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RESUMEN

En este trabajo se analizan las etapas presentes en la formacion de gota dentro
del proceso de emulsificacion, de dos fluidos inmiscibles con densidades muy
parecidas, pero con una diferencia en el valor de la viscosidad notable entre
ambos liquidos. Se hizo un analisis dimensional para obtener los parametros
adimensionales adecuados. Fueron utilizadas técnicas de visualizacion como;
fotografia, video normal, video de alta velocidad y velocimetria de imagenes de
particulas.

La ubicacion del agitador respecto a la interface es uno de los factores que definen
el inicio del proceso de emulficacion. Por lo que, se documentd una descripcion
del proceso en tres opciones de profundidad a las que fue colocado el agitador de
disco inclinado dentro del tanque cilindrico de fondo plano. Con la ayuda del
equipo de velocimetria por imagenes de particulas (PIV) se obtuvo la dinamica del
fluido cuando comenzaba el proceso de emulsificacion. Los datos fueron
procesados con el software Dantec Dynamics®, mientras que la visualizacion de
resultados fueron obtenidos por el programa Tecplot 360®. Se encontré el rango
de las velocidades criticas (inicio de deformacion de interfaz, formacion de hilos
viscosos y formacion de gotas) y el campo de velocidades para las tres posiciones
del agitador.



CAPITULO 1 INTRODUCCION

Este capitulo presenta la descripcion de flujos multifasicos, asi como la definicion y
clasificacion de emulsiones. También, se menciona como el uso de agentes
tensoactivos facilitan el proceso de emulsificacion, aumentan el tiempo de
estabilidad y en algunos casos definen el tipo de emulsion generada.

1.1 FLUJOS MULTIFASICOS

Los flujos multifasicos son el flujo de fluidos compuestos de dos o mas fases
distintas mezcladas simultdneamente; las mezclas contienen un nivel de
separacién entre las fases. Los flujos multifasicos de dos fases pueden ser
clasificados como bifasicos y de acuerdo con el estado en el que se encuentre:

o Gas - Sdlido
o Liquido — Sdlido
o Gas - Liquido

1.2 CLASIFICACION DE LOS FLUJOS BIFASICOS

Gas — Sdlido: Se le conoce como flujos de gas y particulas sélidas, refiriéndose a
particulas dentro de una fase gaseosa. También, se denominan flujos dispersos;
las particulas solidas constituyen la fase dispersa, mientras que el gas conforma la
fase continua. El comportamiento del flujo depende en gran medida a la
concentracion de particulas presente. La presencia de particulas puede alterar el
movimiento de flujo si se presenta una colision entre ellas o pueden no alterar el
movimiento de flujo, siendo unicamente marcadores dentro de la fase continua.



Liquido — Sdlido: Son conocidas como flujos de lodo y consiste en el transporte de
particulas solidas en el flujo de un liquido, donde nuevamente las particulas
forman parte de la fase dispersa, por lo que el liquido constituye la fase continua.

Gas - Liquido: en este caso, se tiene como fase continda un gas, mientras que la

fase dispersa es un liquido [1].

En la Tabla 1 se presentan algunos ejemplos de tipos de flujo bifasico.

Tabla 1. Ejemplos de tipos de flujo bifasico.

Tipo de flujo
(fase continua—fase dispersa)

Ejemplo

Gas—solido Tormenta de arena: en una tormenta de
arena las particulas sodlidas estan
inmersas en el aire.

Liquido — sdlido Lodo: representa particulas soélidas
siendo llevadas por agua.

Gas - liquido Niebla: son particulas liquidas

suspendidas en el aire.

Dentro de la clasificacion gas-liquido, se tiene otras configuraciones, que son

mostradas en la Tabla 2.




Tabla 2. Clasificaciones del flujo gas-liquido.

Tipo de flujo gas—Iiquido Caracteristica

Flujo disperso Es el movimiento de particulas liquidas
en un gas.

Flujo separado Cuenta con la presencia de una

interface bien definida, debido a que
ambos fluidos son inmiscibles.

Flujo mixto o de transicién Se caracterizan por denotar una
transicion entre los flujos dispersos y los
flujos separados; cuenta con la
presencia de ambos flujos.

1.3 EMULSION

La emulsion es un caso particular de flujos multifasicos, donde se tienen como
fase continua y dispersa liquidos in-miscibles entre si.

1.3.1 FORMACION DE EMULSIONES.

El proceso de emulsificacion consiste en generar esfuerzos para deformar vy
romper la interface bien definida entre dos liquidos in-miscibles. Una vez que la
interface se ha roto y ha formado hilos con uno de los liquidos, éstos pueden
romperse, 0 unirse de nuevo con el resto del liquido, hasta tener pequefnas gotas
de uno de los liquidos inmersas en el segundo liquido. Ambas posibilidades estan
regidas por la estabilidad que dicho hilo pueda tener. Si los hilos son inestables se
romperan, ya sea en hilos mas pequenos, o en gotas. La estabilidad del hilo esta




directamente relacionada con el ambiente en el que se encuentra. En un ambiente
muy turbulento la probabilidad de que le hilo s e rompa sera alta.

En la Figura 1 se pueden observar las fases en la interface del sistema una vez
que el agitador empieza su movimiento:

Fase 1: La linea horizontal representa la interface en el sistema en reposo.

Fase 2: El comportamiento de la interface ante una perturbacion; la segunda linea
representa una leve deformacién de la interface mientras que en la siguiente, ya
se aprecia una deformacion mayor (formacién de hilos). La deformacion de la
interface aumenta con la velocidad de giro del agitador.

Fase 3: En la cuarta linea se representa la ruptura de la interface, generando las
gotas que formaran la emulsién [2].
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Figura 1. Cambios presentes en la interface, durante el proceso de emulsificacion[2].
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1.3.2 SURFACTANTE

Los surfactantes son compuestos con estructura molecular anfifilica; es decir, que
la molécula consta de un extremo hidréfilo y otro hidrofébico, como se ejemplifica
en la Figura 2. La parte hidréfilica tiene afinidad por el agua, mientras que la parte
hodréfobica es repelida por ella. Fisicamente, el tensioactivo facilita la disminucion
de la tension interfacial entre ambos liquidos, sin requerir grandes
concentraciones, permitiendo que el sistema necesite un minimo de energia para
emulsionarse, y también proporciona una mayor estabilidad en la emulsién [3].

e bk

|
Cabeza ﬁdré-ﬁla

= =

Dhistancia tipica= 1.5 nm

Figura 2. Estructura tipica de una molécula anfifilica [3].

La cantidad de surfactante utilizado debe ser controlada; el abuso en la cantidad
empleada puede generar cambios en el resultado esperado, cambio que puede
ser tan drastico que, incluso puede llegar a cambiar el tipo de emulsion que se
forma, ya sea de una emulsion aceite en agua (O/W) a una emulsion de agua en
aceite (W/O) o viceversa, teniendo una emulsién agua en aceite (W/O) cambia a
una emulsion aceite en agua (O/W) [4].
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1.3.3 TIPOS DE EMULSIONES

Para la clasificacion de las emulsiones se considera la naturaleza oleosa 0 acuosa
de las fases y la cantidad de liquidos involucrados. Cuando solo se involucran dos
liquidos, son emulsiones simples; mientras que, cuando se tienen mas de dos
liquidos involucrados se les conoce como emulsiones dobles o multiples, donde la
fase dispersa es una emulsién creada previamente [5].

Simples: Aceite en agua (O/W), se trata de gotas de aceite dispersas en agua, o
agua en aceite (W/O), cuando es lo contrario. La Figura 3 ejemplifica ésto, una
emulsion agua en aceite. En esta figura se aprecia como a cada fase se le dio un
color, y una vez que se lleva a cabo la emulsificacion se distingue la fase dispersa
y la fase continua.

Fase dispersa Fase continua Emulsion

Homogeneizacion

+ —> S
- @

agua aceite agua/aceite
(W) (O) (W/O)

Figura 3. Componentes basicos para una emulsién agua en aceite [5].
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Multiples: Las emulsiones multiples involucran una emulsion previa en una de las
fases. Una emulsion W/O en agua (W/O/W), y para la emulsion O/W en aceite
(O/W/O). En caso de que las pequefas gotas que estan en las gotas de fase
dispersa sean de un liquido diferente al de la fase continua (W1/O/W2 6 O1/W/O3),
donde 1y 2 denotan los diferentes liquidos, como se muestran en la Figura 4 [5].

Fase dispersa Fase continua Emulsion multiple
O o © Homogeneizacion
o
o ¥ —>
O
Emulsién simple agua agua/aceite/agua
(W/0) (W) (W/O/W)

Figura 4. Componentes basicos para una emulsién agua en aceite- agua [5].

1.3.4 ESTABILIDAD E INESTABILIDAD

Para que la emulsion tenga un uso practico, es necesario brindarle estabilidad por
cierto tiempo. Esto quiere decir que debe permanecer de esa forma (emulsionada)
por un tiempo prolongado. Sin embargo, al tratarse de un sistema donde las fases
se componen de liquidos inmiscibles, la emulsion tiende a romperse después de
cierto tiempo. El proceso de inestabilidad puede presentarse mediante cuatro
mecanismos.

Cremado /sedimentacién. Se trata de un proceso causado por la accién de la
gravedad y produce un gradiente vertical de concentracion de las gotas sin variar
la distribucion del tamano de gota de éstas, generalmente. Para la emulsion aceite
en agua (O/W), las gotas de aceite son menos densas que la fase continua y
(acuosa), y por lo tanto principalmente ocurre el cremado.

Floculacion. Es la adhesion de las gotas sin fusionarse; no existe una variacién en
la distribucién de tamaino de gotas.

Coalescencia. Es la fusion de gotas para crear gotas mas grandes con la
eliminaciéon de parte de la interface liquido/liquido.
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Engrosamiento de gotas (OstwaldRipening). Se debe al crecimiento de las gotas
mas grandes a costa de las pequenas hasta que estas ultimas practicamente
desaparecen. Este proceso se debe a la presion interna de las gotas (presion de
Laplace) que es mayor en las gotas mas pequefas [3].

1.4 ACTIVIDAD SUPERFICIAL

1.4.1 TENSION SUPERFICIAL

El comportamiento en la superficie de cualquier liquido se asemeja a una
membrana a tensién. A este fendmeno se le denomina tensién superficial y esta
asociada a la cantidad de energia necesaria para aumentar su superficie por
unidad de area.

La tension superficial es causada por los efectos de las fuerzas intermoleculares
que existen en la interface como se ilustra en la Figura 5 y depende de la
naturaleza del liquido, el medio que le rodea y la temperatura.

En términos generales, la tensidn superficial disminuye con la temperatura, debido
a que las fuerzas de cohesidon disminuyen al aumentar la agitacién térmica. La
influencia del medio que le rodea se debe a que las moléculas del medio ejercen
acciones atractivas sobre las moléculas situadas en la superficie del liquido, las
acciones atractivas contrarrestan las acciones de las moléculas del liquido [6].



OCeOe0<0
O O O
O

O O O

Figura 5. Fuerzas entre moléculas y de tension superficial [6].

Durante la emulsificacion se tiene un incremento en la superficie de la interface,
que se debe a la formacién masiva de gotas constituidas por uno de los liquidos
presentes, inmersos en el otro liquido, asi que la superficie de cada gota estara en
contacto con el otro liquido.
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1.4.2 PROPIEDADES

Propiedades principales de la tension superficial:

1. La definicién fisica de la tension superficial (y) es en términos del trabajo
necesario (w) para producir un cambio en el area de superficie (incremento de la
superficie, AS ).

w . s
V=1 las unidades de esta tension se encuentran en Newton por metro o Joules

N
por metro cuadrado; — = L
m m

2

2. Siempre va a tener valor positivo ya que al llevar moléculas a la superficie
aumenta la energia del sistema.

3. Depende de la naturaleza de las dos fases que estan puestas en contacto que
normalmente sera liquido-sélido o gas-sadlido.

4. Depende de las fuerzas intermoleculares en el seno del liquido; cuanto mayor
sean las fuerzas de cohesion del liquido, mayor sera su tension superficial.

5. Disminuye con la temperatura por el aumento de la agitacién térmica que
provoca un descenso entre las fuerzas intermoleculares.

6. El valor de la tension superficial tendera a cero conforme la temperatura se
aproxime a la temperatura critica del compuesto, aqui el liquido es indistinguible
del vapor y por lo tanto se formara una fase continua donde no existe una
superficie definida entre ambos [7].

1.4.3 ENERGIA SUPERFICIAL

La energia superficial puede definirse como la energia necesaria para romper el
enlace intermolecular para dar lugar a una superficie.

Definiendo una superficie libre como la zona donde la energia es mayor al resto
del liquido. Esto quiere decir que, si el area de esta superficie aumenta, la energia
de todo el sistema también aumentara [4].
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CAPITULO 2 AGITACION DEL FLUIDO

En este capitulo se presentan brevemente el tipo de flujo presente en los
agitadores convencionales. También, se menciona los métodos utilizados en la
literatura para determinar algunas caracteristicas importantes de las emulsiones.

Una condicién necesaria para controlar y garantizar una emulsiéon depende de las
diferencias de densidad de fase, velocidad de agitacion, tipo/tamano del impulsor y
su ubicacién dentro del tanque cilindrico.

2.1 FLUJO Y AGITADORES

El flujo que se produce en un tanque por agitaciéon, depende de factores como:
placas deflectoras, las caracteristicas del fluido, medidas del tanque, tipo/tamafio
de agitador y su posicion dentro del tanque, principalmente. En este trabajo no se
usaran las placas, sin embargo, se presenta una breve descripcion de las mismos.

Las placas deflectoras son placas verticales ubicadas radialmente en el interior del
tanque, con ellas se busca generar una mejor mezcla y por lo tanto una mayor
turbulencia. Generalmente, se utiliza en conjunto con agitadores del tipo turbina o
axial centrados en el tanque; los patrones de flujo promueven una importante
circulacién desde el fondo a la parte superior, evitando asi la generaciéon de zonas
de estancamiento. Generalmente, si la ubicacién del agitador no es céntrica y de
posicion vertical, no son necesarias las placas deflectoras. Adicionalmente,
cuando se trabaja con un régimen laminar, las placas no son utilizadas; ésto se
debe a que el agitador consume la misma energia con o sin placas deflectoras
[10].

El flujo que se produce dentro del tanque depende del agitador utilizado para el
proceso de mezclado. Durante el proceso de mezclado la velocidad del fluido
tiene tres componentes de velocidad, que definen el tipo de flujo dominante; radial,
longitudinal y tangencial.
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Las tres componentes que definen el tipo de flujo se muestran en la Figura 6 y se
definen a continuacion.

a) Radial, donde el movimiento es en direccidn perpendicular al eje del impulsor.
b) Longitudinal o axial, el movimiento actua en direccién paralela al eje.

c) La tercera es tangencial o rotacional, y actua en direccion tangencial a la
trayectoria circular descrita por el impulsor [11].

(a) (b) (c)

Figura 6. Tipos de flujo dominante; (a) radial, (b) axial o longitudinal y (c) tangencial o rotacional
[12].

2.2 TIPOS DE AGITADOR SEGUN EL FLUJO QUE GENEREN

Agitador de flujo axial: Son agitadores de palas, generalmente, con un angulo
menor a 90° respecto al plano perpendicular al eje, de las cuales se desprende el
flujo donde se hace presente una recirculacion; el desprendimiento de flujo ocurre
a 45° de inclinacion, aproximadamente, y regresa a la zona central de las palas,
como lo muestra la Figura 7. Creando asi un vaivén del flujo paralelo al eje de giro.
También, cuenta con dos rangos de velocidad de giro, uno por transmision directa
y otro por transmisién por engranaje, que van generalmente; de 1150 a 1750 rpm
y de 350 a 420 rpm, respectivamente [10].
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Figura 7. Agitador de palas con angulo [13].

Agitador de flujo radial:  Los mas comunes son los de placas planas y paralelas
al eje del motor, como en la Figura 8, donde a cualquier numero de Reynolds

genera un flujo radial con baja capacidad de impulsién, pero con una velocidad
tangencial alta [10 ].
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Figura 8. Agitador de placas planas y paralelas al eje del motor [13].

Agitador de paso cerrado: Los agitadores del tipo ancla y helicoidales se
encuentran en esta clasificacién, representados en la Figura 9 , los cuales trabajan

muy cerca de la pared del tanque y son de manera particular eficaces en un fluido
viscoso; se genera un flujo efectivo cerca de la pared [10].

Figura 9. Agitador tipo ancla (a) y agitador tipo helicoidal (b) [13].
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2.3 METODOS PARA DETERMINAR CARACTERISTICAS IMPORTANTES EN
LAS EMULSIONES

El proceso de emulsificacion implica muchos procesos simultaneos e
independientes. Los patrones de flujo y la turbulencia en los contenedores donde
se lleva el proceso de agitacién, son fendmenos complejos que se aprecian mejor
utilizando herramientas modernas como la velocimetria laser Doppler (LDV),
dinamica de fluidos computacional (CFD) vy velocimetria por imagenes de
particulas (PIV) [13].

Estas tecnologias no intrusivas se pueden utilizar para el desarrollo de nuevos
disefios de impulsores o para optimizar la configuracién del sistema de mezcla.

Velocimetria laser Doppler (Laser Doppler Velocimetry), la técnica es de tipo no
intrusivo, es decir no altera al medio de estudio con la presencia de sensores u
otros dispositivos. En este arreglo, dos haces de luz laser provenientes
generalmente de una misma fuente, son dirigidos hacia un punto en comun de un
fluido que contiene particulas. Estas particulas que se mueven dentro del fluido,
dispersan la luz de ambos haces la cual es captada por un foto sensor, y la
diferencia de fase detectada contiene una medicion indirecta del fluido por medio
del efecto Doppler. Si en el sistema se utilizan mas pares de haces de luz laser
con distintas longitudes de onda, entonces es posible distinguir la segunda o
tercera componente de velocidad del fluido [14].

Las particulas, por consecuencia, tienen que tener un tamafo adecuado para que
se pueda cumplir la aproximacion de que la velocidad de las particulas es la
velocidad del fluido; ésta es usada para medir los patrones de flujo principales en
el recipiente e identificar regiones de baja velocidad [15].

Los modernos codigos para dinamica de fluidos computacional (CFD) se usan
para predecir el movimiento complejo (Figura 10) como lo es en un mezclador [13].
En estos cddigos, se resuelven las ecuaciones que gobiernan el movimiento del
fluido mediante alguna técnica moderna.
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Espiral

Vista frontal

Vista superior
Figura 10. Prediccion numérica del moviendo generado por un agitador céntrico dentro de un
tanque cilindrico [8].

Un sistema PIV estd integrado por cuatro componentes, un contenedor
transparente o semitransparente que contendra las particulas trazadoras, una
fuente de luz laser que iluminara la zona de interés, un sistema de captacién y
almacenamiento (recogeran los fotogramas necesarios para el analisis) y un
sistema de procesamiento de datos con el que se obtendran las velocidades de
las particulas.

Para esta tesis se eligié trabajar con la técnica de velocimetria por imagenes de
particulas. La técnica nos permite obtener campos de velocidad en un plano del

fluido.
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2.4 TECNICA PIV

La velocimetria por imagenes de particulas (Particle Image Velocimetry, PIV), es
una técnica que analiza y permiten determinar campos de velocidad “instantaneos”
de flujos, utilizando particulas sembradas en un flujo, ya sea liquido o gaseoso.
En la Figura 11 se muestran los equipos para llevar a cabo esta técnica. Se
muestra el laser que genera un plano laser que atraviesa el flujo previamente
sembrado con particulas trazadoras, el sistema de registro consiste en una
camara de alta velocidad y un software para procesar las imagenes obtenidas.

léser

Figura 11. Arreglo PIV, donde el sistema de registro se encuentra perpendicular al plano generado
por el laser que ilumina la zona de estudio; la zona fue previamente sembrada con particulas
trazadoras [16].

Para el proceso de cada imagen se divide en pequefas sub-areas llamadas
‘regiones de interrogacion” y de cada una de ellas, se obtiene un vector de
desplazamiento local de las particulas trazadoras con ayuda de Ila auto-
correlacién y la correlacion cruzada, que son métodos estadisticos. Se asume que
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las regiones de interrogacion se mueven homogéneamente entre las dos
imagenes en estudio.

2.5 COMPONENTES BASICOS DE PIV
2.5.1PARTICULAS TRAZADORAS

En la seleccion de particulas trazadoras para el andlisis del fluido, se debe tener
en cuenta sus propiedades y las del fluido. Las particulas deben poder seguir
adecuadamente el flujo del fluido, esto depende de su tamafio y densidad. Deben
poder dispersar correctamente la luz del laser seleccionado y/o fluorescer, esta
condicion involucra: el método de captacién de imagenes y la potencia de la
iluminacion elegida; en el caso de usar particulas con poca dispersidn se requerira
un laser con una mayor potencia o sistemas de registro mas sensibles, incluso una
mayor concentracién de particulas, lo que a efectos de presupuesto y de
seguridad produce un aumento significativo [26]. Por ultimo, la cantidad de
particulas necesaria tiene que ser uniforme para seguir el flujo de la mejor forma
posible y poder realizar el correcto analisis del flujo, obteniendo asi buenos
resultados.

Para el uso de agua como un fluido principal, los materiales mas empleados por
su buen funcionamiento a la hora de realizar los experimentos son el poliestireno
y/o plasticos que cuentan con una gravedad especifica aproximada a 1. Sin
embargo, la mayoria de los materiales con gravedad especifica cerca de 1,
también cuentan con un indice de refraccion muy similar al del agua [27], lo cual
representa un problema por dificil que seran capaces de realizar una correcta
dispersion de la luz laser incidente, para resolver el problema se pueden utilizar
particulas de materiales recubiertos de materiales fluorescentes como la rodamina
o particulas plateadas para una mejor difraccion.

Para otros liquidos suelen utilizarse materiales solidos como polvos de aluminio,
esferas de cristal huecas, PVC, nylon, poliexpan, polietileno y granulos para
revestimiento sintético. También se usan materiales liquidos y gaseosos (como
algunos tipos de aceite y burbujas de oxigeno) como particulas trazadoras,
dependiendo del tipo de liquido que se use como fluido principal.
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Por lo general en la técnica de PIV se usan particulas de tamafos aproximados
entre 0.5 y 10 micrometros. El numero de particulas necesarias dentro de un
experimento con PIV no puede ser calcula de forma exacta, la cantidad depende
del fluido, tipo de particulas y laser. No se puede calcular exactamente un numero
general de particulas que se necesitan dentro de un experimento con PIV ya que
esto depende de diversos factores como el fluido que se va a estudiar, el tipo de
particulas trazadoras y el Iaser utilizado.

2.5.2 DISPERSOR DE LUZ LASER

La calidad de imagenes en la técnica del PIV es dependiente a la intensidad con
que las particulas dispersan la luz incidente del laser. Para obtener mejores
resultados es bueno conocer la dispersiéon producida por las particulas que se van
a utilizar en la técnica [27], para evitar la saturacién de luz que distorsione los
datos obtenidos.

La luz dispersada por las particulas trazadoras también es influenciada por su
indice de refraccién, tamano, la forma y su polarizacion.

2.5.3 LUZ LASER

El laser es un sistema que amplifica la luz mediante emisiones estimuladas de
radiacion, produciendo un haz que conserva un tamano reducido en su paso por el
vacio a largas distancias y que puede concentrar dicha emision en un rango
espectral bastante estrecho. Puede ser continuo o pulsado, los mas utilizados
dentro de la técnica PIV son los segundos. Los laseres continuos mas comunes
son los de Helio-Nedn y los de iones de argén (mas potentes que los primeros),
ambos con potencias de unos pocos watts.

Dentro de los laseres pulsados, el tipo de laser mas usado en los laboratorios de
PIV es el Nd:YAG, que puede alcanzar pulsos de entre 100 mJ y 500 mJ con
frecuencias de repeticion de decenas de Hertzios.

La mayoria de los laboratorios de PIV predileccion por los |aseres pulsados, pues
ofrecen capacidad de apoyo al momento de capturar el movimiento de las
particulas.

Los pulsos tienen un corto tiempo de duracion, las particulas que traspasan el
plano laser creado en el momento de la captura de imagenes, apareceran
congeladas y con una gran nitidez en los archivos que se obtengan a través del
sistema de registro.
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2.5.4 SISTEMA DE REGISTRO

Es necesario tener un sistema de registro apropiado, es la parte de la técnica PIV
que se encarga de documentar la dispersion de las particulas trazadoras en
imagenes, que se procesan posteriormente con el programa indicado.

El sistema de registro comun son las camaras digitales y se tienen dos tipos de
ellas utilizadas en laboratorios de sistemas PIV, las camaras digitales CCD,
llamadas asi por el sensor incorporado, Dispositivo de Carga Acoplada (Charged-
Coupled Device); y las camaras digitales CMOS cuyo sensor es un Semiconductor
Complementario de Oxido Metédlico (Complementary Metal Oxide
Semiconductor)[28].

Ambos sensores se constituyen por semiconductores de metal-6xido (MOS) y
estan distribuidos en forma de matriz. La funcion que tienen es acumular una
carga eléctrica en cada una de las celdas de esta matriz. Las celdas constituyen
los pixeles. La carga eléctrica sera almacenada en cada pixel, entonces, mientras
mas luz incida sobre el pixel, mayor sera la carga adquirida [26].

El sensor CCD convierte las cargas de las celdas de la matriz en voltajes y
entrega una sefal analdgica en la salida, para después ser digitalizada por la
camara. En el mismo sensor se hace una lectura de cada uno de los valores
correspondientes a cada una de las celdas. Un convertidor analdgico-digital
traduce los valores obtenidos en forma de datos. Sin embargo, se requiere el uso
de otro chip encargado de tratar con la informacion que proporcione el sensor.

Para el sensor CMOS, se tienen celdas independientes y una digitalizacion de los
pixeles realizados internamente con unos transistores que lleva cada celda, por lo
que todo el trabajo se lleva a cabo dentro del sensor y no es necesario un chip
externo encargado para esta funcion. Debido al trabajo individual que se realiza en
cada pixel, se facilita la lectura de la imagen.

Los sensores tienen diferencias entre si, una de ellas es el rango dinamico, es la
capacidad que posee una camara de captar en una imagen la mayor cantidad de
tonos posibles. De esta capacidad depende que en una fotografia (o video)
logremos obtener mas detalle, tanto en las zonas mas claras y como en las mas
oscuras [27].

El sensor CCD, es menos sensible y los extremos de luz los tolera mejor. En
cuanto al ruido, los sensores CCD tienen también un funcionamiento mejor a los
sensores CMOS. Esto es debido a que el procesado de la senal se lleva a cabo en
un chip externo, el cual puede optimizarse mejor para realizar esta funcion. Para el
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sensor CMOS, al realizarse todo el proceso de la sefal dentro del mismo sensor,
los resultados seran peores, puesto que disponen de un menor espacio para
colocar los foto-diodos encargados de recoger la luz.

La respuesta uniforme, es otra diferencia. Es el resultado que se espera de un
pixel sometido al mismo nivel de excitacién que los demas, y que éste no presente
cambios apreciables en la sefial obtenida. Un sensor CMOS esté constituido por
pixeles individuales, le hace mas propenso a sufrir fallos. En el CCD, al ser toda la
matriz de pixeles uniforme, tiene un mejor comportamiento que el sensor CMOS.

Otro aspecto interesante es la responsividad, que corresponde al nivel de sefal
que es capaz de ofrecer el sensor por cada unidad de energia Optica incidente. Es
importante disponer de una responsividad elevada, con poca cantidad de luz vy
obtener una sefal aceptable. Los sensores CMOS tienen ventaja sobre los
sensores CCD, por ser mas sensibles a la luz, teniendo un mejor comportamiento
en sistemas carentes de luz. Esto debido a que la celda contiene los
amplificadores de sefial [26].

El CMOS tiene un funcionamiento mucho mas elevado que el CCD debido a que
todo el procesado se realiza dentro del propio sensor, ofreciendo mayor velocidad.
También tiene una mejor consideracion que los CCD de blooming. El blooming es
la saturacion de un pixel, para posteriormente saturar los pixeles vecinos. Los
CMOS no tienen este problema.

Ambos sensores son buenas opciones para trabajar con un sistema PIV. Sin
embargo, el uso de CCD es mas comun.
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2.5.5 PROCESADO DE IMAGENES

Los datos adquiridos por el sistema de registro deben ser procesados mediante un
sistema de procesamiento (un ordenador) y lograr obtener las velocidades de las
particulas incluidas en el flujo, asi como su direccion y sentido, finalmente se
obtiene una velocidad local del propio flujo.

Para llevar a cabo el procesado de imagenes existe un método que comunmente
es el mas utilizado para esta técnica, la correlacion. Se pueden utilizar dos
variantes de este método, la correlacion cruzada si el procesado se realiza sobre
dos imagenes, o la auto-correlacion si el procesado se realiza sobre una.

La correlacion es un método de uso practico, ya que se hace una comparacion del
desplazamiento de un grupo de particulas a lo largo del tiempo y obteniendo el
vector de desplazamiento de cada grupo. La imagen obtenida es dividida en
diferentes areas cuadradas conocidas como regiones de interrogacion, en cada
region de interrogacién se encuentran grupos de particulas, las cuales seran
estudiadas y procesadas mediante la funcion de correlacion, uno a uno y
secuencialmente [28].

2.5.6 CORRELACION CRUZADA

El método de evaluacion para el PIV consiste en el registro de dos fotogramas por
un pulso de laser (dos imagenes mono-pulso), esto quiere decir que cada imagen
se mantiene iluminada por un pulso laser. Para conseguirlo se necesita una
sincronizacion entre la camara y el laser [27].

La funcion de correlacién aplicada entre dos patrones de intensidad (i,) y B(i,j)
existentes en las ventanas de analisis 1 y 2, las cuales son la misma ventana de
interrogacion, pero en distintos instantes de tiempo, se formula de la siguiente
manera:

RAB (x,y) = [[A(i,j)B(i+x,j+y)didjvi

en forma discreta como:

R (x,y) = ZZ A(i,j)B(i+x,j+y)n—-1j=0n-1i=0
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El trabajo de calculo de la funcion se simplifica utilizando el algoritmo de la
Transformada Rapida de Fourier (FFT). Los patrones seran cuadrados y la
operacion de correlacién puede expresarse como:

R(x.y) = F=1[F[A(i,j)] Fx[B(i,j)]]

Proporcionar direccién de movimiento y deteccién de desplazamientos nulos.
Ademas, tiene una mayor tolerancia a ruidos de imagen [26].

2.5.7 AUTO-CORRELACION

El procesado de correlacidon se realiza en el mismo fotograma. Se puede
conseguir esto al dejar abierto el obturador de la camara cuando se realizan dos
pulsos de laser consecutivos. Este método de grabacion ese denomina simple-
fotograma/doble-pulso.

Teniendo un patrén de intensidades (i,), la funcion de auto-correlacion C(x,y) se
define en la ventana de interrogacién como:

Clx,y)=[[1(i,j)I(i+x,j+y)didjvi

Al utilizar la definicion en un entorno digital, ésta se transforma en una doble
sumatoria discreta. Para calcular la funcion de auto-correlacion para la imagen
digital, se puede utilizar la Transformada Rapida de Fourier bidimensional (FFT-
2D), sodlo si las dimensiones son las adecuadas. Las dimensiones requeridas son
que sea cuadrada y que sus lados una potencia de 2 [26].

La operacion de correlacion [®] y la operacion de convolucion [ * ] se relacionan:
Clx,y)=I(i,j) ® I(i.j)=1(i,j)*I(=i,~])
Teniendo a la Transformada de Fourier, por el teorema de convolucion:

FICCe,y)J=FU(i.)] F+U()I=IFU(E)]2=C(x,y)=F=1[IFI(i./)]|2]

En un mapa de auto-correlacién normalmente aparecen tres picos destacados:

Se tiene el pico de posicidon central, se denomina pico de auto-correlacién y
correlaciona un desplazamiento nulo entre los patrones de ese unico cuadro.
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Los otros dos picos son menores y se posicionan a la misma distancia del pico
central, las alturas suelen ser muy parecidas y reflejan informacion del verdadero
desplazamiento de las particulas [28]. Esto no refleja el sentido del movimiento, la
magnitud y la direccion, siendo una desventaja ante la correlacion cruzada. Esta
desventaja puede evitarse si el sentido preferente del flujo del experimento es
conocido o utilizando estrategias experimentales. No mide desplazamientos nulos
0 muy pequefios por la presencia del pico de auto-correlacion que en general tiene
el diametro de la particula.

Después de adquirir los datos necesarios se obtienen los desplazamientos de las
particulas trazadoras, la velocidad se calcula con ayuda del software de
procesamiento. También, se pueden obtener el calculo de magnitudes derivadas,
la sustitucion de huecos producidos por un error de analisis, magnitudes
estadisticas, etc. Los resultados se muestran mediante mallas de vectores de
velocidad para ver las tendencias del flujo y las magnitudes de las velocidades de
las particulas [26].
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Capitulo 3 ANTECEDENTES

En este capitulo se muestran algunos de los trabajos reportados en la literatura,
que anteceden a éste, y que permitira establecer la aportacion de esta tesis, asi
como sus alcances.

3.1 TRABAJOS PREVIOS

La presencia de las emulsiones es diversa, se tiene una inmensa cantidad de
productos utilizados en el dia a dia, como lo son; el uso cosmético (cremas),
alimenticio (lacteos) o farmacéutico. Es por esa razén que su estudio es
importante.

Las emulsiones se encuentran dentro de la clasificacién de los coloides y los
primeros estudios fueron hechos desde 1843 por Francesco Selmi. Selmi fue
profesor de farmacologia y toxicologia de la Universidad de Bolonia. El estudio de
Selmi consistid en preparar soluciones de azufre, azul de Prusia y caseina;
realizando numerosos experimentos llegé a la conclusién de que éstas no eran
soluciones verdaderas, sino suspensiones en agua de pequenas particulas. A
dichas suspensiones, las llamo coloides [17].

Basandose en los experimentos y resultados de Selmi se hicieron otros
descubrimientos, por ejemplo, Thomas Graham (1861), quien estudiando la
difusion de las sustancias disueltas, distinguié dos clases de solutos a los que
denomind cristaloides y coloides. Uno mas fue Michael Faraday (1857) quien hizo
observaciones a soluciones de oro coloidal cuando hacia pasar un haz de luz a
través de ella; en el experimento pudo observar como la luz describia una
trayectoria blanca. Faraday observo como las particulas de oro dispersaron la luz.
A partir de estos descubrimientos llegaron muchos mas. Sin embargo, para el
presente trabajo so6lo seran mencionados trabajos recientes, donde los
descubrimientos pasados son aplicados para conocer el comportamiento de las
emulsiones [17].

| Aranberri et al. [3] , describe uno de los fendmenos importantes en el estudio de
las emulsiones, la estabilidad de las mismas, ya que las emulsiones son descritas
como una dispersion termodinamicamente inestable y con gotas dispersas que se
encuentran en un rango de 0.1 y 0.2 ym de diametro.

La estabilidad de las emulsiones puede romperse mediante mecanismos de
inestabilidad diversos, tales como: sedimentacion/cremado, floculacion,
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coalescencia y/o engrosamiento de gota. Sin embargo, aunque el sistema de
emulsiéon es inestable, puede volverse cinéticamente estable con ayuda de
agentes tensoactivos. Los agentes tensoactivos son moléculas que cuentan con
una estructura caracteristica que contribuye a la formacion de las emulsiones.
Cada molécula se caracteriza por tener doble naturaleza, una polar y la otra
apolar. La parte polar (hidrofila) puede llevar carga positiva o negativa, definiendo
al agente como catidnico o anionico. Por otro lado, la parte apolar (hidrofoba)
generalmente se trata de una cadena de hidrocarburos. La clasificacion de
tensoactivos se determina con la carga en la parte polar de la molécula: 1) Carga
negativa, se trata de un agente tensoactivos anicénico, 2) Carga positiva, agente
cationico, 3) Carga positiva y negativa, convirtiéndose en moléculas neutras,
llamadas Zwitterionicos y 4) Son llamados no-ioénicos al no tener grupos cargados,
sin embargo, cuentan con grupos de etoxilatos. Los etoxilatos son alcoholes,
aminas y fenoles a los que se les afade 6xido de etileno. Estos grupos tienen
afinidad hacia las moléculas de agua debido a la interaccion de los enlaces de
hidrégeno.

Una caracteristica del agente tensoactivos es que debe favorecer la formacion de
la emulsién, clasificandose como agente emulsificante. El tipo de emulsion
depende del balance hidréfilo- lipdfilo presente en el agente emulsificante. El valor
del balance hidrdfilo- lipéfilo (HLB) puede variar en funcion de la temperatura, tipo
de electrolito y liquido oleico.

La funcion que desempefia el agente tensoactivo en la formacion de emulsiones
es la minimizacion de la superficie de contacto entre las fases acuosa y oleosa.
Para definir el nivel de concentracién a la cual se trabaja, se usa como referencia
una concentraciéon critica, conocida como concentracion critica micelas (CMC).
Por debajo de la CMC, el comportamiento de las moléculas es superficial, las
moléculas se acumulan en la superficie con cierta orientacion, de tal modo que la
parte compatible con la fase continua se mantiene inmersa en ella; por otro lado,
la parte de la molécula que no lo es, se mantiene fuera. Mientras que, por encima
de la CMC las moléculas ocupan toda la interface, asociandose y formando
micelas de forma esférica, tal como se muestra en la Figura 12. El nivel de
concentracion y tipo de tensoactivos utilizado define la formacion de las micelas,
las cuales pueden tomar formas y tamafios diversos. Debido al comportamiento
molecular de los tensoactivos en la emulsion, es posible la interaccién entre las
dos fases (acuosa y oleosa), generando estabilidad a la emulsién [3].
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Figura 12. Micela esférica. [3]

Una caracteristica importante dentro de la emulsién es la influencia de la
temperatura bajo la cual se trabaja. Alfonso et al. [9] trabajé con emulsiones de
petroleo de 15°APIl y un cambio creciente en la temperatura de 15 a 35°. Se
reportd una disminucién en la viscosidad aparente e indice de consistencia masica
debido al aumento de temperatura. También, se menciona que las emulsiones de
petroleo (Figura 13) tienen un comportamiento seudoplastico [9].

Figura 13. Estructura directa de petréleo pesado [19].
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Debido a la naturaleza inestable de una emulsién, existe un gran numero de
variables que intervienen en dichos sistemas, es por eso que se tiene cierto
control sobre los elementos que componen la emulsién y el proceso utilizado para
su preparacion. Un elemento controlable es la geometria del agitador utilizado,
porque puede modificar caracteristicas tales como la reologia, la distribucion de
tamafio de gota e incluso la estabilidad. Este hecho es estudiado por M.C.
Sanchez et al. [19], quienes trabajan las emulsiones generadas con el uso de dos
tipos de agitadores, ancla y helicoidal.

El trabajo consistié en preparar emulsiones aceite en agua (O/W) con un 75% de
aceite de girasol, un 7% de poli-etilenglicolnonil (tensoactivo no iénico) y el 18%
restante, de agua. El proceso de emulsificacion se llevé a cabo en dos etapas,
primero se disolvio el emulgente en la fase continua, que en este caso es agua.
Fue hecha agitando a 50 rpm y 50°C, con la intensién de favorecer la integracién
del tensoactivo y garantizar la presencia de unicamente dos fases, al integrar el
aceite de girasol. Antes de mezclar con el aceite, la fase acuosa se enfrié a la
temperatura de emulsificacion. Las emulsiones fueron hechas a velocidad de
agitacion entre 100-300 rpm y 25°C para los dos tipos de agitadores. No se
menciona a que altura se encuentra el agitador, ni en qué fase esta sumergido.

Una vez obtenidas las emulsiones se tomaron muestras con una pipeta con punta
especial para fluidos muy viscosos. Se llevaron a cabo ensayos dinamicos con un
redmetro de esfuerzo controlado y con sistema sensor cono-placa de 60 mm de
diametro y angulo de 4°, las medidas fueron hechas en el intervalo visco-elastico
lineal, a una frecuencia de 1Hz y 25°C. La distribucion de tamano de gota se
realizd en un analizador MalvernMastersizer X con una lente de 100mm de
diametro.

Los datos obtenidos fueron adaptados a una ecuacion cinética de primer orden.
En el caso de una emulsificacion mediante el agitador de ancla, la ecuacién
cinética tiene una constante cinética, mientras que para el agitador helicoidal, la
ecuacion cinética se modifica, teniendo en ella dos constantes cinéticas [19]. Sin
embargo, las caracteristicas de una emulsiéon no solo dependen del tipo de
agitador empleado, en gran medida también se debe al protocolo de mezcla y sus
variables.

Los reportes en la literatura mencionan que una variable a considerar para el
proceso de emulsificacion es la profundidad a la cual se encuentra el agitador, que
al parecer garantiza la obtencidon del tipo de emulsién requerida. Fayira Villar
Marcano et al, [20] analizan una emulsién O/W de aceite de maiz, agua y un
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surfactante no idnico (sorbitanetoxilatomono estearato). Como agitador se usé un
homogeneizador Polytron PT 3100 con rotor de diametro de un centimetro y
estator, mostrado en la Figura 14. Se hizo una serie de pruebas preliminares,
donde la ubicacién del impulsor fue variada; éste se colocd en la interface. En
estas pruebas obtienen que la ubicacion adecuada para obtener una emulsién
O/W es debajo de la interface, dentro de la fase acuosa.

2

Figura 14. Representacién esquematica del homogeneizador [20].

El protocolo de mezcla comenzd con la disolucion del surfactante en agua a 40°C,
cuidando de no llegar al punto nube del surfactante. Posteriormente, se procede a
agregar el aceite sin perturbar la interface formada y mezclar con el
homogeneizador. Una vez que ya se tiene la emulsion, se toman muestras con el
equipo MalvernMastersizer para medir el diametro y la distribucién de gotas. Para
este trabajo el analisis fue unicamente estadistico.

Las caracteristicas de disefo también son un factor considerado en otros estudios,
como el de D. Abundis et al.[21], en dicho estudio se trabajé a bajos numeros de
Reynolds y bajo tres caracteristicas relevantes de disefio: fondo redondeado,
agitador de disco inclinado y la excentricidad del eje del impulsor.

El sistema de D. Abundis et al. [21] contd, ademas con un control de temperatura,
usando una camisa de calentamiento y recirculacion de aire (dos puertos de aire
con filtro). El impulsor de disco inclinado se coloco a diferentes excentricidades. El
trabajo finalmente demostré que el impulsor de disco inclinado 45° es capaz de
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producir condiciones caodticas extendidas en tanques de fondo redondo. El
rendimiento de mezcla en el mini-biorreactor fue hecha a través de simulaciones
de dinamica de fluidos computacional (CFD) y validada con experimentos de
fluorescencia inducida por laser (LIF) [21].

Otro estudio que se llevé a cabo con las caracteristicas relevantes de disefio,
antes mencionadas, fue realizada por D. Abundis y M Alvarez, 2013, donde se
comparo la emulsion resultante obtenida con impulsor de disco horizontal, una
turbina Rushton y un impulsor HE-3 colocados concéntricamente, con la finalidad
de tener un marco de comparacioén. Para el analisis se emplearon métodos como:
CFD y LIF. Los resultados indican que las configuraciones excéntricas pueden ser
una solucién ante el problema de mezcla laminar, la mezcla es efectiva ante altas
viscosidades con un gran suministro de energia.

El impulsor de disco inclinado 45° que se muestra en la Figura 15 provocé un flujo
complejo, exponiendo mayor area de superficie para desplazar fluido y afiadiendo
una perturbacion periddica de tiempo en el sistema ya asimétrico. El
desplazamiento del eje del impulsor contribuye en la reduccién de tiempo de
mezcla en un tanque de fondo redondeado; en tanques de fondo plano se
observan regiones de mezcla segregadas y con reduccion de velocidad en el
fondo plano del sistema [22].
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Figura 15. Esquema experimental usado por D. Abundis y M Alvarez [22].

En los trabajos de experimentacién hechos por D. Abundis et al. [22] la
excentricidad estd dada por la relacién entre la distancia del eje del impulsor al
centro del tanque y el radio del tanque.

El fluido modelo que se uso fue glicerina y el patrén de mezcla 3D se visualizé a
través de inyeccion de trazadores fluorescentes; las imagenes tomadas fueron en
una habitacion oscura. Con ayuda de un plano de luz laser e inyeccion de un pulso
de tinte fluorescente (rodamina B), dentro de la habitacion oscura fue expuesta la
estructura de la mezcla en un plano vertical 2D.

Por otro lado, en Mancilla et al. [23] se estudia el comportamiento de la interface
entre dos fluidos estratificados de forma numérica, donde para explorar la
respuesta de la interface se emplearon diferentes regimenes de agitacion, donde
se evita la ruptura y se preserva el limite entre ellos. También, se incluyeron
efectos de tension superficial en el modelo numérico para observar la influencia en
la interface. El sistema consiste en un tanque cilindrico de fondo plano y un
agitador de geometria simple, un disco con inclinacion de 30° y una camisa
rectangular; la camisa es colocada para evitar distorsion Optica debida a la
curvatura del cilindro. Se us6 agua y aceite como fluidos de estudio, con una
fraccion volumétrica de un 50/50 [23].
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Estos flujos producen un desplazamiento de los dos liquidos, donde el fluido de
mayor viscosidad es movido por el impulsor y este a su vez arrastra al fluido de
menor viscosidad, como puede se puede ver en la Figura 16.

Figura 16. Deformacion de la interface [23].

Finalmente, los resultados obtenidos mostraron que el algoritmo es capaz de
resolver con precision caracteristicas dinamicas de la interface distorsionada. Se
demuestra que la geometria del impulsor produce el arrastre del fluido,
promoviendo una diferencia de presion importante para la deformacién en la
interface. La diferencia de presion en la zona centro del tanque se debe a la
diferencia de velocidad entre los fluidos, mientras que hay un aumento de presién
en las zonas donde el fluido baja, que es consecuencia de las fuerzas ejercidas
por el fluido superior a la interface (cuando la interface se mueve hacia el fondo
del tanque).

Los ultimos tres experimentos mostraron los beneficios de utilizar un agitador de
disco inclinado y la importancia que tiene la ubicacion del agitador en el sistema.
El presente trabajo se centra en el fendmeno presente antes del rompimiento de
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la interface, en un sistema con fraccion volumétrica de 50/50, aceite/ agua, de
forma experimental y colocando el agitador en tres situaciones diferentes.

Por lo tanto se tienen los siguientes objetivos de la tesis.

3.2 OBJETIVO GENERAL

Determinar los principales mecanismos que inician el proceso de emulsificacion de
dos fluidos inmiscibles con una diferencia apreciable de viscosidad.Se busca
caracterizar el flujo producido en un tanque agitado y analizar las interacciones
hidrodinamicas entre las fases

3.2.1 OBJETIVOS PARTICULARES

>

>

Identificar las diferentes etapas del proceso de la formacion de una
emulsién.

Visualizar la formacion y posterior ruptura de filamentos de aceite o
agua debido a las condiciones hidrodinamicas.

Analizar el efecto en el inicio de la emulsificacién al cambiar la
posicion de la profundidad del agitador: 1. El disco sumergido en la
fase oleica sin tocar la interface. 2. El disco sumergido en la fase
oleica, tocando la interface tangencialmente. 3. El disco sumergido
en la fase acuosa sin tocar la interface.

Medir los campos de velocidad.

Analizar la hidrodinamica del flujo.
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CAPITULO 4 AGITADOR EXPERIMENTAL

En este capitulo se presenta el sistema experimental que consta, basicamente, de
un tanque de seccion transversal circular y un agitador con un disco inclinado, que
es movido por un servomotor de velocidad variable. El tanque contiene 2 fluidos
inmiscibles, agua y aceite de cocina de igual altura. La posicion del agitador es
modificada para analizar su efecto en el inicio de la emulsificacion.

La metodologia para hacer las mediciones consta de 2 etapas, la primera es para
identificar la velocidad a la cual comienza a romperse la interface, y la segunda es
para obtener imagenes de la evolucion del experimento y generar campos
vectoriales de velocidades para analizar el inicio del proceso.

4.1 SISTEMA EXPERIMENTAL

El experimento se realizé en un contenedor cilindrico de fondo plano con una
camisa rectangular exterior, como se muestra en la Figura 17. La camisa se
agrego con la finalidad de corregir la distorsidén visual generada por la curvatura
del contenedor y la refraccion de la luz. Ambos contenedores son de acrilico
transparente para la visualizacion del experimento.

Figura 17. Representacién esquematica del contener cilindrico y la camisa rectangular exterior.
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En este experimento se eligieron tres agitadores de disco y con eje céntrico. El
disco tiene un diametro de 8 cm, un espesor de 1 mm, y un angulo de ataque de
30° con respecto a la horizontal, como se puede ver en la Figura 18.

(a) (b)

\ 30°

80,00{mm)]

Figura 18. Vista completa del agitador (a), y vista de lo posicion del disco del agitador (b).

En el tanque se tienen dos fluidos inmiscibles, en los cuales se tienen particulas
trazadoras, que en este caso son de poliamida de 20um recubiertas con rodamina
B. La eleccién de la rodamina b se debidé a que no modifica las propiedades de los
dos fluidos (agua y aceite) utilizados en este trabajo y a su fluorescencia, en este
caso la fluorescencia ayuda a que las imagenes tomadas sean del plano generado
por el laser. Del contenedor, uno de los fluidos, es agua comun, que tiene una
altura de 71 mm. El otro fluido es aceite vegetal de cocina (soya). La cantidad de
agua y aceite permanecera constante para los tres casos experimentales como lo
muestra la Figura 19.
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Figura 19. Representacion de las variables que permanecen constantes durante los tres casos
experimentales.

Los agitadores son de diferente longitud, por lo que unicamente la profundidad del
mismo es variable. La altura y diametro del contenedor cilindrico son 230 mm y
200 mm, respectivamente.

El contenedor para el experimento se montdé en una base disefiada para asegurar
que:

1.- El contenedor este nivelado.
2.- Mantener el eje del agitador en el centro.

Para controlar el movimiento del agitador se requirié el uso de un motor que fue
colocado en la parte superior de la base. Una representacion esquematica del
equipo en el arreglo experimental se muestra en la Figura 20.
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A

Figura 20. Esquema representativo del sistema experimental, donde se muestran los contenedores
y agitador montados sobre la base. En la parte superior del sistema es colocado el motor.

El agitador se operara por medio de un motor de corriente directa AKD®,
programado para variar la velocidad del agitador, el motor opera con el software
KollmorgenWorkBench®.

En el experimento el agitador de disco esta en tres posiciones, estas posiciones se
muestran de manera esquematica en la Figura 21. La primera posicién es donde
el disco del agitador esta sumergido en la fase oleosa y sin tocar la interface
(Figura 21a); en la segunda, el disco se baja hasta hacer contacto
tangencialmente con la interface (Figura 21b); mientras que en la tercera posicion,
el disco esta sumergido en la fase acuosa (Figura 21c).
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Figura 21. Representacion esquematica de la posicion del agitador.

4.2 TECNICA EXPERIMENTAL

Primera etapa:

i. Obtencién de fotografias de alta velocidad y video de la evolucion del
proceso inicial: Identificacion de zonas relevantes de deformacién y
ruptura de interface.

ii. Determinacién del rango de velocidades criticas: inicio de
deformacion de interface, formacion de hilos viscosos y formacion de
gotas.

iii. Caracterizacién de la forma, altura y grado de deformacién de la
interface.

Segunda etapa:

iv.  Obtencion del campo de velocidades para las diferentes condiciones.
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4.3 METODOLOGIA DEL EXPERIMENTO

4.3.1 ETAPA 1. IDENTIFICACION DE VELOCIDAD

Después de montar el arreglo experimental se procede con la etapa uno del
experimento.

La etapa uno consiste en obtener imagenes y videos. Esto permite identificar la
velocidad a la cual se presenta la deformacién de la interface, la ruptura de hilos y
formacion de gota. Primero, el llenado del tanque se hace muy lentamente para
evitar la formacion de burbujas de aire o gotas de un fluido dentro de otro; este
proceso dura aproximadamente 165s. Después, ya con los 2 fluidos inmiscibles y
en reposo, se comienza a mover el agitador con una velocidad de 20 rpm durante
10 segundos, posteriormente, se aumenta la velocidad 10 rpm del agitador cada
10 segundos, hasta la velocidad en la cual se comienza, aproximadamente, a
iniciar la emulsificacion, que depende de la posicion del agitador.

Todo el proceso es filmado en camara rapida. Siguiendo esta metodologia se
determinaron las velocidades criticas de interés para cada posicion del agitador.

4.3.1.1 PHASE LOCKING

Para poder obtener imagenes de la evolucién de la interface durante el proceso de
emulsificaciéon fue necesario recurrir a la técnica de phase-locking, que se
sincroniza con el disparo de rayo laser y se uso una camara de alta velocidad
(camara phantom) para cada agitador.

Basicamente consiste en un sistema de lazo cerrado capaz de sincronizar la fase
del motor controlado, con la fase de una senal de entrada que se acopla al disparo
del laser. El dispositivo de phase-locking fue adherido a una de las aristas de la
base, en la parte superior e interna, de forma paralela al eje del agitador. Al
agitador se le colocé un anillo octagonal con un espejo adherido a uno de sus
lados, este espejo recibe una senal (que proviene del mismo dispositivo) y por
reflexion esa misma sefal regresa al dispositivo como sefial de entrada. Una vez
que el agitador comienza a girar y la sefial de entrada es detectada, se dispara un
plano de luz laser y la camara captura una imagen instantanea. Ya que el anillo se
encuentra en una posicion fija, las imagenes instantaneas muestran el agitador en
la misma posicion.
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4.3.2 ETAPA 2. CAPTURA DEL FENOMENO.

Una vez que se identifica la velocidad a la cual se forman los hilos, se hace uso de
la técnica de velocimetria por imagenes de particulas (ParticlelmageVelocity, PIV),
que permite el analisis del movimiento del fluido mediante el procesamiento de las
imagenes capturas; técnica que se presenta mas abajo.

La emulsidn sera obtenida mediante esfuerzo cortante, cuando los fluidos de
trabajo estén en contacto y equilibrio, se veran perturbados con el movimiento del
agitador.

Durante el proceso se tiene un cambio del area interfacial, que aumenta con la
formacion de gotas, por o que un incremento de energia también esta presente,
alejandose de la tendencia natural de todos los sistemas a un estado de minima
energia, volviéndose un sistema inestable.

4.3.2.1 Equipo para la visualizacion de imagenes de particulas.

La técnica de velocimetra por imagenes de particulas tiene como propdsito
obtener un campo de velocidades en un plano del fluido. El propdsito se logra
afiadiendo al fluido del experimento unas particulas trazadoras.

El método consiste en registrar imagenes tomadas de un plano iluminado con
pulsos de luz; estas imagenes registran el movimiento de las particulas sembradas
en el sistema en dos instantes de tiempo diferentes; con esta informacion es
posible estimar campos de velocidades mediante la correlacion de imagenes. El
ancho de la hoja de luz es entre 1 y 2 mm, que se genera con un laser pulsado
(Dantec Dynamics®), con longitud de onda de 532 nm, duracién de pulso de 4ns,
y energia de 400 mJ.

Para tomar las imagenes del comportamiento del fluido es usada una camara de
video rapido (Phantom®), cuyo tamano y tipo de lente se selecciona considerando
la iluminacion y el tipo de particulas utilizadas como trazadoras.

Las imagenes grabadas se dividen en pequefas subregiones llamadas regiones
de interrogacion, cuyas dimensiones determinan la resoluciéon espacial de la
medicion. Las regiones de interrogacion pueden ser adyacentes entre si, o mas
comunmente, tienen una superposicion parcial con sus vecinos. La forma de las
regiones de interrogacion puede desviarse del cuadrado para adaptarse mejor a
los gradientes de flujop. Ademas, las areas de interrogacion A y B,
correspondientes a dos exposiciones diferentes, pueden desplazarse en varios
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pixeles para eliminar una direccién de flujo media dominante, y por lo tanto,
mejorar la evaluacion de las pequefias componentes de velocidad fluctuantes
sobre la media. El pico de la funcién de correlacion da la informacion de
desplazamiento. Para imagenes individuales expuestas dobles o multiples, se
realiza un analisis de autocorrelacién. Para imagenes dobles expuestas
individuales, un analisis de correlacion cruzada proporciona la informacion de
desplazamiento.

El software Dynamic Studio (Dantec Dynamics) se usé para controlar el sistema y
procesar las imagenes. El tiempo entre los pares de imagenes se varia
dependiendo de la velocidad del giro del agitador. Para poder realizar un promedio
de las imagenes adquiridas y de los campos de velocidad calculados, se utiliza la
técnica de phase-locking, la cual permite la adquisicion de las imagenes en la
misma posicion del agitador para cada giro.

Se capturan conjuntos de 400 imagenes para cada experimento con el fin de
garantizar un promedio estadisticamente soélido. Como particulas trazadoras,
fueron seleccionadas particulas de poliamida recubiertas con rodamina B
(Figura 22a) vy un filtro 6ptico de 58-62mm (rojo) es montado en la lente de la
camara (Figura 22b).

(a) | (b)

Figura 22. (a) Generacion de fluorescencia al liquido por las particulas de poliamida recubiertas
con rodamina b, y (b) filtro 6ptico rojo 58-62mm.
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En la Figura 23 se muestra la disposicion de los equipos que se utilizaron para
hacer las mediciones; a) motor de corriente directa AKD®, b) dispositivo
PhaseLocking, ¢) camara Phantom® , d) laser pulsado (Dantec Dynamics®).

Figura 23. Disposicién de los equipos que se utilizaron para hacer las mediciones en el sistema.

Las imagenes son tomadas y procesadas por correlacion cruzada con el software
Dantec-Dinamics. Se utiliza el método de correlacion cruzada estandar para
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determinar los campos de velocidad, se consideran areas de interrogacion de 32 x
32 pixeles cuadrados con una superposicion de 50 x 50%. Para eliminar vectores
espurios se aplica un filtro promedio (3 x 3 pixeles). Obteniendo finalmente
imagenes y datos que describen el movimiento de las particulas de rodamina
durante el experimento, como lo muestran las imagenes de la Figura 24.
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Figura 24. Los campos vectoriales que describen y confirman el movimiento de los dos fluidos
involucrados, asi como la generacién de vortices durante el experimento para los agitadores de
posicion P1 (24 a), P2(24 b) y P3(24c), con velocidades de 95,90 y 80 rpm, respectivamente.
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Capitulo 5 ANALISIS EXPERIMENTAL

En este capitulo se presenta un analisis para determinar los numeros
adimensionales, parametros y relaciones importantes para el experimento.

5.1 ANALISIS DIMENSIONAL Y PARAMETROS

Para este experimento es necesario determinar los niumeros adimensionales que
incluyen las caracteristicas mas importantes del fenémeno; para esto debe de
conocerse la geometria del sistema y las propiedades de los liquidos involucrados.

Los liquidos son de uso comun, agua y aceite comestible a 22°C. Las
propiedades se muestran en la Tabla 3 y fueron determinadas conociendo
volumen y masa de los liquidos, para el caso de la densidad y para el caso de la
viscosidad fue utilizado un viscosimetro rotacional (Brookfield, modelo Iv2t), que
tiene repetibilidad de £ 0,2%y precision de = 1.0%.

La tension superficial se determind por capilaridad entre dos placas paralelas y

angulo de contacto.

Tabla 3. Propiedades del agua y aceite comestible de soya marca AVE® a temperatura ambiente,

22°C.
Fluido Densidad Viscosidad dinamica | Tensién superficial
(Pa-s)
(kg/m?3) (N/m)
Agua 998 0.001 0.0728
Aceite 918.16 0.053 0.028

Para estimar el valor de la tension interfacial se usa la regla de Antonoff [24], la
cual establece que la tension interfacial esta relacionada con la diferencia entre las
tensiones superficiales, 012= 01 — 02, correspondientes a un liquido saturado en
otro. Suponiendo un comportamiento totalmente hidrofobico del aceite, se tiene la
tension interfacial de Oagua- aceite= 0.0448 N/m (Oagua- aceite= Oagua — Oaceite).
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Los parametros adimensionales se calcularon con el fin de identificar las
condiciones bajo las cuales ocurre el proceso de emulsificacion, para cada uno de
los casos presentados. A continuacion, se presentan estos parametros.

5.2 PARAMETROS Y RELACIONES FIJOS DEL EXPERIMENTO

De la Figura 19 se identifican los parametros geométricos del experimento como;
longitudes caracteristicas D, h, dp, donde D es el diametro del tanque,h=h1=h2y
dp= d cos 30°, la proyeccion del disco en un plano horizontal. Adicionalmente, se
tienen las propiedades del fluido: viscosidades W1 (aceite) = M1, M2 (agua) = M2,
densidades pP1 (aceite)= P1, P2 (agua)= P2, tensiodn interfacial Oagua- aceite= O, Y velocidad
en la periferia del disco v (velocidad tangencial).

Los parametros adimensionales se determinaron mediante el teorema 1 de
Buckingham. Del analisis, se tienen 9 variables dimensionales y 3 dimensiones,
por lo que se esperan 6 numeros adimensionales independientes. Los niumeros se
obtuvieron con base al liquido donde se encuentre sumergido el agitador.

™= (p1Vv3dp)/ O (5.1)
M= (LVv)/ 0 (5.2)
3= d/h (5.3)
M= d/D (5.4)
5= p1 /ps (5.5)

Te=H2/ M1 (5.6)
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El primer numero es el numero de Weber (ecuacion (5.1)), que relaciona fuerzas
de inercia y tension superficial, y el segundo es un numero de capilaridad
(ecuacion (5.2)). Los otros numeros son relaciones geométricas (ecuacién (5.3)),
de densidad (ecuacion (5.4)) y de viscosidad (ecuacién (5.5)). El numero de
Reynolds es importante en este trabajo, relaciona fuerzas viscosas y de inercia, y
se obtiene con los numeros de Weber y capilaridad:

2
p.V°dy
a

) “Vv 1y (5.7)

Encontramos la velocidad de deformacion media, que puede ser calculada como
Y =2v/(D- dp).

Los parametros fijos para el experimento son 113, T4, T5 Y TTe, respectivamente:

Y

= 0.975

4_0.346

D

f1-0.92
P2

22 -0.018

H1

Los numeros restantes son dependientes de la velocidad y para este experimento
son variables. Y se trabajaran bajo los siguientes rangos, obtenidos a partir de la
velocidad donde se presenta la formacion de hilos y la velocidad donde se rompen
los hilos:
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Agitador 1

473.303 = We = 511.925
68.3x10%< Ca < 71.0x10°3
6920.509 < Re = 7206.689

Agitador 2
374.903 <We <482.81
60.7x103< Ca < 68.9x103
6167.263 < Re < 6998.804
Agitador 3

252.085 < We = 380.494
0.9021x103 < Ca < 1.1083x1073

260810.66 < Re = 320424.53

(5.1)
(5.2)
(5.7)

(5.1)
(5.2)
(5.7)

(5.1)
(5.2)
(5.7)
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CAPITULO 6 RESULTADOS EXPERIMENTALES

En este capitulo se muestran y analizan los resultados experimentales, primero se
obtuvieron fotografias de alta velocidad y video de la evolucion del proceso inicial:
Identificacion de zonas relevantes de deformacion. Con esa informacion se
encontré el rango de velocidades criticas: inicio de deformacion de interface,
formacion de hilos viscosos y formacidén de gotas. Adicionalmente, se obtuvo el
campo de velocidades para las diferentes posiciones del agitador.

6.1 PRIMERA ETAPA

En la primera etapa, se tomd video y fotografias para identificar el inicio del
proceso de emulsificacién, para las tres posiciones del agitador.

Los experimentos realizados fueron llevados a cabo usando 50% aceite y 50%
agua en volumen; debido a la transparencia de ambos liquidos se uso6 colorante
azul en el agua con la finalidad de facilitar la visualizacién: este colorante no afecta
la densidad y viscosidad del agua.

El experimento se inicié en estado de reposo para los dos fluidos, y después, la
velocidad del agitador comenzd a incrementarse; posterior al reposo, se llevo el
agitador de 20 rpm hasta 120 rpm; incrementandose la velocidad del disco 10
rom cada 10 segundos.

Una vez que se identifican intervalos de velocidades donde el comportamiento de
los fluidos es de nuestro interés, se reprograma el movimiento del agitador, para
encontrar las velocidades criticas del experimento, Tabla 4; la velocidad donde la
interface es perturbada por el movimiento del agitador, la velocidad a la cual se
forman los hilos de la fase dispersa, y finalmente, la velocidad a la cual los hilos se
rompen, formando gotas.
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Tabla 4. Velocidades en rpm significativas en el comienzo del proceso de emulsificacion.

Velocidad del | Inicial | Deformaciéon de | Formacién | Ruptura de hilos
. la interface de hilos o formacion de
agitador gotas
- (FH)
Posicion (FG)
del agitador
P1 0 20 100 104
P2 0 17 89 101
P3 0 22 70 86

La Figura 25 muestra las etapas por las que pasa la interface durante el proceso
de emulsificacion para la posicién del agitador en la mitad de altura del aceite
(P1); las fotografias fueron tomadas para velocidad de giro del agitador que se
indica inmediatamente debajo de ésta. En la Figura 25a se muestran las
condiciones iniciales del experimento, donde el sistema se encuentra en reposo.
Posteriormente, cuando la velocidad del agitador esta en 20 rpm, se observa un
leve levantamiento de la interface, Figura 25b, y que continia incrementandose
para las siguientes velocidades hasta que la misma alcanza la cara inferior del
disco, Figura 25c (40 rpm). Una vez que se alcanza una velocidad de 65 rpm se
presentan los primeros hilos de agua dentro de la fase oleica, Figura 25d, hasta
llegar a los 73 rpm, en donde los primeros hilos se rompen en pequefias gotas de
agua que regresan rapidamente al cuerpo principal de aguas (Figura 25e).
Después de un tiempo, en el cual se sigue incrementando la velocidad, los hilos
continuan rompiéndose en gotas y regresando al cuerpo de agua (Figura 25f),
hasta que se alcanzan las 100 rpm (Figura 25¢g) que es cuando se visualizan hilos
de agua mas gruesos que los anteriores; las pequefias gotas continuan
presentandose hasta los 104 rpm (Figura 25h), aunque ya en ciertas regiones del
aceite se presenta porciones de agua con mayor volumen.
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a) w=0rpm b) w= 20rpm €)@= 40rpm  d) =65 rpm
- < ) l f

e) w=73 rpm f) w= 80rpm g) w= 100 rpm h)w=104 rpm

Figura 25. Proceso de emulsificacion de dos fluidos inmiscibles a diferentes velocidades de giro
del agitador. Posicién del agitador: mitad de la columna de aceite (P1).

Cuando la velocidad del agitador es superior a la velocidad critica de 104 rpom no
es posible ver gotas de agua dentro de la fase oleica, Figura 26 a. Al detener el
agitador, las fases vuelven a separase y en ningun momento se observan gotas
de agua dentro del aceite, Figura 26 b.
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A) B)

Figura 26. Proceso de emulsificacion de dos fluidos inmiscibles. El agitador girando a una
velocidad de 110 rpm. El agitador girando a una velocidad de O rpm (P1).

En la Figura 27 se muestra el proceso de emulsificacion para la posicién del disco,
en la cual un extremo del mismo toca la interface (P2). Al igual que en la posicién
del disco de la Figura 25, el sistema inicialmente se encuentra en reposo Figura
27a. Posteriormente, cuando la velocidad del agitador alcanza los 17 rpm, se
observa un leve levantamiento de la interface, Figura 27b; levantamiento que
alcanza la posicion del disco en 30 rpm, Figura 27c. Cuando se alcanza una
velocidad de 55 rpm se presentan los primeros hilos de agua dentro de la fase
oleica, Figura 27d, pero los hilos no se rompen, regresando la mayoria al cuerpo
principal de agua (Figura 27e). Si la velocidad continua incrementandose, estos
hilos se rompen en gotas a partir de aproximadamente las 70 rpm (Figura 27f).
Después de esta velocidad, si la velocidad continda incrementandose, la
formacion de hilos mas gruesos se presenta, asi como de gotas con mayor
volumen en ciertas zonas y hasta aproximadamente una velocidad de 101 rpm;
véase Figuras 27g a 27k. La diferencia con el caso anterior, se debe a que el
esfuerzo que le llega del disco a la interface, no se disipa tanto como en el caso en
el que el disco esta en la misma fase, pero a mayor distancia de la misma.
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a) w=0rpm b) w=17 rpm c) w=30 rpm d) w= 55 rpm

e) w=70 rpm f) =89 rpm g)w=96 rpm h) ®=97 rpm

1) =99 rpm ) @=100 rpm K) ®=101 rpm

Figura 27. Proceso de emulsificacion de dos fluidos inmiscibles a diferentes velocidades de giro del
agitador. Posicion del agitador: disco rozando la interface de los 2 fluidos (P2).
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Al igual que el primer agitador, cuando la velocidad del agitador es superior a la
velocidad critica de 101rpm no se logra tener gotas de agua dentro de la fase
oleica, Figura 28 a. Al detener agitador, las fases vuelven a separase y en ningun
momento se observan gotas de agua dentro del aceite, Figura 28b.

A) B)

Figura 28. Proceso de emulsificacién de dos fluidos inmiscibles. El agitador girando a una
velocidad de 110 rpm. El agitador girando a una velocidad de 0 rpm (P2).

En la Figura 29 se muestra el proceso de emulsificacion para el caso de la tercer
posicion del agitador, donde el disco se encuentra sumergido en la fase acuosa, y
el cual inicialmente se encuentra en reposo, ver Figura 29a. Posteriormente, una
vez que el disco alcanza una velocidad de 20 rpm se observa una leve depresién
de la interface, Figura 29b, la depresion alcanza la cara superior del disco, ver
Figuras de la 29c y 29d. Cabe mencionar que esta depresion tiene un volumen
menor que en el caso de la deformacion de la interface que se presenta para los
dos casos anteriores. Cuando alcanza una velocidad de 50 rpm la depresion
forma un hilo muy grueso de aceite, Figura 29e, hasta llegar a los 70 rpm, en
donde los primeros hilos se muestran de forma momentanea debido a la
inestabilidad derivada de su diferencia de densidades (Figura 29f). Después de un
tiempo, en el cual se sigue incrementando la velocidad, hasta que se alcanzan las
86 rpm (Figura 299) los hilos se rompen en gotas, continuando con 86 rpm (Figura
29h) continua la ruptura de hilos. Cabe mencionar que dado que el agitador se
encuentra en el agua, el esfuerzo tangencial que transmite éste al fluido es menor
que cuando se tiene el agitador en aceite para las mismas revoluciones, por la
menor viscosidad que tiene el agua con respecto al aceite.
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a) w=0rpm

b) w=20rpm € @=25 1pM d) = 38 rpm

e) w=50 rom =70 rpm q) w=86 rpm h) w=86 rpm

Figura 29. Proceso de emulsificacion de dos fluidos inmiscibles a diferentes velocidades de giro del
agitador. Posicion del agitador: el disco se encuentra en medio de la fase acuosa (P3).
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Similar a los primeros dos casos, cuando la velocidad del agitador es superior a la
velocidad critica de 86rpm no se observan gotas de aceite dentro de la fase
acuosa, Figura 30a. Al detener agitador, las fases vuelven a separase y en ningun
momento se observan gotas de agua dentro del aceite, Figura 30b.

A) B)

Figura 30. Proceso de emulsificacion de dos fluidos inmiscibles. El agitador girando a una
velocidad de 110 rpm. El agitador girando a una velocidad de 0 rpm (P3).

En las Figuras 25h, 27k y 29h si fue posible ver las gotas, durante el experimento,
cuando el agitador era detenido, era posible ver como las gotas de agua (en el
caso de la posicién del agitador 1 y 2) descendian a través del aceite y
permanecian sobre la interface por 1 o 2 segundos. Las Figuras 26, 28 y 30 son
imagenes que muestran el experimento por encima de sus respectivas
velocidades donde se tiene formacion de gotas, el movimiento del agitador duré
cerca de dos minutos, sin embargo, cuando el agitador se detiene, los dos fluidos
se separaban de forma inmediata y no fue posible obtener gotas de un fluido
inmerso en el otro.
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El proceso de emulsificacion depende del cambio generado en la estructura de la
interface, asi los parametros y numeros adimensionales que se tienen en el inicio
de este proceso son mostrados en la Tabla 5.

Tabla 5. Parametros y nUmeros adimensionales

Parametros Posicion 1 Posicién 2 Posicion 3
adimensionales

M= (p1vadp)/ O 473.303 | 511.925 | 374.903 | 482.81 252.085 380.494
(Numero Weber )

o= [(u v) / 0] x10°3 68.3 71 60.7 69.9 0.9021 1.1083
(Numero capilaridad)

3= d/h 0.975 0.975 0.975

4= d/D 0.346 0.346 0.346

Ms= P1/p2 0.92 0.92 0.92

Te=H2/ W1 0.0188 0.0188 0.0188

M7= p1Vv dp/p1 6920.509 | 7206.689 | 6167.263 | 6998.804 | 260810.66 | 320424.53

(Numero Reynolds)
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Mientras se aumenta la velocidad de giro del agitador, la interface sufre
progresivamente cambios en su estructura. Para poder observar la evolucion que
tiene la interface durante el experimento se utiliz6 la técnica phase-locking, con
esta técnica fue posible observar el cambio en la altura y forma de la interface, tal
y como se puede ver en las Figuras 28, 29 y 30 para las tres posiciones del
agitador.

Previo a las Figuras 28, 29 y 30, una de las primeras serie de imagenes mostraron
una falta de homogeneidad de luz; la falta de iluminacién en la mitad derecha de
las imagenes que se debe a la sombra generada por el mismo agitador, y la
presencia de rayos de luz generados por el laser y reflejos del agua, como se ve
en la Figura 31a. Con esta informacién se modifico la luz externa, para generar
datos confiables para los mapas de velocidad que se mostraran mas abajo; las
imagenes que se obtuvieron son como la mostrada en la Figura 31b.

(a) (b)

Figura 31.a) Imagen tomada con un arreglo que redujo de forma considerable la cantidad de luz
externa, y b) la imagen tomada sin ese arreglo.
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6.3SEGUNDA ETAPA
6.3.1 HILO Y GOTA

Una vez que se identificaron las velocidades criticas, se utilizd el equipo de
velocimetria por imagenes de particulas (Particle Image Velocimetry, PIV), para
obtener los datos necesarios y obtener el mapa de velocidades para conocer el
comportamiento de fluidos involucrados en el experimento. Ademas, con las
imagenes obtenidas gracias a la camara rapida, fue posible visualizar con mas
detalle la ruptura de gotas.

AGITADOR 1

En la Figura 32 se muestra la generacion de hilos y posterior ruptura, formando
gotas de un liquido inmerso en el otro, agua en aceite (w/0).

(c) (d)
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(9) (h)

Figura 32. Comportamiento de la fase acuosa cuando el agitador del sistema experimental gira a
diferentes velocidades.

Las Figuras 32a y 32b presentan el comportamiento de la interface antes y
después de llegar a la velocidad critica de formacion de hilos. La Figura 32a
muestra como el liquido de la fase acuosa se encuentra totalmente adherido a la
parte inferior del disco, mientras que en la Figura 32b, ya se presenta formacién
de hilos; adicionalmente, la Figura muestra como la fase acuosa, ademas de
adherirse a la parte inferior del disco, comienza a colocarse en la parte superior
del disco en la forma de hilo.

En la Figura 32c se muestran la formacion de hilos a 100 rpm y posteriormente, la
ruptura de los hilos en gotas a 104 rpm, Figura 32h.
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Las Figuras 32c, 32d, 32e y 32f muestran instantes donde las velocidades son 100
rom, 101 rpm, 102 rpm y 103 rpm, respectivamente. En las imagenes se puede ver
que a medida que la velocidad crece, el numero de hilos que envuelven el disco
aumentan. Sin embargo, no hay formacion de gotas al estar aun por debajo de la
velocidad critica para la formacién de dichas gotas.

Una vez que se alcanza la velocidad critica para la formacién de gota, se observa
el alargamiento de los hilos. La ruptura es muy rapida, sin embargo se lograron
tomar algunas imagenes que muestran el proceso de alargamiento de un hilo,
como se puede ver en las Figuras 32f y 329.

Siguiendo el comportamiento del hilo, en la Figura 32g se observa como llega a un
limite de alargamiento, y finalmente se rompe, Figura 32h.
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AGITADOR 2

En las imagenes de la Figura 33 se muestra la generacién de hilos y posterior
ruptura, formando gotas de un liquido inmerso en el otro, agua en aceite (w/o). Al
igual que para el agitador 1, las primeras dos imagenes muestran el
comportamiento de los fluidos durante el inicio del proceso de emulsificacion, se
muestra la adherencia del liquido de la fase acuosa a la parte inferior del disco en
la Figura 33a y como el agua comienza a superar la altura del agitador en la
Figura 33b.

(c) (d)



68

(9) (h)

(i) ()
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(k) (1)

Figura 33.Comportamiento de la fase acuosa cuando el agitador del sistema experimental gira a
una velocidad ascendente.

En la Figura 33c se muestra el experimento llegando a una velocidad angular de
89 rpm, mientras que la imagen de la Figura 33d fue tomada 5 segundos después
a la misma velocidad, confirmando la generacion de hilos sin que estos lleguen a
romperse a dicha velocidad.

Las Figuras 33e, 33f, 33g y 33h muestran la evolucion de la interface a 92 rpm, 94
rom, 95 rpm y 97 rpm, respectivamente. En ellas se observa como aumenta el
numero de hilos cuando aumenta la velocidad, sin que lleguen a romperse.

Mientras la velocidad y numero de hilos aumentan, el alargamiento de éstos es
mayor y cada vez mas delgados, como lo muestra la diferencia entre la Figura 33h
y 33i, en las cuales el agitador tiene una velocidad de 98 rpm y 99 rpm,
respectivamente. No hay que dejar de notar que los hilos se adelgazan, pero no
llegan a la ruptura.

Continua generandose hilos cada vez mas delgados como se observa en la Figura
33k, que mantiene una velocidad de 100rpm. Una vez que la velocidad de giro del
agitador llega a 101 rpm, los hilos rompen en gotas, como se muestra en la Figura
33l.
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Agitador 3

Las imagenes de la Figura 34 muestran el proceso de emulsificacion para el
agitador 3, ubicado dentro de la fase acuosa y sin tocar la interface, y al igual que
para los casos anteriores, las primeras dos imagenes muestran el
comportamiento inicial de los fluidos, se muestra la adherencia del liquido de la
fase oleica a la cara superior del disco, Figura 34 a. En la Figura 34b, la fase
oleica tiene un alargamiento en la parte baja, pero solo dura poco tiempo.

(c) (d)



71

(9) (h)

Figura 34 Se muestra el comportamiento de la fase oleica cuando el agitador del sistema
experimental gira a una velocidad ascendente.

El alargamiento de la fase oleica no permanece, ésta se muestra cada que hay un
cambio de velocidad en el agitador. Sin embargo, cada vez que se muestra lo
hace con mayor delgadez y menor opacidad, como lo muestran la Figura 34c con
una velocidad de 60 rpmy la Figura 34d con 70 rpm.

Una vez que llega a 70 rpm los hilos son menos opacos, como se muestra en la
Figura 34e con 75 rpm; la Figura 34f muestra el experimento a 86 rpm y puede
observarse la ruptura del hilo. Sin embargo, para este caso la generacion del hilo
continua siendo de forma intermitente, como puede observarse en la Figura 34g,
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donde se tiene una velocidad de giro de 86 rpm, pero no esta presente el hilo. La
Figura 34h muestra la formacion del hilo. Para las tres ultimas imagenes, el
agitador gira a la velocidad de 86 rpm y el hilo no se hace presente de forma
continua. En la formacion de hilos se tiene la posibilidad de que los hilos formados
se rompan o0 se unan nuevamente con el resto de liquido. Después de observar
las Figuras anteriores, se puede observar de forma cualitativa que el mecanismo
de formacién de emulsiones se relaciona directamente con la formacion de hilos y
su estabilidad; la inestabilidad genera la ruptura de los hilos.

6.4.2 CAMPOS DE VELOCIDAD

Con las imagenes obtenidas se generan campos de velocidad para los tres
agitadores. Los campos vectoriales se tomaron de un plano vertical y en el centro
del tanque.

Para cada imagen de las Figuras 35, 36 y 37 se colocd una linea punteada
horizontal, que representa la interface cuando el sistema se encuentra en reposo.

Agitador 1

El mapa nos indica que todo el sistema es influenciado por el movimiento del
agitador; sin embargo, se tienen zonas con mayor influencia, como lo son las
zonas cercanas al disco, pues tienen una magnitud de velocidad mayor (préximas
a24mls).

Las zonas con una magnitud de velocidad mayor se muestran en la parte superior
del agitador, el liquido acuoso ya esta situado por encima del disco, donde la
magnitud de velocidad continua incrementandose.

Durante el proceso, en el cual se incrementa la velocidad del disco, la magnitud de
velocidad continua siendo mayor por encima del agitador y si se continua
aumentando la velocidad del disco, se forman zonas en la parte central del
agitador, donde la magnitud de velocidades es mayor, como se puede ver en las
imagenes de la Figura 35, donde a cada imagen le corresponde una velocidad de
giro diferente, 35a y 35b tienen una velocidad de 100 rpm, 35c, 35d 35e y 35f
tienen velocidades de 101,102,103 y 104 rpm, respectivamente.

Una vez que la velocidad se acerca a la cual se tiene la ruptura de la interface, el
esfuerzo cortante comienza a ser importante siendo capaz de separar el fluido del
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cuerpo principal y dividirlo en gotas, la Figura 35f muestra como incluso la
velocidad maxima no esta solo por encima del agitado, sino que ademas es
maxima en la periferia del mismo.
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Figura 35 Campo de velocidad en m/s del fluido cuando el agitador del sistema experimental gira a
velocidades proximas a la generacioén de hilos y su rompimiento en gotas.
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Agitador 2

Al igual que en el caso del agitador 1, para este caso, también se observa
movimiento en todo el sistema con velocidades relativamente bajas, como se
muestra en todas las imagenes. Conforme aumenta la velocidad de giro, el agua
comienza a adherirse a la cara inferior del disco, hasta que el agua finalmente
comienza a cubrir la parte superior; la magnitud de la velocidad es mayor en la
zona centro del agitador, como se ve en las imagenes de la Figura 36.

Mientras la velocidad de giro aumenta, la zona de magnitud de velocidad mayor
continua situada por encima del agitador. Debido a lo anterior, el esfuerzo
cortante comienza a ser importante siendo capaz de separar el fluido del cuerpo
principal y dividirlo en gotas como se muestra en la imagen 36e.

En las imagenes de la Figura 36 le corresponde una velocidad de giro diferente,
36a y 36b tienen una velocidad de 98rpm, mientras que 36¢, 36d, y 36e tienen
velocidades de 99,100 y 101 rpm, respectivamente.
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Figura 36. Campos de velocidad del fluido cuando el agitador del sistema experimental gira a
velocidades diferentes.
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Agitador 3

Para este tercer caso, la magnitud de velocidad se reduce significativamente de 2
a 0.26 m/s, se tienen zonas de alta velocidad en la zona cercana al eje del
agitador y en ambos fluidos, sobre todo en la parte inferior del disco que
corresponde a la fase acuosa como se puede ver en todas las imagenes de la
Figura 37. Al igual que las Figuras anteriores, a las imagenes de la Figura 37 le
corresponde una velocidad de giro diferente, 37a, 37b, 37c y 37d con velocidades
de 80, 84, 85y 86 rpm.
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Figura 37. Campos de la velocidad (en m/s) del fluido cuando el agitador del sistema experimental
gira a velocidades diferentes, y préximas a la formacion de los hilos y su rompimiento en gotas

Los campos de vorticidad pueden estar asociados a la intensidad de giro de las
estructuras presentes en el flujo, es decir, pueden indicarnos la presencia de
vortices o zonas de recirculacién (Figura 38), para las tres posiciones del agitador
y las tres velocidades donde se tiene la formacion de hilos. EI movimiento es en
ambos fluidos, pero presenta mayor intensidad alrededor del disco.
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Posiciéon 3
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Figura 38. Campos de vorticidad instantanea para las tres posiciones del agitador a velocidades
de 103, 100 y 85 rpm, donde se tiene formacién de hilos.

Cuando el motor induce par de giro (ver Figura 39), el agitador genera movimiento
al fluido en el que esta inmerso. El movimiento se transfiere de un fluido a otro por
esfuerzos cortantes, causando el levantamiento y deformacion de la interface. La
agitacion de los fluidos desarrolla flujo radial y axial, se desplaza a los fluidos de
forma radial, y después el fluido es llevado hacia el centro del contenedor.
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Figura 39. Se muestra el sentido de giro del agitador.

El desplazamiento de fluido genera una zona de succion en la parte inferior del
disco, obteniendo el desplazamiento de la interface hacia el agitador. Con el
aumento de velocidad, la interface se adhiere a la parte inferior del disco casi en
su totalidad. Debido al movimiento del flujo se tienen cambios en el centro del
tanque y en la parte superior y periferia del disco (agitador), como se puede ver
en la Figura 40.

La presion disminuye en las zonas donde la interface sube de nivel, el agitador
produce un arrastre de la interface hacia el mismo y aumenta el nivel. Cuando el
fluido baja de nivel es debido al empuje ejercido por el fluido que se encuentra en
la parte superior y el empuje ejercido por la cara inferior del agitador, en las tres
posiciones del agitador. Para los agitadores en posicion P1y P2, la generacion de
hilos y ruptura de gotas sucede en la zona alta de agitador (Figura 40a y 40b,
respectivamente) como se ve en la Figura 40. Mientras que en el caso de la
posicion P3 (Figura 40c), es diferente, la generacion de hilos y ruptura de los
mismos, se produce en la zona inferior del disco.
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Figura 40. Proceso de formacion de hilos para cada posicidon del agitador. a) P1, b) P2,y c) P3.
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CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES PARA TRABAJOS
FUTUROS

Con la técnica de PIV es posible obtener el valor de la velocidad instantanea en un
campo de flujo utilizando imagenes de las particulas trazadoras que siguen el
movimiento de un fluido.

Los experimentos realizados se enfocaron en identificar las etapas que definen la
formacion de emulsiones, utilizando unicamente los dos elementos principales de
ella, que en este caso son agua y aceite, y no se hizo uso de ninguna sustancia
que facilitara la formacién de las emulsiones. Se visualizo la evolucién de la
interface, la formacion de hilo y posterior ruptura durante el proceso,
documentandose en video de alta velocidad y serie fotografica. Se tomaron los
rangos de velocidad y vorticidad.

Para la formacién de gotas de agua en aceite (w/o0), el experimento consistiéo en
mantener el agitador sumergido en la fase oleica. Por el contrario, para la
formacion de gotas de aceite en agua (o/w), el experimento consistio en mantener
el agitador sumergido en la fase acuosa.

Para que comience el proceso para la obtenciéon de emulsién agua en aceite (w/0),
la fase dispersa debe envolver la parte superior del agitador y la interface se
deforme hasta formar filamentos de la fase dispersa, los filamentos seran de
caracteristicas diferentes (largos, cortos, planos, gruesos, delgados) y se les
llamo “hilos”. La continua fragmentacion de los hilos genera las gotas; las gotas
son la fase dispersa de la emulsién. La fragmentacion se debe a los esfuerzos
cortantes que adelgazan el hilo para después fragmentarlo en las gotas.

Para las primeras dos posiciones del agitador, el incremento de velocidad se tiene
en la periferia y parte superior del disco (agitador) que es donde se empiezan a
formar la formacion y ruptura de los hilos.

En la tercera posicion se tiene una velocidad creciente en la zona cercana al eje
del agitador, con mayor presencia en la fase oleica. La velocidad es maxima
unicamente cuando hay ruptura de hilo en la fase acuosa.
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Al obtener los campos de vorticidad vectorial se verifica el movimiento de los dos
fluidos generado por el movimiento del agitador y se observaron zonas de
recirculacion (ya reportadas en literatura), indicando la generacion de una zona de
baja presion bajo el disco del agitador.

Mientras mas abajo se encuentre el agitador, se requiere de menor velocidad
angular en el disco para alcanzar la formacion de hilos.

Para un trabajo futuro se sugiere variar alturas de los fluidos, diametro del
agitador, tipos de fluidos, estudiar las ondas en la interface generadas por el
movimiento del agitador y una cuarta posicion del agitador, donde la mitad del
disco se encuentre en el agua y la otra mitad, en el aceite.

También se sugiere trabajar en un arreglo con el laser, quiza una hoja de luz laser
en cada lado del contenedor cilindrico, para evitar zonas no iluminadas debido a la
sombra generada por el agitador y obtener campos vectoriales de todo el sistema.
Ademas, se puede hacer uso de surfactantes para estudiar su efecto en el
proceso.
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