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PREFACIO

<<Primeramente, has de temer a Dios; porque en el temerle esta la sabiduria, y siendo
sabio no podras errar en nada. [...] Haz gala, Sancho, de la humildad de tu linaje, y
no te desprecies de decir que vienes de labradores, y preciate mas de ser humilde
virtuoso, que pecador soberbio. [...] Mira, Sancho, si tomas por medio a la virtud y te
precias de hacer hechos virtuosos, no hay para que tener envidia a principes y
sefores; porque la sangre se hereda, pero la virtud vale por si sola lo que la sangre
no vale. [...] Procura descubrir la verdad por entre las promesas y dadivas del rico
como por entre los sollozos e importunidades del pobre.>>

- Miguel de Cervantes

Este trabajo representa la culminacion de mis estudios de ingenieria quimica.
Inicialmente, nace de mis deseos de hacer investigacion sobre tratamiento de aguas.
Las zeolitas son materiales bastante funcionales en tratamiento de aguas, ya que
tienen la capacidad de remover contaminantes de diferentes naturalezas quimicas y
fisicas en una sola operacion, remociones que de otra manera serian realizadas en

series a través de diferenes materiales filtrantes o métodos de separacion.

El interés por este material me motivé a investigar acerca de rutas practicas en
Guatemala para realizar su sintesis. En internet en el afio de 2,017 encontré un libro
titulado Green materials for sustainable water remediation and treatment, y el
Ingeniero Cristian Rossi fuertemente nos motivaba a buscar literatura y solicitar a la
Universidad la adquisiciébn. Segui su consejo y solicité la adquisicion. Fue cuando
tuve en mis manos el libro en el 2,018 y lei uno de los capitulos sobre sintesis verde
de zeolitas a partir de cenizas de cascarilla de arroz como una fuente alternativa a las

arenas de alta silice, que supe que ese tema era para mi.

El Ingeniero Rossi me ayudd a establecer contacto con la arrocera que me proveyé
del material e informacién sobre el proceso, y alli pude observar directamente cual es
el manejo y proceso que atraviesa la ceniza. En una de las visitas comenté el tema
con el gerente de produccién y la propuesta le fue interesante ya que han recibido
solicitudes de compra de las cenizas de su proceso, y saben que el material puede

aprovecharse de manera factible.



Luego de algunas reuniones y visitas para esclarecer qué podria llevarse a cabo
para aprovechar ese residuo, me di cuenta que una solucion significativa a nivel de
ingenieria necesitaba una etapa que terminase de quemar las cenizas y ayudara a
estandarizar el proceso para ofrecer un material con caracteristicas definidas, ya que

el alto contenido de carbono afecta singificativamente los procesos posteriores.

Entonces, propuse este tema de trabajo de graduacién como una respuesta inicial
para el aprovechamiento de las cenizas de cascarilla de arroz. Con la culminacion
agradezco al Centro Tecnolégico de Cementos Progreso S.A. y a todo su equipo de
trabajo. Admirable es el apoyo que dan a la investigacion nacional. Gracias por
apoyarme con los analisis de TGA, DRX, y FRX. También agradezco al Ingeniero José
Castillo de la arrocera por ser una pieza clave en la fase de investigacién de campo

del proceso de la ceniza.

Es evidente que este trabajo no hubiese sido posible sin mi educacién superior, la
gue no hubiese sido posible sin el contacto con mis mas apreciados mentores.
Profundamente le agradezco al honorable Inge Zambrano quien con sabiduria
siempre me motivo a explotar mis habilidades y crecer en ellas, a Tia Carmen por
darme el apoyo y confianza que muchas veces necesité porque creyo en mi desde el
principio y por mis aptitudes, a Gela por estimular mi curiosidad, ensefiarme con
compasion, y animarme a perseguir mis profundos suefios, y por Gltmo pero no menos
importante al Inge Rossi (i.e. Tatita) por ser guia al frente de mi educacién desde que

llegué a la Del Valle hasta hoy.

Me sobran las palabras para agradecer a mi familia los sacrificios. Gracias por creer
en mis suefios. Con el pecho erguido puedo decir Lo hemos logrado! Porque esta
victoria es colectiva y no individual. Porgue esta obra fue posible gracias a la suma de

todos los esfuerzos que como equipo hicimos.

El apoyo y &nimos de Lissa, Esteban, Stefan, y Sophia de mi clase de
microeconomia fue un pilar importante en momentos criticos del 2020 mientras

desarollaba la experimentacién. Gracias colegas.



Para aquellos que de baja estirpe fuimos nacidos, la educacion es la singular
herramienta que eleva nuestras mentes y conciencias. El caracter débil se vuelve
firme y solido. La mente se desarrolla armoniosamente, se enzancha y se fortalece.
Las virtudes se desarrollan desde la sencillez y engrandecen al hombre. Tal es mi

testimonio.

<<La obra de la verdadera educacion consiste en desarrollar la facultad de pensar y
hacer, en educar a los jovenes para que sean pensadores, y no meros reflectores de
los pensamientos de otros hombres. [...] No es la obra mas elevada de la educacion
el comunicar meramente conocimientos, sino el impartir aquella energia vivificadora
que se recibe por el contacto de la mente con la mente, y de la virtud con la virtud.>>

- Ellen G. White
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RESUMEN

El objeto del presente estudio fue realizar una propuesta de un horno para el
tratamiento térmico (i.e. calcinacion, combustiébn, quemado, etc.) de cenizas de
cascarilla de arroz provenientes de un proceso de generacion de vapor por
combustion de casacarilla de arroz, para elevar su contenido de silice (SiO2) y reducir
la fraccidn organica residual. Porque este material puede aprovecharse y con ello

contribuir al desarrollo de procesos sostenibles en la industria guatemalteca.

Para realizar tal propuesta se establecieron las bases de disefio; por caracterizacion
del flujo de proceso, propiedades de las cenizas, y evaluacion de la cinética de
calcinacion de las cenizas, se selecciond el tipo de horno necesario en funcién de las
bases, se desarrollé el balance de masa y energia del proceso por dia de operacion,
se elabor6 un esquema de la secuencia de las operaciones necesarias para el
tratamiento, y finalmente se propuso la ficha técnica de requerimentos para el

posterior disefio del horno.

Con los resultados generados se determind que el flujo de cenizas es de 6,250
kg/dia con un contenido de carbén de 9-12% (m/m), y que la calcinacion fue mas
eficiente a temperaturas por encima de 550°C, en las que los efectos del tiempo se
volvieron poco significativos para la pérdida de masa. Consecuentemente se concluyé
gue se necesita un horno vertical de llama para realizar la calcinacién en un solo paso,
y se propuso la integracibn de esta etapa de tratamiento térmico anexo al

almacenamiento de las cenizas en silos alimentado por un transportador de sélidos.

Por altimo, este trabajo constituyd la primera etapa para el desarrollo de propuestas
de aprovechamiento de las cenizas de cascarilla de arroz las cuales son descartadas
completamente, y considerando que la fraccién ogranica residual en las cenizas es
recurso energético desperdiciado, se recomendd que se realice un trabajo de disefio
definitivo del horno empleando las bases aqui presentadas, y que se realice la
construccion de este horno para mejorar la eficiencia y sostenibilidad de la planta por

el aprovechamiento de este residuo en el proceso productivo del arroz.
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l. INTRODUCCION

Este trabajo de graduacién consistio en el andlisis de la incineracion postcombustién
de cenizas de cascarilla de arroz provenientes de una caldera, y su caracterizacion,
para proponer un incinerador con el que se aumente la pureza de la silice residual en

las cenizas para darle uso a este material.

Para esto, se efectuaron muestreos, entre el mes de enero y el mes de marzo del
2020. Para caracterizar las cenizas se determiné su color, densidad de bulto,
granulometria, humedad, espectro infrarrojo de transformada de Fourier (FTIR),
porcentajes y contenidos de elementos mayoritarios, silice y 6xido de silicio (Si y
Si02).

Las muestras se homogenizaron, se sometieron a diferentes condiciones de
temperatura de tratamiento y tiempo de residencia en un horno tipo mufla, y se
determinaron las pérdidas de masa promedio para generar curvas compuestas de su
comportamiento. Esto se realiz6 para determinar; dentro del rango de las curvas
compuestas obtenidas, las condiciones de temperatura y tiempo de calcinacion que
aumenten y mantengan dentro de un rango definido la pérdida de masa (y por ende

la pureza de la silice residual) de las cenizas después de la calcinacion.

Ademas, se integro la informacion recolectada en los muestreos, visitas a planta, y
los tratamientos térmicos para establecer las bases de disefio; el flujo méasico de
ceniza producido, la temperatura adecuada para la combustion, el tiempo de

residencia en horno mufla, y la caracterizacién de la materia prima.

Con lo anterior se selecciond el tipo de incinerador para calcinar las cenizas,
disminuir su fraccién de organicos y aumentar la pureza de la silice residual para que

se le pueda dar uso a la silice.

Luego de la seleccion del tipo de incinerador para realizar la combustion, se propuso
un esquema, balance de masa y energia, diagrama de flujo, y modo de operacién para

el mismo como propuesta del disefio de un horno.



En el desarrollo de este documento calcinacién y tratamiento térmico, asi como
silica y silice, se emplearan indistintamente. Los primeros haciendo referencia a
tratamiento por calentamiento de las cenizas, y los segundos al diéxido de silicio
(Si02).



. OBJETIVOS

A. General
Proponer un horno para el tratamiento térmico de las cenizas de cascarilla de arroz
provenientes de una caldera, a partir de su caracterizacion y calentamiento para
establecer las condiciones de temperatura y tiempo de residencia, que aumenten la

pureza de la silice y reduzcan la fraccién organica de la ceniza.

B. Especificos
Caracterizar las cenizas provenientes de caldera determinando su color, densidad
de bulto, granulometria, humedad, espectro infrarrojo de transformada de Fourier
(FTIR), porcentajes y contenido de calcio (Ca), silicio y 6xido de silicio (Si y SiO2),

para establecer las condiciones iniciales del tratamiento térmico a realizar.

Evaluar a escala laboratorio el cambio de concentracion en funcién del tiempo a
diferentes temperaturas de tratamiento de la silice, en un horno mufla, para construir

curvas compuestas de calcinacion.

Seleccionar el tipo de horno y método de transferencia de calor necesarios para
alcanzar los cambios de concentraciéon de silice seglun las curvas compuestas,

tomando como base la produccién de ceniza de la arrocera.

Determinar las bases de disefio para la transferencia de calor de la operacion, el

tiempo de residencia, y otras caracteristicas del horno.

Realizar una propuesta de un horno para el tratamiento térmico de las cenizas de

cascarilla de arroz segun las bases determinadas.



.  JUSTIFICACION

Para la productora de arroz en cuestion, por la combustién del 40% (30,000 kg/dia)
de la cascarilla total se generan alrededor de 6,250 kg/dia de ceniza; la cual se
desecha en su totalidad. Esta combustion se realiza para generar vapor. La demanda
de vapor varia con la produccion y la calidad aparente de las cenizas también.
Conforme aumenta la demanda de vapor la eficiencia de combustién es mayor y las
cenizas cambian de color negro a color grisaceo; segun reporta la arrocera. La ceniza
tiene altos contenidos de silice y esta concentraciébn aumenta cuanto mayor es la
eficiencia de combustion. Esta eficiencia puede fluctuar en el proceso debido a que,
con el aumento de demanda, se modifican las condiciones de combustién. Lo que

indica que la pureza de la silice residual también fluctda con el tiempo.

Esta silice remanente en las cenizas puede ser aprovechada de diferentes maneras,
pero para ello se deben obtener cenizas con alto contenido de silice. Para aumentar
el contenido de silice en las cenizas provenientes de la caldera se deben caracterizar
las cenizas después de la combustidon y se debe aumentar el grado de combustién
final lo mas cercano a la totalidad como sea asequible. Pero debido a que las
condiciones de la caldera varian en funcién de la demanda y su propésito es
suministrar el vapor necesario para los procesos, no es posible acondicionar la
operacion de esta para que la fraccidn organica en las cenizas sea despreciable; por
ello es necesaria una operacion de incineracion adicional, que elimine la fraccion
organica residual. De manera que se deben establecerse las condiciones que
produzcan mayores purezas de silice, porque ese aumento de pureza reduce los
tratamientos posteriores que se deben aplicar a la ceniza para aprovecharla, y ya que
actualmente la totalidad de la ceniza es descartada, la primera etapa de

aprovechamiento de las cenizas debe consistir en una operacion inicial de purificacion.

El objeto de este trabajo de graduacién fue caracterizar las cenizas provenientes de
la linea de produccién de la arrocera y analizar la incineracion postcombustion, para
proponer el disefio de un incinerador u horno que aumente la pureza de la silice

contenida en las cenizas.



IV. MARCO TEORICO

A. Cascarillade arroz, y sus cenizas

La cascarilla de arroz es un residuo agricola con potencial contaminante y de bajo
valor residual aparente, por lo que se deben considerar maneras de aprovechamiento,
y determinar como se puede convertir en productos de valor afiadido, y utilizar la
cascarilla como una fuente de material secundario. En India para el 2005 se report6
que por cada tonelada (ton) de arroz se producen cerca de 0.23 toneladas (ton) de
cascarilla, y que la produccion de arroz se aproximé a 26 millones de toneladas (ton)
(Bajpai et al., 1981). La produccion mundial estimada para el 2012 de arroz fue de
489.1 millones de toneladas (ton), aproximadamente 122-163 millones de toneladas
(ton) de cascarilla de arroz (biomasa residual). Estos valores reflejan el interés en la
utilizacion de los residuos de cascarilla, ya que representan por lo menos un cuarto

de la produccion de arroz y pueden ser aprovechados (Chen et al., 2013).

B. Composiciéon de la cascarilla de arroz y sus cenizas

Se ha encontrado que la silice es un constituyente de organismos vegetales, debido
a que les confiere propiedades estructurales y mecanicas deseables a algunas
plantas. Se sabe que la silice es extraida del medio de cultivo y se concentra en
definidas partes de las plantas, para ser incorporada en su desarrollo. En diferentes
estudios se observo la presencia de silice en arroz, contenida principalmente en la
cascarilla. (Arcos et al., 2007; Bajpai et al., 1978, 1981, Barrer, 1948; Chandrasekhar
et al., 2006)

La cascarilla del arroz constituye cerca del 25% en base seca de los granos de arroz
cosechados, y la densidad de bulto esta entre 100-122 kg/m3 (Chen et al., 2013). Las
diferentes formas de celulosa son los principales componentes de la cascarilla, la mas
abundante es la lignocelulosa. Luego de ser sometida a calcinacion las cenizas suelen
contener altos niveles de pureza de silice, y en algunos casos de alimina. En estos
residuos se identifican las formas de aprovechamiento de toda la biomasa generada
(Chandrasekhar et al., 2006; Chen et al., 2013).

La concentracion de la silice en la cascarilla de arroz depende de diferentes factores

en su cultivo, y principalmente de la disponibilidad de la silice en el suelo. No obstante,
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la cascarilla presenta una tendencia general hacia contener porcentajes de silice
aprovechables. En el cuadro a continuaciébn se presentan las composiciones
reportadas por diferentes estudios, de la silice en cascarilla y sus respectivas cenizas.
(Arcos et al., 2007; Chandrasekhar et al., 2006; Chen et al., 2013; Farooque et al.,
1970; Korotkova et al., 2016; Le et al., 2013; Ramli et al., 1996)

Cuadro 1. Composiciones de silice y organicos reportadas en la cascarilla de arroz, y en

sus cenizas en diferentes estudios de obtencién de silice.

Estudio Silige en Si!ice en Orgén.ico en
cascarilla (%) cenizas (%) cascarilla (%)

Arcos, Pinto, & Rodriguez (2007) 2.63-13.3 87.56 — 90.30 71-87
Chandrasekhar & Majeed (2006) 17.6-18.4 > 90 76 - 80
Chen, Wang, Matrtin, Oliphant, Doerr,
Xu, Sun (2013) 15-28 96.8 - 98.5 75 -85
Farooque, Zaman, Halim, islam, _ 913 _
Hossain, Mollah, & Mahmood (1970) '
Rojas (2017) < 25.57 93.4-98.2 >74.43
Korotkova, Ksandopulo, Donenko,
Bushumov, & Danilchenko (2016) 18.8-22.3 93.4 [17-812
Le, Thuc, & Thuc (2013) -- 96.15 --
Ramli, Listiorini, & Hamdan (1996) -- 94.80 --

C. Obtencidn de silice a partir de la cascarillay sus cenizas

El tratamiento termoquimico, en medios acidos o basicos, de la cascarilla de arroz
y sus cenizas devuelve diferentes concentraciones de 6xido de silicio que dependen
tanto del contenido inicial en la cascarilla, como del pH y la temperatura de
tratamiento. No obstante, en la mayoria de las cenizas, provenientes de un proceso o
tratadas quimicamente, los porcentajes de contenido de silice (SiO2) fueron mayores
a 90%, y algunas solamente requieren activacion o purificacion (Arcos et al., 2007;
Chandrasekhar et al., 2006; Chen et al., 2013; Farooque et al., 1970; Korotkova et al.,
2016; Le et al., 2013; Panpa & Jinawath, 2009; Ramli et al., 1996).

En su estudio, “Optimization and Reactivity Study Of Silica In The Synthesis Of
Zeolites From Rice Husk”, Ramli et. al (1996) reportaron el tratamiento termoquimico
que le dieron a la ceniza y cascarilla para aumentar la pureza residual de la silice y
mejorar su reactividad para aplicacion en sintesis posteriores. La metodologia
consistio en un tratamiento térmico a 90°C por 3 horas con una mezcla 30:20 g de

ceniza, hidroxido de sodio (NaOH), y agua. El precipitado obtenido se filtrd, se afiadié



acido sulfarico (H2S04) con agitacion hasta observar la precipitacién, de lo cual
obtuvieron silice amorfa. Se observan rendimientos mayores a pH por encima de 7, y
mayores purezas con pH alrededor de 7 para la finalizacion de la deposicion (Ramli
etal., 1996).

Con relacion a los efectos de la temperatura sobre las propiedades de la silice
obtenida del tratamiento de la ceniza, Chandrasekhar et al. (2006) en su estudio
“Effect of calcination temperature and heating rate on the optical properties and
reactivity of rice husk ash.”, determinaron que la brillantez de la silice y su reactividad
aumentan tratando las cenizas con acido clorhidrico (HCIl) 0.1M a tasas de
calentamiento por debajo de los 2°C/min, y disminuye exponencialmente con el
aumento de la velocidad de calentamiento, y con el tiempo total del calentamiento
(Chandrasekhar et al., 2006).

A partir de lo anterior se identifica que la reactividad de la ceniza, y de la silice de
esta, disminuye drasticamente con la formacién de isémeros cristalinos de la silice
(Si02). Por lo tanto, metodologias de extraccion de la silice deben considerar
metodologias para la obtencién de la silice amorfa (Chandrasekhar et al., 2006; Panpa
& Jinawath, 2009; Ramli et al., 1996).

. Caracterizacion de las cenizas de cascarilla de arroz

Para el determinar los procesos que deben aplicarse a una materia prima para
convertirla en productos se deben conocer primeramente las propiedades de tal
materia prima. Parte del objeto de este documento es presentar la caracterizacion de
algunas propiedades de la ceniza de cascarilla de arroz, necesarias para el manejo

de este material sélido.

Muestreo y tamafio de muestra
El muestreo corresponde al proceso que se sigue para la obtencién de una porcién

representativa de una poblacion. Estadisticamente, el muestreo analitico tiene como
objetos, primero; recolectar una concentracion media de la muestra la cual sera una
estimacion de la poblacion. Segundo, estimar la desviacion poblacional a partir de la

porcion representativa (Skoog, 2015).



Ademas de establecer una metodologia de muestreo se debe establecer el tamafio
representativo, que, con un cierto grado de tolerancia, permitird estimar correctamente
la media de la poblacién a partir de la muestra. El tamafio de muestra se determina
por la incertidumbre tolerada entre la poblacién y la muestra, la heterogeneidad de la

poblacién, y el tamafio de particula (para sélidos particulados) (Skoog, 2015).

Las ecuaciones para determinacién de tamafio de muestra tienen altos niveles de
complejidad. Sin embargo, para sélidos particulados con grado de heterogeneidad
constante se tiene una simplificacion al asumir la proporcionalidad de numero de
particulas a la masa de la muestra. La relacién viene dada por la siguiente ecuacion
(Skoog, 2015).

K, = m * (o, * 100)?

Donde K, corresponde a la constante de muestreo, m la masa del tamafio de
muestra, y o, la tolerancia aceptada. En esta simplificacion, la constante de muestreo
se interpreta como la masa requerida para reducir al 1% el muestreo incierto.
Generalmente la constante corresponde al tamafio de la poblacion, y la tolerancia se
establece segun los métodos analiticos o factores econdémicos. Ya que menor
incertidumbre puede implicar aumentos significativos en los gastos de analisis. Por lo

gue se recomiendan valores entre 5% y 15% de desviacion relativa (Skoog, 2015).

Color de las cenizas
El color de las cenizas de la cascarilla de arroz depende de las condiciones de

combustion, tiempo de residencia en zona de combustién, contenido metalico,
porcentajes de organicos y silice residual. De manera general se observa ceniza de
color blanco cuando hay alta pureza de la silice, y colores negros a grisdceos cuando
hay carbono remanente sin quemar. En raras ocasiones se observan colores rosa
palido hasta ligeros verdes claros. Lo Ultimo depende en gran manera de la
contaminacién de las cenizas con iones de diferentes metales. (Chandrasekhar et al.,
2006; Kaewkhao & Limsuwan, 2012; Paya et al., 2001; Salas et al., 2009)



Densidad de bulto
La densidad de materiales particulares puede ser dificil de determinar, debido a la

presencia de poros internos, rupturas, irregularidades en las particulas, y distribucion
de tamafios de particulas. Se entiende por densidad de bulto a aquella determinada
para una larga cantidad de particulas, que es relativamente reducida debido a los
intersticios de espacio libre entre las particulas. La densidad de bulto es altamente
sensible al empaquetamiento de las particulas, y puede aumentar si se compacta el
material. S6lidos compactados tipicamente tienen de 5% a 20% mas de densidad que
los no compactados. Para el dimensionamiento de equipos de manejo de sdélidos, se

utiliza la densidad de bulto como propiedad de referencia (Towler & Sinnott, 2013).

Analisis granulométrico
Las propiedades de los materiales particulados se ven altamente influenciadas por

el tamafo de particula. El tamafio de particula corresponde a la segunda dimension
de mayor longitud, para particulas irregulares. Normalmente los materiales
particulados no tienen un solo tamafo de particula, sino que se encuentran
distribuidos en diferentes proporciones. Por lo tanto, es necesario conocer la
distribucién de tamafos, y establecer un valor promedio que represente correctamente
al sélido. (McCabe et al., 2007a; Towler & Sinnott, 2013)

Al método utilizado para esto se le conoce como analisis granulométrico. Que
consiste en la separacion de las particulas usando tamices o mallas estandarizados.
Se agrupan siguiendo una distribucion de frecuencia, y frecuencia acumulada. El valor
de masa acumulado del 80% corresponde al tamafio de particula nominal. El analisis
granulométrico también se conoce como granulometria o analisis acumulativo.
Muchas propiedades de sélidos se pueden correlacionar con esta distribucion de
tamafios (McCabe et al., 2007a).

Humedad en sélidos
La presion de vapor observada en un sélido himedo depende de la naturaleza de

la humedad contenida, la naturaleza del sélido, y la temperatura. Agua ligada es
aquella humedad presente como una solucién liquida de porciones solubles del sélido
y como una solucién de soélidos, humedad dentro de pequefios capilares y huecos en

todo el sélido o bien adsorbida sobre la superficie. Agua no ligada corresponde a la



que ejerce la presion de vapor del agua pura a la temperatura del equilibrio (Treybal,
1997).

La humedad en el equilibrio para una especie dada de solido puede depender del
tamafio de particula o de la superficie especifica, si la humedad, antes que de

cualquier otra forma, esta fisicamente adsorbida (Treybal, 1997).

Espectroscopia
Es cualquier técnica de andlisis quimico que usa energia en forma de radiacion

electromagnética (luz) para determinar informacion de una o diferentes especies
guimicas. Se fundamenta en diferentes postulados de la mecénica cuantica. Cuando
una molécula absorbe un foton (paquete de energia) la energia de esa molécula
aumenta. Entonces la molécula es promovida a un estado excitado, y si la molécula
emite un fotdn la energia disminuye. El estado de menor energia es conocido como
estado basal. (Harris & Lucy, 2016)

Una transicion corresponde a la excitacion de un estado basal a uno excitado. El
espectro electromagnético tiene diferentes regiones, caracterizadas por las diferentes
transiciones que produce en la materia. Los fotones de la regién de microondas
ocasionan transiciones rotatorias en las moléculas. Los de la region de infrarrojo
activan estados vibratorios en las moléculas. En las regiones Visible y UV se observan
transiciones electrénicas. En regiones por debajo de estas, las moléculas sufren
rupturas, y son técnicas de altos requerimientos energéticos. Todas estas transiciones
emiten fotones, y en el andlisis espectroscopico se detectan para estudiar el

comportamiento molecular (Harris & Lucy, 2016; Skoog, 2015).

Espectroscopia infrarroja de transformada de Fourier (FTIR)
Una molécula absorbe solamente frecuencias especificas de radiacién infrarroja. La

radiacion absorbida en esta region corresponde a las transiciones debido a
estiramiento y doblamiento de los enlaces moleculares de los compuestos. En el
proceso de absorcion infrarroja, la frecuencia de los fotones absorbidos corresponde
a la frecuencia vibracional de los enlaces de la molécula en cuestion, y la energia

absorbida aumenta la amplitud de los movimientos vibracionales naturales de las
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moléculas. Solo aquellos enlaces que tienen un momento dipolar que cambia como

funcién del tiempo son capaces de absorber en la region IR. (Pavia et al., 2015)

Los compuestos oxigenados de silicio muestran bandas de absorcion Infrarroja por
debajo de 1200 cm™, correspondientes al estiramiento del enlace Silicio-Oxigeno (Si-
0), y el estiramiento asimétrico de los enlaces Silicio-Oxigeno-Silicio (Si-O-Si). Estas
bandas determinan cualitativamente la presencia de estos grupos. Compuestos
carbonados de silicio e hidrogenados, también muestran bandas de menor relevancia.
(Patnaik & Dean, 2004)

El silicio en la cascarilla de arroz ocurre en la forma amorfa e hidratada de silice. En
la ceniza de cascarilla de arroz, se observan los grupos silano (RSiOH) y siloxano
(SiOH), cuyas bandas se observan alrededor de los 470cm? y 810cm?
respectivamente. Mientras que las bandas alrededor de los 1100cm™ corresponden a
los enlaces inorganicos de la silice (SiOSi). Las bandas de 400-500cm se atribuyen
a la vibracion de doblez del enlace silice-oxigneo (Si-0), y las de 800-1000cm™ a los

estiramientos. (Benesi & Jones, 1959; Ibrahim et al., 1980)

Técnicas de analisis elemental
Las técnicas de andlisis elemental corresponden a aquellas que permiten cuantificar

individualmente la composicion elemental de muestras en diferentes fases. Las més
utilizadas corresponden a la espectroscopia atémica de Absorcion (AA) y Emision
(AE), Emision atdmica con Plasma Acoplado Inductivamente y deteccion de Masas
(ICP-MS), Fluorescencia de Rayos X (XRF), Espectroscopia Auger de Rayos X (XRA),
microanalisis elemental usando la técnica de Dumas y similares. (Harris & Lucy, 2016;
Rouessac & Rouessac, 2007; Skoog, 2015)

Espectroscopia de fluorescencia de rayos X (XRF)
La fluorescencia de rayos x es una propiedad espectral atébmica, universalmente

reconocida como un método de altas exactitud para estudios cualitativos y
cuantitativos de los constituyentes elementales de una muestra. El principio de
operacion consiste en irradiar una muestra con rayos X 0 con electrones energizados,
y debido a esta excitacidn la muestra irradia rayos X, cuyas energias son especificas

para cada elemento. (Rouessac & Rouessac, 2007)
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La radiacién incidente provoca que un electron de las regiones cercanas a los
ndcleos atémicos sea expulsado en la forma de un fotoelectrén (de alta energizacion).
Esto provoca una descompensacion en la estabilidad atémica, y los electrones de las
capas superiores son desplazados entonces a una capa mas interna. Para recuperar
la estabilidad atémica, esta transiciobn debe suceder, pero los electrones pierden la
cantidad de energia necesaria para realizarla. Esta energia esta cuantizada para cada
electron en cada atomo, de manera que, la energia de la sefial emitida corresponde a
la identidad atémica, y la intensidad responde a la cantidad presente de cada atomo

en la muestra. (Rouessac & Rouessac, 2007)

En los estudios referenciados anteriormente en la seccion B de este documento,
que involucraban algun tipo de caracterizacion de cenizas de cascarilla de arroz, o
cascarilla de arroz, es utilizada la técnica de fluorescencia de rayos x (FRX) (ver
cuadro 1). Es necesario especificar que debido a los intereses de ingenieria de
meétodos de andlisis rapido y econdmicos, la técnica de fluorescencia se utiliza en su
modo semi cuantitativo. No obstante, Fernandes et al. (2017) en su estudio
“Characterization of Silica Produced from Rice Husk Ash: Comparison of Purification
and Processing Methods”, presentaron que las diferencias entre las concentraciones
se atribuyen principalmente al método de tratamiento de la cascarilla de arroz, y no al
modo de operacion de la FRX. Esto se debe a que la variacion es mayor para el
tratamiento, que la incertidumbre del modo semicuantitativo de la técnica. (lara

Janaina Fernandes et al., 2017; Zain et al., 2011)

Los resultados experimentales de las caracterizaciones empleado esta técnica
muestran que los principales constituyentes en la ceniza corresponden al carbono
residual, y 6xidos de calcio, potasio, aluminio, magnesio, y sodio. Todos los demas
constituyentes son despreciables. (lara Janaina Fernandes et al., 2017; Zain et al.,
2011)

Analisis Termogravimétrico (TGA)
Este analisis se realiza registrando continuamente la masa de una muestra colocada

en una balanza térmica en condiciones de atmoésfera controlada, conforme aumenta

latemperatura y el tiempo de residencia de la muestra en el equipo. El grafico obtenido
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en el que se presenta la masa o pérdida de masa en funcion del tiempo o temperatura

se llama termograma o diagrama de descomposicion térmica. (Skoog et al., 2008)

La informacién que proporciona es cuantitativa, pero limitada a las reacciones de
descomposicidon y de oxidacion, y a procesos como vaporizacion, sublimacién, y
desorcién. Las regiones horizontales en estos graficos corresponden a intervalos de
temperaturas en los que los compuestos de la muestra son estables. El termograma
diferencial se puede emplear para determinar las pérdidas de masa significativa de la
muestra. (Patnaik & Dean, 2004; Skoog et al., 2008)

Experimentalmente se encuentra disponible poca informacién sobre los resultados
de andlisis termogravimétricos de las cenizas de cascarilla de arroz, y los estudios
publicados consisten en tratamientos en temperaturas por encima de los 1000°C y
atmosferas inertes o enriquecidas con oxigeno. Situaciones que no son adecuadas
para el manejo industrial de las cenizas porque la remocidn del carbono residual no
debe ser econbmicamente demantante para que las cenizas de cascarilla de arroz
sean asequibles como materia prima. No obstante, los termogramas encontrados no
presentan transiciones definidas y muestran pérdidas de masa entre el 10% y 15%
incosnsitentes con los resultados de composicion por fluorescencia de rayos X (XRF).
(Farooque et al., 1970; lara J. Fernandes et al., 2017; lara Janaina Fernandes et al.,
2017; Korotkova et al., 2016)

Hornos para sélidos particulados

El calentamiento directo para sélidos particulados puede lograrse en equipos
similares a los de secado continuo; los disefios mas comunes son el lecho fluidizado,
secador rotatorio, y de secado flash. La transferencia de calor directa entre corrientes
de gas y sélido es bastante alta en lechos fluidizados. También se puede alcanzar el

calentamiento por combustion del material disperso (Towler & Sinnott, 2013).

Transferencia de calor indirecta se puede lograr en cualquier equipo de manejo de
sélidos al que se le pueda adaptar enchaquetado o alambrado de calentamiento o
enfriamiento. El area disponible para la transferencia de calor es generalmente baja.
Si los solidos se mueven lentamente, el coeficiente del lado de lo sélidos se puede

determinar a partir de la siguiente correlacién (Towler & Sinnott, 2013).
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Donde h es el coeficiente de transferencia de calor, k es el coeficiente de
conductividad térmica del fluido, dp es el diametro de particula, Dt es el diametro del

equipo, G es el flux de masa, y u es la viscosidad del fluido (Towler & Sinnott, 2013).

Lecho fluidizado
Una caracteristica de los lechos fluidizados es una alta tasa de transferencia entre

el fluido y la superficie inmersa. La temperatura en un lecho fluidizado es uniforme a
menos que la circulacion sea impedida. El flujo de calor gas a particula es tan rapido
gue es una consideracion menor. Transferencia de calor en los puntos de contacto de
particulas es despreciable y la transferencia por radiacion es pequefia debajo de
600°C. El comportamiento de la transferencia de calor es importante, en las paredes
del contenedor donde se determinan las magnitudes de pérdidas térmicas con los

alrededores (Couper, 2010).
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Figura 1. Cuadro de correlaciones de coeficientes de transferencia de calor, en lechos

fluidizados.

TABLE 17.20. Heat Transfer Coefficients in Fluidized Beds”

1. At vertical tubes (Vreedenburg, 1960} . .
A y3 1 . 2. Arwertical tubes, see the correlation of Wender and Cooper on
[HID = dil kg Welh/ DY "y [Capa g} = ClulD — b,/ Figure 17.17(a}
3. Athorzontaltubes (Wreedenburg, loc cit.; Andeenand Glicksman,
ASME Paper 76-HT-67, 1976)

Conditions:
#atatifpt, < 2050, (e Ky M by G ptg 1 = 0861l 1 — e/ pge I,
- - pedettfp, < 2500
05UD — dil iy < 245 10F, C=2.7% 107, n=3.4 - e
patlD —dlpy > 24 1E,C=22 n=044 Uy (g Wik { Copt g} ™% = 90011 — M ey f o o, g™ =%,
Pydsttfp, = 2550

IO — di} kg Nk TID — dCot IV* = ClulD — o bg®® 51"
4. Atwessel walls, see Figure 17.17(b) for the correlation of Wender

Conditions: end Cooper.
pydettfn, = 2550,

wlD— dlg5dlE < W70, C=105x10-%, n=20
ulD— dlgtSdl® = 1070, C =240, n=08

Far off-center locations, the factor Cis multiplied by C which is
given in terms of the fractional distance from the center by

Cr =1+ 2.175(r/ ) - 2.188(r /A

“ Maotation: Subscript s for solid, subscript g for gas, o = tube diameter, D = vessel diameter, g = acceleration of gravity.

Fuente: Couper et al. Chap. 17 Chemical Reactors pp 638 (2010)

Hornos rotatorios
Hay de diferentes formas y tamafios, pero la mayoria consisten en contenedores

cilindricos rectos con variaciones. Estos hornos pueden estar equipados con
levantadores o formas internas que aumentan el tiempo de residencia del material en
el equipo, el mezclado y la transferencia de calor. Esto se logra a través del
mecanismo de renovacion de superficie. Los hornos de secado corto se encuentran
entre 15-75m de longitud, y funcionan con materiales casi calcinados. Los de
calentamiento indirecto, tienen una eficiencia térmica menor, son pequefios y miden

hasta 1.3m en didmetro (Boateng, 2016).

Una caracteristica Unica de los hornos rotatorios calentados indirectamente es una
compartimentalizacion de mdultiples zonas de control de temperatura, las cuales se
pueden calentar de diferentes manetas. Estas zonas pueden facilitar tiempos de
residencia definidos y atmosferas controlables para materiales inflamables.
Aplicaciones comunes involucran calcinacién, reduccién, oxidacién controlada,
reacciones de estado sélido, y purificacion. Una descripcién de estos se muestra en

la siguiente figura (Boateng, 2016).
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Figura 2. Esquema de un horno rotatorio calentado indirectamente. Equipo de manejo de

sélidos con calentamiento
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Figure 1.9 Indirect-fired small rotary kiln used for niche applications.
Courtesy of Harper Intemational, Lancaster, NY

Fuente: Botaeng et al. Cap. 1 The Rotary Klin Evolution and Phenomenon pp 10 (2016)

F. Sintesis de materiales zeoliticos para aprovechamiento de la silice en la
ceniza de cascarilla de arroz
Las zeolitas son materiales de ocurrencia natural o sintética, cristalinos; formados
por silicio, aluminio, oxigeno y otros elementos (Wang et al., 1998). La investigacion
respecto a zeolitas y sus propiedades datan de 1919, con libros como Mineral Deposits
de McGraw-Hill, donde se explora sus propiedades similares a las del carb6n activado
y su capacidad singular para realizar separaciones de alta selectividad. Ademas, es
entonces cuando se comienza a teorizar respecto a su formacion en la naturaleza y la
posibilidad de su sintesis, debido a la alta dispersion de estos materiales en el suelo
(Waldemar, 1933).

La exploracion de la sintesis de zeolitas data de mediados del siglo XX con las
publicaciones pioneras de Barrer en 1948 y el desarrollo de multiples patentes en
aplicaciones de hidrocraqueo, reformacion, membranas de intercambio iGnico y otros
(Barrer, 1948). Desde entonces se han desarrollado diversos métodos y evaluado los
efectos de las condiciones de sintesis en las propiedades de la zeolita formada, siendo
la materia prima silica de fuentes quimicas (Bajpai et al., 1978). Desde entonces se
exploraron diversas fuentes que fuesen de bajo costo, abundantes y de alto contenido

de silice para la sintesis de materiales zeoliticos, cumpliendo la cascarilla de arroz
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con estas caracteristicas. En 1981 Bajpai sintetiza por primera vez mordernita, un tipo
de zeolita, usando como fuente Unica de silice la ceniza de cascarilla de arroz,
obteniendo propiedades muy similares a la modernita sintetizada a partir de fuentes

quimicas de silice y con algunas ventajas en la sintesis (Bajpai et al., 1981).

En la actualidad se ha logrado sintetizar diferentes tipos de zeolitas partiendo de
diferentes materias primas y a través de diferentes rutas sintéticas, siendo la
aplicacion deseada el factor determinante en el tipo de zeolita y su naturaleza. Se han
estudiado diversas sintesis y se ha establecido que los factores determinantes en el

tipo de zeolita y sus caracteristicas son los presentes en el siguiente cuadro (Jacobs

& Martens, 1987; Suresh & Sundaramoorthy, 2015; Wang et al., 1998).

Cuadro 2. Factores de sintesis y su efecto en el material zeolitico producto.
Factor Efecto en el material zeolitico sintetizado
Reactivos/
Proporcion Es determinante en el tipo de zeolita a sintetizar puesto que se relaciona
inicial de directamente con la constitucion atémica y estructura cristalina del producto final.
reactivos.

pH de sintesis

Tiene un impacto directo en el arreglo cristalino de la zeolita a formar, ya que
determina la abundancia de ciertas especies en solucién y la tasa de cristalizacion.

Recipientes de

El uso de recipientes de borosilicatos no es adecuado, ya que al trabajarse en
condiciones alcalinas puede afectar la razon de Si/Al en solucién. Se recomienda

reaccion - S -
utilizar reactores de acero inoxidable y almacenar en contenedores plasticos.
Maduracion Dependiendo el tipo de sintesis y el tipo de zeolita puede ser fundamental el paso
previa a de maduracion, ya que permite obtener mejores rendimientos. Esto ocurre por la
sintesis formacion de nicleos de cristalizacion.
Determinante en la velocidad de nucleacion puesto que afecta en el nimero de
colisiones efectivas. Puede mejorar el fraccionamiento de cristales e incrementar
Agitacion area superficial, no obstante, en algunos casos altas velocidades de agitacion

pueden favorecer cocristalizaciones de productos no deseados y reducir la pureza
del material zeolitico deseado.

Nucleacion y
crecimiento de
cristales

Pueden ser agregadas semillas de la zeolita deseada o de otro tipo de zeolita para
mejorar los rendimientos a obtener, al formar superficies donde se promueve la
cristalizacion.

Calentamiento
y presion

El proceso de calentamiento determina la naturaleza del material zeolitico ya que
algunas zeolitas son estados metaestables, por lo que calentar de mas puede
favorecer la cristalizacion de una zeolita no deseada y el no calentar lo suficiente la
no formacion del producto objetivo. La presion afecta de la misma manera que el
calentamiento, aunque con un efecto menor en el producto final.

Tiempos de
reaccion

La sintesis de zeolitas obedece la ley de Ostwald de transformaciones sucesivas,
por lo que los primeros productos formados son los menos termodindmicamente
estables y son reemplazados posteriormente por otros mas estables. Por lo tanto,
en ciertas condiciones existen tiempos especificos para la formacién mayoritaria de
un tipo de zeolita y fuera de ellos se favorezcan otras.
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Entre los estudios realizados de sintesis de zeolitas a partir de ceniza de cascarilla de
arroz se ha buscado satisfacer diferentes necesidades, acorde a lo cual se han
sintetizado zeolitas especificas y se han evaluado acorde a diferentes parametros.
Algunos de los pasos en comun en todas las sintesis de zeolitas, es la calcinacion
parala remocién de material organico, el tratamiento acido y la formacién de gel como
medio para la sintesis. En el cuadro a continuacién se presentan sintesis de zeolitas
a partir de ceniza de cascarilla de arroz reportadas por diferentes estudios y su
aplicacion destinada (Jacobs & Martens, 1987; Mishra et al., 2013; Xiao et al., 2016;
Xu, 2007).

Cuadro 3. Estudios de sintesis de zeolitas a partir de ceniza de cascarilla de arroz,

condiciones de sintesis y aplicaciones reportadas en diferentes publicaciones.

Estudio Ef(;jli?; Sintesis Aplicaciones
L o Catalisis organica, sintesis
ggﬁgl’el,jklf\}.Ré?kM(.lgélg)c. Modernita 13?;231 ¢ de oéras zeol_itas y remocion
€ amonio en agua.
Catalisis organica,
Chareonpanich, M., Namto, T., 150-210 °C membrana de intercambio
Kongkachuichay, P., & Limtrakul, J. ZSM-5 6h-2dias de protones, craqueo
(2004). 4 bar catalitico, tratamiento de
aguas residuales.
Remocién de amonio,
Dalai, A. K., Rao, M. S., & Gokhale, NaX 90-120 °C separaciones
K. V. G. K. (1985). 6h orgénico/orgénico,
adsorcion y catalisis.
Tratamiento de aguas
Foletto, E. L., Castoldi, M. M., De 100 °C residuales, captura de
Oliveira, L., Hoffmann, R., & Jahn, Zeolita A 6h calcio, deshidrataciones y
S. L. (2009). membranas de intercambio
iénico.

0 | eom
S., Hamdan, H., & Sulikowski, B. Zeolita Beta 2 dias membranas de intercambio
(2006). S

iénico.
Ramli, Z., Listiorini, E., & Hamdan, . 90 °C Remocion de amoniaco,
H. (1996). Zeolita'Y 6 dias reformado,y_ craqueo
catalitico.
Sundari, C. D. D., Setiadji, S.,
Rohmatullah, Y., Sanusi, S., Zeolita L 170 °C Adsorcion y tratamiento de
Nurbaeti, D. F., Novianti, |, ... 24h aguas.
Ivansyah, A. L. (2018).
Wang, H. P., Lin, K. S., Huang, Y. ZSM-48 1000 K Craqueo, reformado y
J., Li, M. C.,, & Tsaur, L. K. (1998). 48h catdlisis en petroleo.
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G. Analisis de varianza
El andlisis de varianza es una herramienta para el disefio y elaboracién de
experimentos que permite hacer inferencias poblacionales a través del estudio de
datos muestrales recolectados de manera aleatoria. Estos tipos de métodos que
emplean un estadistico de prueba practico y sencillo para la comparaciéon de
poblaciones caen dentro de la categoria general de anova (analysis of variance por

sus siglas en inglés). (Anderson et al., 2011; Skoog, 2015)

El andlisis de varianza ayuda a detectar diferencias entre las poblaciones con la
comparaciéon de las varianzas de las poblaciones. De manera que para comparar las
poblaciones se proponen las siguientes hip6tesis nula y alternativa. (Anderson et al.,
2011; Skoog, 2015)

Ho: Py = pp = Uz = = I

H,:no todas las p; son iguales

A través de este procedimiento estadistico se determina si las diferencias
observadas entre las medias muestrales son lo suficientemente grandes para
rechazar Ho. La determinacion se realiza por comparaciéon de las variaciones entre
los niveles de un factor con las variaciones en un mismo nivel de factor. (Anderson
etal., 2011; Skoog, 2015)

Para aplicar la metodologia del analisis de varianza se requiere hacer algunos
supuestos para el desarrollo de los célculos. Primero, para todas las poblaciones la
variable respuesta es de distribucién normal. Segundo, la varianza de la variable de
respuesta es la misma para todas las poblaciones. Tercero, las observaciones del

experimento son independientes entre si. (Anderson et al., 2011)

El procedimiento del ANOVA consiste en realizar dos estimaciones independientes
de la varianza poblacional considerando que Ho es verdadera. Una estimacion se
hace con la variacion entre las medias muestrales mismas y la otra en la variacion

entre los datos dentro de cada muestra. Comparando ambas estimaciones se

19



determina si las medias poblaciones son iguales o significativamente diferentes.
(Anderson et al., 2011; Dowdy et al., 2004)

. Reacciones en sistemas heterogéneos

En los casos de los sistemas con mas de una fase se observan dos factores que
normalmente hacen complejo en analisis de la cinética de reaccion. Primero, la
velocidad de reaccion es un pardmetro complejo de determinar, y segundo, el modo
de contacto modifica significativamente el mecanismo de transferencia de masa y por

lo tanto el andlisis del sistema de dos fases. (Levenspiel, 2012)

El establecimiento de modelos cinéticos para estas cinéticas, dependen de las areas
de contacto entre las fases, las resistencias a la trasnferencia de materia, la velocidad
de reaccion sobre el area de contacto, la velocidad de reaccidén dentro de cada fase,
los efectos térmicos, presion, y varias otras condiciones. Por lo tanto, estos modelos
requieren de controles experimentales mas complicados, y en virtud de eso se
prefieren los modelos simples y razonables que modelos mas precisos y detallados

que no representen los esquemas de contacto existentes. (Levenspiel, 2012)
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V. METODOLOGIA

A. Muestreo de ceniza

W N

7.
8.
9.

Establecer la frecuencia de muestreo semanal.

Contar con equipo necesario para muestreo.

Preparar bolsas o contenedores para guardar la muestra.
Consultar condiciones promedio de caldera durante la visita ese
dia .

Aleatorizar el nimero de sacos y tomar dos muestras de 10 sacos
(5% de Incertidumbre).

De cada muestra tomar una porcion de 25.0g (5% de Incertidumbre
y sellarse herméticamente en una bolsa.

Se repitié por uno de los 10 sacos aleatorizados.

Etiquetar la muestra.

Mezclar muestra por 30 minutos a 1 hora.

10. Almacenar en un lugar fresco y seco, y enviar a andlisis

11. Registrar y anotar observaciones importantes de cada dia de

muestreo.

12. Muestrear un dia aleatorio a la semana por doce semanas.

13. En la ultima de las visitas recolectar una muestra adicional de

cascarilla de arroz de la linea de proceso para tener el material de

referencia.

Nota: base de trabajo 6,250 kg/dia (250 sacos/dia)
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B. Caracterizacion

8.
9.

Identificar correctamente cada muestra.

Realizar una muestra representativa de trabajo. De las doce
muestras recolectadas tomar porciones de 30-50 g aproximados.
Verter en una cubeta previamente limpia y seca.

Mezclar manualmente con una paleta de madera las 12 muestras
de ceniza por 30 minutos.

Esta se convertird en la muestra inicial de trabajo, porque no se
observaron variaciones significativas en el color aparente de las
cenizas y las condiciones de operacion de la caldera durante la
etapa de muestreo.

Realizar un documento que almacene toda la informacién de esa
muestra junto con los valores registrados de sus propiedades.
Determinar densidad de bulto y granulometria, y devolver porcion
a muestra. En el departamento de Ingenieria Quimica de la UVG.
Separar 100 g de la muestra inicial para analisis.

Determinar el espectro FTIR.

10. Realizar analisis elementales (FRX), cristalinidad (DRX), y de

combustion (TGA) en un laboratorio externo.

C. Anédlisis de tratamiento térmico

Al finalizar las semanas de muestreo.

Tomar una muestra de 10-15 g de cada dia de muestreo y una
muestra de la mezcla de los doce muestreos.

Mezclar todas las muestras de 30 a 60 minutos para
homogeneizar.

Almacenar la mezcla anterior en bolsas transparentes de 25 libras.
Estas seran las muestras a calcinar.

Pesar 10g de una de las bolsas anteriores sobre un o dos crisoles
0 ceramicos para mufla.

Registrar masa inicial, y masa de porcelana vacia.

Colocar las muestras en una bandeja para transporte.
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8. Precalentar mufla a temperatura deseada.

9. Ingresar la/s muestra/s.

10.Calentar a las temperaturas, y el tiempo de residencia, de acuerdo
con el cuadro que se muestra a continuacion. Seguir el siguiente

codigo para referirse a las muestras

Temperatura (°C) | Tiempo (min) | Cddigo
350 60 C35060
350 120 C35120
350 150 C35150
350 180 C35180
350 240 C35240
350 270 C35270
450 60 C45060
450 120 C45120
450 150 C45150
450 180 C45180
450 240 C45240
450 270 C45270
550 60 C55060
550 120 C55120
550 150 C55150
550 180 C55180
550 240 C55240
550 270 C55270
650 60 C65060
650 120 C65120
650 150 C65150
650 180 C65180
650 240 C65240
650 270 C65270
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11. Los primeros dos numeros del codigo corresponden a la
temperatura del tratamiento seguido de tres nUmeros que indican
los minutos de calcinacion. C35160 corresponde a 350°C y 120
minutos correspondientemente.

12. Apagar la mufla y dejar que la temperatura descienda.

13. Cuando la muestra esté por debajo de los 50°C se puede retirar
de la mufla.

14. Dejar enfriar por 15 minutos.

15. Pesar la porcelana y registrar la masa final de ceniza y porcelana
junta.

16. Determinar el porcentaje de pérdida de masa.

17. Almacenar la muestra en bolsas y sellarlas herméticamente.

18. Identificar segun el numero de corrida, y segun el codigo
identificado en el cuadro anterior.

19. Almacenar las muestras en una caja alejada de la luz y de
humedad.

20. Realizar cada conjunto de prueba en duplicado.

21.Contrastar los resultados de la calcinacion con los resultados de

termogravimetrias en los casos en los que sea posible.

D. Establecimiento de las bases de disefio

1. Durante las visitas realizar investigacion con la administracion,
ingenieros, y operarios acerca de la cantidad de ceniza producida
de la combustion.

2. Estimar la ceniza producida diariamente para poder realizar el
balance de masa a tratar.

3. Con los resultados de las calcinaciones realizar isotermas de la
pérdida de masa en funcién del tiempo, y aplicar analisis de
varianza para establecer la temperatura adecuada de calcinacion

de la ceniza.
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Analizar los resultados de las termogravimetrias para determinar
el porcentaje de carbono residual a quemar con la operacion del
horno que se propondra.

Analizar e interpretar los gréficos de pérdida de masa como
cinéticas de calcinacion con transferencia de calor convectiva.
Proponer los rangos de operacion del horno, y seleccionar el tipo.
Estimar el tiempo de residencia a partir de consideraciones del tipo
de horno a proponer.

Revisar informacion y proponer horno.

E. Seleccidon detipo de horno y propuesta de disefio

1.

Comparar diferentes modos de transferencia de calor y modelo de
contacto de hornos rotatorios para manejo de sélidos.

Escoger el tipo de horno adecuado para cumplir con los
requerimientos térmicos de las bases de disefio, y que se pueda
manejar el flujo de masa total de ceniza.

Realizar el balance de masa y determinar el requimiento de
combustible, vapor, aire, o electricidad. Segun sea necesario.
Proponer el modo de operacién del horno.

Elaborar un diagrama de flujo del sistema propuesto.

Desarrollar una ficha técnica con los requemientos del horno

determinados con las metodologias anteriores.
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VI. RESULTADOS

Cuadro 4. Composicién porcentual de elementos principales en cascarilla de arroz,
cenizas de cascarilla de arroz, y cenizas producidas con en los tratamientos térmicos,

determinadas con Fluorescencia de Rayos X (XRF).

Muestra** | Al203 | CaO | Fe203 | K20 | MgO | MnO | P205 | SiO2 | TiO2 | LOI*

Cascarilla | 0.34 0.29 | 0.06 0.20 | 0.06 | 0.04 | 0.04 |16.98|0.01 | 83.15

C00000 0.26 0.30 | 0.26 0.72 | 0.09 | 0.11 | 0.05 |43.14|0.04 | 55.88

C35240 0.31 0.82 | 1.16 154|027 |0.25 | 0.13 |92.81|0.09 | 3.93

C65240 0.26 0.66 | 1.15 1.63 |0.28 | 0.26 | 0.14 |95.01|0.09 |1.85

* Pérdida de masa al fuego a temperatura de 950°C, se aproxima a porcentaje de volatiles.
** Valores expresados como porcentajes masicos (% m/m)

Figura 3. Curva del analisis granulométrico realizado a las cenizas provenientes de la
caldera para determinar el tamafio nominal de particula de las cenizas. Esta curva se

establecié empleando tamices Tyler estandar norma ASTM E11.
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Figura 4. Espectro infrarrojo de transformada de fourier (FTIR) de las cenizas

provenientes de la caldera C00000.
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Figura 5. Termograma y gréafico diferencial de las pérdidas de masa y descomposiciones

de las cenizas de cascarilla de arroz C0O0000 determinados en atmdsfera interte de

nitrégeno desde 36°C a 1000 °C.
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Cuadro 5. Propiedades determinadas de las cenizas provenientes de la caldera C00000.

Propiedad Valor
Humedad (% m/m) 1.70
Tamario de particula (mm) 0.106
Color Negro obscuro
Densidad de bulto (kg/m3) 290 - 261
Pérdida en ignicién (% m/m) 55.88
Contenido de Silice SiO2 (% m/m) 43.14
Contenido de Silice Si (% m/m) 20.17

Figura 6. Curvas promedio de la périda de masa por calcinacién de la ceniza de cascarilla

de arroz CO0000 a diferentes temperaturas y tiempos de calcinacion.
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Cuadro 6. Bases de disefio determinadas para la seleccién y propuesta de un horno para

la calcinacion de cenizas C00000.

Parametro Valor

Temperatura de operacion (°C) 550 - 600
Densidad de bulto de la ceniza (kg/m3) 290 - 261
Humedad (% m/m) 1.70
Carbono aproximado (% m/m) 9-12
Tiempo maximo de retencion en modo batch (min) 150

Flujo de ceniza maximo (kg/dia) 6,250
Flujo de ceniza maximo (kg/h) 781

Figura 7. Esquema de proceso propuesto para la calcinacion de las cenizas provenientes

de la caldera con un horno vertical de llama directa.
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Figura 8. Balance de masa de la combustion de las cenizas caracterizadas bajo las

condiciones propuestas en las bases de disefio.

CENIZAS

GASES DE COMBUSTION

m total 10297.92 kg/h

Y oxigeno 0.019 kmol oxigeno/ kmol mezcla

Y nitrégeno 0.776 kmol nitrégeno/ kmol mezcla

Y agua 0.018 kmol CO2 / kmol mezcla

Y CO2 0.188 kmol agua / kmol mezcla

m oxigeno 200.200 kg/dia

m nitrégeno 7241667 kg/dia

m agua 106.250 kg/dia

m CO2 2750.000 kg/dia

n oxigeno 6.256 kmol/dia

n nitrégeno 258.631 kmol/dia

n agua 5.903 kmol/dia

n CO2 62.500 kmol/dia
CENIZAS HORNO
m total 6250 kg/dia m total
X carbén 0.12 kg C / kg cenizas X carbén
X agua 0.017 kg H20 / kg cenizas X agua
X 6xidos 0.863 kg Oxidos / kg cenizas X 6xidos
m carbén 750.00 kg/dia m carbén
m agua 106.25 kg/dia m agua
m 6xidos 5393.75 kg/dia m oxidos
n carbon 62.50 kmol/dia 'm total 9441.67 kg/dia n carbén
n agua 5.90 kmol/dia Y oxigeno 0.21 kmol 02/ kmol aire n agua

Y nitrégneo 0.79 kmol N2/kmol aire

m oxigeno 2200.00 kg/dia

m nitrégeno 7241.67 kg/dia

n oxigeno 68.75 kmol/dia

n nitrégeno 258.63 kmol/dia

n aire 327.38 kmol/dia

AIRE

5393.75 kg/h
0.0001 kg C / kg cenizas
0.0000 kg H20 / kg cenizas

0.9999 kg Oxidos / kg cenizas

0.62 kg/dia
0.00 kg/dia
5393.21 kg/dia

0.05 kmol/dia
0.00 kmol/dia

Cuadro 7. Balance de energia de la operacién de calcinacién de las cenizas C0O0000 en

correspondencia del balance de masa anterior.

Identificacion

Flujo de calor (kJ/dia)

Evaporacion de humedad

390,602.94

Combustion del carbon

24,594,312.50

Calentamiento de aire

5,755,483.72

Calentamiento de cenizas

3,793,626.21

Calor total

14,654,599.63

Nota: Debido a la convencion de signos
el flujo negativo indica que la energia neta sale del horno
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Figura 9. Ficha técnica del horno vertical de llama para calcinacion de las cenizas C00000

elaborada a partir de las bases de disefio y balances de masa y energia determinados.

Propuesta de un horno de cenizas de cascarilla de arroz para aumentar su
UVG @tﬁﬁ HORNO PARA CENIZAS DE CASCARILLA DE ARROZ - L Ll
DE GUATEMALA Hoja 1 | de 3
Fecha de elaboracién | 15]01!21|Fe:ha de Ultima revisidn | 2/03/21
UNIVERSIDAD DEL VALLE DE GUATEMALA
|DEPARTAMENTO DE INGENIERIA QUIMICA, QUIMICA INDUSTRIAL, Y BIOTECNOLOGIA INDUSTRIAL Unidades: Sistema Internacional
TRABAJO DE GRADUACION DE BRANDON LEONEL GUERRA CASTANAZA
Tipo de equipo: Horno para calcinacién de cenizas de cascarilla de arroz
Ubicacién en proceso: Posterior al almacenamiento en silos de las cenizas
Proceso de servicio: Planta de produccién de vapor a partir de combustion de cascarilla de arroz
Tipo de horno: Vertical de llama
|INFORMACION DE PROCESO
Identificacién Pardmetro Unidades Valores Anotaciones
Corriente No. - 1
Nombre de corriente - Alimentacion de cenizas
Flujo mésico total kg/dia 6250.000
Flujo total de agua kg/dia 106.250
Flujo total de carbén kg/dia 750.000
ALIMENTACION AL EQUIPO Flujo total de m:idols . kg/dia 5393.750
Temperatura de alimentacion eC 25.000
Temperatura maxima oC 200.000
Presién de trabajo kPa 101.010
Capacidad calorifica kl/kg*eC 5.345 @25°C
Conductividad térmica W/m#*eC 1.600
Densidad de bulto kg/m3 261.000
Corriente No. - 2
Nombre de corriente - Alimentacién de aire
Flujo misico total kg/dia 9442.000
AIRE Temperatura de alimentacién oC 25.000
Temperatura maxima eC 100.000
Presion kPa 101.020
Densidad kg/m3 1.184
Caida de presién minima esperada por metro de ceniza fluidizada Pa/m 1682
Coeficiente de transferencia de calor del lado de los sdlidos W/m2*eC 35
Carga energética del proceso ki/h - 14,654,599.63
Pérdidas estimadas a los alrededores % 5
Tipo de combustible - Diesel
COMBUSTIBLE Flujo de cnmbustih!e . kg/dia L #IREF! Flujo estimado para arranque
Temperatura de alimentacidn oC 25
Poder calorifico kl/kg 42600
Flujo total kg/dia 10297.92
Temperatura entrada oc 25.00
GASES DE COMBUSTION Temperatura salida eC 600.00
coz % (m/m) 27.00
H20 % (m/m) < 2.00
|MATERIALES DE CONSTRUCCION
Material de construccion de tubos| - Acero austenitico $5321
Material de construccion de carcasa - Acero austenitico $5304
Material refractario = Cemento refractario o blogues de alta alimina (> 70%)
Material refractario aislante - Ladrillos o cemento refractarios de caolinita
Temperatura maxima oC 800.00
Presién méxima tubos (2" catélogo 40), MPa 26.84
Presion maxima carcasa ( grosor de 3.17mm) kPa 1079.00
Rendimiento de fuerza MPa 207.00
Temperatura de disefio 2 600.00
SALIDA DE CENIZAS
Acumulacion de cenizas| m3 1
Angulo de disefio de tolva ° 20-30
Dimensiones de tolva (superior) m 1.96 x 1.96
Dimensiones de tolva (inferior) m 0.11x0.11
Salida de cenizas - Transportador de tornillo sin fin hacia almacenamiento
ANOTACIONES ADICIONALES
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Figura 9. Continuacion.

Propuesta de un horno de cenizas de cascarilla de arroz para aumentar su

ido de silice

de

Fecha de elaboraciéon |  15/01/21|Fecha de dltima revisién

Hoja

| 2/03/21

HORNO PARA CENIZAS DE CASCARILLA DE ARROZ

UNIVERSIDAD

DEL VALLE

DE GUATEMALA

UVG

Unidades: Sistema Internacional

DEPARTAMENTO DE INGENIERIA QUIMICA, QUIMICA INDUSTRIAL, Y BIOTECNOLOGIA INDUSTRIAL
TRABAJO DE GRADUACION DE BRANDON LEONEL GUERRA CASTANAZA

UNIVERSIDAD DEL VALLE DE GUATEMALA

Tipo de equipo: Horno para calcinacién de cenizas de cascarilla de arroz

Ubicacién en proceso: Posterior al almacenamiento en silos de las cenizas

Tipo de horno: Vertical de llama

Proceso de servicio: Planta de produccién de vapor a partir de combustién de cascarilla de arroz
DIMENSIONES DE LA ZONA RADIANTE MINIMAS: VISTA FRONTAL

196.00

33.00

/////// /// %///////
N

N
2///%// N\ ////

//
// /

95.00

21.00

%%OOOOOOOOOQOOO@OOOOOOQO&O

OOOOOOOOOOOOOOOOOOOOOOOOOO,/

7

77

NN

, /////// /// //////// NN ///

s /////// . // T R /////// R /// ////r// . //////

N
//////// N

NN // / /////ﬂ//
N ,,////

%//x/uﬁ%u%%/x%ﬁ”VAﬂ/ﬂ /7~UZ/u”/n”%”ﬂn/u”/%u/uuﬂuu/ﬂ/%u/nﬁ/ﬂ//

00T

00961 " 00zt

//

SLvY

ANOTACIONES ADICIONALES

UNIDADES: cm

ASHURADO: Ladrillo o material refractario

CIRCULOS: Tubos de irradiacién

32



2/03/21]

de

Unidades: Sistema Internacional

33.00

contenido de silice

15/01/21|Fecha de dltima revision

//f////(/////f/{f///////f////.{//////// r//a,r./;.///////rf//r/;.////////f//r////f//t//r/////;.////r//( s
e

,
///%! afﬂ//ﬂ //IU;/“ ///)ﬁﬂ..ﬂ”””///m”// /U.N..ﬂ””//”p//;{t./ //N..ﬂ””//////hﬂ/ﬂ””%//ﬂ/ﬂ/////ﬂ////ﬂfhﬂ///”/r%///”///// b,
.- zz;? T T T T T T

S NS s //// /r ///// e B

Propuesta de un horno de cenizas de cascarilla de arroz para aumentar su

Fecha de elaboracién

Hoja

95.00

CHIMENEA

196.00

Figura 9. Continuacion.

20.00

TR R
T A

_ N

HORNO PARA CENIZAS DE CASCARILLA DE ARROZ
AlIMENTACION

/ /%/// /,//ﬂ, / AN ,ZWZ// \

f
N/ / T ,n”,,?////////unun/////// ”nn”f///uu///;/””nn//éwuﬁw//f”nﬂ 5
o ,.f// CC.//z;zf/szrfr,./z/zsz./a}f..//.//z/,.f,.i.f_,5././.?//..,.zf..,/z/./sz/fzﬁ.._,/,.////C..,z/f..ff/////f,.z:/ N
N R T T

N R R R RN T N N

Tipo de equipo: Horno para calcinacién de cenizas de cascarilla de arroz
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VII. ANALISIS DE RESULTADOS

Para realizar la propuesta de un horno para el tratamiento térmico de las cenizas de
cascarilla de arroz provenientes de una caldera de generacién de vapor por
combustion de la cascarilla y cascarilla solamente, se determinaron las principales
bases de disefio, la seleccion del tipo de horno necesario en funcién de las bases, el
balance de masa y energia del proceso por dia de operacion, un esquema de la
secuencia de las operaciones necesarias para el tratamiento, y finalmente se elaboré

la ficha técnica de requerimientos para el posterior disefio del horno.

El principal recurso para este trabajo fue el establecimiento de las bases de disefio,
ya que estas fueron los resultados guia para el resto de objetivos establecidos. Para
ello, primero se caracterizaron las cenizas de cascarilla de arroz, y algunas muestras
de los tratamientos térmicos aplicados. Segundo, se realizaron varias visitas a la
planta para efectuar diferentes muestreos y determinar la cantidad de cenizas a ser
tratadas segun el volumen en la planta de produccion de arroz. Por ultimo, se
realizaron calcinaciones de las cenizas a diferentes combinaciones de temperaturas
y tiempos en un horno mufla para evaluar el comportamiento de pérdida de masa. Los

resultados se colocaron en los cuadros 4 al 6, y figuras 3 a 6 de la seccién V.

La cuantificacion de los principales constituyentes de las cenizas y cascarilla de
arroz se llevé a cabo por fluoresencia de rayos x (i.e. FRX o XRF), en un laboratorio
externo. En el Cuadro 4, se observé que los éxidos presentes en la cascarilla y sus
cenizas todos correspondieron a menos del 3% del material. La cascarilla antes del
proceso de generacién de vapor presenté un contenido de silice de 16.98%, el cual
aumento a 43.14% al salir de la caldera, y a partir de esto se comenzd el aumento de
la concentracion en este trabajo. Se identific6 que hubo un aumento de casi el 50%
con el tratamientos térmico por 240 minutos a 350°C a 92.81%, y mas del 50% con el
tratamiento por 240 minutos a 650°C, siendo mayor el ultimo con 95.01%. La
disminucién en el valor de pérdida de masa “volatil” de acuerdo con la prueba de
pérdida en ignicion (LOI) fue mas pronunciada para la temperatura mayor. Lo anterior
mostré que no se necesitan condiciones severas en el horno, en comparacion con

hornos de incineracién de altas temperaturas o calcinaciones en hornos rotatorios, ya

34



que la purificacion del silice es bastante significativa en una sola etapa a temperaturas
por debajo de los 700°C.

Las pruebas de calcinacion en un horno mufla consistieron en un sistema de
transferencia de calor en en el que no hay movimiento ni flujo del material particulado,
de manera que la transferencia de calor (y por lo tanto la combustién de la fraccion
organica) es limitada por la conveccién de los muros del horno y luego por la
conduccién dentro de la fase de las cenizas. Por lo que se espera que estas
calcinaciones a pequefia escala sean menos eficientes que la operacion de un horno,
y por lo tanto sirvan para establecer la temperatura adecuada de operacién con un

grado de sobreestimacidn ya que en un horno habra mezclado de aire y de las cenizas.

A continuacién, en la Figura 3 se presento el analisis de granulometria con el cual
se determiné el tamafio de 0.106 mm de las cenizas CO0000 tomando como valor de
corte el porcentaje acumulado en platos del 81%. En adicion, en el Cuadro 20 se
presentaron los porcentajes de masa por plato, y los valores indicaron que hay
distribucidn significativa del tamafio de particula, lo que se atribuy6 a diferencias en la
eficiencia de combustién de caldera. Este hecho contribuy6 a identificar la necesidad
de la etapa de combustion en horno, ya que un proceso de combustion permitir

mantener controladas las caracteristicas de las cenizas.

El espectro FTIR de la Figura 4 mostré 4 bandas de absorcién por debajo de 1200
cm-1; la regién de huella dactilar. Inicialmente no se observan bandas apreciables en
las regiones de absorcién del carbono. Las cuatro bandas observadas corresponden
a las absorciones del sistema de 6xidos de silice y de 6xidos de metdlicos. Debido a
esto se infirid que la fraccion orgénica residual se encontrd unida al silice y no unida
entre si, lo cual explicaria porque no ocurre combustidén significativa a temperaturas
bajas y tiempos de calcinacion bajos, ya que la fraccion organica debe desprenderse
del silice para que ocurra la separacién de diéxido de carbono, agua y productos de
la combustion de la fase de silice. Lo cual representa un requerimiento energético en

el proceso.

En adicion, el termograma de la Figura 5 devolvi6 dos pérdidas de masa

significativas. Una de 1.70% (m/m) y otra de 8.61% (m/m). La primera se encontré por
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debajo de los 100°C, por lo que se identific6 como humedad en las cenizas. Debido a
que los contenidos de 6xidos metalicos son bajos la humedad adsorbida por los
mismos también fue una fraccién poco significativa. La siguiente pérdida de masa tuvo
su maximo alrededor de los 500°C. Entre el primer maximo de pérdida de masa y el
segundo se observo que la linea del termograma diferencial no regresa a la linea base,
por lo que se consideré que la segunda pérdida significativa comenzé desde los 350°C
y concluyd a los 650°C. Se validaron con esto los rangos propuestos de trabajo y se

conservaron las condiciones de la metodologia.

En adicion al termograma de las cenizas C0O000 se obtuvieron los de las cenizas
C35240 en la Figura 17, y las cenizas C65240 en la Figura 18. Al constrastar las
figuras 17 y 18 se observa que hay una diferencia significativa entre las eficiencias de
remocion de la fraccidn organica a estas dos temperaturas, en el Cuadro 4 el
contenido de silice aumentd aproximadamente un 3% del tratamiento de 350°C a
650°C, y para las cenizas C35240 se observo una pérdida total de masa del 3.21%
mientras que para las C65240 la pérdida fue de 1.53%, pero las temperaturas a las
que ocurrieron las pérdidas fueron por lo menos 100°C menores para el tratamiento
de mayor temperatura que el de menor temperatura. Conforme aumentd la
temperatura de calcinacion las temperaturas necesarias para eliminar los contenidos
volétiles remanentes fueron menores. Con todos estos valores observados
experimentalmente se estimé el rango de contenido de carbono en las cenizas
iniciales desde 9% hasta 12% (m/m) considerando las variaciones observadas, para

gue con las bases de disefio se asegure la remocién de la fraccién organica residual.

Los parametros determinados para el manejo de estos sélidos se resumieron el
Cuadro 5. Los cuales se emplearon posteriormente para la construccion de la ficha
técnica del horno propuesto. A continuacion de la caracterizacion, y en complemento
de los termogramas obtenidos, se presentd la Figura 6 que contiene las curvas de
pérdida de masa por calcinacién de las cenizas C00000 a diferentes temperaturas y

tiempos de calentamiento en un horno mufla.

Para las temperaturas de 350°C y 450°C se observa un comportamiento lineal hasta
los 190 minutos de calcinacion. Esta relacion lineal y proporcional revel6 que a estas

temperaturas existe una fuerte relacion entre el tiempo y la pérdida de masa. A partir
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de los 190 minutos la pendiente de las curvas de pérdida de masa empieza a disminuir
drasticamente, y para el tiempo de 270 minutos ambas curvas se acercan bastante
con una diferencia de aproximadamente 0.50% de pérdida de masa. La sensibilidad
de las curvas al tiempo de residencia de las cenizas es alta para este par de
temperaturas. No obstante, las curvas de las temperaturas de 550°C y 650°C
presentaron un comportamiento completamente diferente. Desde los 60 hasta los 270
minutos de calcinacién, la pérdida de masa presento pendientes positivas y pequefas.
Lo que indic6 que la pérdida de masa a estas temperaturas es ligeramente diferente
o indiferente con el aumento de tiempo de las cenizas en el horno bajo calentamiento.
De manera general de este cuadro se concluyd que la calcinacién de las cenizas de

cascarilla de arroz es mas sensible a la temperatura.

Como resultado de estas observaciones de la sensibilidad de la pérdida de masa,
se aplico el andlisis de varianza para las cuatro temperaturas observadas
experimentalmente y todos los tiempos. Se usé el modelo de andlisis de varianza de
dos factores con mas de cuatro niveles por factor, por lo tanto, para identificar las
diferencias se empled el anova de dos colas pero con evaluacién diferenciada. Es
decir, se evaluaron las diferencias por pares de temperaturas, para establecer con
certeza estadistica a partir de que temperatura y tiempo las pérdidas de masa son
significativamente diferentes. Los resultados del analisis de varianza completos se

detallaron en los cuadros 9 al 19.

Con el andlisis diferenciado se concluyd, qué con certeza estadistica, las pérdidas
de masa son significativamente menores para temperaturas por debajo de 550°C,
mientras que no hay diferencia estadistica entre tiempo y temperatura a partir de los
550°C. Por lo tanto, con este analisis se establecié el rango de temperaturas de
operacion de 550 a 600°C como parte de las bases de disefio, y se propuso un tiempo
de residencia en el equipo maximo de 150 minutos para la calcinacién. Considerando
que el mecanismo de transferencia de calor en esta metodologia seria una de las

situaciones menos eficientes para realizar la calcinacion a nivel industrial.

Consecuentemente, con la identificacion de la temperatura adecuada para la
calcinacion se finalizaron las bases de disefio y se colocaron en el Cuadro 6. Con esto

se procedio a la propuesta del horno. Las cenizas actualmente son alimentadas desde
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la caldera hasta silos de almacenamiento empleando un sistema de tornillos sin fin
que llevan las cenizas calientes hacia los silos de almacenamiento, desde donde son
descargadas a través de valvulas y empacadas en bolsas, luego son descartadas a
través de una tercera organizacion que da tratamiento a los desechos. En lugar, las
cenizas de los silos se deben alimentar a un transportados de sdlidos para que las
cenizas ingresen al horno. Este orden de operaciones propuesto se ilustré6 en un

esquema en la Figura 7.

Posteriormente se desarrollé el balance de masa para la combustion de las cenizas
utilizando del flujo diario establecido en las bases que tiene la planta de cenizas. Se
empleo el limite superior establecido para el contenido de carbono para sobre estimar
el aire de combustion, se asumié que la conversién a didxido de carbono es completa,
y se considerd un 10% de exceso de aire en exceso. Con esto se realizd una
simulacion para estimar el contenido de salida de gases de combustion, y la obtencion
de silice de alta pureza. Los resultados de este balance se colocaron y detallaron en
la Figura 8, y se estimd un flujo de 5393.75 kg/dia obtenidos de 6xidos de alta pureza
99.99%.

Complementariamente se hizo el balance de energia con las mismas
consideraciones del balance de materia, y con las funciones de capacidades
calorificas y su dependencia de la temperatura (ver calculos de muestra). El balance
de energia total, debido a la reaccién de oxidacién del carbono, mostré que el horno
generara energia. Por lo que no habra alto consumo de combustible después de
arrancar el horno, ya que la reaccion de combustion es altamente exotérmica. Los

diferentes valores energéticos se enlistaron en el Cuadro 7.

Por altimo, considerando todos los resultados previos, se seleccion6 el tipo de horno
vertical de llama para uso en el proceso de calcinacion de los organicos residuales en
las cenizas, ya que las condiciones de proceso no necesitan ser drasticas como para
transformaciones complejas de otros materiales puzolanicos. Ademads, se
determinaron los materiales recomendados de construccién y las presiones de disefio

para las aleaciones de acero propuestas, y la informacion para el disefio se presenté

en la Figura 9.
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VIIl. CONCLUSIONES

1. Realizando la caracterizacion de las cenizas provenientes de una caldera en
una planta de produccién de arroz, y con el establecimiento de bases de disefio
para la propuesta de un horno para disminuir su fraccién organica y aumentar
el contenido de silice, se determin6 que para la produccién actual de cenizas
de 6250 kg /dia se debe utilizar un horno vertical de llama a una temperatura

de operacién de 600°C, para esta operacion.

2. Del andlisis del espectro FTIR y de los termogramas diferenciales de las
cenizas de cascarilla de arroz, se infirio que el carbdn residual en las cenizas
se encuentra unido al silice ya que no se observaron bandas asociadas a
compuestos carbonados, y por lo tanto se espera una demanda energética

asociada al proceso de activacion de este carbon.

3. El andlisis de las curvas de calcinacion de las cenizas identificé que la cinética
de este proceso depende fuertemente de la temperatura desde 350°C hasta
550°C, ya que para lograr eliminacion de masas similares se necesitaron
tiempos de retencibn mucho mas largos a temperaturas por debajo de los
550°C, pero a partir de esta temperatura las pérdidas de masa obtenidas no

son significativamente diferentes y las curvas tienen pendientes muy bajas.

4. Con el modelo de transferencia de calor empleando el horno mufla presentado
en este trabajo se establecieron adecuadamente las condiciones de
temperatura y tiempo en modo de operacion intermitente requeridas para el
proceso de calcinaciéon de las cenizas, validadas con analisis de varianza e
interpretacion de sus curvas de calcinacion, y se considerd cualitativamente
gue debido al mecanismo de transferencia de calor sin movimiento este estudio
representa un caso limite Util para establecer adecuandamente las bases de

disefio.
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IX. RECOMENDACIONES

1.El alcance del presente trabajo fue la primera propuesta de la etapa con la que
comienza el aprovechamiento de las cenizas de cascarilla de arroz, un material
residual con valor aprovechable. Recomiendo que se realice un trabajo de disefio
en el cual se determinen las dimensiones y se realice la construccion de este horno
para continuar desarrollando una linea de sostenibilidad en el aprovechamiento de
este residuo. La planta actualmente cuenta con todos los servicios auxiliares que
permitirdn implementar esta etapa en el proceso final de la ceniza de manera
sencilla. El area donde actualmente se manejan las cenizas cuenta con espacio
disponible, los gases de combustién se pueden dirigir junto con los gases de
combustion de la caldera, y no se estim6 un consumo de combustible significativo

en el arranque del horno.

2.Al establecer el tipo de horno y los balances de masa y energia se identificd el
requerimiento de un transportador de solidos desde los silos de almacenamiento
de la ceniza para alimentar el horno. Por lo que se recomendd6 que se considere

dentro del proceso un transportador de bandas para ingresar las cenizas al horno.

3.En adicién, ultimadamente el carbono que sale en las cenizas es recurso energeético
desperdiciado, por lo se recomienda que se realicen estudios con mayor
profundidad y alcance sobre la combustion de la cascarilla de arroz en la caldera,
ya que la distribucién de tamafio de particula indica que hay un recurso energético
gue no se esta aprovechando. Una etapa previa de disminucion del tamafio de
particula constituye una operacién sencilla que aumentaria la eficiencia de

combustion y regularia los productos de salida de la caldera.

4.Por ultimo se recomienda realizar una evaluacibn econOmica sobre la
comercializacion del silice contenido en estas cenizas, que se investigue la
situacion del mercado, y se profundice con quienes han presentado interés en

adquirir el material previamente.
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A. Datos originales

XI.

ANEXOS

Cuadro 8. Datos crudos recolectados de las pruebas de calcinacion en un horno mufla a

los tiempos y temperaturas indicadas, segun aleatorizacion para el analisis de

varianza. Masas determinadas con una balanza analitica. Las diferentes

combinaciones se repitieron segun fue necesario y considerado por datos atipicos.

T=350°C
Muestra | Fecha Tiempo m porcelana m ceniza m final mf ceniza Delta %
@ @ @ @ Ceniza (g) pérdida
XX 24-ago 0 0 0 0 0 0 0%
12 24-ago 60 82.7631 10.0048 92.4010 9.6379 0.3669 3.67%
13 24-ago 120 103.4458 10.0550 112.9638 9.5180 0.5370 5.34%
14 24-ago 150 93.7033 10.0050 103.1061 9.4028 0.6022 6.02%
17 28-ago 180 82.7550 10.0741  92.1982 9.4432 0.6309 6.26%
16 24-ago 240 80.5574 10.0010 89.8689 9.3115 0.6895 6.89%
18 28-ago 270 103.4400 10.0035 112.6280 9.1880 0.8155 8.15%
Cuadro 8. Continuacién
T =400 °C
Muestra | Fecha Tiempo m porcelana m ceniza mfinal mfceniza Delta %
() ) ) ) Ceniza (9) pérdida
22 1-sep 60 103.4193 10.0952 112.8090 9.3897 0.7055 6.99%
23 1-sep 120 82.7405 10.0557 91.9782 9.2377 0.8180 8.13%
24 1-sep 150 93.6850 10.0609 102.9001 9.2151 0.8458 8.41%
19 3l-ago 180 93.7003 10.0520 102.8105 9.1102 0.9418 9.37%
20 3l-ago 240 82.7496 10.0230 91.8287 9.0791 0.9439 9.42%
21 31-ago 270 103.4306 10.0045 112.4735 9.0429 0.9616 9.61%
Cuadro 8. Continuacién
T =450 "°C
Muestra | Fecha Tiempo m porcelana m ceniza m final mfceniza Delta %
9) 9) (@) (9) Ceniza(g) pérdida
28 7-sep 60 80.3748 10.0045 89.9725 9.5977 0.4068 4.07%
29 7-sep 120 80.5520 10.0210 89.9515 9.3995 0.6204 6.19%
30 7-sep 150 81.4510 10.0199 90.7380 9.2870 0.7329 7.31%
25 4-sep 180 82.7413 10.0009 91.9966 9.2553 0.7456 7.46%
26 4-sep 240 93.6861 10.0005 102.9336  9.2475 0.7530 7.53%
27 4-sep 270 103.4283 10.0736 112.7156 9.2873 0.7863 7.81%
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Cuadro 8. Continuacion

T=550"°C
m porcelana mceniza mfinal mfceniza Delta %
Muestra | Fecha Tiempo (9) (9) (9) (9) Ceniza (g) pérdida
XX 11-sep 0 0 0 0 0 0 0%
31 11-sep 60 81.4278 10.0094  89.6635 8.2357 1.7737 17.72%
32 11-sep 120 80.5386 10.0016  89.6134 9.0748 0.9268 9.27%
33 11-sep 150 80.3672 10.0069  89.4752 9.1080 0.8989 8.98%
34 14-sep 180 103.4429 10.0058 112.4569 9.0140 0.9918 9.91%
36 21-sep 240 103.4494 10.0023 112.5888 9.1394 0.8629 8.63%
38 25-sep 270 103.4420 10.0061 112.5080 9.0660 0.9401 9.40%
Cuadro 8. Continuacioén
T =650°C
m porcelana m ceniza mfinal mfceniza Delta %
Muestra Fecha Tiempo (9) (9) (9) (@) Ceniza (g) pérdida
XX 28-sep 0 0 0 0 0 0 0%
50 16-oct 60 103.4533 10.0001 112.5778 9.1245 0.8756 8.76%
48 12-oct 120 103.4635 10.0007 112.4937 9.0302 0.9705 9.70%
46 9-oct 150 103.4716 10.0090 112.5402 9.0686 0.9404 9.40%
44 6-oct 180 103.4548 10.0047 112.4694 9.0146 0.9901 9.90%
42 5-oct 240 103.4592 10.0008 112.4284 8.9692 1.0316 10.32%
40 28-sep 270 103.4252 10.0186 112.5359 9.1107 0.9079 9.06%
Cuadro 8. Continuacion
T=550"°C
m porcelana m ceniza mfinal mfceniza Delta %
Muestra | Fecha Tiempo (9) (@) (9) (@) Ceniza (g) pérdida
XX 19-oct 0 0 0 0 0 0 0%
52 19-oct 60 103.4715 10.0008 112.5420 9.0705 0.9303 9.30%
54 22-oct 120 103.4435 10.0041 112.4566 9.0131 0.9910 9.91%
56 23-oct 150 103.4430 10.0001 112.3602 8.9172 1.0829 10.83%
58 26-oct 240 103.3971 10.0003 112.4219 9.0248 0.9755 9.75%
59 26-oct 240 93.6949 10.0010 102.7288 9.0339 0.9671 9.67%
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Cuadro 8. Continuacion

T=350°C
. mf o
Muestra Fecha Tiempo m porcelana m ceniza m final (g) ceniza D_elta . /°.
(9) (9) ) Ceniza (g) pérdida
XX 9-nov 0 0 0 0 0 0 0%
72 9-nov 60 93.6815 10.0008 103.2866 9.6051 0.3957 3.96%
74 9-nov 120 93.6961 10.0049 103.2512 9.5551 0.4498 4.50%
80 20-nov 150 93.6892 10.0025 103.1818 9.4926 0.5099 5.10%
79 20-nov 180 93.7000 10.0008 102.9830 9.2830 0.7178 7.18%
78 13-nov 240 93.6935 10.0012 103.0050 9.3115 0.6897 6.90%
76 12-nov 270 93.6735 10.0489 102.8836 9.2101 0.8388 8.35%
Cuadro 8. Continuacién
T=450"°C
. m m ceniza . mf ceniza Delta %
Muestra | Fecha Tiempo por((:ge)lana ©) m final (g) © Ceniza (g) pérdida
XX 29-oct 0 0 0 0 0 0 0%
60 29-oct 60 93.6881 10.0052  102.7920 9.1039 0.9013 9.01%
66 5-nov 120 93.6595 10.0140 102.7260 9.0665 0.9475 9.46%
64 2-nov 150 93.6570 10.0022  102.7415 9.0845 0.9177 9.17%
68 6-nov 180 93.6718 10.0438 102.7404 9.0686 0.9752 9.71%
70 6-nov 240 93.6458 10.0019 102.7464 9.1006 0.9013 9.01%
62 30-oct 270 93.6760 10.0664 102.7114 9.0354 1.0310 10.24%
Cuadro 8. Continuaciéon
T =450°C
Muestra Fecha Tiempo m porcelana m ceniza  m final mf ceniza Dglta ) %.
(9) (9) (9) (9) Ceniza (g) pérdida
XX 29-oct 0 0 0 0 0 0 0%
61 29-oct 60 103.4387 10.0031 112.7416 9.3029 0.7002 7.00%
67 5-nov 120 103.4110 10.0017 112.5795 9.1685 0.8332 8.33%
65 2-nov 150 103.4280 10.0012 112.5425 9.1145 0.8867 8.87%
69 6-nov 180 103.4019 10.0019 112.4644 9.0625 0.9394 9.39%
71 6-nov 240 103.3978 10.0134 112.6097 9.2119 0.8015 8.00%
63 30-oct 270 103.4238 10.0522 112.4972 9.0734 0.9788 9.74%
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Cuadro 8. Continuacion

T =550 °C
Muestra Fecha Tiempo m porcelana m ceniza m final mfceniza D_elta ) %_
(@) (@) (@) (@) Ceniza (g) pérdida
XX 18-sep 0 0 0 0 0 0 0%
53 19-oct 60 93.7170 10.0005 102.8087 9.0917 0.9088 9.09%
55 22-oct 120 93.6887 10.0003 102.7986  9.1099 0.8904 8.90%
57 23-oct 150 93.6859 10.0011 102.6620 8.9761 1.0250 10.25%
35 14-sep 180 93.6870 10.0020 102.7614 9.0744 0.9276 9.27%
37 21-sep 240 93.6896 10.0057 103.3891 9.6995 0.3062 3.06%
39 25-sep 270 93.7017 10.0027 102.7292  9.0275 0.9752 9.75%

Cuadro 8. Continuacion

T =650°C
Muestra Fecha  Tiempo m porcelana m ceniza mfinal mfceniza Dglta ) %'
(@) @) Q) ) Ceniza (g) pérdida
XX 0-ene 0 0 0 0 0 0 0%
51 16-oc 60 93.7215 10.0002 102.7707  9.0492 0.9510 9.51%
49 12-oct 120 93.7328 10.0009 102.8188  9.0860 0.9149 9.15%
47 9-oct 150 93.7146 10.0060 102.7990  9.0844 0.9216 9.21%
45 6-oct 180 93.7010 10.0012 102.7277  9.0267 0.9745 9.74%
43 5-oct 240 93.6881 10.0013 102.7100  9.0219 0.9794 9.79%
41 29-sep 270 93.6840 10.0021 102.7979  9.1139 0.8882 8.88%

Cuadro 8. Continuacion

T=350"°C
Muestra Fecha Tiempo m porcelana m ceniza m final mf ceniza Dglta ) %.
9) 9 (9) (9) Ceniza (g) pérdida
XX 9-nov 0 0 0 0 0 0 0%
73 9-nov 60 103.4334 10.0004  113.0427  9.6093 0.3911 3.91%
75 9-nov 120 103.4496 10.0027  113.0242  9.5746 0.4281 4.28%
79 13-nov 240 103.4517 10.0033  112.7890  9.3373 0.6660 6.66%
77 12-nov 270 103.4225 10.0712  112.5655  9.1430 0.9282 9.22%
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Figura 10. Espectro infrarrojo de transformada de fourier (FTIR) de las cenizas C35060
obtenido con un espectrofotometro PerkinElmer Spotlight 400N Spectrum Version 10.5.4
de reflectancia total atenuada (ATR).
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Figura 11. Espectro infrarrojo de transformada de fourier (FTIR) de las cenizas C45060
obtenido con un espectrofotémetro PerkinElmer Spotlight 400N Spectrum Versién 10.5.4

de reflectancia total atenuada (ATR).
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Figura 12. Espectro infrarrojo de transformada de fourier (FTIR) de las cenizas C55060
obtenido con un espectrofotémetro PerkinElmer Spotlight 400N Spectrum Versién 10.5.4

de reflectancia total atenuada (ATR).
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Figura 13. Espectro infrarrojo de transformada de fourier (FTIR) de las cenizas C65060
obtenido con un espectrofotometro PerkinElmer Spotlight 400N Spectrum Version 10.5.4

de reflectancia total atenuada (ATR).
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Figura 14. Resultados completos del analisis de composicion utilizando FRX de cascarilla
de arroz, cenizas C00000, C35240, y C65240. Realizados por el Centro Tecnoldgico de
Cementos Progreso S.A.
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INFORME DE ENSAYO

okl G s R
MEDIANTE FLUORESCENCIA DE RAYOS X

O PO O Q 2 %o
Muestra Al203 Ca0 Cr203 Fe203 K20 MgO MnO Na20 P205 So3 Sio2 Tio2 LOI (950 °C) Total
1 Codigo: TUGG-00, Cascariladeam: 0,34 0.29 0.01 0.06 0.20 0.06 0.04 0.00 0.04 0.02 16.98 0.01 83.15 101.20
2 Cdige: TLGG- 01, Comazs frescas/ 1 0.26 0.30 0.03 0.26 0.72 0.09 0.11 0.00 0.05 0.03 43.14 0.04 55.88 100.91
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Ultima Linea- — =
* Expresada como porcenta
/-;*;_1,,'.?
‘Analista
OBSERVACIONES [INGRESO ESPECIAL]
Lo resultades Ce ansayo se refieren gricamen as muesiras presentadas oot e ciiente. No debe reproducirse ésie informe, a mencs que se haga integramente.
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Figura 15. Andlisis termogravimétrico, termograma y termograma diferencial de cascarilla

de arroz. Realizados por el Centro Tecnoldgico de Cementos Progreso S.A.

CEMENTOS PROGRESO S. A 39379
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Contacto LIC. LUIS VELASQUZ/ BRANDON LEONEL GUERRA CASTANAZA |  Analista(s) OSCAR MORALES
Teléfono 2286-4100 Fedhe de 11212020
Ensayo

INFORME DE ENSAYO LABORATORIO QUiMICO

ANALISIS TERMOGRAVIMETRICO
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CEMENTOS PROGRESO: CETEC

STAR" SW 13.00

Paso Rango de Temperatura Temperatura Masa
teérica (°C) experimental (°C) perdida (%)
1 36.02-166.80 83.16 9.80
2 169.01-743.58 3256.79 71.86
3 753.13-980.90 869.75 -0.08
weeeneee-ULTIMA LINEA--------.

La de los de térmica fue realizada por termogravimetria en un médulo TGA 1 SF/1100/265 de Mettler Toledo, de 25°C a 1000°C a
le calentamiento de 10°Cimin en una atmosfera inerte de N2 con flujo de 20 mi/min.
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por el cliente. No debe reproducirse éste informe, a menos que se haga Integramerite.
el cual esta i con un Gnico, para verificar la validez del mismo puede comunicarse al 2266-4178 o al ‘

No. 348 T "CETEC
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Figura 16. Andlisis termogravimétrico, termograma y termograma diferencial de cenizas

C0000. Realizados por el Centro Tecnoldgico de Cementos Progreso S.A.
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CEMENTOS PROGRESO: CETEC STAR" SW 13.00
Paad Rangode Temperatura Temperatura Masa
tedrica (°C) experimental (°C) perdida (%)
1 36.02-196.19 67.35 1.70
2 207.22-673.78 469.42 8.61
3 687-993.39 724.37 0.02
~~~~~ ULTIMA LINEA---e--ee

de los de

térmica fue realizada por termogravimetria en un médulo TGA 1 SF/1100/265 de Mettler Toledo, de 26°C a 1000°C a

O :Lla
una velocidad de calentamiento de 10°C/min en una atmosfera inerte de N2 con flujo de 20 mi/min.

Los resullados de ensayo se refieren Unicamente a las muestras presentadas por el cliente. No debe reproducirse ésle informe, a menos que se haga integram
Este informe es original Gnicamente si cuenta con holograma de seguridad, el cual estd identificado con un correlativo Unico, para verificar la validez del mismo
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Figura 17. Andlisis termogravimétrico, termograma y termograma diferencial de cenizas

C35240. Realizados por el Centro Tecnologico de Cementos Progreso S.A.
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CEMENTOS PROGRESO: CETEC STAR"” SW 13.00
Paso Rango de Temperatura Temperatura Masa
tedrica (°C) experimental (°C) perdida (%)
1 36.76-313.02 112.56 1.62
2 319.63-628.22 434.39 1.68
3 631.16-986.04 700.75 0.11
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o] de los de térmica fue realizada por termogravi;
una velocidad de calentamiento de 10°C/min en una atmosfera inerte de N2 con flujo de 20 ml/min.
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Figura 18. Andlisis termogravimétrico, termograma y termograma diferencial de cenizas

C65240. Realizados por el Centro Tecnoldgico de Cementos Progreso S.A.
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CEMENTOS PROGRESO: CETEC STAR® SW 13.00
Paso Rango de Temperatura Temperatura Masa
tedrica (°C) experimental (°C) perdida (%)
1 36.29-163.13 98 0.38
2 163.87-373.27 259.1 0.34
3 374-988.98 608.63 0.81
=eeeeeme=ULTIMA LINEA---seeeee
La de los de térmica fue realizada por termogravimetria en un médulo TGA 1 SF/1100/265 de Mettler Toledo, de 26°C a 1000°C a

o]
una velocidad de calentamiento de 10°C/min en una atmosfera inerte de N2 con flujo de 20 mi/min.
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Figura 19. Difractograma de cascarilla de arroz para determinacion de sus compaosiciones

cristalinas y amorfas. Realizado por el Centro Tecnoldgico de Cementos Progreso S.A.
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La cuantificacion de las fases minerales se realizé mediante la técnica analitica Difraccién de rayos X con afinamiento Rietveld en un equipo Empyreal
PANalytical, la identificacion de las fases cristalinas p en las se realizé i un barrido del goniémetro del equipo comprendido entre los
angulos de 5° £28<90°, con una duracién de 4 minutos por barrido.

Obser Las fases cuantifi ” la técnica analitica Difraccion de Rayos X son las que se di ibles en ICSD (Inorg:
Crystal Structure Database).

ANALISTA: AUTORIZADO POR:

Jefe de laboratorio / Coordinador

Los resultados de ensayo se refleren Gnicamefle a las muestras presentadas por el clienle. No debe reproduciese éste informe, a menos que se haga infegramente. Esle informe es original inicamente si cuenta
con holograma de seguridad, el cual esta identificado con un correlativo Unico, para verificar fa validez del mismo puede comunicarse al 2286-4178 o al correo laboratoriocetec@cempro.com.

SGL-CT-QC-IE-18/Rev. 1

No.34491 CETEC

56



Figura 20. Difractograma de cenizas C00000 para determinacion de sus compaosiciones

cristalinas y amorfas. Realizado por el Centro Tecnoldgico de Cementos Progreso S.A.
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Teléfono 2286-4100 Facha de Ensayo 20201207
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La cuantificacién de las fases minerales se realiz6 mediante la técnica analitica Difraccién de rayos X con afinamiento Rietveld en un equipo Empyrean de
PANalytical, la identificacién de las fases cristalinas presentes en las muestras se realizé mediante un barrido del goniémetro del equipo comprendido entre los
dngulos de 5° $28<90°, con una duracién de 4 minutos por barrido.

Obser Las fases
Crystal Structure Database).

la técnica DI

de Rayos X son las que se encuentran disponibles en ICSD (Inorganic

ANALISTA: AUTORIZADO POR:

/ Coordinador

Los resultados de ensayo se refieren

amente a las muesiras presentadas por el cliente. No debe reproducirse ésle informe, a menos que se haga intdgramente. Este informe es original inicamente si cuenta
con holograma de seguridad, el cuab

14 identificado con un correlalivo Onico, para verificar la validez del mismo puede comunicarse al 2285-4178 o al correo laboratoriocetec@cempro.com.
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Figura 21. Difractograma de cenizas C65240 para determinacion de sus composiciones

cristalinas y amorfas. Realizado por el Centro Tecnoldgico de Cementos Progreso S.A.

A ! CEMENTOS PROGRESO . A ot 39379
. CENTRO TECNOLOGICO FECHA 20201128
—’ 3 15 Ave. 18-01, zona 6 La Pedrera L PAGINA 1det
':--mn Tecnaldgica Tel: 22064178 Fox: 22664181 cetec@cempro.com AREA DE LAB. Qc
Cliente CI+D / Cetoc | Tosls Procedencia we
Direccién 15 AV. 18-01 Zona 8 Finca Ls Pedrera Muestra Cédigo: TLGG - 09, Cenlzas cascarillas de arroz. Tratamiento 650-240
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La cuantificacién de las fases minerales se realizé mediante la técnica analftica Difraccién de rayos X con afinamiento Rietveld en un equipo Empyrean de
PANalytical, la identificacién de las fases cristalinas en las se realizé un barrido del 6 del equipo compi entre los
angulos de 5° <28<90°, con una duracién de 4 minutos por barrido.

; )

Obser Las fases ales
Crystal Structure Database).

en ICSD

la técnica Di de Rayos X son las que se

ANALISTA: AUTORIZADO POR:

laboratorio / Coordinador

Los resultados de ensayo se refieren Gnicamefile a las muesiras presentadas por el ckente, No debe reproducirse ésle informe, 2 menos que se haga integramente. Este informe es original Gnicamente si cuenta
con holograma de seguridad, el cual esla idergificado con un correlalivo Onico, para verificar la validez del mismo puede comunicarse al 2286-4178 o al correo laboratofiocelec@cempro.com.
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B. Célculos de muestra

Célculo 1. Calculo de pérdida de masa para cada corrida.

La pérdida de masa porcentual se determiné a partir de la masa de ceniza inicial, la

tara de la porcelana, y la masa de la porcelana y ceniza finales.

Me; —-—m
Am = 100% _( final porcelana

x100%)

ceniza inicial

Donde:

Am: Pérdida de masa por calcinacion en las cenizas (% m/m)

Msing;- LECtUra de masa final en la balanza de la pocerlana conteniendo las cenizas
posterior a la calcinacion (g)

Mporcelana- Masa de la porcelana seca y vacia (g)

Meeniza iniciar. Masa de cenizas colocadas inicialmente en la porcelana (g)

Ejemplo: Determinar para la primera corrida de 350 °C y 60 minutos el valor de la
pérdida de masa. A partir del Cuadro 8.

Mei —m
Am = 100% _( final porcelana

% 100%)

Mceniza inicial

= 1009 (92.4010 g —82.7631g 1000/) 100 ( 9.6379 1000/)
= J— * — —_ — %
m 0 10.0048 g 0 " \10.0048 0
= 3.667%

Am (350°C, 60min, 1) = 3.667%

Se siguid este calculo para todas las corridas de calcinacion y se colocaron en los

Cuadros 9 y 10 en la seccién de Datos Calculados.
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Céalculo 2. Calculo de densidad de bulto.

La densidad de bulto se determiné por medicion directa empleando una probeta de

plastico de 2L calibrada con agua a aire ambiente basada en la norma ASTM C29/C29.

Ppuito =

Mceniza+probeta — Mprobeta vacia (i) * ( 1 kg ) " (1000 mL) * 1000L
mL 1000 g 1L 1m3

Vvotumen catibrado
Donde:

Phuito. DENSiIdad de bulto determinada para las cenizas C00000. (kg/m3)
Meeniza+proveta- Masa de la lectura de la probeta con las cenizas al nivel tarado (g)
Mprobeta vacia- Masa de la probeta vacia y seca (g)

Vyorumen catibrado- YOlUMenN de la probeta calibrado al nivel (mL)

Ejemplo: Sea el volumen calibrado de 340 mL, la masa de la probeta vacia de 318.7¢,
y la masa de lectura final 417.3g. Determinar el valor de densidad de bulto para esta

medicion.

mL

4173 -3187, g 1kg 1000 mL 1000L kg
). ) () () - 2

Pouito =34 1000 g 1L 1m? m3

kg
Pbuito = 290 ﬁ

Se siguié este calculo para 6 mediciones y los resultados estadisticos de las
mediciones se colocaron en el Cuadro 21 de la seccién de Datos Calculados y en los

resultados de caracterizacion de las cenizas de cascarilla de arroz C00000.
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Célculo 3. Caida de presion por fluidizacion.

La caida de presion para lecho empacado se estimé para tener un indicador de la
pérdida de aire de alimentacion que puede observarse al arrancar el horno si tiene

cenizas remanentes en cada periodo de uso.

La estimacion se realizo con la ecuacién de velocidad minima de fluidizacion para el

flujo de fluidos a través de lechos porosos. (McCabe et al., 2007)

Ap

— =9+ —eu)*(p, —p)
Donde:
ATp: caida de presion por metro de ceniza a fluidizar. (Pa/m)

g: constante gravitacional en unidades del SI. 9.8 (m/s2)
&y porosidad de las cenizas

pp- densidad de las particulas sélidas (kg/m3)

p: densidad del aire o fluido de empuje (kg/m3)

Ejemplo: Sea la densidad de bulto de las cenizas 261 kg/m3, porosidad nominal de
0.34 para particulas, y la densidad del aire 1.184 kg/m3. Determinar el valor de

densidad caida de presion para arranque del horno.

Ap m kg
T =9 A —en) (pp—p) = 987+ (1—04) » (261 - 1.184) —

Ap Pa
— = 1682 —
L m
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Célculo 4. Balance de masa: determinacion de aire teérico.

A partir de los termogramas se determino el contenido de carbono residual que se

calcinara en el horno y se aproximé al 12% (m/m).

kmol 02

6250 A

kg Cenizas ( 0.12kg C ) (1kmolC) <1kmol 02
* * *

1.10 = 68.72
dia 12kg C Tkom C )* 0=687

1kg Cenizas

68.72

kmol 02 ( 1kmol aire ) (29 kg Aire) 9.494 kg Aire
* * =
dia 0.21kmol 02 1kmol Aire ’ dia

El aire te6rico se calculd en base al Carbono total a quemar completamente.

Célculo 5. Balance de energia: calor sensible.

El balance de energia se fundamente en la siguiente ecuacién para sistemas abiertos
AE, + AE, + AH = Q + W,

Los términos de energia potencia, trabajo de flujo, y energia cinética se cancelan.

> H = Quotan

Debido a que la mezcla es compleja se determinaron las entalpias de los
constituyentes principales y luego se sumaron. A continuacion, se ilustra el calculo

para las entalpias de calor sensible.

J

*
mol

Tf D
AH=mepdT=m*M*8.314 f (A+ BT +CT? + =)dT
To

Con la integracion de la capacidad calorifica en funciébn de la temperatura se
determind la cantidad de calor necesaria para calentar los principales constituyentes
desde 25°C a 600°C. Cada material tiene sus propios coeficientes A, B, C y D
tabulados. (Smith et al., 2007)
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Donde:

AH: Calor sensible total necesario para calentar uno de los constituyentes de la ceniza
de cascarilla de arroz CO0000 de 25°C a 600°. (J/dia)

m: flujo masico total esperado alimentado del constituyente de la ceniza. (g/dia)

T: Temperaturas absolutas (K).

M: Peso molecular del constituyente calculado (kg/kmol)

Para realizar el calculo se debe resolver la integral a las condiciones establecidas.

Ejemplo: Determinar para el carbén en las cenizas cuanto calor es necesario para el

calentamiento a partir de la integral del cambio de entalpia

(A+ BT + CT?

C /1molC 873.15
g ( ) * 8.314 J j
2

Qsensible dia * 12g C mol * K ) 98.15

D
+p)dT

Sean: A =3.355, B=0.000575,C =0,y D =-1600

= Qgensible = 5,755,483.7 * 103 ﬁ

Este calculo se realizé para el 6xido de silicio, el aire de alimentacion, y el carbon

constituyente de las cenizas.
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Célculo 6. Balance de energia: calor de reaccién.

Este calculo se realiz6 con las entalpias tabuladas para el vapor de agua a las
condiciones de operacion, y las entalpias de formacion para la combustion del carbén.

AH =m0+ ( 6 AH = me * 1.10 * (Hrormacion CO2)

Hfinal (vapor) - Hinicialliquida)

Sea la entalpia de formacién del CO2 H = -84943.4 kJ/kg CO2 formado determinar la

entalpia de reaccion o calor latente para esta reaccion:

kJ
kg CO,formado

C(S) + Oz(g) d COz(g) A Hformaci(’m = —8’9434

AH = m¢ * 1.10 * (HpormacienCO2)

kgC 1kmolC 1kmol CO2 44kg CO2
dia 12kgC 1kmol C  1kmol CO2

* 1. x| — .
’ kg COZ

~= AH = —24,594,312.5%
dia
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Célculo 7. Presion maxima de deformacién de aceros.

Para estimar las presiones maximas de los aceros propuestos para la construccion
del horno se emple6 el modelo Barlow para determinacion de la presion maxima
interna que las aleaciones SS304 y SS321 soportan sin deformarse. (Morris &
Academic Press, 1992; Perry & Green, 1999; Towler & Sinnott, 2013)

P_Z*S*t
)

Donde:

P: Presion soportada por estrés del metal (MPa)
S: Rendimiento de fuerza del metal (MPa)

t: Grosor de pared del metal (m)

D: Diametro del cilindro (m)

Ejemplo: Para tuberia de 2" catalogo 40, el grosor de pared es de 3.91mm, y el
rendimiento de tensiébn del SS304 es de 207 Mpa. Determinar la presion de

deformacién de esta tuberia.

2 %207 *3.912 * 1073
P (MPa) = 60325 = 103 = 26.85 MPa
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C. Andlisis de error

Célculo 8. Calculo de los residuos para el andlisis de varianza

Sea el modelo de anova (ver cuadro 11 en seccion de Datos Calculados):

y=u+ a;+ B+ (@B + Eijk

= € =Yobservada — y;justado
Donde:
€: Corresponde al valor del residuo de la pérdida de masa por calcinacién a una
temperatura y tiempo en horno muffla especificos. (% m/m)
Yobservada - ES €l valor experimental observado de la pérdida de masa para cada corrida
de cada temperatura y tiempo de residencia. (% m/m)

Yajustado- ES €l promedio de las observaciones del valor de pérdida de masa por

calcinacion a cada punto de tiempo y temperatura obtenido. (% m/m)

Ejemplo: Determinar para la primera corrida de 350 °C y 60 minutos cual es el valor

del residuo.
] ] ] . 3.667% + 3.957%
Primero se determina el valor ajustado; Ygjystado = 5 = 3.812%
Segundo se realiza la resta; Yopservada — Yajustado = 3-667% — 3.812% = —0.14%

€ (350 °C,60min, 1) = —0.14%

Se siguid este calculo para todos los residuos de los tres analisis de varianza

identificados en los cuadros 12 al 19 en la seccién a continuacion.
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D. Datos calculados

Cuadro 9. Porcentajes de pérdida de masa (% m/m) de las pruebas de calcinaciéon en un
horno mufla a diferentes condiciones. Resultados de calcinacion finales utilizados para

analisis de varianza.

Temperatura (°C)
Tiempo (min) | 350 450 550 650
60 3.667% 4.066% 9.302% 8.756%
3.957% 7.000% 9.088% 9.510%
120 5.341% 6.191% 9.267% 9.704%
4.496% 8.331% 9.906% 9.148%
150 6.019% 7.314% 8.983% 9.396%
5.098% 8.866% 10.249% 9.210%
180 6.263% 7.455% 9.912% 9.896%
7.177% 9.392% 9.274% 9.744%
240 6.894% 7.530% 8.627% 10.315%
6.896% 8.004% 9.755% 9.793%
270 8.152% 7.806% 9.395% 9.062%
8.347% 9.737% 9.749% 8.880%

Cuadro 10. Porcentajes de pérdida de masa promedio (% m/m) de las pruebas de
calcinacién en un horno mufla a diferentes condiciones. Resultados de calcinacion

finales utilizados para gréafico de curvas de calcinacion.

Temperatura (°C)
Tiempo (min) 350 450 550 650
60 3.812% 5.533% 9.195% 9.133%
120 4.918% 7.261% 9.586% 9.426%
150 5.558% 8.090% 9.616% 9.303%
180 6.720% 8.424% 9.593% 9.820%
240 6.895% 7.767% 9.191% 10.054%
270 8.250% 8.771% 9.572% 8.971%
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Cuadro 11. Condiciones establecidas para el andlisis de varianza de dos colas realizado
por pares de temperaturas para establecer la temperatura y tiempos de calcinacion en

modo de operacion por lotes.

VARIABLES

RESPUESTA Porcentaje de pérdida de masa
TIEMPO De calcinaciéon
TEMPERATURA De calcinaciéon

MODELO ANOVA DE 2 FACTORES

Yijk =mu + alphai + betaj+ (alpha * beta)ij + eijk
Yijk = u + ti + Bj + TBij + €ijk

Donde:

Error es de distribucién normal
Varianza constante
E Independendiente

PRUEBAS DE HIPOTESIS

l L
Ho:al=a2=0
Ha: a1 # a2 # 0 Porlo menos algun factor de interacion es diferente de cero

. l lci .

Ho:B1=B2=B3=B4=B5=B6=0

Ha:B1#B2#B3# ... #0; Porlo menos algun factor es diferente de cero
-

Ho: >>(Bu)ij=0

Ha: >3 (Br)ij # 0 ; Porlo menos algun término del factor de interaccion es
diferente de cero

CRITERIO DE RECHAZO

Cuando F > F crit se rchaza la hipotesis nula
Cuando Valor P < 0.05 se rchaza la hip6tesis nula
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Cuadro 12. Tabla anova de dos factores para comparacion de la media de pérdida de

masa por calcinacion a temperaturas de 350 °C y 450 °C.

ANALISIS DE VARIANZA

Variable Origen de las Sumade Grados Promedio de los F Valor critico  Conclusién
variaciones cuadrados de cuadrados para F
libertad

Tiempo Muestra 0.003531 5 0.000706305 6.565 3.106 SE RECHAZA Ho
Temperatura Columnas 0.001565 1 0.00156578 14.554 4.747 SE RECHAZA Ho
Interaccion Interaccién 0.000313 5 6.27374E-05 0.583 3.106 SE ACEPTA Ho

Dentro del grupo 0.00129 12 0.000107585

Total 0.006702 23

Cuadro 13. Calculo y determinacién de residuos para validacién del andlisis de varianza
de dos factores de la media de pérdida de masa por calcinacién a temperaturas de
350°C y 450°C anterior.

FACTOR DE FACTOR DE ORDEN DE ]
CORRIDA TIEMPO | TEMPERATURA INTERES INTERES | RESIDUOS CORRIDA INTERACCION
AJUSTADO Exp
1 60 350 3.81% 3.67% -0.14% 12 1
1 60 450 5.53% 4.07% -1.47% 28 2
2 60 350 3.81% 3.96% 0.14% 72 1
2 60 450 5.53% 7.00% 1.47% 61 2
1 120 350 4.92% 5.34% 0.42% 13 3
1 120 450 7.26% 6.19% -1.07% 29 4
2 120 350 4.92% 4.50% -0.42% 74 3
2 120 450 7.26% 8.33% 1.07% 67 4
1 150 350 5.56% 6.02% 0.46% 14 5
1 150 450 8.09% 7.31% -0.78% 30 6
2 150 350 5.56% 5.10% -0.46% 80 5
2 150 450 8.09% 8.87% 0.78% 65 6
1 180 350 6.72% 6.26% -0.46% 17 7
1 180 450 8.42% 7.46% -0.97% 25 8
2 180 350 6.72% 7.18% 0.46% 79 7
2 180 450 8.42% 9.39% 0.97% 69 8
1 240 350 6.90% 6.89% 0.00% 16 9
1 240 450 7.77% 7.53% -0.24% 26 10
2 240 350 6.90% 6.90% 0.00% 78 9
2 240 450 7.77% 8.00% 0.24% 71 10
1 270 350 8.25% 8.15% -0.10% 18 11
1 270 450 8.77% 7.81% -0.97% 27 12
2 270 350 8.25% 8.35% 0.10% 76 11
2 270 450 8.77% 9.74% 0.97% 63 12

69



Figura 22. Grafico de distribucién de frecuencias de los residuos para validacién del

andlisis de varianza de la pérdida de masa por calcinacion a 350°C y 450°C.
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Figura 23. Grafico de residuos para validacion del andlisis de varianza de la pérdida de

masa por calcinacién a 350°C y 450°C.
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Cuadro 16. Tabla anova de dos factores para comparacion de la media de pérdida de

masa por calcinacion a temperaturas de 450 °C y 550 °C.

ANALISIS DE VARIANZA

Variable Origen de las Sumade Grados de  Promedio de los F Valor critico  Conclusion
variaciones cuadrados libertad cuadrados para F
Tiempo Muestra 0.000846591 5 0.000169318 1.496105873 3.106 SE ACEPTA Ho
Temperatura Columnas 0.001982812 1 0.001982812 17.52024109 4747 SE RECHAZA Ho
Interaccién Interaccién 0.000535326 5 0.000107065 0.946034391 3.106 SE ACEPTA Ho
Dentro del grupo 0.001358072 12 0.000113173
Total 0.004722802 23
Cuadro 17. Calculo y determinacién de residuos para validacién del andlisis de varianza
de dos factores de la media de pérdida de masa por calcinacién a temperaturas de
450°C y 550°C anterior.
FACTOR DE FACTOR' DE ORDEN DE )
CORRIDA TIEMPO | TEMPERATURA INTERES INTERES | RESIDUOS CORRIDA INTERACCION
AJUSTADO Exp

1 60 550 9.19% 9.30% 0.11% 52 1

1 60 450 5.53% 4.07% -1.47% 28 2

2 60 550 9.19% 9.09% -0.11% 53 1

2 60 450 5.53% 7.00% 1.47% 61 2

1 120 550 9.59% 9.27% -0.32% 32 3

1 120 450 7.26% 6.19% -1.07% 29 4

2 120 550 9.59% 9.91% 0.32% 54 3

2 120 450 7.26% 8.33% 1.07% 67 4

1 150 550 9.62% 8.98% -0.63% 33 5

1 150 450 8.09% 7.31% -0.78% 30 6

2 150 550 9.62% 10.25% 0.63% 57 5

2 150 450 8.09% 8.87% 0.78% 65 6

1 180 550 9.59% 9.91% 0.32% 34 7

1 180 450 8.42% 7.46% -0.97% 25 8

2 180 550 9.59% 9.27% -0.32% 35 7

2 180 450 8.42% 9.39% 0.97% 69 8

1 240 550 9.19% 8.63% -0.56% 36 9

1 240 450 7.77% 7.53% -0.24% 26 10

2 240 550 9.19% 9.75% 0.56% 58 9

2 240 450 7.77% 8.00% 0.24% 71 10

1 270 550 9.57% 9.40% -0.18% 38 11

1 270 450 8.77% 7.81% -0.97% 27 12

2 270 550 9.57% 9.75% 0.18% 39 11

2 270 450 8.77% 9.74% 0.97% 63 12
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Figura 24. Grafico de distribucién de frecuencias de los residuos para validacién del

andlisis de varianza de la pérdida de masa por calcinacion a 450°C y 550°C.
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Figura 25. Grafico de residuos para validaciéon del andlisis de varianza de la pérdida de
masa por calcinacion a 450°C y 550°C.
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Cuadro 18. Tabla anova de dos factores para comparacion de la media de pérdida de

masa por calcinacion a temperaturas de 550 °C y 650 °C.

ANALISIS DE VARIANZA

Variable Origen de las Sumade Grados de  Promedio de los F Valor critico  Conclusion
variaciones cuadrados libertad cuadrados para F
Tiempo Muestra 8.49332E-05 5 1.69866E-05 0.798838974 3.106 SE ACEPTA Ho
Temperatura Columnas 3.53353E-08 1 3.53353E-08 0.001661732 4747 SE ACEPTA Ho
Interaccién Interaccién 0.000128477 5 2.56954E-05 1.208389408 3.106 SE ACEPTA Ho
Dentro del grupo 0.00025517 12 2.12642E-05
Total 0.000468615 23
Cuadro 19. Calculo y determinacién de residuos para evalidacién del analisis de varianza
de dos factores de la media de pérdida de masa por calcinacién a temperaturas de
550°C y 650°C anterior.
FACTOR DE FACTOR DE ORDEN DE )
CORRIDA TIEMPO | TEMPERATURA INTERES INTERES | RESIDUOS CORRIDA INTERACCION
AJUSTADO Exp

1 60 550 9.19% 9.30% 0.11% 52 1

1 60 650 9.13% 8.76% -0.38% 51 2

2 60 550 9.19% 9.09% -0.11% 53 1

2 60 650 9.19% 9.51% 0.31% 50 2

1 120 550 9.59% 9.27% -0.32% 32 3

1 120 650 9.43% 9.70% 0.28% 48 4

2 120 550 9.59% 9.91% 0.32% 54 3

2 120 650 9.59% 9.15% -0.44% 49 4

1 150 550 9.62% 8.98% -0.63% 33 5

1 150 650 9.30% 9.40% 0.09% 46 6

2 150 550 9.62% 10.25% 0.63% 57 5

2 150 650 9.30% 9.21% -0.09% 47 6

1 180 550 9.59% 9.91% 0.32% 34 7

1 180 650 9.82% 9.90% 0.08% 44 8

2 180 550 9.59% 9.27% -0.32% 35 7

2 180 650 9.82% 9.74% -0.08% 45 8

1 240 550 9.19% 8.63% -0.56% 36 9

1 240 650 10.05% 10.32% 0.26% 43 10

2 240 550 9.19% 9.75% 0.56% 58 9

2 240 650 9.19% 9.79% 0.60% 42 10

1 270 550 9.57% 9.40% -0.18% 38 11

1 270 650 8.97% 9.06% 0.09% 40 12

2 270 550 9.57% 9.75% 0.18% 39 11

2 270 650 8.97% 8.88% -0.09% 41 12
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Figura 26. Grafico de distribucién de frecuencias de los residuos para validacién del

andlisis de varianza de la pérdida de masa por calcinacién a 550°C y 650°C.
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Figura 27. Gréfico de residuos para validacion del andlisis de varianza de la pérdida de

masa por calcinacién a 450°C y 550°C.
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Cuadro 20. Resultados crudos del analisis granulométrico para determinaciéon del tamafio
de particula de las Cenizas C00000. Empleando tamices Tyler Estandar norma ASTM

E11. Mitad de platos andlisis de gruesos y mitad de platos de finos.

Plato = Tamafio Mesh Masa (g) Porcentaje Porcentaje

No. (mm) (%) acumulado (%)
0 0 0 0 0 0%
1 0.355 45 345 33.92% 33.92%
2 0.25 60 17 16.72% 50.64%
3 0.18 80 16 15.73% 66.37%
4 0.15 100 6.4 6.29% 72.66%
5 0.106 140 8.7 8.55% 81.22%
6 0.075 200 6.8 6.69% 87.91%
7 <0.075 250 12.3 12.09% 100.00%

Total 101.7 100% NA

Cuadro 21. Estadistica descriptiva de la determinacién de densidad de bulto de las

cenizas C00000. Basada en la norma ASTM C29/C29 para agregados de concreto.

Densidad (kg/m3)

Media 271.297379
Error tipico  4.19683365
Mediana  269.082353

Moda #N/D
Desviacion estandar 10.280101
Varianza de la muestra  105.680476
Curtosis  2.29664627
Coeficiente de asimetria  1.39608052
Rango  29.1304348
Minimo 260.86957
Méaximo 290.00000
Suma  1627.78427
Cuenta 6
Nivel de confianza(95.0%) 10.7883043
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Cuadro 22. Detalle del balance de energia de la operacién de calcinacién de las cenizas

C00000 en correspondencia del balance de masa anterior.

AGUA

H vapor
H liquido
m

Q agua

COMBUSTION DEL CARBON

Reaccion
C(s) + 02(g) ---> CO2(g)

Hrxn @ 25 °C
Hrxn @ 25 °C
m CO2 form

Q combustién

CALENTAMIENTO AIRE
Cp/R=A+BT +CT2 +DT-2
A

B
C
D

To

Tf

Int. Cp dT
Int. Cp dT
m aire

calent. aire

CALENTAMIENTO CENIZAS
Cp/R=A+BT+CT2 +DT-2
A

B
C
D

To

Tf

Int. Cp dT

Int. Cp dT

m cenizas

Q calent. Cenizas

3705.6
29.3
106.3
390602.9

kd/kg
kJ/kg

kg/dia
kJ/dia

-393.5
-8943.4
2750.0
-24594312.5

kJ/mol CO2 formado
kJ/kg CO2 formado
kg/dia

kJ/dia

3.355
0.000575
0

-1600

298.15
873.15
17677.92
609.5834483
9441.67
5755483.7

K

K

J/mol
kJ/kg Aire
kg/dia
kJ/dia

4.871
0.005365
0
-100100

298.15
873.15
36467.37
606.9801931
6250.00
3793626.2

K

K

J/mol

kJ/kg Cenizas
kg/dia

kJ/dia

76




E. Imégenes del proceso experimental

Figura 28. Fotografia frontal del Horno tipo Muffla marca Thermo Scientific modelo

Fotografia tomada en el Laboratorio de Operaciones Unitarias del Departamento de
Ingenieria Quimica, Quimica Industrial, y Biotecnologia Industrial de la Universidad

del Valle de Gautemala.
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Figura 29. Fotografia trasera lateral del Horno tipo Muffla marca Thermo Scientific modelo

Thermolyne F6010 empleado para la calcinacion de las cenizas de cascarilla de arroz.
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Fotografia tomada en el Laboratorio de Ope ciones Unitarias del Departamento de

Ingenieria Quimica, Quimica Industrial, y Biotecnologia Industrial de la Universidad
del Valle de Gautemala

Figura 30. Fotografia de las porcelanas cargadas con las muestras de cenizas a calcinar

para cada corrida y modo de distribucién en horno previo a la calcinacion.

Fotografia tomada en el Laboratorio de Operaciones Unitarias del Departamento de
Ingenieria Quimica, Quimica Industrial, y Biotecnologia Industrial de la Universidad del

Valle de Gautemala.
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Figura 31. Fotografia de las porcelanas empleadas para la calcinacion de las cenizas de 5

pulgadas con muestras de cenizas.

Fotografia tomada en el Laboratorio de Operaciones Unitarias del Departamento de
Ingenieria Quimica, Quimica Industrial, y Biotecnologia Industrial de la Universidad
del Valle de Gautemala.

Figura 32. Bolsas de almacenamiento de las muestras preparadas e identificadas para

conservar las cenizas para analisis.
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Figura 33. Fotografia del tarado de las porcelanas previamente secadas y limpiadas en

balanza analitica.
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Figura 34. Fotografia del medicion de masa de las cenizas en balanza anlitica para ser
calcinadas.
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Figura 35. Fotografia de la medicion de masa final de una muestra de cenizas después de
ser calcinada. Se observa la disminucién del color negro intenso de las cenizas en

comparacion con la figura anterior.
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Figura 36. Fotografia del equipo de difraccién de rayos x empleado para la determinacion

de los difractogramas, y la proporcion cristalina de cascarilla de arroz, cenizas C00000, y
cenizas C65240.

Fotografia tomada en el Laboratorio del Centro Tecnoldgico de Cementos Progreso

S.A. en “La Pedrera” zona 5 de la Ciudad de Guatemala.
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Figura 37. Fotografia del equipo de tamizado para determinacién de tamafio de particula.

Fotografia tomada en el Laboratorio de Operaciones Unitarias del Departamento de
Ingenieria Quimica, Quimica Industrial, y Biotecnologia Industrial de la Universidad

del Valle de Gautemala.



	fdf1b79a62fbcb7436e316d7a8deb0e17aba38a8e99dfb6557b251fc2aee5cfd.pdf
	fdf1b79a62fbcb7436e316d7a8deb0e17aba38a8e99dfb6557b251fc2aee5cfd.pdf
	fdf1b79a62fbcb7436e316d7a8deb0e17aba38a8e99dfb6557b251fc2aee5cfd.pdf

