and product you would like to access and confirm by using the "Add
Product’ button. In order to be authorised to access the selected products, you will be requested to accept the Terms
and Conditions st the bottom of this page.

EMVISAT ¥ | ASAR Medium Resolution v

Select product M

Satellite Instrument Product # Action

Third Party Mission Products

From the dropdown lists select sateliite, sensor and product you would like to access and confirm by using the "Add
Product’ button. In order to be authorised to access the selected products, you will be requested to accept the Terms
and Conditions st the bottom of this page. Please note: Third Party Mission Data can be made available only under
specific conditions described in the TPM area (hers)

Select satelite ¥ || Select instrument

Mo product selected so far.

Terms and Conditions acceptance

In order for ESA to give access to the dstaset accessible via simple registration, the Principal investigator shall have
read and accepted the Terms and Conditions for

By checking this box | confirm my acceptance of the Terms and Conditions for the use of ESA data

Figura 2: Pantalla para adicionar otros productos a la
solicitud.

método de descarga tradicional. A la fecha, luego
de finalizar el proceso de solicitud un correo
de confirmacion es recibido, con los datos del
producto y un link.

2.2. Propuesta de proyecto

Es necesario presentar una propuesta de proyec-
to de investigacion si el producto a solicitar se
encuentran bajo limitaciones de difusion resguar-
dadas por ser datos restringidos o sensibles. El
proyecto sera revisado por el Gerente de Mision
y se enviard una notificacién al usuario si la
propuesta es aceptada o rechazada [1]. No se
aplican tarifas por programacién o produccion,
sin embargo, la ESA puede solicitar al usuario
que proporcione una contribucién en caso de
solicitudes de conjuntos de datos muy grandes. Es
importante destacar que se debe estar registrado en
la ESA Earthnet para asi enviar la propuesta de
proyecto. El procedimiento a emplear para realizar
la propuesta es la siguiente:
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1. Ingresar a My Earthnet con el usuario y
contrasefia creados anteriormente.

2. Seleccionar la opcién New Project, en donde
se mostrard la informacién contenida en la
Figura 3]

3. Hacer click en Cover Page y llenar los
formularios con informacion referente al pro-
yecto, los autores del proyecto, aportes de
la investigacion en el ambito cientifico y las
habilidades y destrezas con las que cuenta el
equipo.

4. Una vez completado el proceso de suscrip-
cién, hay que escoger los productos a los
cuales se va a solicitar el acceso y esperar
la respuesta de la ESA al correo de los
solicitantes. Cuando sea aprobada, al hacer
login en My Earthnet, se tendra acceso a los
productos desde la opcién My Online Data.
Segin sea el producto que se escoja, éste
cuenta con un método para descargarlo.

@esa o

Need Help? Contact here European Space Agency

DataAccess ~ | Missions ~ | Earth Topics ~ | PICommunity ~ Explore more...

[ ¥ roiow [+ 21 ¢ [v] <[5

Submission Project proposal My Earthnet

My Projects/Service Requests
Map Other Projects
New Project
New Service Request
Open Calls

You arehere  MyEarthnet

Main Submission Area

My Oniine Data

Important Notice

Ifall requi bold links are visible in the above top section
andin ore e the 'Submit button above: (please note

thatsuch

Figura 3: Formulario requerido en la propuesta de investiga-
cion.

3. Sistemas de descarga

Actualmente la ESA dispone de dos vias para
acceder a los datos una vez que el proyecto ha
sido aprobado, la manera tradicional, mediante un
servidor FTP, o utilizando el servicio OTF |(On-
The-Flyﬂ El primero de ellos consiste en acceder

Shitps://g00.gl/5GFYdU, 25/02/2017

a la data mediante una conexiéon FTP, hay que
resaltar que estd en desuso y la intencion de la ESA
es sustituirlo enteramente por el servicio OTF, que
consiste en un catdlogo de productos que pueden
ser obtenidos mediante el software EOLI-SA.
Debido a la coexistencia de ambos servicios es
pertinente describir en detalle el funcionamiento
basico de ambos sistemas, a saber:

3.1. Protocolo FTP y descarga directa

Para acceder a los datos es necesario disponer
de una cuenta EarthNet luego desde My EarthNet
y en My Online Data se selecciona el producto
y al abrirlo se mostrara el sistema de archivos
en donde se podrd navegar por cada uno de los
distintos directorios, observe la Figura@ en ella se
muestra un ejemplo de un producto con método de
descarga FTP.

Index of /ERS-2 WindScatt/

Name Size Date Modified

], [parent directory]
ASPS_H 1/23/17. 2:25:00 PM
ASPS_N 1/24/17.8:57:00 AM
[ ] ERS2-WS_Readmefile- ENVI-GSOP-EOGD-QD-15-0130_issue_1.0.pdf 714 kB 6/2/16, 12:00:00 AM
UWL 1/24/17. 10:24:00 AM
) WS-table_updated pdf 109 kB 6/2/16. 12:00:00 AM

Figura 4: Disposicion del Website para descargas FTP de la
ESA.

Este tipo de descarga es poco intuitivo, no
por el protocolo de transferencia, sino por el
hecho de navegar entre carpetas hasta encontrar
la informacion que es requerida. La ESA dio por
entendido el percance y es por esta razon que nace
el sistema EOLI-SA.

Ademds de descargas FTP, la ESA dispone
de un porta]|2| publico donde no es necesario
contar con registro de usuario y en el cual estdn
dispuestas de forma semi-ordenada un catdlogo de
productos (bastante reducido) mediante paquetes
para ser descargados de manera directa. En la
Figura 5] estd enmarcado a grandes rasgos, la
disposicion general del website. En el recuadro 1,
la primera informacién disponible es el nombre
del paquete, seguido por una pequeiia descripcion
del contenido del mismo a la que le acompafa
una lista de los paises, provincias y regiones

7https://goo.gl/WNVuZS, 25/02/2017
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sobre los cuales fueron adquiridos los datos.
Como ultima informacién se encuentran los meta-
datos del paquete, que permite conocer la fecha
del conglomerado, y la cantidad de productos
disponibles en él.

E : ites and Natural L ies =
GEO - Group on Earth Observations

Found 2 clectons i mor thn e e hssand s (028 ).

- °

Figura 5: Disposicién del Website externo para descargas
directas de la ESA.

En el segundo recuadro se encuentra un mapa
en el cual es posible identificar las regiones sobre
las cuales fueron capturados los datos, la forma
entonces para buscar un archivo es encontrar
el paquete asociado a la regién, para luego ir
navegando por los distintos archivos hasta dar
con el que es requerido. Una vez que éste es
encontrado, es posible realizar la descarga, la
pantalla final serd la que se muestra en la Figura [0
Al ubicarse en ella, la informacién con la que se
cuenta es el nombre del archivo, los metadatos
asociados, un mapa de la region de adquisicion y
el nombre del paquete al que pertenece.

ites and Natural L fes
€ ’ GEO - Group on Earth Observations

ASA_IM__OCNPDE20120407_162038_000000173113_00257_52857_6356.N1 f

Figura 6: Pantalla de descarga.

3.2. Servicio On-The-Fly

Para poder hacer uso de este servicio es necesa-
rio tener instalado la herramienta EOLI-SA, la cual
gestionard todo el proceso de solicitud y descarga
de los datos. Cabe destacar que no es necesario

presentar una propuesta de proyecto para obtener
datos L1 (en capitulos posteriores se explican en
detalle). La primera pantalla a la que se enfrenta
el usuario es la que se muestra en la Figura (/| Los
aspectos mas importantes del programa EOLI-SA
serdn anunciados en la siguiente seccion, por ahora
el interés estd en describir el proceso de acceso a
los datos.

& Catalogue 7 shop Cart 2§ Orders [y User Set ESA Sets 9D 'GIS Maps D
gue| T

T
« e >

«@ »0000000

Figura 7: Pantalla principal del software EOLI-SA.

En la Figura [/| cada etiqueta enumerada repre-
senta un paso en orden cronolégico que debe ser
ejecutado, a saber:

1. Acceder a la cuenta EarthLink EO mediante
clave y usuario.

2. Seleccionar del catidlogo de datos los produc-
tos que se desean obtener.

3. Escoger el rango de fechas de la consulta y
el tipo de area de seleccién con la que se
enmarcard la region deseada.

4. Navegar a través del mapa para ubicar y
seleccionar la region de interés.

5. Hacer click en el boton Search Catalog.

Una vez seguidos los pasos previos, un nuevo
recuadro debajo de la seccién 2 aparecerd con
informacidn sobre la consulta realizada. Tal cual
es mostrado en la Figura [§] Para proceder a la
descarga solo basta con presionar el botén Get o
hacer doble clic sobre la fila y en la nueva ventana
seleccionar la opciéon Download Product.

Finalmente en la seccion descargas de EOLI-
SA, se puede visualizar el estado de las descargas
mediante una barra de progreso, un pantallazo
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Figura 8: Lista con el contenido de la consulta requerida por
el usuario.

Display = Mosaic Progress Download status
[v] L
v O BT conp L et ed
v | BEEEN conp L eted
v L] x ] ! .Domloading' -
I |_ x “ .Dounlnarhnq N
vl L BTN Conp lec ed

Figura 9: Estado de las descargas de productos.

concerniente a ese evento es mostrado en la
Figura [0 La ventaja principal de EOLI-SA frente
al método FTP es la disposicion del catdlogo de
productos, permitiendo una navegacion fluida y la
monitorizacion de las colas de descargas.

4. EOLI-SA

Esta herramienta multiplataforma permite a los
usuarios acceder a los catdlogos EO de la ESA,
para revisar los productos de datos organizados en
colecciones, ordenarlos y rastrear su estado.

EOLI-SA permite acceder a la informacién en
linea del producto e imdgenes rapidas conectado
al servidor [2]]. Utilizando el modo fuera de linea,
solo se podrd solicitar una copia local de la
informacion sin conectarse a Internet.

Para comenzar a utilizar esta herramienta es
necesario realizar el siguientd’}

1. Descarga e instalacion de EOLI-SA a través
del siguiente enlaceﬂ

2. Iniciar sesion en el software con su usuario y
contrasefia creado en el portal de la ESA.

8900.gl/e1IRmdG, 25/02/2017
“https://earth.esa.int/web/guest/eoli, 25/02/2017
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3. Seleccionar de las colecciones en linea los
datos de interés tales como: mision, sensor y
modos.

4. Marcar un area de interés graficamente en el
mapa con el modo Set Area considerando
que se debe cubrir toda la zona, pero con un
tamafio del area lo mds pequeiio posible.

5. Realizar la bisqueda introduciendo el area y
la fecha de inicio y fin que desea localizar.
Seleccione luego, Search Catalog.

6. Seleccionar uno o mds resultados y presione
Append para visualizar los mismos.

7. Seleccionar los productos que desee de la lista
mostrada y agregarlos a su carrito de la tienda
(haciendo click en el icono).

8. Presionar en el icono carrito de tienda, selec-
cionar los productos necesarios y especificar
las opciones de su pedido.

9. Una vez posicionada la pantalla en el menu
de carrito de compras se desplegard una lista
con la opcién solicitar, cuando estos son
requeridos comenzard la descarga. Este paso
solo aplica para los datos del satélite ERS
puesto que para el ENVISAT es posible des-
cargar los productos en la pantalla principal,
haciendo click en el botén Get que esta
ubicado en la tabla que muestra los productos
para la consulta realizada. En la Figura [I0]
se puede visualizar la disposicién del botén
mencionado.

Figura 10: Descarga de datos ASAR ENVISAT L.

También es posible descargar el producto ha-
ciendo doble click en la fila de interés en la tabla
de consulta y seleccionando la opcion descargar
producto, como se muestra en la Figura[T1]

Revista Ingenierfa UC, ISSN: 1316-6832, Facultad de Ingenieria, Universidad de Carabobo.


https://earth.esa.int/documents/10174/1703848/EOLI_procedure
https://earth.esa.int/web/guest/eoli

Indira Franchi e al / Revista Ingenieria UC , Vol. 24, No. 2, Agosto 2017, 269 275

Details

Mission
Sensor
Product
Orbit
Track

Swath
Start
Stop
FOOTPRINT
ACQUISITIONDESCRIPTOR
Status
Pass
Productld
Polarisation
DownloadURL
BROWSE_URL

T
print | save image | save as wimi | powntoad product -

Figura 11: Descarga de datos ASAR ENVISAT II.

5. Niveles de procesamiento de los datos dispo-
nibles en EOLI-SA

Los datos ASAR que estan disponibles a los
usuarios para descargar mediante el software
EOLI-SA estan servidos en 2 niveles de proce-
samiento, esto se hace asi con la intencién de
ajustarse a los distintos tipos de proyectos de
investigacion que tienen cabida en el censado
remoto de la tierra, a saber son:

= Nivel 0: son datos sin procesar (RAW)
también conocidos como datos crudos. Usual-
mente estdn comprimidos con un ratio de
cuantizacién adaptativo.

= Nivel 1: aqui los datos son enfocados median-
te el algoritmo Range-Doppler y el usuario
final lo que obtiene es una matriz SLC lista
para realizar estudios de procesamiento de
imagenes sobre ella.

6. Productos disponibles en EOLI-SA del
catalogo ASAR de datos

Debido a que los satélites tienen distintos
instrumentos abordo y varias formas de medicion,
existe un conjunto de productos asociados a cada

mision satélite, para el conjunto de datos ASAR
del ENVISAT se tienen lo siguientes productos
disponibles [3]] en el software EOLI-SA:

6.1. Productos ASAR disponibles nivel 0

= ASAR Image Mode (On-The-FLy): este
producto de datos consiste en un archivo
binario generado a partir de los datos crudos
ASAR adquiridos cuando el radar estd en
modo imagen. A partir de este producto se
obtiene una matriz imagen SLC (Single Look
Complex) de resoluciéon menor a 30m. Las
muestras del eco son comprimidas en un
factor de 4 bits/muestra utilizando un blo-
que de cuantizacién adaptativo. Se encuentra
disponible en el software EOLI-SA bajo el
nombre c6digo ASA.IM__OP.

= ASAR Alternating Polarisation (On-
The-Fly): se proporcionan dos imdagenes
simultdneas de la misma d4rea en
polarizaciones HH y VV, o HH y HV o
VV y VH. Tienen la misma geometria de
imagen y resolucién que el producto ASAR
Image Mode y se encuentra disponible en el
software EOLI-SA bajo el nombre cédigo
ASA_AP__0OP donde cada uno representa los
distintos tipos de polarizacion.

= ASAR Wide Swath Mode y Global Moni-
toring: para generarlos se utiliza la técnica
ScanSAR, mediante cinco sub-swath se logra
un ancho total de 405km con una resolucion
espacial de 150m y 1000m respectivamente.
El nombre cédigo del producto Wide Swath
es ASA.WS__OP mientras que Global Moni-
toring se puede encontrar tal cual su nombre,
sin codigo.

= ASAR Wave Mode: son vifietas de 5x5
km espaciadas cada 100km a lo largo del
recorrido. La posicion de la vifieta se puede
seleccionar para alternar entre dos de los
siete swaths. Igual que el producto Global
Monitoring, se encuentra disponible bajo su
nombre.
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6.2. Productos ASAR disponibles nivel 1

Son los mismos productos nivel 0 pero estos
tienen un procesamiento que consiste en realizar
el enfoque de la escena para obtener la matriz
SLC mediante el algoritmo Range-Doppler. Estos
se diferencian por la terminacién de su nombre
codigo __1P, no todos los productos nivel O se
encuentran disponibles en nivel 1.

Es importante hacer mencién que si bien el
software EOLI-SA cuenta con un amplio catdlogo
de productos para descargar a través de OTF,
no se encuentran integrados todos los productos
existentes ni todos los niveles de procesamiento,
al menos a la fecha de hoy. Los que no estén
disponibles se pueden descargar mediante el méto-
do tradicional FTP. Para consultar la informacién
sobre los productos y conocer su método de
descarga dirijase a la pagina web de la Earth ESAH
en ella se pueden filtrar los productos por mision,
nivel, instrumentos, entre otros. tal cudl como se
muestra en la Figura[12]

- Browse Data Products

| Earth Topic

¥ | Mission v | Instrument v | Typalogy v | Processing Level ¥

Filtro de busqueda

Results: 216

ASAR Wide Swath Single Look Complex (ENVISATASA.WSS _1P) ~s=————Titulo del paquete
14 Decambar 2016

- Datais available via EOLI-SA upon registration for the (A)SAR On The Fly Service,
© More Details  © GetData

ASAR Wide Swath Mode (ENVISATASAWS__ 0P)
14 Decambar 2016

- Data is available via EOLI-SA upon submission of a Service Request for the (A)SAR On The Fly Service.

© More Details

SCIAMACHY Geo-located atmospheric spectra (SCI_NL__1P)

21 Nevember 2018

- Reprocessed Data V8: Full mission (from 2 August 2002 to & April 2012). Available via FTP (permanent).

- See Table (PDF, 174kb).

Access to the Level 1b v7.04 products has been disrupted since November 2016. Users are recommended to use

the latest reprocessed dataset (v8).

© More Details © GetData

MIPAS temperature, pressure and atmospheric constituents profiles (ENVISAT.MIP.NL_2P)
14 Septemer 201
- Reprocessed Data V7.03

Available from 1 July 2002 to 8 April 2012 via FTP (permanent). See Table (PDF, 114kb).

- Reprocessed Data V6

Available from 1 July 2002 to 8 April 2012 via FTP {permanent). See Table (PDF, 114kb).

© More Details  ® GetData

Figura 12: Ventana de busqueda de productos.

Para la mayor compresion de que tipo de escena
es capturada en cada producto se puede consultar

la Figura[13]

7. Procedimiento para el acceso a los datos
restringidos

Con los conocimientos adquiridos anteriormen-
te, es prudente realizar un resumen del procedi-

Ohttps://go0.gl/f2YXHK, 25/02/2017

Figura 13: Productos disponibles ASAR. Earth ESA Online.

Usuario ESA

Acceder al catalogo de
productos

|

Uso del sistema OTF
y EOLi-SA

|

Uso del buscador en lina
y descarga FTP

4
La ESA sigue proporcionando
acceso a los datos de las
misiones

Envio regular de actualizaciones
del proyecto <

Envio del proyecto final

6n del servicio

Y

Figura 14: Procedimiento para la solicitud de datos
restringidos.

miento que debe emplearse para solicitar el acceso
a los datos de interés, en la Figura [I4] puede
visualizarse un esquema detallando estos pasos:

1. Realizar el proceso de registro en el portal
web de la Earth ESA, y subscribir una
solicitud para acceso a datos restringidos para
un proyecto de investigacion.

2. Un representante de la ESA evaluara el
proyecto en aras de determinar su factibilidad
y aprobar la solicitud, si el proyecto es
declinado por falta de informacién es posible
editar los detalles en My Earthnet. Una vez
que sea aprobado ya no se pueden editar los
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detalles del mismo.

3. Acceder a los productos y descargarlos me-
diante los dos métodos explicados en capitu-
los previos.

4. Es necesario enviar regularmente avances
del proyecto que indiquen su estado de
desarrollo, de lo contrario la ESA puede
suspender el acceso a los datos al considerarlo
CcOmo un proyecto no activo.

5. Por udltimo, una vez culminado el proyecto se
envia el documento final y la ESA cambia el
estado del proyecto a finalizado.

8. Aplicaciones

Los sensores empleados para la observacion
remota de la tierra pueden ser Opticos e infra-
rrojos 'y de microondas. Especificamente entre
los sensores infrarrojos y Opticos se encuentran:
los pasivos; de alta resolucion, multi-espectrales
e hiper-espectrales y los de tipo activo; como
es el caso del Lidar. Asi mismo, se encuentran
los sensores de microondas: entre ellos se puede
destacar los radidmetros; que son de tipo pasivos y
entre los activos los altimetros y los SAR.

Los radares de apertura sintética poseen su
propia fuente de iluminacién lo cual permite su
operacion tanto en el dia como en la noche.
Ademas, la sefal de radiofrecuencia de estos sen-
sores sufre de menor atenuacién ante la presencia
de nubes y lluvia en comparacion con la luz visible
de los sensores Opticos. Por otro lado, el uso de
técnicas avanzadas, como la interferometria y la
polarimetria, han ampliado enormemente el campo
de aplicacion de los SARs. [4].

Aunque una descripcion detallada de la enorme
cantidad de aplicaciones de las imagenes de
radar estd fuera del alcance de este documento,
pasaremos de seguido a mencionar unas cuantas
de ellas.

Entre las aplicaciones de los radares de apertura
sintética tenemos: el monitoreo de océanos y hielo,
mediciones de las caracteristicas de la superficie
del océano (corrientes, frentes, remolinos, ondas
internas), espectros de ondas ocednicas direcciona-
les, topografia del suelo marino, cubierta de nieve,
investigaciones de oceanografia, ciencia polar,

glaciologia entre otras [3]. Otras aplicaciones
significativas y de suma importancia radican en
la observacion de la deformacion de la tierra para
detectar a tiempo posibles movimientos teluricos,
volcanes, derrumbes, subsidencia y tsunamis. Las
imagenes de radar permiten, ademas, monitorear
los desastres naturales y brindar apoyo en esas
situaciones de emersion.

Las imagenes de radar tienen aplicacion tam-
bién en el area forestal. En la India central, se
realiz6 un estudio de los bosques caducifolios
a partir de datos ENVISAT ASAR con lo cual
se pudo recuperar informacién de volumen, area
basal, altura dominante, biomasa, entre otros [5]].

En el lago Poyang de China se realiz6 un estudio
similar con el cual se estim6 la biomasa de la
vegetacion de los humedales utilizando datos del
ENVISAT [6].

9. Conclusion

La curiosidad y necesidad de estudiar el entorno
son cualidades naturales del ser humano. En los
ultimos afios se han incrementado los estudios
tecnologicos que abarcan la deteccion remota,
entre estos se destaca el uso del radar sobre los
sensores Opticos; particularmente los Radares de
Apertura Sintética (SAR), debido a sus numerosas
ventajas como son: capturar mayor ndmero de
informacioén de una escena y poder emplearse en
ausencia de luz y bajo cielos nublados.

La implementaciéon de radares de apertura
sintética en los distintos dmbitos de aplicaciones
viene siendo una técnica utilizada con mayor
frecuencia. Ya sean usados para la topografia,
cartografia, monitorizado de la biomasa, uso del
suelo, entre muchas otras utilidades mencionadas;
los programas de la Agencia Espacial Europea se
disefian con el fin de conocer mas a fondo la Tierra,
el Sistema Solar y el Universo.

El proceso de registro y subscripcion de pro-
yectos en el website de la ESA puede llegar a
ser sumamente extenuante en un principio, ya
que las guias disponibles contienen informacién
desactualizada que tienden a confundir al usuario.
Mediante este articulo fue posible asentar las
bases del procedimiento (paso a paso) para el
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acceso a los datos de las misiones ERS y ENVI-
SAT haciendo uso de la herramienta interactiva
EOLI-SA, profundizar en los distintos niveles de
procesamiento de datos, conocer a fondo como
funcionan los procesos de descarga y por qué se
migrard a una sola y las diferentes formas de
solicitud de datos.

Cada uno de los elementos presentados en
este documento juegan un papel fundamental al
momento de realizar la descarga de los datos de
interés mediante EOLI-SA, ya que si no se tiene
bien definido el funcionamiento actual de todos
los requisitos de la ESA o qué tipo de datos se
quiere solicitar segun la aplicacién que requiera
desarrollar para sus estudios e investigaciones,
realizar los requerimientos de catdlogos podria
llegar a ser una tarea bastante complicada.
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Carta de compromiso

Envie con su trabajo la siguiente carta el Comité Editorial de Revista INGENIERIA UC:

Ciudadanos

Director Editor en jefe y demds
Miembros del Comité Editorial
Revista INGENIERIA UC
Presente.

Por medio de la presente envio a Ud. (s) el manuscrito del trabajo titulado:

para que sea sometido a evaluacion para la publicacion. Manifiesto que este trabajo es
original e inédito: no ha sido publicado, no es duplicado, ni redundante; no estd siendo
sometido simultaneamente a arbitraje para su publicacién por ningin medio de difusion, que
los datos son originales y veridicos, que el autor y los coautores ceden los derechos de autor
a la Revista INGENIERIA UC, que el trabajo, tanto en su texto como las tablas y figuras
ha sido elaborado de acuerdo a las Instrucciones para los Autores, publicadas por Revista
INGENIERIA UC y que las referencias son directamente relacionadas con el trabajo.

Se designa como autor de correspondencia al autor o coautor que lo indique, con
quien el Comité Editorial mantendra comunicaciéon a través del correo electronico
revistaing@uc.edu.ve, quien serd responsable ante autores y coautores y dard respuesta
rdpida a los requerimientos del Comité Editorial. No se conocen conflictos de intereses y
de haberlos los autores y coautores estan obligados a indicarlo en el original junto a la fuente
de financiamiento

Firma:
El autor para correspondencia
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