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Ana Laura Pacheco Martinez

SUSTENTANTE:

Mitzi Araceli Zarazúa Escobar
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4.1. Esquematización de un proceso. . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 21
4.2. Diagrama para realizar una medición [1] . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 22
4.3. Clasificación de los diferentes diseños de experimentos [2]. . . . . . . . . . . . . . . . 23
4.4. Diferentes distribuciones de probabilidad. . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 26

6.1. Diagrama del proceso . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 29
6.2. placas difusora . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 31
6.3. Diagrama de la columna . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 31
6.4. Criterio de selección de imagenes . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 32

7.1. Histogramas del experimento 1 a diferentes tiempos. . . . . . . . . . . . . . . . . . . 35
7.2. Histogramas del experimento 2 a diferentes tiempos con todos los datos. . . . . . . . 35
7.3. Histogramas del experimento 1 a diferentes tiempos con los datos elegidos. . . . . . 35
7.4. Histogramas del experimento 2 a diferentes tiempos con los datos elegidos. . . . . . 36
7.5. Histogramas del experimento 3 a diferentes tiempos con los datos elegidos. . . . . . 36
7.6. Histogramas del experimento 4 a diferentes tiempos con los datos elegidos. . . . . . 36
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tiene como consecuencia una velocidad menor de flujo, las burbujas sufren una me-
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Caṕıtulo 1

Introducción

La técnica de rectificación por espuma ha llamado la atención debido a su bajo costo, sus
condiciones moderadas, su enfoque sustentable donde no se requieren solventes, una alta eficiencia
para operar con soluciones diluidas y la posibilidad de operación por lotes o en forma continua [3].
Las aplicaciones que se le ha dado a esta técnica en los últimos años van desde la recuperación de
protéınas hasta la separación de iones metálicos en una disolución [4]. La rectificación por espuma
es un método fisicoqúımico de separación que se basa en la adsorción de moléculas en la interfase
ĺıquido-gas que se genera en la espuma, donde el único requisito para que se pueda llevar a cabo
este fenómeno, es que las moléculas a separar posean un carácter anfif́ılico. Esto se debe a que su
potencial qúımico en el seno de la solución es mayor que en la interfase, provocando su migración
espontánea a la superficie de las burbujas [5].

El proceso de rectificación por espuma comienza con la generación de burbujas en el ĺıquido
que se desea espumar, para esto se hace pasar gas a través de un difusor, las burbujas formadas
ascienden a lo largo de la columna de rectificación. La transición entre burbuja-celda se da donde
termina el ĺıquido y comienza la espuma, esta transición determina algunas caracteŕısticas en la
espuma como el área total interfacial y la fracción volumétrica de ĺıquido. La espuma recolectada
que es rica en el material adsorbido, la cual colapsa dando paso a un ĺıquido, que será el producto
de la operación de separación. La formación de burbuja es importante para la rectificación por
espuma, no solo porque en la superficie de estas el material con actividad superficial se absorbe, si
no, porque la distribución que presenten juega un papel en las caracteŕısticas que tome la espuma
afectando la forma de drenado y la estabilidad, esto se ve reflejado directamente en los parámetros
de enriquecimiento y recuperación.

Existen un gran número de procesos naturales, de investigación cient́ıfica básica e industriales,
donde la generación de espuma es la parte fundamental del proceso. En cualquier técnica de
generación de espuma va a existir una distribución de tamaño de burbuja, fracción de gas y una
tasa de recuperación en la espuma. De estos tres parámetros, el más dif́ıcil de cuantificar es el
tamaño y la distribución de las burbujas [6]. Actualmente algunos de los métodos más comunes
para la medición de tamaño de burbuja son la toma de fotograf́ıas, la dispersión de luces, el uso de
rayos X o la resonancia magnética, todas estas metodoloǵıas siguen en constante desarrollo, debido
a que anteriormente no hab́ıa surgido interés en el estudio del comportamiento de las burbujas que
generan la espuma. El estudio y entendimiento del comportamiento de las burbujas podŕıa llegar
a ser la explicación de algunas caracteŕısticas que presenta la espuma.

El estudio del efecto del tamaño de burbuja y su distribución, en parámetros como el enri-
quecimiento y la recuperación, es un tema que actualmente no se ha abordado como tal, existen
investigaciones acerca de las propiedades de los diferentes sistemas de estudio que se pueden mo-
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dificar para que el tamaño de burbuja sufra modificaciones. Esta afirmación es respaldada debido
a que se hizo una revisión bibliográfica del tema antes de comenzar la investigación que puede ser
consultada en uno de los anexos. Además, parte de esta investigación fue presentado en el congreso
anual que organiza la Sociedad Qúımica de México en su edición 54, el 30 de septiembre del año
2019 donde la sede fue el Complejo Cultural Universitario de la BUAP, en Puebla, México. El
resumen del trabajo se encuentra también en los anexos.
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Caṕıtulo 2

Marco Teórico. Rectificación por espuma

Actualmente la técnica de rectificación por espuma se ha vuelto una alternativa de proceso
en diferentes sectores, tanto en el ámbito industrial como en el de laboratorio. Algunas de las
aplicaciones a escala industrial, son la producción de Nisin (bacteriocina polipept́ıdica que exhibe
actividad antibacteriana contra una amplia gama de bacterias), por Tianjin Kangyi Biotechnology
Company en China, el desnatado de protéınas en los acuarios y en las granjas de peces, la elimina-
ción de metales (pesados) [4] o la remoción de contaminantes en plantas de tratamiento de aguas
residuales [3].

Por otro lado, en el área de la biotecnoloǵıa, la rectificación por espuma ha sido un método uti-
lizado, debido a que el aislamiento y purificación de enzimas y protéınas ha sido una problemática
constante, que, técnicas como la precipitación y cromatograf́ıa en columna no han logrado generar
altos rendimientos en sus respectivas operaciones. La rectificación por espuma ofrece un buen am-
biente para que la separación de la protéına se lleve a cabo, ya que, se puede ejecutar a temperatura
ambiente y no requiere de aditivos [4]. Algunos ejemplos de la aplicación de la rectificación por
espuma en la biotecnoloǵıa son la separación y concentración de la albúmina [7] y el aislamiento
de una mezcla de albúmina de suero bovino-triton X. [8].

La rectificación por espuma es un método de separación fisicoqúımico que es gobernado por
la adsorción selectiva de uno o más solutos en la interfase ĺıquido-gas, dicha interfase se genera
primero en las burbujas que ascienden en la dispersión gaseosa y se convierten en la interfase de
las celdas que conforman la estructura de la espuma. El material que se logra separar durante el
proceso de rectificación, tiene la capacidad de migrar y adsorberse en la superficie de las burbujas y
esta propiedad es la que permite la separación. A los materiales que cumplen con esta caracteŕıstica
se les denominan tensoactivos o anfif́ılos.

El proceso de rectificación se ejemplifica en la figura 2.1 e inicia con la generación de burbujas en
un ĺıquido o dispersión gaseosa. Se hace pasar una corriente de gas por un difusor creando burbujas
que ascienden a través de la columna, estas a su vez formarán la espuma donde procederá la
separación del material con actividad superficial del resto de la disolución y serán denominadas
entonces como celdas. La transición entre burbuja-celda determina tanto el área total interfacial
en la espuma como la fracción volumétrica de ĺıquido en la espuma. La espuma recolectada, que
es rica en el material adsorbido colapsa y da paso a un ĺıquido, que es el producto de la operación
de separación.

En la rectificación por espuma los parámetros que califican el desempeño de la columna son el
enriquecimiento ecuación 2.1, y la recuperación2.2. El enriquecimiento es el cociente de la concen-
tración de anfifilo en el producto final de la operación y la concentración del anfif́ılo en la disolución
inicial. Por otro lado, la recuperación al igual que el enriquecimiento es un cociente, pero esta vez
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Figura 2.1: Diagrama del proceso de rectificación por espuma

de la cantidad de moles de material con actividad superficial en el producto y el número de moles
de la disolución inicial.

E =
Crecuperado

Cinicial

(2.1)

R =
nrecuperado

ninicial

(2.2)

Donde en la ecuación 2.1, E es el enriquecimiento, Crecuperado es la concentración del tensoactivo
en el producto final, Cinicial es la concentración del tensoactivo en la disolución inicial. Por otra
parte, en la ecuación 2.2, R es la recuperación, nrecuperado es número de moles del tensoactivo en
el producto y ninicial es número de moles de tensoactivo en la disolución al inicio de la operación.

Durante la operación de una columna de rectificación existen dos variables operacionales que
pueden tener un impacto en el enriquecimiento y en la recuperación, estos son la velocidad su-
perficial del gas y el tamaño de la celda que presenta la espuma que se va generando a lo largo
del proceso [3]. Si la velocidad superficial del gas aumenta, lo harán de la misma manera la fre-
cuencia de las burbujas que se presentan en la dispersión gaseosa y el área interfacial [9]. Dando
como resultado una mejor recuperación, pero al mismo tiempo reduciendo el enriquecimiento de
la columna.

En el proceso de rectificación se pueden presentar dos tipos de espumas, húmedas y secas, cf
figura 2.2. Las espumas húmedas son aquellas que tienen un tamaño de celda pequeño y de forma
esférica, la fracción volumétrica presente en este tipo de espuma es alta. Las espumas secas por
otra parte, tienen una estructura poliédrica en su morfoloǵıa, dicha estructura se da, debido a
que la fracción volumétrica es menor que en las espumas húmedas. Por lo tanto, si se presenta
un tamaño de celda pequeña, el área interfacial incrementa dando paso a una espuma húmeda,
aumentando la recuperación pero disminuyendo el enriquecimiento.

Ahora bien, relacionando el tema de enriquecimiento y recuperación y la generación de burbujas
en el seno de la disolución. Si las burbujas tienen un tamaño pequeño, el área interfacial será mayor
que si el tamaño fuera mayor; sin embargo, si el tamaño de burbuja tiende a medidas menores las
celdas formadas en la espuma tienden a una geometŕıa esférica que promueve una mayor fracción
volumétrica de ĺıquido, diluyendo al material anfif́ılico adsorbido, cf. figura 2.2. Análogamente, si
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Figura 2.2: Diagrama del proceso de rectificación por espuma

la distribución tiende a tamaños mayores las burbujas, la geometŕıa poliédrica se presentará en las
celda de la espuma, disminuyendo la fracción volumétrica de ĺıquido y concentrando los anfif́ılos
adsorbidos, cf. figura 2.2.

Estas relaciones finalmente impactan en la capacidad de la columna para separar el material
anfif́ılico, ya que, si la espuma transita por un régimen húmedo, el enriquecimiento (ecuación 2.1),
decae por el efecto la fracción volumétrica de ĺıquido; sin embargo, si transita por un régimen seco,
la recuperación (ecuación 2.2), decae debido a la menor área interfacial que se provoca. Estos efectos
dependen de la relación entre el tamaño de burbuja, el área interfacial y la fracción volumétrica
de ĺıquido, relación que depende de las caracteŕısticas del sistema y la cual no se encuentra en la
literatura [10].
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Caṕıtulo 3

Tamaño de burbuja

El estudio del tamaño de las burbujas generadas es importante no sólo en el proceso de rectifi-
cación por espuma. Este parámetro es de suma importancia en diferentes aplicaciones como en el
diseño de reactores de lecho fluidizados de una o varias fases y columnas de burbujeo debido a que,
el área interfacial que existe en el reactor, es calculado con los datos de tamaño de burbuja y el gas
retenido que se presentan a lo largo de la operación del equipo [11]. Aśı mismo, el tamaño de la
burbuja es uno de los factores importantes que rigen las propiedades de las espumas: su control es
crucial y este es un desaf́ıo importante que aún no se ha cumplido en el procesamiento industrial
de alimentos [12].

En cuanto a los procesos de flotación, parámetros como la tasa de flotación constante y eficiencia
de interacción brubuja-part́ıcula son relevantes en el diseño de las columnas. La tasa de flotación
es una constante cinética que describe la recuperación del material en el proceso, mientras que el
segundo parámetro describe la recolección de part́ıculas por una burbuja ascendente en el proceso
de flotación. Ambos parámetros están influenciados por las caracteŕısticas f́ısicas de las burbujas
y part́ıculas [13]. Por lo tanto, es necesario investigar el tamaño de las burbujas generadas [14].
En las columnas de flotación de recuperación de minerales empleadas en la industria minera, se ha
observado que las caracteŕıstica que presenta la dispersión gaseosa tiene un impacto en la tasa de
flotación constante [15].

En el ámbito de la bioingenieŕıa el tamaño de burbuja es una de las principales caracteŕısti-
cas que influye en la eficiencia de una columna de flotación trifásica (ozono − agua/residual −
microalgas) que tiene como objetivo principal la cosecha de biomasa para la generación de bio-
combustible. La importancia del tamaño de burbuja en la columna de flotación se debe a que estas
proporcionan la interfaz para la unión de células de microalgas con las burbujas y para que las
microalgas sean trasportadas a la interfaz de espuma para su recuperación [14].

3.1. Métodos de medición del tamaño de burbuja

Para analizar este parámetro se han desarrollado diferentes metodoloǵıas, estas se pueden
catalogar en invasivas y no invasivas. Los métodos invasivos, como lo dice su nombre es necesario
entrar en contacto el medio de interés a través de una sonda o un electrodo para su estudio. Por
otro lado, los procedimientos no invasivos se han preferido sobre los invasivos para el estudio del
tamaño de burbuja debido a que no perturban el flujo [11]. Algunos ejemplos de metodoloǵıas no
invasivas son el uso de fotograf́ıa, radiograf́ıas, resonancia magnética, dispersión de luz entre, otras.

Otra clasificación que se sugiere para las técnicas se muestra en la figura 3.1. Estas técnicas se
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Figura 3.1: Clasificación de métodos de medición de tamaño de burbuja.

clasifican de acuerdo a la forma en la que se identifican las burbujas [16], ya sea a través un medio
óptico, un medio acústico y los métodos que ocupan un medio diferente al óptico y acústico para
llevar a cabo la medición de las burbujas. En esta clasificación no se toma en cuenta si los métodos
son invasivos o no.

Dentro de los métodos ópticos se encuentra la resonancia magnética, esta técnica tiene co-
mo objetivo crear un campo magnético, para esto es necesario instalar un sistema de radiación
magnética al rededor del equipo donde se requiere la detección de imagen. Lo que se busca es medir
la interferencia en el campo magnético cuando las burbujas comiencen a aparecer en el sistema. El
desaf́ıo que se tiene con esta metodoloǵıa es analizar los datos que arroja la resonancia y traducirlos
a una caracterización de imagen. Una solución que se ha propuesto para esta problemática es el
uso de la transformada de Fourier [17]. Una ventaja que tiene la resonancia magnética es que puede
generar imágenes en 3D, pero la resonancia muestra la dificultad en la identificación de burbujas
muy pequeñas.

Por otra parte, la holograf́ıa es un método de reconocimiento de imagen que también permite
mostrar planos en tercera dimensión, a comparación de la resonancia magnética, el costo de ope-
ración de la holograf́ıa es menos elevado. Para obtener la información se hace pasar un haz de luz
a través de la zona del equipo en donde se quiera realizar la medición, este haz de luz ilumina los
objetos en este caso las burbujas que van pasando, haciendo que la luz se difracte y los sensores
ubicados del otro lado reciba esta información para después decodificar el holograma [18]. Al ge-
nerar imágenes en 3D la holograf́ıa y la resonancia magnética son capaces de resolver el problema
que se tiene con la acumulación de burbujas en diferentes planos del equipo a lo que se le conocen
como claustros.

La medición de tamaño de burbuja por radiograf́ıa se realiza con ayuda de un tubo médico de
rayos X que es el encargado de emitir la radiación, existen dos subdivisiones de este método, la
primera utiliza los rayo X que se emplean convencionalmente para hacer radiograf́ıas en el cuerpo
humano y la segunda utiliza rayos X de tipo sincrotrónicos. La diferencia entre ambas es la defini-
ción con la que se generan las imágenes y el costo que implica operarlas, la primera metodoloǵıa
no tiene buena definición espacial de las burbujas pero es más accesible económicamente, pero la
segunda si cuenta con una buena definición espacial, consiguiendo detectar burbujas muy pequeñas
en el espacio e identifica fácilmente la fracción vaćıa en una mezcla gas-ĺıquido [19].

En cuanto los métodos acústicos, están basados en la premisa de que las burbujas tienen un
fuerte efecto en la propagación de las ondas acústicas en el medio. Los diferentes métodos acústicos
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que son atenuación y dispersión de onda se diferencian entre si de acuerdo a la variable que miden
para la detección de los objetos, las variables pueden ser como sus respectivos nombres lo dicen
la atenuación y la dispersión de ondas. En ambos métodos es necesario una fuente de sonido y un
receptor, este será el encargado de transmitir las señales a un software para su interpretación. Una
bondad que tienen los métodos acústicos sobre ópticos es que no importa si la disolución tiene una
tonalidad opaca, esto no afecta en la propagación del sonido haciendo posible las mediciones [16].

En cuanto a la sección de otros en la figura 3.1, existe una opción en el ámbito electroqúımico
para medir tamaño de burbuja y es con la variación de la impedancia eléctrica que presenta el
ĺıquido conforme van pasando las burbujas, este métodos tiene la versatilidad de poder ser invasivo o
no, dependerá de si los electrodos se coloquen dentro o fuera del equipo [20]. Las burbujas también
pueden ser identificadas a través de una diferencia de presión en un sistema, este método se le
denomina susceptibilidad a la cavitación. Se lleva a cabo en un tubo Veutri, donde el tamaño de
burbuja se puede derivar de la presión cŕıtica medida utilizando las ecuaciones para una burbuja en
equilibrio [21]. Este método es utilizado en sistemas donde se generan microburbujas y es necesaria
su caracterización [22].

De todos los métodos anteriormente mencionados uno de los más simples y económico que se
ha desarrollado hasta ahora para la caracterización y análisis del tamaño de burbuja es mediante
la toma de fotograf́ıas [23]. A pesar de las desventajas que puede llegar a tener esta técnica frente a
las otras, sigue siendo una de las más usadas tomando en cuenta los art́ıculos recaudados durante
la revisión bibliográfica hecha con anterioridad. El procedimiento consta en poner una cámara
o microscopio delante del sistema de estudio y tomar las fotograf́ıas de forma aleatoria, ya sea
manualmente o de una forma automatizada. Para después extraer la información del tamaño de
brujas de las imágenes.

La extracción de los datos de diámetro de burbuja de las imágenes se puede hacer de dos forma
diferentes, la primera opción es trazar los diámetros manualmente en las burbujas enfocadas y
luego hacer una escala de la imagen para poder obtener la medida de las ĺıneas. Esta técnica no
requiere un desarrollo de un algoritmo de procesamiento de imágenes, pero resulta laborioso, toma
mucho tiempo y también introduce un mayor grado de incertidumbre a la medición, debido a las
sesgo que puede llegar a existir al momento de seleccionar las burbujas a medir [11] por parte del
operador.

El desarrollo de un algoritmo de reconocimiento de imagen es otra forma para poder obtener
los datos de las fotograf́ıas de una forma más rápida, evitando el error sistemático que se puede
presentar en el método manual. Para la elaboración del código y el tratamiento de imágenes el
uso de software como MATLAB R© ha sido de gran utilidad para la ejecución de esta tarea. Una
desventaja que presenta procedimiento es que no identifica los cúmulos o agrupaciones de burbujas
que se pueden llegar a formar durante el experimento, ademas, tampoco es capaz de identificar los
planos en los que se encuentran las burbuja [24].

3.2. El tamaño de burbuja en la rectificación

3.2.1. Propiedades del sistema que modifican el tamaño de burbuja

Las burbujas de la dispersión gaseosa en la rectificación son producidas con la ayuda de un
difusor, los difusores son medios porosos; el diámetro que presentan estos poros u orificios pueden
variar y su distribución en el difusor depende del modelo elegido. Los difusores están hechos de
diferentes materiales y formas como: el vidrio sinterizado, una placa agujerada, un tubo metálico
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con orificios, incluso las piedras sinterizadas utilizadas los acuarios son algunos ejemplos para crear
burbujeo. El objetivo del difusor en el proceso es que el aire pase a través de el para aśı generar
las burbujas.

El tamaño de poro en el difusor es una forma de modificar el tamaño de burbuja en el proceso
pero sólo al inicio de la columna, después fenómenos como la turbulencia generada por el flujo de
gas y la coalescencia entre las burbujas durante el ascenso en la columna generan un cambio en el
tamaño final de las burbujas [25]. Aún no se ha encontrado una relación directa entre el diámetro
de poro y su distribución en el difusor con el tamaño de burbuja que se presenta en la dispersión
gaseosa debido a que cada sistema tiene propiedades fisicoqúımicas y presencia de contaminantes
diferentes lo que los hace únicos [26].

Otro factor de contribuye al cambio del tamaño de burbuja en la dispersión gaseosa es la
velocidad con la que el gas ingresa al sistema para generar las burbujas [9]. Si la velocidad del flujo
de gas durante la operación es heterogénea, se originan turbulencias en el medio ĺıquido provocando
que las burbujas que se mueven a través de la columna tengan más probabilidad de colisionar y
colapsar unas con otras; al chocar entre si dos burbujas grandes se pueden romper y descomponerse
en dos más pequeñas o coalescer formando cf. figura 3.2, modificando aśı el tamaño final de las
burbujas que se presentan en la dispersión gaseosa. Por otro lado, si el flujo de gas se mantiene
homogéneo el tamaño de burbuja se vera menos afectado comparado con el primer caso [25].

Figura 3.2: Ruptura de burbujas debido a la turbulencia presentada en el flujo de gas

El tipo de flujo que se presente en la columna de rectificación por espuma no sólo afecta en
el colapso y ruptura de las burbujas, si no que también tiene un impacto en la forma que estas
presentan. Es importante recalcar que existen varios tipos de burbujas, cf. figura 3.3, las que son
completamente esféricas, las que muestran una forma de eĺıptica y las últimas son denominadas
burbujas con capuchón esférico [27]. En flujos heterogéneos donde existe la presencia de remolinos
es más probable que la burbuja cambie su forma de esférica a elipsoide o exhiba un capuchón
esférico. La deformación de las burbujas se ve reflejado en el área interfacial que estas presenten.

La coalescencia entre burbujas a lo largo del ascenso por la columna también es una causa por
la cual el tamaño de burbuja es afectado. La coalescencia es un proceso en donde dos burbujas
entran en contacto y al hacerlo se forma una peĺıcula de ĺıquido interburbuja o lamela, la cual se
drena hasta llegar a un grosor cŕıtico, romperse y creando de esta manera una nueva burbuja [28].
Si comparamos el impacto que tiene el fenómeno de la coalescencia y el colapso de las burbujas en
el tamaño de burbuja, la ruptura de las burbujas tiene una mayor influencia [25].

El fenómeno de la coalescencia puede ser promovido o reducido, cada una tiene un efecto
diferente sobre el tamaño de burbuja que prevalece en el proceso. La coalescencia promovida hace
que exista un incremento en el tamaño de las burbujas, las burbujas de mayor volumen, la fuerza
de flotación que cada burbuja experimenta las empuja al centro de la columna promoviendo la
desestabilización en el régimen del flujo y la retención de gas que es la cantidad de gas en el
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Figura 3.3: Tipos de burbujas que se pueden presentar en una dispersión gaseosa. a) Burbujas
esféricas, b) Burbujas eĺıpticas, c) Burbujas con capuchón esférico

sistema, disminuye. Contrariamente, cuando se reduce o existe una inhibición de la coalescencia
el tamaño de burbuja decrece, la fuerza de flotación empujará a las burbujas a las paredes de la
columna, aumentando la retención de gas [29].

Por último, la presencia de impurezas o aditivos pueden afectar de forma indirecta el tamaño
de burbuja debido a que existe variaciones en las propiedades de la interfase de las burbujas.
La existencia de sustancia como alcoholes, electrolitos y tensoactivos en el sistema modifica la
movilidad superficial en las burbujas, lo que se ve reflejado en el proceso de coalescencia. Estas
part́ıculas forman una monocapa en la interfase de las burbujas, haciendo más resistente la lamela,
para aśı, prevenir que exista un posible colapso y formación de una nueva burbuja al sufrir una
interacción. Este fenómeno ayuda a que el proceso coalescencia entre burbujas en la dispersión
gaseosa disminuya de manera considerable [30].

3.2.2. Efectos del tamaño de burbuja sobre el proceso de rectificación

La generación de burbujas en la dispersión gaseosa al igual la velocidad en el flujo del gas,
la viscosidad de la disolución, área interfacial, son variables que determinan el comportamiento
hidrodinámico de una columna de rectificación y juegan un papel importante en el proceso, debido
a que tienen una influencia la eficiencia final de la técnica en términos de enriquecimiento y
recuperación.

Si el proceso de rectificación presenta un tamaño de burbuja pequeña en la dispersión gaseosa,
éstas ascenderán por la columna más lentamente que si se presentara un tamaño superior, este
fenómeno se puede explicar mediante un balance de fuerzas a masa constante que experimenta
una burbuja entre la fuerza debido al peso de la burbuja y la fueza de flotación c.f ecuación 3.1,
está expresión se puede descomponer dando como resultado la ecuación 3.2,donde mburbuja es la
masa de la burbuja, g es la constante de gravedad, Vburbuja el volumen de la burbuja y dĺiquido es
la densidad del ĺıquido que envuelve a la burbuja. Por lo tanto, si las burbujas son grandes, la
fuerza debido a la flotación será mayor al peso, por tanto su velocidad y aceleración también son
mayores, caso contrario si el tamaño de la burbuja disminuye.

Fpeso = Fflotación (3.1)
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mburbujag = Vburbujadĺiquidog (3.2)

La velocidad con la que ascienden las burbujas por la columna durante el proceso favorece a la
adsorción interfacial de material anfif́ılico, dando como resultado que el material que transporta
cada burbuja en su asenso incremente o disminuya según la velocidad que presente.

3.2.3. Efecto del tamaño de las celdas en el proceso de rectificación

Después de ascender a lo largo de la columna de rectificación, las burbujas llegan a la superficie
de la disolución, lugar en donde se comenzarán a acumular y se dará la transición de burbuja a
celda formando de esa manera la espuma. En la espuma, las celdas formadas son las responsables de
transportar el material que se esta separando en el proceso. Es por eso, que el tamaño que la celda
adopte durante el proceso de rectificación tendrá un impacto en los parámetros de recuperación y
enriquecimiento. Existe una variable en el proceso como la altura de la espuma que se asocia con
el cambio del tamaño de celda.

La altura de la espuma puede ser manipulada con la relación entre el volumen de disolución
inicial y la velocidad del gas, en el caso de una columna operada en modo batch. Por el contrario,
en una columna operada en modo continuo se debe de modificar la relación entre la velocidad de
alimentación de la disolución y la velocidad del gas. Si la espuma tiene una espuma alta, el tamaño
de celda que presenta es grande dando como resultado alto valores de enriquecimiento pero poca
recuperación. En el caso contrario, si las celdas son pequeñas darán como resultado una espuma
de poca altura con bajo enriquecimiento y alta recuperación [31].
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Caṕıtulo 4

Diseño de experimentos

El diseño de experimentos es una metodoloǵıa estad́ıstica donde el objetivo es crear un plan
experimental que garantice buenos resultados realizando el mı́nimo número de experimentos, mi-
nimizando también el tiempo y los recursos destinados a encontrar la respuesta de la incógnita
planteada. El hacer una planeación oportuna de los experimentos, se evita caer en un constante
acierto y error en los resultados esperados, trayendo como consecuencia un gran número de pruebas
realizadas donde algunas en un punto serán obsoletas. El saber aplicar el diseño de experimentos
y el análisis estad́ıstico en combinación con el conocimiento del proceso le da al experimentador
una perspectiva diferente de los datos, de ah́ı que, sea más fácil proponer áreas de mejora [2].

4.1. Modelo general para el diseño de experimento

Para poder llevar a cabo la planeación y ejecución de un buen diseño y análisis estad́ıstico de
un experimento es importante el cumplimiento de los siguientes puntos antes, durante y después
de realizar las pruebas.

1. Definición y esquematización el problema

Es importante definir claramente cuál es el objetivo de la investigación, aunque pueda ser un
punto trivial, el establecer un objetivo claro ayudará a no desviarse de lo que se esta inten-
tando resolver. Una enunciación clara del problema contribuye sustancialmente a alcanzar
una mejor comprensión de los fenómenos bajo estudio y la solución final de la problemáti-
ca [32]. Realizar un esquema del problema planteado, cf. figura 4.1, inciso a, es una forma en
la que se puede visualizar las variables de salida que son las respuestas del sistema ante la
alteración de una variables o parámetros de proceso y las entradas que son la materia prima
del experimento.

Los factores o variables se catalogan como variables controlables y no controlables o variables
de ruido. Las variables controlables, como su nombre lo dice pueden ser ajustados por el
experimentador durante la ejecución de la prueba, comúnmente son conocidos como variables
de proceso [32]. Mientras que las variables de ruido, son aquellas que no se tiene un control
sobre estas, por ejemplo, un factor que vaŕıan de manera natural y es muy dif́ıcil o costoso
tenerlo bajo control. Una variable de ruido se vuelve controlable cuando se desarrolla la
tecnoloǵıa necesaria para manipular la variable.

Un ejemplo es la determinación de la concentración micelar cŕıtica (CMC) de un tensoactivo
a través del método del anillo de Dünoy. El objetivo de este experimento es encontrar la
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concentración en la que el tensoactivo comienza a formar agregados moleculares en una
disolución. Para el esquema cf. figura 4.1, inciso b, las entradas correspondientes son las
disoluciones de tensoactivo y el anillo de Dünoy, las variables controladas es la temperatura
de la disolución ya que a través de un baño de temperatura es posible regular y modificar
esta variable, por otro lado, las variables de ruido son las vibraciones y las corrientes de aire
que se puedan presentar en el sitio de medición, por ultimo, la respuesta del proceso es la
masa máxima vinculada a la tensión superficial de la disolución

(a) Proceso general (b) Propuesta de esquema para la determinación
de la CMC

Figura 4.1: Esquematización de un proceso.

2. Elección de las variables a investigar

Es importante determinar las variables que deben investigarse, por lo que se sugiere hacer
una lista de todas las posibles variables que puedan tener una influencia en la salida del
proceso. Para cada una de las variables enlistadas es necesario encontrar una forma confiable
con la cual se pueda cuantificar su variación. Es relevante que los resultados obtenidos tengan
una reproducibilid, es decir, que el experimento se pueda replicar en otro sitio obteniendo un
grado de concordancia entre las mediciones.

Es fundamental que se tenga un procedimiento bien establecido de como obtener resultados
reproducibles, ademas deben existir instrucciones precisas de como realizar las mediciones.
Todo lo anterior se puede resumir en un cuadro cf. figura 4.2 inciso a, donde el primer paso es
decidir que variable se medirá en el experimento, luego elegir la unidad que mejor se le asocie
a la variable, el siguiente paso es de suma importancia ya que el instrumento de medición
que se selecciones debe se estar calibrado o verificado, la diferencia entre estos conceptos se
explicará más adelante. Por último es necesario fijar con precisión la metodoloǵıa de la toma
de medición por escrito [1].

La calibración, verificación y validación de los equipos permiten adjuntar una incertidumbre
a las mediciones y que estas sean comparables. Que un equipo se encuentre verificado quiere
decir que cuenta con evidencia objetiva de que cumple requisitos especificados. Por otro lado,
la validación de un equipo se refiere a que los requisitos especificados son adecuados para un
uso previsto. La calibración de un equipo es la operación que bajo condiciones especificadas
establece, una relación entre los valores y sus incertidumbres de medida asociadas obtenidas a
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partir de los patrones de medida, y las correspondientes indicaciones con sus incertidumbres
asociadas [33].

Figura 4.2: Diagrama para realizar una medición [1]

Si el número de variables consideradas para analizar durante el experimento es muy grandes,
se tiene que hacer un selección mas exhaustiva de las variables que, dado el conocimiento
teórico previo del tema, tengan una mayor influencia en las respuesta del proceso. El no hacer
una reducción de variables oportuna extiende el tiempo destinado a la experimentación y al
análisis de la investigación. En el caso de que aún haciendo una reducción de variables
queden una cantidad importante, esto impactará al momento de tener que elegir el diseño
de experimentos para las pruebas.

Retomando el ejemplo de la determinación de la CMC de un tensoactivo, el desarrollo de
esta sección se esquematiza en la figura 4.2, inciso b. Se comienza por definir la variable a
medir en la prueba y es la masa vinculada a la tensión superficial de la disolución; después,
la unidad utilizada para cuantificar la masa son lo gramos; luego el equipo necesario realizar
mediciones de tensión superficial por el método del anillo es un tensiómetro al que se le
adjunta un anillo de Dünoy, es necesario tomar en cuenta la resolución de los equipos y saber
si estos se encuentran calibrado, verificados o validado. Por ultimo, se recomienda seguir
el procedimiento para ejecutar una medición, en caso de no contar con uno, es pertinente
escribirlo.

3. Selección de variables de respuesta

Para la elección de una variable de respuesta, el experimentador deberá tener la certeza de
que esta variable proporcionará información útil acerca del proceso en estudio [32]. Es de
suma importancia que, como se mencionó en el punto anterior que método de medición de
variación de la respuesta se le pueda asignar una incertidumbre para que las mediciones
puedan ser comparadas, debido a que si no lo es, los resultados del experimento estarán muy
alejado de la realidad.

4. Determinación del diseño de experimento adecuado

Existen una gran variedad de diseños de experimentos, donde cada uno va enfocado a situa-
ciones en espećıfico. Al momento de elegir el diseño que se ocupará, es necesario tener claro
el objetivo de la investigación, el número de variables previamente seleccionados, la relación
del factor respuesta que se está indagando con las variables elegidas, sin dejar de lado el
costo del experimento y el tiempo [2]. La figura 4.3 muestra una clasificación de los diseños
de experimentos de acuerdo a el enfoque de la investigación.

El primer grupo son diseños para comparar una variable en un experimento, el resto son
factores de bloque y tienen una importancia secundaria, por ejemplo, si para obtener el valor
de masa máxima de una muestra de disolución se necesitan hacer mı́nimo 3 mediciones, el
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trabajo se lo reparten dos experimentadores y cada uno trabaja en su propio tensiómetro
para realizar la medición, en este caso existe una variabilidad debido a que un tensiométro no
es operado por ambos experimentadores, solo por uno . En este caso, el diseño de experimento
del grupo 1 se usa para minimizar la variabilidad de los resultados cuando se asocia a un
operador, al tiempo, a los lotes o a la planta de producción.

El segundo grupo son diseños de experimentos enfocados a estudiar el efecto de una o más
variables sobre una o varias respuestas del proceso cuando, se tiene el mismo interés sobre
todas las variables. Para estudiar la manera en la que afecta cada variable en la respuesta,
se hacen todas las combinaciones posibles entre los variables sobre la respuesta. Si se quiere
conocer que variable afecta de mayor manera una medición de tensión superficial, si es la
temperatura o el tiempo que se deja la muestra para alcanzar el equilibrio, se tiene que
aplicar algún método del grupo 2.

El tercer grupo son diseños que son llamados de superficie de respuesta, el objetivo de estos
diseños es optimizar la variable de respuesta a partir de las variables de interés. Por ejemplo,
si se quiere encontrar los valores óptimos de temperatura y presión en un reactor, para que la
reacción tenga el mejor rendimiento es pertinente aplicar un diseño del grupo tres. El cuarto
grupo, también llamados diseños robustos o de Taguchi, son los diseños de experimentos
que ya toman en cuenta en su análisis las variables de ruido que el proceso pueda llegar a
presentar. El efecto de las variables de ruido se pueden minimizar indirectamente con las
combinaciones de las variables controlables del sistema.

Por último, el grupo de 5 llamado diseño de mezcla se trata de diseños de experimentos que
como su nombre lo dice estan aplicados para la optimización y mejoras de una mezcla o
formulación de algún producto. La respuesta de este sistema se verá afectado directamente
por la materia prima que se vaya agregando, aśı como su proporción.

Figura 4.3: Clasificación de los diferentes diseños de experimentos [2].

5. Planificación y ejecución de los experimentos

Es de suma importancia la planificación de los experimentos, los pasos a seguir para realizar
cada prueba y la forma de medición de los datos. Estos puntos son relevantes que estén bien
establecidos, garantizando aśı la reproducibilidad de los resultados experimentales. Además,
es recomendable realizar experimentos de prueba para que el experimentador tenga una idea
de las posibles dificultades a las que se puede enfrentar durante la ejecución de las pruebas.
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6. Análisis estad́ıstico detallado de los resultados

Deberán usarse métodos estad́ısticos para analizar los datos a fin de que los resultado y las
conclusiones sean objetivas y no de carácter apreciativo [32]. El análisis estad́ıstico depen-
derán de cada uno de los diseños de experimentos. Se recomienda apoyarse en gráficas y
pruebas anaĺıticas [2]. La gran ventaja del uso de la estad́ıstica en el análisis de los datos es
que conllevan a conclusiones sólidas para aśı poder tomar decisiones.

7. Conclusiones

En este punto del diseño de experimento ya se debe tener suficiente información para aceptar
o rechazar la hipótesis inicial respecto a la influencia que tienen los factores estudiados en la
respuesta de interés del proceso. También, es posible hacer recomendaciones para mejorar el
proceso en futuras ocasiones.

4.2. Herramientas estad́ısticas

El propósito de llevar a cabo un experimento, es la generación datos de una variable de in-
terés. Las variables que originan los datos se pueden clasificar en cualitativas que son aquellas
que describen una caracteŕıstica o cualidad del sistema o cuantitativas los cuales miden una can-
tidad numérica del sistema experimental. Las variables cuantitativas a su vez se pueden dividir
en dos secciones, las variables discretas son cantidades finitas y contables, por otro lado, las va-
riables continuas son aquellas que pueden tomar un numero infinito en los valores. Tomando en
cuenta lo anterior, es necesario saber que tipo de variables y el tipo de datos se espera obtener
en los experimentos, para representar a los datos de una forma adecuada y exista una correcta
interpretación.

4.2.1. Prueba de t de student de dos muestras

Una prueba de t de student es ocupada cuando se quiere hacer una comparación para saber si
existe una diferencia entre la media de dos muestras independientes. Antes de hacer el análisis, es
necesario plantear dos tipos de hipótesis respecto a las muestras, la hipótesis nula o H0 indica que
la diferencia entre la media de ambas muestras es cero y la hipótesis alternativa o H1 que expresa
que la diferencia entre ambas medias puede ser diferente de cero, menor que cero o mayor que
cero. La forma en la que se acepta o se rechaza una hipótesis depende de si la diferencia entre las
medias es estad́ısticamente significativa o no.

Para saber si existe diferencia significativa en el conjunto de datos, se compara el valor de p
value que es la probabilidad con la que se invalida la hipótesis nula, con el nivel de significancia
(α), comúnmente el valor que se asigna al nivel de significancia es el de 0.05, que quiere decir
que existe 5% de probabilidad que concluir erróneamente que se presenta una diferencia entre las
medias donde en realidad no la hay tal diferencia. Si el valor de p es menor o igual al nivel se
significancia , se rechaza la hipótesis nula indicando que la diferencia en las medias es significativa
y que existe una influencia de una variable en la otra. Por otro lado, si el valor p es mayor al nivel
se significancia, no existe suficiente evidencia para rechazar H0.
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4.2.2. Diseño de experimentos factorial 2k

Los diseños de experimentos factoriales son utilizados cuando se tiene interés en la forma en la
cual, varias variables tienen un efecto ya sea de manera individual o en combinación con otra en una
respuesta de proceso. El diseño de experimento toma en cuenta todas las posibles combinaciones
entre las variables que puedan influir en la respuesta de proceso. Cada factor o variable k tiene dos
niveles, que se pueden definir como el valor máximo o mı́nimo que la variable alcanza durante el
proceso, estos niveles pueden ser cualitativos como datos de presión, tiempo o bien cuantitativos
como dos investigadores (que realizaron en conjunto mediciones), tres equipos. Por lo tanto, si el
experimento tiene dos variables ( 22), existirán 4 combinaciones posibles que puedan modificar a
la respuesta de proceso

Con el uso del software Minitab R© al realizar un diseño de experimento factorial 2k, los puntos
claves a analizar son, en primer lugar, el diagrama de pareto, en donde se observa gráficamente
cuáles variables contribuyen en mayor medida a que exista una variabilidad en la respuesta; si
en el pareto el gráfico de una variable cruza la linea de referencia que representa el nivel de
significancia, dicha variable tiene un efecto significativo en la respuesta. En segundo lugar, la
regresión factorial la cual se incluye el análisis de varianza, donde se determina cuáles términos
tienen efecto estad́ısticamente significativos en la respuesta, mediante el valor de p que presenten;
si el valor de p es menor al nivel de significancia, dichas variables están asociadas con los cambios
en la variable de respuesta, pero si el valor de p es mayor a (α) no existe influencia alguna por
parte de la variable.

En tercer y último lugar, el gráfico de probabilidad normal de los efectos muestra de que manera
las variables tienen un efecto en la respuesta. En la gráfica que genera el programa, la linea rojo
representa una linea de ajuste de la distribución en el caso de que todos los efectos sean igual a 0;
Si la variable se encuentran a la izquierda de la linea de ajuste, es decir son negativas, quiere decir
que si durante el proceso dichas variables sufren un aumento la respuesta de proceso presentará una
disminución. Por el contrario, cuando la variable esta a la derecha de la linea, en el lado positivo, si
la variable aumenta, la respuesta también lo hará. Entre más lejanas se encuentren las variables de
la linea de ajuste, será más significativa y la magnitud con la que afecte a la respuesta será mayor.

4.2.3. Distribuciones de probabilidad

En el ámbito cient́ıfico, gran parte de los resultados obtenidos de las variables investigadas
tienen un elemento de oportunidad asociado, es decir, una probabilidad de que el fenómeno en
cuestión suceda de cierta manera repetidas ocasiones. Una variable aleatoria es aquella que toma
un valor diferente de un conjunto dado una probabilidad espećıfica. Cuando se estudian las va-
riables aleatorias, un punto de gran interés son las probabilidades que se asocian a cada dato, es
decir, la distribución de probabilidad [34]. Este tipo de variables pueden ser discretas o continuas,
es pertinente identificar a que clasificación pertenecen la variable, porque de esto dependerá las
distribuciones que la describan.

La distribución de probabilidad de una variable aleatoria discreta representa los datos y su
probabilidad asociada, ya sea en una tabla, en un histograma o por medio de una función. Cuando
se trabaja con variables aleatoria, el término de probabilidad que menciona la definición inicial,
esta definido como la frecuencia relativa del experimento, esta última descrita en la ecuación 4.1.
Donde la frecuencia relativa es el cociente de la frecuencia o el número de datos y n que es el tamaño
de la muestra. Cabe señalar que, la suma de todas las frecuencias relativas de un experimento es
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de 1 y la suma de todas la frecuencias debe de ser igual a n.

f =
frecuencia

n
(4.1)

Las distribuciones de probabilidad se esquematiza gráficamente a través de histogramas de
probabilidad. Un histograma de probabilidad es la representación de un conjunto de datos, es
similar a una gráfica de barras, la diferencia entre ambos gráficos es que en la altura de cada barra
señala la probabilidad con los datos caen en un valor en espećıfico, graficados a lo largo del eje
x [35], mientras en la gráfica de barras representa la cantidad de veces que se repite un dato. La
forma en la que las alturas de las barras del histograma se van a comportar, va a depender del
tipo de distribución de probabilidad.

Existen diferentes distribuciones de probabilidad, la más común es la distribución normal debido
a la normalidad con que ocurren muchos fenómenos, biológicos f́ısicos, qúımicos y hasta sociales
y se caracteriza por tener forma de campana, además de que la media se encuentra justo a la
mitad de la distribución como se observa en la figura 4.4. Otro tipo de distribución, es la binomial,
esta distribución describe experimentos que tienen dos posibles resultados, como el lanzar una
moneda, sólo puede ser cara o cruz, también el saber si las mujeres son más propensas a sufrir una
enfermedad a comparación de los hombres es una fenómeno descrito por una distribución binomial.

(a) Distribución normal (b) Distribución binomial

Figura 4.4: Diferentes distribuciones de probabilidad.

Cuando un investigador se encuentra realizando el análisis de un conjunto de mediciones de
interés, también llamado población, es relevante el describir la forma en la cual se comporta la
distribución de datos. Una forma de hacerlo es a través de medidas numéricas o de centralidad, ya
que, es útil disponer de una cifra única que resuma todos los datos; algunos ejemplos son la media
poblacional o también denominada valor esperado de la variable aleatoria, la desviación estándar
y la varianza de la población. El calculo de estas medidas numéricas va a depender del tipo de
distribución que describa mejor a la población.

4.2.4. Distribución de probabilidad en sistemas polidispersos

Los sistemas que presentan una dispersión en alguna de sus propiedades principales, ya sea
peso molecular o tamaño de part́ıcula se les denomina sistemas polidispersos. Para describir el
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comportamiento de las poblaciones que presentan la caracteŕıstica de polidispersidad, es necesario
hacer uso de las distribuciones de probabilidad, pero existen ocasiones en las que ninguna distri-
bución describe de la mejor forma los datos, por lo tanto las medidas numéricas o de centralidad
no pueden ser calculadas con ayuda de las distribuciones y es necesario buscar nuevas formas de
calcular las medidas de centralidad.

Los coloides son un claro ejemplo de un sistema polidisperso, el tamaño de part́ıcula que
presentan tienen una variación, de esta última depende si se utiliza una distribución de probabilidad
u otro método para realizar la caracterización. Si la población de datos no ajusta a ninguna
modelo de distribución, existen distintas ecuaciones para sistemas coloidales que calculan medidas
de centralidad de datos de tamaño de part́ıcula. La ecuación 4.2 describe la forma de obtener un
promedio general dg de los diámetros de part́ıculas, esta es el producto entre un diámetro i y su
frecuencia relativa asociada fi.

dg =
∑

i

fidi =
∑

i

frecuencia

n
di (4.2)
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Caṕıtulo 5

Objetivo e Hipótesis

Objetivo

Evaluar el impacto del tamaño de burbuja y su distribución en la dispersión gaseosa, en el
enriquecimiento y recuperación en el proceso de rectificación por espuma, modificando el tamaño
de poro en el difusor y la concentración inicial de la disolución.

Hipótesis

Si el tamaño de burbuja que se presenta en la dispersión gaseosa es pequeño, entonces la
recuperación aumentará pero el enriquecimiento de la columna decaerá, porque la espuma que
se formará en la transición del proceso será una espuma humeda dando paso a que la fracción
volumétrica de ĺıquido diluya el material anfif́ılico removido.
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Caṕıtulo 6

Metodoloǵıa general

El objetivo del presente trabajo es la evaluación del impacto del tamaño de burbuja y su distri-
bución en la dispersión gaseosa, en el enriquecimiento y recuperación en el proceso de rectificación
por espuma. Para cumplir el objetivo general, se desarrollaron dos pruebas estad́ısticas, la primera
fue un diseño de experimento factorial 23, que nos dió a conocer las variables del proceso que
modificaban el cambio del tamaño de la burbuja. El esquema del planteamiento del diseño experi-
mental se presenta en la figura 6.1, donde se identifican las entradas, las variables controladas, las
variables de ruido y la salida o respuesta del proceso.

Figura 6.1: Esquema del sistema a estudiar

El segundo ensayo estad́ıstico utilizado fue la prueba de t de student de dos muestras. Se
realizaron dos casos de estudio de manera independiente, el primero para conocer el si existe una
influencia del tamaño de las burbujas en el enriquecimiento y el segundo para conocer si existe
una influencia por parte del tamaño de burbuja en la recuperación. Con base en lo establecido
anteriormente, la investigación se centró en el análisis de los siguientes puntos.

Efecto del tamaño del poro en la distribución y en el tamaño de burbuja en la rectificación.

Efecto que tiene la concentración inicial de la disolución en el tamaño de burbuja en la
rectificación.

Comportamiento de la tensión superficial a lo largo del desempeño de la columna.
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Comportamiento del enriquecimiento y recuperación en la rectificación variando diámetro
del difusor y la concentración inicial de la disolución.

Para evaluar el efecto que tiene el tamaño de poro en el difusor y la concentración en el tamaño
de burbuja y su distribución, se realizaron los siguientes experimentos por triplicado que se muestra
en la tabla 6.1, todos estos a un flujo de gas y volumen constante de 250 mL.

Tabla 6.1: Variables del diseño experimental a 250 mL

Experimento Concentración [m/m] Poro[mm] Tiempo [min]
1 1% 1 10
1 1% 1 20
1 1% 1 30
2 1% 0.5 10
2 1% 0.5 20
2 1% 0.5 30
3 5% 1 10
3 5% 1 20
3 5% 1 30
4 5% 0.5 10
4 5% 0.5 20
4 5% 0.5 30

6.1. Columna de rectificación

Con respecto al equipo que se utilizó para llevar a cabo los diferentes experimentos, se diseñó una
columna de rectificación de acŕılico con una geometŕıa de prisma rectangular que cuenta con nueve
puertos de extracción de disolución. El diseño de la columna anteriormente descrita tiene una
patente en trámite. La columna se encuentra adaptada a un rotámetro para cuantificar el gas que
entra al sistema, este a su vez esta conectado a una bomba que es la que se encarga de ingresar el
aire al sistema y generar el burbujeo. Asimismo, el difusor puede ser modificado según el desarrollo
experimental lo necesite.

Los difusores disponibles son dos placas de acŕılico, cada una cuenta con una configuración,
número de poros, diámetro de poro y dimensiones distintas. En el diseño 1 de placa difusora, cf.
figura 6.2, tiene ocho orificios de 1 mm cada uno y tiene 7 mm de largo, 3mm de grosor y 2.1 mm
de ancho. Por el contrario, el diseño 2 de la placa presenta diez y seis poros con un diámetro de 5
mm y tiene 7.2 mm de largo, 3mm de grosor y 2.1 mm de ancho.

Las burbujas formadas fueron capturadas en su acenso por la columna con un microscopio
digital Dino-Lite situado en frente de la columna, para una mejor calidad de fotograf́ıa se pusó un
foco de luz blanca de 30 Watts para iluminación y un vidrio esmerilado en la parte trasera de la
columna para tener un fondo definido, cabe mencionar que las fotograf́ıas fueron tomadas de manera
aleatoria cada 10 minutos y con las luces del recinto apagadas, la única fuente de iluminación fue
el foco durante toda la experimentación.

Bajo las condiciones empleadas, la rectificación tiene una duración total de 30 minutos, en
donde cada diez minutos se hizo la toma de veinte fotograf́ıas en la región de la dispersión gaseosa,
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Figura 6.2: Esquema de las placas difusoras

Figura 6.3: Diagrama del sistema ocupado en el dearrollo experimenatal

una vez finalizada esta actividad, con ayuda de una jeringa se retiraron 3 mililitros de disolución
del primer puerto de extracción a la que se le determinó tensión superficial y densidad. Por último,
la espuma que se genera durante diez minutos es colectada en un vaso de precipitado de 1000 mL
como se ejemplifica en la figura 6.3.

La espuma colectada a lo largo de los treinta minutos se cuantificó en cada uno de los vasos;
todos los vasos de precipitados destinados a la colecta de espuma fueron pesados en anaĺıtica
OHAUS R© antes y después de cada experimento. Una vez colapsada la espuma, el ĺıquido de los
tres recipientes es mezclado, a esta muestra se le midió densidad y tensión superficial con la que
se determinó la concentración del colectado y a su vez el enriquecimiento y la recuperación final
de todo el proceso.
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6.2. Reconocimiento de imagen

Con ayuda del software MATLAB R© se desarrolló un código de programación, que como
resultado final genera un archivo txt que tiene contiene una tabla que enumera una serie de
parámetros de cada una de las burbujas que el software logra detectar. El primer parámetro es el
área de las circunferencias dada en pixeles cuadrados como unidad de medida, el segundo parámetro
son las coordenadas en donde se encuentra el centroide de las circunferencias en la imagen y por
último el diámetro mayor y menor de las burbujas en pixeles como unidad de medida.

La secuencia que sigue el código de programación se puede ver descrita en la imagen 6.4,
primero MATLAB R©convierte a escala de blancos y negros a la imagen original que se va a
analizar, después con ayuda de la herramienta de “region props” se reconoce las circunferencias o
elipses que se presentan en toda la imagen. Por último, la programación genera una imagen en la
cual señala las circunferencias encontradas, delimitándolas de color rojo, junto con el archivo txt
que contiene todas las propiedades de las burbujas.

Como se mencionó anteriormente, en el minuto diez, veinte y treinta del experimento se toman
entre quince y veinte fotograf́ıas, de esas fotos se seleccionaron cinco de ellas; el criterio de selección
se basó en escoger aquellas fotograf́ıas donde se presentaran el menor cúmulo de burbujas posibles,
es decir, evitar la imágenes en donde existan burbujas traslapadas entre śı. En la figura 6.4, la
fotograf́ıa con borde rojo es un ejemplo de una imagen que no se seleccionaŕıa para realizar un
reconocimiento de burbujas ya que se puede observar que en el centro existen muchas burbujas
sobrepuestas entre śı.

La consecuencia de no cumplir lo anterior, es que el código desarrollado en MATLAB R© toma
toda esa aglomeración de burbujas como una sola en lugar de tomarlas todas por separado, lo
anterior se ejemplifica en la figura 6.4, la imagen de la fila I) columna C) describe el fenómeno
anterior. Por otro lado, la imagen bordeada con verde es un ejemplo de las imágenes que se tiene
que seleccionar para el análisis ya que no presentan cúmulos; como resultado en la imagen de la
fila II) columna C) se observa que no existe un ćırculo grande tomando varias burbujas como una.

Figura 6.4: Criterio de selección de imagenes para ser procesadas en MATLAB R©
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6.3. Medición de tensión superficial

Para la determinación de los parámetros de enriquecimiento y recuperación es necesario conocer
la concentración del material colectado al final del experimento, por este motivo se midió la tensión
superficial de cada una de las muestras obtenidas, con el fin de poder calcular el valor de la
concentración del docecil sulfato de sodio en una gráfica de presión superficial vs concentración.
Las mediciones se llevaron a cabo a través del método del anillo del Dünoy en una balanza anaĺıtica
OHAUS R© Pioneer TMa la cual se le asocio un anillo de 0.5000 cm de diámetro.

La metodoloǵıa de medición de tensión superficial consiste en colocar la muestra a la que se le
quiere determinar dicho parámetro en una celda, esta última se tiene que ubicar sobre un elevador
mecánico. Después, el anillo es colocado en el tensiómetro, se colocó la tara en la balanza y por
último se sumerge en la disolución. Se debe dejar la muestra en dicho estado para que se alcance
el equilibrio térmico con el ambiente y también el equilibrio mecánico, en el caso de este trabajo
se dejó el anillo sumergido en la disolución por diez minutos.

Una vez cumplido el tiempo, se inicia el descenso de la celda con ayuda del elevador, se puede
observar un aumento en la masa que se registra en el tensiómetro, debido que el anillo comienza a
levantar el ĺıquido de la superficie. A lo largo del descenso de la celda, se registra en la balanza un
valor máximo de masa, dicho valor se conoce como la masa vinculada a la tensión superficial de la
muestra. La ecuación 6.1 , es aquella que relaciona la masa máxima registrada con el tensiómetro
y la tensión superficial.

σ =
mg

4πR
f (6.1)

Donde σ es la tensión superficial de la muestra, m es la masa máxima de ĺıquido que logra
desplazar el anillo, g es la constante de aceleración de la gravedad que para Ciudad Universitaria
(locación donde se realizó el proyecto de investigación) tiene un valor de 977.9416 cm/s2. R es el
rádio del anillo que se utilizó para las mediciones y f que es un factor de corrección que se tiene
que emplear debido a la curvatura que se forma en la superficie que se deforma por la fuerza del
anillo. Dicho factor esta descrito en la ecuación 6.2 [10], donde V es el volumen relacionado a la
masa de ĺıquido registrada en el tensiómetro.

f = −0.2645
R3

V
+ 1.1419 (6.2)

Por otra parte, para conocer el comportamiento de la tensión superficial a lo largo de la expe-
rimentación, se colectaron muestras en los minutos diez, veinte y treinta, a estas muestras se les
hizo el mismo tratamiento anteriormente descrito para determinar el valor de tensión superficial
de cada una de ellas.
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Caṕıtulo 7

Resultados

7.1. Distribuciones del tamaño de burbuja.

Para cada uno de los cuatro experimentos se generaron tres histogramas, cada histograma
esquematiza las distribuciones de burbuja en diferentes tiempos, los tiempos analizados fueron a
los 10, 20 y 30 minutos. Los datos de estos gráficos se obtuvieron directamente de la información
que el programa MATLAB R© generó. Al observar el comportamiento en todos los gráficos, cf.
imágenes 7.1 y 7.2, se pueden apreciar dos tipos de histogramas, uno que se visualiza en color rojo
y otro en color gris. Los datos en rojo son todos los datos que el software genera, pero al momento
de revisar detenidamente la información, exist́ıan datos con valores de diámetro de burbuja muy
pequeño que era muy poco probable que existieran en el sistema.

Ante la situación anterior, se realizo la toma de una fotograf́ıa de la columna llena de una
disolución de dodecil sulfato de sodio, pero sin suministro de gas, para que no se generaran burbujas
en la zona de la fotograf́ıa. El procedimiento de llenado de la columna con la disolución, se realizo de
una forma cuidadosa, de tal manera que no se generara espuma ni burbujas, pero aun aśı existió la
presencia de un flujo turbulento que dio paso a la formación de pequeñas burbujas. Por este motivo,
la disolución fue dejada en reposo hasta que no presentara burbujas.

La imagen tomada fue procesada con el código de detección de imagen de MATLAB R© y este
logró identificar circunferencias, la más grande con un área 12 pixeles cuadrados lo que equivale
a un diámetro de 0.5 miĺımetros. Los datos de circunferencias reconocidas, se atribuyen al vidrio
sinterizado que se encontraba del otro lado de la cámara; la presencia de dichos datos modifica
la distribución de los datos considerablemente, es por esto que se eliminaron todos los datos de
diámetros menores o iguales a 12 pixeles.

Al graficar los datos seleccionados, es evidente que las distribuciones de probabilidad de las
figuras 7.3, 7.4, 7.5 y 7.6 no siguen un comportamiento normal, se probó ajustar los datos a una
distribución binomial, a una exponencial, al modelo de Weibull y a una distribución gamma, para
describir las poblaciones pero ninguno de estos lograba representar a los datos. Se observa que las
distribuciones de tamaño de burbuja del experimento 1 y 3 tienen un comportamiento similares al
igual que el experimento 2 y 4. Este par de experimentos tienen el común el tamaño de poro, por
lo que se puede concluir de manera cualitativa, que el tamaño de poro es una variable que tiene
una influencia en el tamaño de burbuja y su distribución.
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Figura 7.1: Histogramas del experimento 1 a diferentes tiempos.
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Figura 7.2: Histogramas del experimento 2 a diferentes tiempos con todos los datos.
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Figura 7.3: Histogramas del experimento 1 a diferentes tiempos con los datos elegidos.
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Figura 7.4: Histogramas del experimento 2 a diferentes tiempos con los datos elegidos.
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(a) Histograma experimento 3 a
los 10 minutos
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(c) Histograma experimento 3 a
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Figura 7.5: Histogramas del experimento 3 a diferentes tiempos con los datos elegidos.
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(b) Histograma experimento 4 a
los 20 minutos
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Figura 7.6: Histogramas del experimento 4 a diferentes tiempos con los datos elegidos.
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7.2. Efecto del tamaño del poro, la concentración y el tiem-

po en el tamaño de burbuja en la rectificación.

Después de ingresar los datos de tamaño de burbuja en el programa Minitab R©, se ejecuto
un diseño factorial 23 para el análisis de los datos, la bondad del diseño factorial es mostrar
numéricamente la influencia de cada variable y sus combinaciones, en el tamaño de burbuja. En el
análisis de varianza de la regresión factorial, cf. figura 7.7 incisos a), las variables o combinaciones
que presentan un valor de p menor a 0.05, tienen un efecto en el tamaño de burbuja. Las variables
que cumplen con la premisa anterior son, el tamaño de poro del difusor, la concentración inicial
y el tiempo, por otro lado las combinaciones poro-tiempo y concentración-tiempo también tienen
una influencia en el tamaño de las burbujas.

Posteriormente, el análisis del diagrama de Pareto, cf. figura 7.7 inciso b), da una perspectiva de
una forma cualitativa de la magnitud en la que cada variable o las combinaciones de éstas, tienen
una influencia en el tamaño de burbuja. El tamaño de poro es la variable que mayor impacto tiene
en el tamaño de burbuja, ya que, la barra que representa ésta variable en el diagrama de Pareto
supera por mucho la linea roja de significancia. También la concentración inicial de la disolución
tiene influencia en el tamaño de las burbujas; en cuanto a la variable tiempo y las combinaciones
poro-tiempo y concentración-tiempo su magnitud de impacto es mucho menor que las dos variables
anteriores.

El efecto que cada variable tiene sobre el tamaño de burbuja es descrito mediante la gráfi-
ca normal de efectos estandarizados, cf. figura 7.7 inciso c). El tamaño de poro del difusor, la
concentración inicial de la disolución y las combinaciones entre tamaño de poro-tiempo aśı como
tiempo-concentración, son variables que se encuentran a la izquierda de la linea roja de ajuste,
esto quiere decir que existe una relación inversa entre las variables y el tamaño de burbuja. Al
encontrarse más lejos de la linea de ajuste, el tamaño de poro tendrá un mayor impacto en el
tamaño de burbuja que las otras variables (como se puntualizó con el diagrama de Pareto). Con
respecto a la variable tiempo, se encuentra a la derecha de la linea, (lo que significa que su relación
con el diámetro de burbuja es directo) conforme transcurre el tiempo, el tamaño de burbuja va
incrementando.

Teniendo en cuenta lo anterior, si se quiere modificar el tamaño de burbuja en un proceso de
rectificación, la variable en la que se tiene que hacer más énfasis es en el diámetro de poro con el
que se van a generar las burbujas y el tamaño de poro que presenta. Durante el experimento, la
relación que existió entre el tamaño de burbuja y tamaño que se presenta en el poro del difusor
fue inversa, es decir, cuando el diámetro del poro aumento, el tamaño de las burbuja en el seno
de la disolución disminuyo, cf. tabla 7.1, dicho comportamiento concuerda con lo obtenido con el
diseño de experimentos. Existen algunas propuestas que intentan describir este comportamiento,
estas son la ecuación 7.1 de Young-Laplace y la ecuación 7.2 de Hagen-Poiseuille.

La ecuación de Young-Laplace explica que para una superficie curva en este caso una burbuja,
existe una diferencia de presiones que hace que se presente una curvatura, evitando que la burbuja
sea plana donde σ es la tensión superficial del ĺıquido y rb es el radio de la burbuja. Por otro lado,
la ecuación de Hagen-Poiseuille describe la diferencia de presión de un fluido que pasa a través de
una geometŕıa ciĺındrica, con una área de sección transversal constante, dicha geometŕıa representa
el poro por donde pasa el flujo del aire, donde µ es la viscosidad dinámica del fluido, Q es el flujo
volumétrico que pasa a través de cada poro del difusor, rp es el radio del poro y L es el largo del
poro.
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Regresión factorial: Diámetro [mm] vs. Poro [mm], 
Concentración [%] 
* NOTA * Este diseño incluye algunas corridas divergentes. 
* NOTA * Este diseño no es ortogonal. 
Análisis de Varianza 

Fuente GL 
SC 

Ajust. 
MC 

Ajust. Valor F 
Valor 

p 
Modelo 7 54455 7779.3 486.10 0.000 
  Lineal 3 51415 17138.2 1070.9

1 
0.000 

    Poro  [mm] 1 50182 50182.0 3135.6
9 

0.000 

    Tiempo [min] 1 96 95.7 5.98 0.015 
    Concentración [%] 1 907 907.3 56.69 0.000 
  Interacciones de 2 términos 3 201 67.1 4.19 0.006 
    Poro  [mm]*Tiempo [min] 1 87 86.9 5.43 0.020 
    Poro  [mm]*Concentración [%] 1 52 51.9 3.24 0.072 
    Tiempo [min]*Concentración [%] 1 66 65.9 4.12 0.042 
  Interacciones de 3 términos 1 23 22.7 1.42 0.234 
    Poro  [mm]*Tiempo 
[min]*Concentración [%] 

1 23 22.7 1.42 0.234 

Error 7014 112248 16.0       
  Falta de ajuste 4 172 42.9 2.68 0.030 
    Error puro 7010 112077 16.0       
Total 7021 166704          

Resumen del modelo 
 

 
 
 

S R-cuad. 
R-cuad. 

(ajustado) 
R-cuad. 

(pred) 
4.00043 32.67% 32.60% 32.41% 

(a) Regresión factorial

(b) Pareto (c) Gráfica normal de efectos estandarizados

Figura 7.7: Análisis y gráficos estad́ıstico generados durante el diseño factorial en el software
Minitab R©
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∆P =
2σ

rb
(7.1)

∆P =
8µLQ

πr4p
(7.2)

2σ

rb
=

8µLQ

πr4p

rb =
2πr4pσ

8LQµ
(7.3)

Al igualar las ecuaciones 7.1 y 7.2, y despejar el término de radio de burbuja, se obtiene la
ecuación 7.3 que puede predecir el tamaño de burbuja, donde el radio de la burbuja resultante esta
en función de la geometŕıa del poro, el flujo volumétrico que pasa a través de cada poro, la viscosidad
y la tensión superficial del fluido. Con la ecuación resultante se calcularon los diámetros de burbuja
promedio correspondientes a cada experimento. Al contrario de los resultados experimentales en
donde el diámetro de burbuja es inverso al tamaño del poro, los resultados calculados del diámetro
de burbuja decrece conforme el diámetro del poro lo hace, cf. tabla 7.1.

En el libro de Principios y diseños de columnas de rectificación de Stevenson, se propone la
ecuación 7.4 para predecir el radio de burbuja resultante, tomando en cuenta el tamaño de poro
del difusor (r0), la densidad del fluido (ρf ), la densidad del gas que ingresa a sistema (ρg) y la
gravedad donde se esta llevando cabo la rectificación. Con ayuda de la ecuación 7.4, se hizo la
predicción del diámetro de burbuja para cada caso, cf. tabla 7.1, donde los diámetros de burbuja
disminuyen conforme el radio del difusor lo hace. Tanto la ecuación 7.3, como la 7.4 no consideran
en su estructura el fenómeno de coalescencia que es el que provoca un aumento en el diámetro de
las burbujas.

rb = 1.0

[

σr0
g(ρf − ρg)

]
1

3

(7.4)

Tabla 7.1: Resultados de tamaño de burbuja promedio a diferentes tamaños de poro y concentra-
ción, en donde dexp es el diámetro experimental, dexp

Concentración [m/m] Poro [mm] deq4.2[mm] deq7.3[mm] deq7.5[mm]
1% 1 3.11 3.36 3.07
5% 1 2.18 3.22 3.03
1% 0.5 10.61 0.28 2.44
5% 0.5 9.49 0.26 2.40

Las ecuaciones 7.3 y 7.4 no son capaces de predecir el tamaño de burbuja en función del
tamaño de poro. Por tanto, existen fenómenos que se deben considerar para poder predecir el
tamaño de burbuja en función del tamaño de poro. Una forma de analizar la competencia entre
fuerzas presentes en un fenómeno es el uso de números adimensionales. En la rectificación por
espuma o en el análisis de columnas de burbujas algunos números empleados son: Eötvös-Bond,
Reynolds y Worthintong.
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Re =
ρυde
µ

(7.5)

Eo = Bo =
∆ρgd2e

σ
(7.6)

Wo =
∆ρgvb
σπdp

(7.7)

Donde ρ es la densidad del fluido, ∆ρ es el cambio en la densidad, υ es la velocidad de flujo, d
diámetro equivalete la burbuja, µ la viscosidad dinámica del fluido,σ es la tensión superficial del
fluido, g es la gravedad, vb es el volumen de la burbuja formada Y dp diámetro de poro del difusor.
El número de Eötvös-Bond es un cociente entre fuerzas gravitacionales y las fuerzas de la interfase
ĺıquido-vapor. Un número de Eötvös-Bond grande indica que una interfase será deformada por
las fuerzas gravitacionales las cuales las fuerzas interfaciales no podrán contrarrestar. Un núme-
ro de Eötvös-Bond pequeño indicaŕıa que las fuerzas interfaciales vencen cualquier deformación
provocada por la gravedad. El número de Reynolds indica el cociente entre fuerzas inerciales y
fuerzas viscosas. Cuando las fuerzas de inercia vencen a las fuerzas de viscosidad en un objeto
de paredes flexibles, como lo es una burbuja, su velocidad que está siendo contrarrestada por la
inercia genera que se deforme. Tanto el número de Reynolds como el número de Eötvös-Bond están
relacionados mediante la ecuación 7.8 y ambos indican la deformación de una burbuja de su forma
esférica. El número de Worthintong es el cociente entre fuerzas mecánicas y fuerzas de la interfase
ĺıquido-vapor. Cuando aumenta el número de Worthintong las fuerzas mecánicas dominan a las
fuerzas interfaciales e indican una mayor elasticidad ya que el cuerpo es capaz de soportar una
mayor deformación mecánica.

Eo =
∆ρg

(

Reµ

ρυ

)2

σ
(7.8)

Los datos experimentales muestren que para un tamaño de poro pequeño el diámetro de burbuja
es más grande y la distribución de tamaños de burbuja que se presenta tiene una mayor varianza.
Lo opuesto es cierto para tamaño de poro grandes, cf. figura 7.9. Cuando el tamaño de poro
disminuye los números de Eo, Re y Wo aumentan. El número de Eötvös-Bond, como el de Reynolds,
durante la rectificación en espuma solo es función del tamaño de burbuja. Además, el número de
Reynolds durante la rectificación con un tamaño de poro pequeño también es función de la velocidad
del ĺıquido. Con un tamaño de poro pequeño el área de poro es menor por tanto, bajo un flujo
constante de gas, la velocidad aumenta y también el Reynolds. El número de Worthintong durante
la rectificación con un tamaño de poro pequeño es función de el volumen de burbuja y del tamaño
de poro. Cuando el tamaño de poro disminuye y el volumen de burbuja aumenta, el número de
Worthintong aumenta.

El aumento en el número de Eo y Re durante la rectificación con un tamaño de poro pequeño
generan burbujas con una mayor deformación respecto a la geometŕıa esférica. Los tipos de defor-
mación fueron analizados por Clift et al., las cuales se presentan en la gráfica de Eötvös, cf. figura
7.10. Las deformaciones observadas durante la rectificación con un tamaño de poro pequeño bajo
las condiciones de trabajo coinciden con las predichas por Clift et al. El aumento en el número
de Wo durante la rectificación con un tamaño de poro pequeño indican burbujas más elásticas en
comparación con la rectificación con un tamaño de poro grande.
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dp
1 > dp

2

Figura 7.8: Una disminución en el tamaño de poro del difusor provoca el aumento en la velocidad
de flujo, la cual deforma la geometŕıa esférica inicial de las burbujas. El choque de las burbujas
deformadas, provoca un colapso entre las mismas, formando burbujas de menor diámetro. Por
otro lado, un aumento en el diámetro del poro, tiene como consecuencia una velocidad menor de
flujo, las burbujas sufren una menor deformación en su geometŕıa, dando paso al fenómeno de
coalescencia entre las burbujas, generando aśı burbujas de mayor diámetro.

Durante la rectificación con un tamaño de poro pequeño la elasticidad de las burbujas permite
su elongación hasta las deformaciones observadas. Esta deformación continua bajo estas condicio-
nes hasta alcanzar puntos cŕıticos donde las burbujas se rompen, lo cual explica por que bajo estas
condiciones, se presentan distribuciones con una mayor varianza. Por otro lado, durante la rectifi-
cación con un tamaño de poro grande las burbujas conservan una geometŕıa esférica y tienen una
menor elasticidad, además tienen una menor velocidad de ascenso y por tanto un mayor tiempo
de contacto. La menor elasticidad y menor capacidad de deformación provoca que al chochar las
burbujas se dividan en burbujas de menor tamaño, lo cual explica el aumento en la población de
burbujas de menor tamaño. Sin embargo, la menor velocidad, elasticidad y deformación también
permiten que se presente el fenómeno de coalescencia, donde dos burbujas forman una burbuja
mayor, y justifica las poblaciones de burbujas con diámetros mayores observadas durante la rec-
tificación con un tamaño de poro grande. Un esquema de estos fenómenos se puede observar en
la figura 1.8 Por tanto, ecuaciones como la 1.3 y 1.4 deben modificarse para considerar choques
elásticos, choques inelásticos y coalescencia.

Por otro lado, la concentración inicial del dodecil sulfato de sodio tienen un relación inversa con
el tamaño de burbuja que se presenta en el seno de la disolución, por lo que, si existe una variación
en la concentración tiene efecto en el tamaño de burbuja, esta se puede apreciar en los datos de la
tabla 7.1, donde a una mayor concentración de tensoactivo el tamaño de burbuja disminuye, dicho
comportamiento también concuerda con los resultados del diseño factorial. La influencia entre la
concentración del tensoactivo y el tamaño de burbuja se da debido a que la concentración tiene
relación inversa con la tensión superficial de la disolución; cuando la concentración de tensoactivo
aumenta la tensión superficial disminuye. A su vez, la tensión superficial se relaciona con el radio
de burbuja a través de la ecuación 7.1 de Young-Laplace.
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Figura 7.9: Diferentes tipos de geometŕıa en las burbujas generadas en el seno de la disolución en
los diferentes experimentos

∆Prb
2

= σ

Arb = σ (7.9)

En la ecuación 7.1 la diferencia de presiones de la ecuación, representa el flujo de aire a través
del cual las burbujas se formaron, el flujo de gas durante el experimento siempre se mantuvo
constante, por lo que al despejar sigma la diferencia de presiones y el número dos se agrupan en
una constante A, evidenciando aśı la relación proporcional entre la tensión superficial y el radio de
burbuja en la ecuación 7.9. Por lo tanto, si existe un aumento en la concentración de la disolución, la
tensión superficial de la misma disminuirá y con esto el tamaño de las burbujas será mas pequeño.
Además, cuando la tensión superficial disminuye se el colapso de las burbujas al colisionar entre si
en su asenso por la columna se da con mayor facilidad, generando burbujas todav́ıa mas pequeñas.

Durante el experimento no se realizaron mediciones de concentración cada diez minutos, pero
si de tensión superficial de la disolución al equilibrio; como se mencionó anteriormente ambas
variables están estrechamente relacionadas. En los experimentos realizados con una concentración
de 1% m/m, la variación en la tensión superficial a lo largo de los tres tiempos no cambia en
una manera significativa, cf. figura 7.11, los pequeños cambio en la tensión superficial se deben
al error experimental que se tiene con el método del anillo de Dünoy. Por lo que, para encontrar
una variaciones significativas en la tensión superficial durante un proceso de rectificación con una
disolución de baja concentración, es necesario aumentar el tiempo para poder agotar el proceso.

En contraste, los experimentos a concentración de 5% m/m ambos tuvieron comportamientos
diferentes, el experimento que utilizó un tamaño de poro de 1 mm tampoco presento una variación
significativa en la tensión superficial a lo largo del tiempo, cf. figura 7.11, solamente el experimento
con concentración de 5% y diámetro de poro de 0.5 mm fue el que presento un cambio significativo
en la tensión superficial, donde valor aumentaba cada 10 minutos, dicho incremento de la tensión
superficial en la disolución indica que existe una remoción de cantidad de material con actividad
superficial importante.

La premisa anterior dice que entre más concentrada este la disolución inicial, más material
con actividad superficial se removerá de la disolución inicial, causando una mayor variación en la
tensión superficial y viceversa, se puede constatar con ayuda de la figura 7.12, el diagrama de fase
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Figura 7.10: El gráfico de Eötvös predice la geometŕıa y velocidad de las burbujas considerando
un medio infinito y sin perturbaciones.

describe el equilibrio entre la disolución y la interfase formada. Si se tiene una disolución con una
fracción masa inicial de 0.2 m/m, la fracción masa de tensoactivo que se separará a través de la
interfase será de 0.35 m/m, por lo contrario, si la disolución inicial tiene una fracción masa menor
de tensoactivo 0.05 m/m, en la interfase solo existirá una fracción de tensoactivo de 0.1 m/m.

Por último, el tiempo de proceso es una variable que tiene impacto en el tamaño de burbuja,
dicha influencia fue determinada durante la regresión factorial, con un efecto inverso en la respuesta,
cf. figura 7.7 . En la figura 7.11, se aprecia que en los experimentos ejecutados con un tamaño de
poro de 1 mm, la variación que tiene el diámetro de burbuja con respecto al tiempo es pequeña,
mientras que los experimentos en los que se ocupó un tamaño de poro de 0.5 mm, el cambio que
se presentó en el diámetro promedio de burbuja es más grande. Además, en los histogramas de los
experimentos ejecutados con tamaño de poro de 0.5 mm es más evidente el cambio que existe en
las distribuciones, que en los experimentos con diámetro de poro de 1 mm.

El abordar la explicación fenomenológica del comportamiento del diámetro de las burbujas a
través del tiempo queda fuera del alcance de este proyecto, ya que es un fenómeno dinámico que
no solo involucra el análisis del tiempo como una variable única, sino que también se debe incluir
el análisis de todas las variables que, al combinarse con éste pudieran tener efecto en el diámetro
de las burbujas. Sin embargo, no se debe dejar de lado la importancia de la variable tiempo y sus
posibles combinaciones con el tamaño de poro y concentración en el tamaño de burbuja.
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Figura 7.11: Cuadro comparativo entre los cuatro experimentos, donde se aprecia el cambio del
tamaño de burbuja promedio a través del tiempo, la variación de la tensión superficial a los
diferentes tiempos y la modificación que sufren las distribuciones de burbuja a lo lago del proceso.

7.3. Efecto del tamaño de burbuja en el enriquecimiento

y recuperación en la rectificación.

Para saber si el tamaño de burbuja teńıa un efecto en la recuperación y el enriquecimiento, se
realizaron dos pruebas de t de student en el software de Minitab R©, la primera prueba comparó el
diámetro de burbuja y el enriquecimiento, cf. figura 7.13 y la segunda comparó el diámetro de
burbuja y la recuperación, cf. figura 7.14. Cada prueba de t de student genera una hoja de resultados
y un diagrama de cajas que representa la prueba de forma gráfica. Además, para cada experimento
es necesario plantear una hipótesis nula y una hipótesis alterna, que se aprueban o se rechazan
según el valor final de p.

Para la prueba de t de student que relacional el tamaño de burbuja frente al enriquecimiento,
se planteo la siguiente hipótesis nula, no existen diferencias estad́ısticamente significativas entre las
medias del diámetro de burbuja y el enriquecimiento, por otro lado, la hipótesis alternativa enuncia
que existe diferencia estad́ısticamente significativa entre las medias del diámetro de burbuja y el
enriquecimiento. El valor de p en esta prueba fue de 0.130 y es mayor al nivel de significancia, que
es 0.05, por lo tanto se acepta la hipótesis nula, concluyendo aśı, que la diferencia entre las medias
es igual a cero y no existe suficiente evidencia estad́ıstica para afirmar que exista un efecto del
tamaño de burbuja sobre el enriquecimiento del proceso.

En la prueba de t de student que relacional el tamaño de burbuja frente a la recuperación,
la hipótesis nula enuncia que, no existen diferencias estad́ısticamente significativas en las medias
del diámetro de burbuja y la recuperación, por otro parte, la hipótesis alternativa enuncia que
existen diferencias estad́ısticamente significativas entre las medias del diámetro de burbuja y la
recuperación. El valor de p en esta prueba es de 0.063 y es mayor al nivel de significancia, por lo
tanto se acepta la hipótesis nula, concluyendo de esta manera, que la diferencia entre las medias
es igual a cero y no existe suficiente evidencia estad́ıstica para afirmar que exista algún efecto del
tamaño de burbuja sobre la recuperación del proceso.
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Figura 7.12: Diagrama representativo del equilibrio de un tensoactivo entre la fase ĺıquida y la
interfase. Donde la ĺınea roja representa la linea de operación y la linea negra el equilibrio entre
las fases, [3]

Los datos de tamaños de burbuja promedio con sus respectivos valores de enriquecimiento y
recuperación obtenidos en cada uno de los experimentos, cf. tabla 7.2, se encuentran graficados en
la figura 7.15, donde se puede constatar el resultado de las pruebas de t de student (no existe una
influencia por parte del tamaño de burbuja en los parámetros de enriquecimiento y recuperación).
Al comparar ambos gráficos ninguno de los parámetros presenta algún tendencia en la cual se
observe que el enriquecimiento o la recuperación aumente o disminuya si el tamaño de burbuja
se ve modificado. Para realizar un mejor análisis de los gráficos de la figura 7.15, se recomienda
realizar un mayor números de experimentos, ya sea que exista una variación en el tamaño del
diámetro de poro o la concentración inicial en la disolución, para aśı tener más puntos en cada
gráfico.

Tabla 7.2: Resultados de Enriquecimiento, recuperación y tamaño de burbuja promedio

Resultados 1% [m/m] 5% [m/m]

1 [mm]
R=0.13 R=0.18
E=2.96 E=1.15

dg = 3.11mm dg = 2.18mm

0.5 [mm]
R=0.08 R=0.18
E=1.89 E=1.20

dg = 10.61mm dg = 9.49mm

Se puede observar en la tabla 7.3, que a mayor concentración de tensoactivo, el enriquecimiento
de este disminuye, pero la variación que presenta en la recuperación es pequeña comparada con
la del enriquecimiento, por lo que se puede concluir que la recuperación es prácticamente inde-
pendiente de la concentración inicial y tamaño de poro. Este fenómeno se debe a que la espuma
recolectada al final de proceso es diferente en ambas concentraciones, la espuma que se presenta a
una menor concentración es más seca comparada con la espuma con una concentración mayor, la
espuma con mayor fracción volumétrica va a provocar un efecto de dilución disminuyendo el en-
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(a) Prueba de t de student para dos
muestras, diámetro y enriquecimiento

(b) Diagrama de cajas de la prueba t
de student para diámetro y enriqueci-
miento

Figura 7.13: Prueba de t de student para dos muestras, para diámetro y enriquecimiento y su
diagrama de cajas correspondiente

(a) Prueba de t de student para dos
muestras, diámetro y recuperación

(b) Diagrama de cajas de la prueba t de
student para diámetro y recuperación

Figura 7.14: Prueba de t de student para dos muestras, diámetro y recuperación y su diagrama de
cajas correspondiente
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Figura 7.15: Comportamiento del enriquecimiento y la recuperación con respecto al tamaño de
burbuja promedio a una concentración constante. El tamaño de las viñetas de los datos y las
barras de error para los valores de recuperación son iguales, por este motivo no se alcanzan a
distinguir.

riquecimiento. La afirmación anterior se comprueba comparando los gramos de espuma promedio
recuperados al final de cada experimento, cf. tabla 7.3.

Tabla 7.3: Resultados de Enriquecimiento, recuperación y cantidad de espuma final durante cada
experimento

Concentración 1% [m/m] Concentración 5% [m/m]
masa de espuma [g] E R masa de espuma [g] E R

1 [mm]

13.42 2.71 0.15 38.70 1.14 0.19
9.65 3.67 0.14 36.12 1.10 0.16
8.55 2.49 0.09 41.56 1.20 0.19
10.54 2.96 0.13 38.79 1.15 0.18

0.5 [mm]

13.89 1.99 0.07 31.98 1.20 0.15
9.3 1.89 0.07 22.41 1.21 0.11
8.74 1.77 0.10 23.98 1.20 0.12
10.64 1.89 0.08 26.12 1.21 0.13

El siguiente análisis considera que la recuperación es prácticamente independiente de la concen-
tración inicial y del tamaño de poro, por otro lado, el enriquecimiento depende de la concentración
inicial de la disolución pero se considera independiente del tamaño de poro a pesar de que en los
experimento con concentración inicial de 1% vaŕıa el enriquecimiento según el tamaño de poro pero
en general el diámetro de poro no tiene efecto en el enriquecimiento. Teniendo que la variación de
la recuperación ente los experimentos es muy baja, se igualan en la ecuación 7.10, después R es
sustituido por su definición en la ecuación 7.11 y el término n5%

f es despejado para aśı obtener la
ecuación 7.12.

R5% = R1% (7.10)
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n5%
f

n5%
i

=
n1%
f

n1%
i

(7.11)

n5%
f =

n5%
i

n1%
i

n1%
f (7.12)

Se sabe por las las condiciones iniciales que la cantidad de moles de tensoactivo en la disolución
con concentración de 5% es mayor que la cantidad que existen en la disolución al 1%, (ecuación
7.13). Pero para que se cumpla la igualdad en la ecuación 7.12, el cociente ente la cantidad de
moles iniciales al 5% y la cantidad de moles iniciales al 1% debe de ser mayor a uno. Por lo tanto,
el número de moles finales al 5% debe ser mayor que el número de moles finales al 1% .

n5%
i > n1%

i (7.13)

n5%
i

n1%
i

> 1 (7.14)

n5%
f > n1%

f (7.15)

Al considerar que el enriquecimiento depende de la concentración, entonces el enriquecimiento a
una concentración del 5% es menor que a la concentración del 1%. Por definición la ecuación 7.16 ,
es posible representarla con el cociente de la concentración final de la disolución y la concentración
inicial de la disolución para cada concentración (1% y 5%) cf. ecuación 7.17.

E5% < E1% (7.16)

C5%
f

C5%
i

<
C1%

f

C1%
i

(7.17)

De las condiciones iniciales se sabe que la concentración en la disolución al 5% es mayor que la
concentración de la disolución al 1%. Son embargo, para que se cumpla la ecuación 7.16, se debe
cumplir la ecuación 7.19 donde la concentración final de tensoactivo debe ser mayor en la disolución
al 1% que al 5%.

C5%
i > C1%

i (7.18)

C5%
f < C1%

f (7.19)

A pesar de que la ecuación 7.15 se demuestra que la cantidad final de moles de tensoactivo es
mayor al 5% que al 1% (n5%

f > n1%
f ), la fracción volumétrica en la disolución con un 5% de

concentración es mayor que a la fracción presente en la disolución al 1%, cf. tabla 7.3 donde se
muestra que los experimentos realizados con una concentración de 5% m/m tienen una mayor
cantidad de espuma.

V 5%
f > V 1%

f (7.20)

Al tener una mayor fracción volumétrica, los experimentos con una concentración de 5% presentan
un fenómeno de dilución, lo que trae como consecuencia una disminución en el enriquecimiento.
Por lo tanto, la ecuación 7.16 corrobora lo ocurrido experimentalmente.
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Caṕıtulo 8

Conclusiones

El tamaño del diámetro de burbuja en la dispersión gaseosa se logró modificar al hacer cambios
en el tamaño de poro del difusor y en la concentración inicial de la disolución. El diseño de
experimentos factorial, puso en evidencia que la variación en el tamaño del poro en el difusor es el
factor que más impacto tiene en el tamaño de burbuja. Por otro lado, la distribución del tamaño
de burbuja presentó cambios conforme el tiempo del experimento transcurŕıa, dicha variación se
volvió evidente al analizar los histogramas y el diseño de experimento lo confirmó.

El valor de Reynolds que se presenta en la disolución tiene un impacto en el tamaño de burbuja,
si el número de Reynolds aumenta, el flujo se volverá turbulento provocando que las burbujas
choquen entre śı, rompiéndose y formando burbujas más pequeñas, haciendo que el radio promedio
de las burbujas disminuya. Por otra parte, si el número de Reynolds disminuye, las turbulencias
en la disolución disminuirán provocando que las burbujas puedan interactuar entre si promoviendo
la coalescencia, este fenómeno tiene como resultado que el radio de burbuja promedio aumente.

La concentración inicial de tensoactivo en la disolución no solo tiene impacto en el tamaño de la
burbuja que se presenta en la dispersión gaseosa (donde la relación entre concentración y tamaño
de burbuja es inversa) sino que también la concentración inicial tiene relación con la forma en la
que la tensión superficial cambia a lo largo del proceso de rectificación. Si la concentración de la
disolución es alta, se removerá más material con actividad superficial, por lo tanto va a existir una
mayor variación en la tensión superficial a lo largo del tiempo.

Con respecto a la evaluación del impacto del tamaño de burbuja en los parámetros de enri-
quecimiento y recuperación, las pruebas de t de student afirman que estad́ısticamente no exis-
te relación alguna entre las variables de tamaño de burbuja-recuperación y tamaño de burbuja-
enriquecimiento. Además, al analizar el gráfico de tamaño de burbuja vs recuperación-enriquecimiento
a una concentración constante, los puntos en cada uno de los gráficos no presentan tendencia al-
guna. Por lo que la hipótesis planteada en este trabajo se refuta.

La recuperación en el proceso se considera independiente de la concentración inicial y del ta-
maño de poro, ya que la variación de la recuperación a lo largo de los experimentos es muy pequeña.
Por otro lado, el enriquecimiento es independiente del tamaño de poro pero no de la concentración
inicial; en concentraciones bajas la espuma recolectada es más seca que a concentraciones más
elevadas, entre más húmeda es la espuma, la fracción volumétrica presente causa un efecto de
dilución. Como consecuencia de este fenómeno, no es de importancia si a concentraciones altas se
recupere una mayor cantidad de tensoactivo (que a concentraciones menores), el efecto de dilución
provoca que los valores de enriquecimiento disminuyan.

Si se quiere profundizar sobre el impacto del tamaño de burbuja sobre la recuperación y el
enriquecimiento, se sugiere seguir con la metodoloǵıa utilizada en la presente investigación pero
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aumentando el número de concentraciones y/o el número de tamaños de poro para que exista una
mayor cantidad de combinaciones. Además, se recomienda estudiar el comportamiento del tamaño
de celda al existir una variación en la concentración o del tamaño de poro y si es posible buscar
si existe una relación entre tamaño de burbuja en el seno de la disolución y el tamaño de celda
presente en la espuma.
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Caṕıtulo 9

Anexos

9.1. Revisión Bibliográfica

La rectificación por espuma es un tema amplio y con muchas información tanto en libros como
en revistas cient́ıficas. Cuando se quiere estudiar una particularidad de la rectificación por espuma
o de cualquier temática, es importante que se indague acerca del tema para saber si la investigación
que se tiene en mente ya ha sido realzada antes o es algo completamente nuevo sobre el cual se tiene
poca información al respecto. El material recaudado será de utilidad no solo para la investigación
presente, sino que también en el futuro para posteriores experimentos si se quiere seguir estudiando
el mismo ámbito.

La metodoloǵıa de búsqueda con la cual se hizo la presente revisión bibliográfica se esquematiza
en la figura 9.1, que consta de cuatro pasos, el primero es la seleccionar la palabras claves con las
cuales se va a realizar la búsqueda, es importante que se definan correctamente las palabras porque
de estas dependerá los resultados de la búsqueda. El paso siguiente es elegir las bases de datos
para realizar la consulta de los art́ıculos, luego, establecer los criterios de selección para tomar en
cuenta un art́ıculo y por último descargar y clasificar de todos los art́ıculos que cumplan con los
criterios de selección.

Figura 9.1: Métodoloǵıa de busqueda de art́ıculos de investigación

Las palabras clave seleccionadas para la investigación fueron “foam fractionation y bubble size”
porque en el objetivo de la investigación que es, evaluar el impacto del tamaño de burbuja en
el proceso de rectificación, se menciona a los términos seleccionados. Las dos bases de datos
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seleccionadas para realizar la búsqueda con estas palabras clave fueron “Scienci Direct y Scopus”,
en estas dos plataformas, la búsqueda de art́ıculos se filtro usando criterios como el año, tomando
un rango de 10 años 2008-2018, que unicamente fueran art́ıculos de investigación de las siguientes
revistas.

1. Colloids and Surface A: Physicochemical and Engineering Aspects

2. Chemical Engineering Science

3. Journal of Colloid and Interface Science Research articles

Al finalizar la búsqueda, se obtuvieron un total de 428 art́ıculos de investigación, que fueron
clasificados en 16 grupos donde se abordan temas como, aplicaciones, burbujas, columnas de bur-
bujeo y flotación, comida, espuma y burbujas, el efecto de las protéınas en un proceso, el efecto de
los tensoactivos en un proceso, efectos ópticos y de ondas, emulsiones, espumas, espumas dinámi-
cas, fenómenos de transporte, morfoloǵıa de la espuma, otros, rectificación por espuma, simulación
y tamaño de burbuja. En la figura 9.2 muestra el total art́ıculos con las palabras clave seleccio-
nadas que se encontraron, las temáticas con una mayor incidencia fueron espumas con 14.95%,
fenómenos de transporte con un 14.02%, efectos de los tensoactivos en un proceso con 11.68% y
emulsiones con 11.68%.

Figura 9.2: Distribución en la temática en los art́ıculos encontrados

Para fines de esta investigación los art́ıculos revisados de una manera minuciosa, ya que son
parte importante en el marco teórico, fueron los que pertenecen a la sección de rectificación por
espuma y tamaño de burbuja. El primera sección como su nombre lo dice contiene art́ıculos rela-
cionados con el diseño de las columnas de rectificación y sus aplicaciones en diferentes ámbitos.
La sección de tamaño de burbuja es muy importante ya que contiene art́ıculos que a su vez, se
agrupan en tres temáticas principales que son, las diferentes metodoloǵıas para medir el tamaño de
burbuja, propiedades del sistema que influyen en el tamaño de burbuja y el efectos de las burbujas
algunas variables del proceso a investigar.

Por otro lado, también se analizo la frecuencia con la que los art́ıculos de investigación se
publicación, cf. figura 9.3, se observa que existe un incremento importante en el número de art́ıculos
que se publicaron con temas relacionados con las columnas de rectificación o el tamaño de burbuja
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en lo procesos en el año 2015 con respecto al año 2014, ya que en se publicaron 34 art́ıculos más
en el año 2015 a comparación del año pasado.

Figura 9.3: Números de art́ıculos publicados por año

Después de haber revisado los art́ıculos resultantes de esta revisión bibliográfica, es posible
afirmar que no existen antecedentes bibliográfico donde se estudie impacto del tamaño de burbuja
y su distribución en la dispersión gaseosa, en el enriquecimiento y recuperación en el proceso de
rectificación por espuma, modificando el tamaño de poro en el difusor y la concentración inicial de
la disolución.

9.2. Resumen del trabajo presentado en el congreso de la

Sociedad Qúımica de México

Se desarrollaron las metodoloǵıas experimentales para: la medición del tamaño de burbuja y
su distribución en la dispersión gaseosa, aśı como la cuantificación de un tensoactivo etoxilado
en disolución acuosa, en el proceso de rectificación por espuma. Para la medición del tamaño de
burbuja se se evaluaron dos técnicas ópticas. En la primera metodoloǵıa para el rectificado se
utilizó una columna ciĺındrica de vidrio graduada de un litro de capacidad, con un difusor también
de vidrio sinterizado con un tamaño de poro desconocido. La configuración de la columna fue la
misma que la que se describe a continuación, pero la cámara con las que fueron tomadas las fotos
de manera manual fue una Nikon.

Para la segunda metodoloǵıa se utilizó una columna en forma de prisma rectangular hecha
de acŕılico, con un difusor con un poro de 0.4 mm de diámetro del mismo material, adaptada a
una bomba para ingresar el aire al sistema y generar el burbujeo, cf. figura 9.4; dichas burbujas
formadas son capturadas en su acenso por la columna, (en la metodoloǵıa 1 con una cámara Nikon
) con una cámara Dino-Lite situada en frente de la columna, para una mejor calidad de fotograf́ıa se
pusieron dos focos de luz blanca de 20 Watts para iluminación y un acŕılico templado en la parte
trasera de la columna para tener un fondo definido, cabe mencionar que las fotograf́ıas fueron
tomadas de manera aleatoria y con las luces del recinto apagadas, la única fuente de iluminación
fue de los foco anteriormente mencionados.

Para la cuantificación del tensoactivo etoxilado (nonil fenol con 35 moles de óxido de etileno) se
midió la tensión superficial y densidad de disoluciones a diferentes concentraciones. Los resultados
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muestran que el proceso manual permite una selección del tamaño y distribución de las burbujas
en un solo plano de la fotograf́ıa y debido a la columna empleada algunas burbujas no se lograban
medir. Sin embargo, el proceso automatizado disminuye considerablemente el proceso de medición,
captura todas las burbujas en los diferentes planos, aunque falta programar la discriminación entre
conjuntos de burbujas y burbujas individuales. Finalmente, se observa en las curvas de densidad
y tensión superficial regiones rectas que pueden emplearse para la medición cuantitativa del nonil
fenol con 35 moles de óxido de etileno.

Figura 9.4: Diferentes metodoloǵıas para el análisis de tamaño de burbuja durante el proceso de
rectificación.
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The effect of bubble size distribution on the release of microalgae proteins by ozone-flotation.
Separation and Purification Technology, 211:340–347, March 2019.

[15] M. Maldonado, A. Desbiens, R. del Villar, É. Poulin, and A. Riquelme. Nonlinear control of
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estad́ıstica. CENGAGE Learning, 2010.

57


	Portada
	Índice General
	Capítulo 1. Introducción
	Capítulo 2. Marco Teórico. Rectificación por Espuma
	Capítulo 3. Tamaño de Burbuja
	Capítulo 4. Diseño de Experimentos
	Capítulo 5. Objetivo e Hipótesis
	Capítulo 6. Metodología General
	Capítulo 7. Resultados
	Capítulo 8. Conclusiones
	Capítulo 9. Anexos
	Bibliografía

