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Abstract

Methyl ethyl ketone adsorption over SiO, from a 1-butene flowrate has been studied. This
research has as a main scope to obtain the kinetic parameter (mass-transfer coefficient), and the
adsorption capacity of two towers packed with 9800 kg of silicato remove C,H,O from a 1-butene
flowrate of 15000 kg/h, placed in a lineal low density polyethylene plant. n"cach column, two
breakthrough curves were constructed by collecting data for the relationship C /C, and plottmg the
results as a function of time. Thomas model was used to fit the breakthrough curves; obtaining the
kinetical parameter (K)) and the adsorption capacity (Q,). The breakthrough data collected shows a
typical Hlisotherm, the data analysis exhibit a strong relatlonshlp between the K and Q_ with the
methyl ethyl ketone initial concentration (C,) and weak time dependence for the same parameters The
model selected (Thomas) fits fairly well the data in a range from 0,1 to 0,3 of relative concentration.

Key words: Breakthrough time, adsorption capacity, global mass-transfer coefficient.

Aplicacion del Modelo de Thomas para adsorcion
de C,H,O de una corriente de 1-Buteno sobre SiO,

Resumen

El objetivo principal de esta investigacion fue estudiar la adsorcion de metil-etil-cetona sobre
oxido de silicio para obtener el coeficiente de transferencia de masa K, y la capacidad de adsorcion Q
de dos torres de adsorcion ubicadas en una planta de produccion de poiietileno lineal de baja densida
empacadas con 9800 kg de SiO,, para remover C,H O de una corriente 15000 kg/h de 1-buteno. En
cada una de las columnas se construyeron 2 curvas de ruptura a través de la recoleccion de datos para
obtener la relacion C /C, en funcién del tiempo. Con estos datos, el modelo de Thomas fue aplicado
para ajustar y obtener el coeficiente de transferencia de masa y de capacidad de adsorcion. Las cur-
vas de ruptura mostraron ﬁgura tipica de una isoterma de adsorcion H1 y una fuerte relacion entre
K, y Q, con la concentracién inicial de C,H,O, asi como una débil dependencia del tiempo para los
parametros anteriores. El modelo de Thomas ajusta bien los datos en el rango de 0,1 20,3 C /C, o
concentracion relativa.

Palabras clave: Tiempo de ruptura, capacidad de adsorcion, adsorcion, coeficiente global de
transferencia de masa.
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Introduction

One of the most used technics to control polymer properties is by the addition of a comonomer during
the reaction stage, that unsaturated hydrocarbon reacts with me monomer producing a copolymer with
some specific characteristics. The Sclairtech process® uses 1-butene as a comonomer for density control,
and is added directly and total solution flowrate containing the Ziegler-Natta catalytic complex [1, 2].

Due to the C,H purity needed in the reaction zone, an adsorption system removes impurities
carried by de comonomer before it is blended with the solution to the polymer to be synthetized. The
importance of having 1-butene with a purity as high as possible lies in the fact that the methyl ethyl
ketone is a powerful poison agent for the catalytic complex for its Lewis base structures, that can cause
active site reduction [3].

As it was mentioned in the upper paragraph, adsorption which is today the most widely used
nonvapor-liquid technique for molecular separation in petroleum, natural gas and the petrochemical
industry, can be used to selective concentration of one specific compound at the surface of a micropo-
rous solid (adsorbent) through attractive forces weaker than the chemical bonds. In this particular case,
purify the comonomer flowrate of compounds like methyl ethyl ketone (C,H,O), produced elsewhere in
the process [4].

To ensure the correct behavior of the purification system mentioned above, it is mandatory to know
how the adsorption process works, and in this manner, keep the 1-butene flowrate as pure as possible.
For this reason, an study of breakthrough will be performed in each of the two towers that conforms the
purification system in order to find: how the kinetical parameter (K ) and how adsorption capacity (Q,)
behaves as a function of time and initial methyl ethyl ketone concentration, a mathematical model that
reproduces the breakthrough data (Thomas model) and finally the total adsorption capacity of each pack.
The information founded will be applicable as a tool to predict the system behavior when basic variables
are modified and have a better understanding of the comononer purification process.

Experimental part

In order to quantify the concentration of C,H,O entering to the purification system, samples as a
function of operational time (running hours), were taken upstream and downstream the two adsorption
towers shown in the figure 1.
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Figure 1. Adsorption towers chosen to build the breakthrough curves

The data collected in the towers was manipulated in order to present a graph of Ci/Co against time
of each purifier last in process (t,), or the breakthrough curve for each purifier. In the same order of ideas,
the Thomas model was chosen to fit the experimental outcomes and establish the kinetical parameter and
the adsorption capacity for the towers. The equation (1), describers the model of Thomas:

] K,CV,
lnln(g—lJz KO X KiCVy
Co 0 0 0

Where: K is the rate constant for the process of adsorption, Cthe inlet C,H,O concentration, X the
absorbent mass, O, the adsorption capacity, V_is the treated comonomer volume and Q is the volumetric
flowrate.

In in a graph of the right part of equation (1) against the V', the slope of the curve could be used
to establish the K, and from the intercept of the same curve the adsorption capacity (Q)). See the next
two equations.

_KLCiVe/'

m=————
0 ()

AA — KLQOX
0 3)

The total adsorbed mass of C,H,O can be calculated from equation (4)

QQt=0[ 'C,,dt 3)

And the total adsorption capacity of each pack can be obtained with equation (4)



Application of Thomas Model in the Adsorption of C4sHzO from 1-Butene flowrate over on SiO-. 11
Revista Tecnocientifica URU, No. 20 Enero - Junio 2021 (8 - 17)

_ &
QoQo = @

Results

In the figure 2 the four breakthrough curves built with the data taken in the two towers can be can
be observed.

Co/Ci

breakthrough time (hours)

—e—Run 1 —+—Run 2 —+—Run 3 —+—Run 4

Figure 2. Breakthrough runs for C_ H O adsorption over SiO,.
Runs 1 and 2 purifier A Runs 3 and 4 purifier B.

As can be seem, the four curves have a similar path, with an adsorption isotherm H1, corresponding
to a mesoporous material. It is important to note that the four curves do not begin at the point of Co/Ci
equal to zero, probably for the bad distribution of the comonomer flow [6, 7].

As the time passes, and as can be seem in the figure 2, the saturation of the mass transfer zones,
happens in a very uniform way with weak tendency to increase the outlet concentration. When the oper-
ation times reach the 65 hours, the outlet concentration increase tendency become significant, this could
be a signal that the mass transfer zone is approaching to the pack bottom or the adsorbent is depleted.
Around 70 hours of run, the Co/Ci is equal to 0,5 and the pack is considered saturated [8, 9, 10].

Figure 3 show the fitting process of the four breakthrough curves to the Thomas model. As is
widely known, the slope of the lineal manner of equation (1), can be used to calculate the mass transfer
coefficient; and the intercept, as the slope, can be used to obtain the adsorption capacity both for the
process of adsorption of C,H.O over SiO, [10].
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Figure 3. Fitting of breakthrough runs to Thomas model of C 4HsO adsorption
over SiO,. Runs 1 and 2 purifier A Runs 3 and 4 purifier B.

In the next figure, can be observed the curve generated by the Thomas model joined with the ex-
perimental data taken the towers shown in the figurel.

It can be seen clearly that Thomas model follows close the Ci/Co data from 0,1 to 0,25. For higher
values of Ci/Co, the model does not follow the data tendency. Although, it is also reported that Thomas
model is effective up to values of Ci/Co equals to 0,3 [5].

In the Thomas model it is assumed that the external and internal diffusion is not the limiting step,
Langmuir kinetics of adsorption—desorption is valid and no axial dispersion is presented. However, ad-
sorption is usually controlled by interphase mass transfer and the effect of axial dispersion could not be
neglected, especially at a low flow rate. Such a discrepancy can result in errors when this model is used
to predict column adsorption process, this could be the reason of the difference found between the data
and the model when the values of Ci/Co are higher than 0,3 [5].

Another source of this discrepancy could be the existence of liquid maldistribution or Liquid
channeling and wall flow for because the liquid takes the path of least resistance through the packing
and forming flow channels for the individual phases, which are not necessarily in intimate contact with
each surface allowing the methyl ethyl ketone pass through the bed without been taken by the actives
sites of the adsorbent [11].
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Co/Ci
Co/Ci

‘_M T+ +
T
y + T

Breakthrough curve (hours) Breakthrough curve (hours)

+ Run2 Run 2 Thomas model

® Runl Run 1 Thomas model

Co/Ci
Co/Ci

A
AL *

Breakthrough curve (hours)

Breakthrough curve (hours)
4 Run3 Run 3 Thomas model ® Run4 eRun4Thomas model

Figure 4. Breakthrough curves fitted to Thomas model. Runs 1 and 2 purifier A
Runs 3 and 4 purifier B.

Using equations (2) and (3) in the figure 5 and 6 are presented the values of the mass transfer
coefficient and the adsorption capacity both for the process of adsorption of C,H,O over SiO,.

In the first, place from figure 5 it could be observed the strong relationship between the mass trans-
fer coefficient and the inlet methyl ethyl ketone concentration, for this reason when the concentration is
low, the process has a big mass transfer, meaning a very low adsorption velocity. Whit the increase of
the inlet concentration, the mass transfer coefficient reduces its value resulting in a rise of the adsorption
process [5, 12].

It is important to highlight that when the inlet concentration is low the rate controlling process
could be the migration of the methyl ethyl ketone form the bulk fluid to the surface particle, or external
resistances to the mas transfer. When the concentration is high enough, in the case higher than 250 ppm
a change in the mechanism is observed, and this could be attributed to aninternal resistance to the mass
transferor pore diffusion, inclusive, intraparticle diffusion [13-17].

It is normal to find more than one mass transfer rate in an adsorption process, and the domain one
of them could be influenced by the concentration the adsorbing spices. Deeper studies and comparative
analysis will be necessary to determine mass transfer resistance for the adsorption [13-17].
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Mass transfer coefficient (m3/kg h)

Inlet concentration (ppm)
——Run 1 —&#—Run 2 ——Run 3 —a—Run 4

Figure 5. Global mass transfer coefficient as a function of the inlet concentration for the
adsorption process of C,H,O over SiO,. Runs 1 and2 purifier A Runs 3 and 4 purifier B.

The data shown in figure 6 reinforces what is already described and explained above, and it is:
when the inlet concentration is low, the adsorption capacity is also low due to the high mass transfer
coefficient, when the adsorption capacity rises, it is due to the diminution of the mass transfer coefficient
for the increase in the inlet C,H,O concentration [12, 18, 19].

‘/"

Adsorption capacity Q, (Kg/Kg)

Inlet concentration (ppm)

—&—Run1 —=—Run 2 —&—Run 3 —4—Run 4

Figure 6. Adsorption capacity as a function of the inlet concentration, for the adsorption
process of C H O over SiO,. Runs 1 and 2 purifier A Runs 3 and 4 purifier B.

Figure 7 shows the graph of AC as a function of time to in order to resolve numerically the equation
(4), and with the use of equation (5), the adsorption capacity (Co), can be obtained.
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Figure 7. Fitting of AC as a function of time. Runs 1 and 2 purifier A Runs 3 and 4 purifier B.

In table 1and using equation (3), (4) and (5), the pack adsorption capacity was established. It is
important to highlight for the four runs, two for each tower, that they generated slightly different values
of adsorption capacity, with tower A having the lowest values between the two packs. Although the un-
certainty of the measurements leads us to assume the two packs have the same C..

Table 2. Adsorption capacities obtained by Thomas Model

Purifier Run | Flowrate | Adsorbedmass | Adsorbent mass Adsorption capacity
(m*/h) (kg) (Kg) (Kg/Kg)
Runl |428 252,1 9800 0,026
A Run2 |[4238 119,8 9800 0,019
B Run3 |428 239,7 9800 0,025
Run4 |[4238 248,5 9800 0,024

The manufacturer of the SiO, pack, provides the adsorption capacity for the solid, and its value
can be between 0,01 and 0,05 kg/Kg [20, 21], and as can be seem, the values obtained in this study are
between the given one, this leads us to assume that the Thomas method instead of the differences reported
above, can be used to determinate the remaining adsorption capacity in adsorption packs with high use.

Conclusions

The Thomas model gave good agreement between experimental and calculated adsorption capacity
and the Q_ given by the SiO, manufacturer, and can also be used to determinate the mass transfer coeffi-
cient and the adsorption capacity both, for the process of adsorption of C,H O over SiO,.

Attention must be paid in the differences obtained for higher values of Ci/Co, The Thomas model
does not follow the data tendency, and that could be the cause of the low correlation coefficients in the

fitting process shown in figure 7.
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The migration of the methyl ethyl ketone form the bulk fluid to the surface particle, or external
resistances to the mas transfer, can be the controlling stage in the adsorption process of C,H,O over SiO,.
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Resumen

Se determind la capacidad de remocién de gasoil por un consorcio microalgal (Chlorella sp.
y Oocystis sp.) proveniente de la Isla de Toas, municipio Almirante Padilla, estado Zulia. Se escalo el
consorcio, empleando un medio de cultivo compuesto por Algal 8 mM (16 mL/L) y Nitrofoska (0,5
mL/L), renovados aproximadamente cada 10 dias y en condiciones fisicoquimicas optimas para el
crecimiento microbiano: fotoperiodo luz: oscuridad 12:12 h (4klux), agitacién manual diaria y tem-
peratura de 30 + 2° C. Luego se diluy6 la biomasa en el medio de cultivo hasta obtener una densidad
celular (dc) de 2x10°cel/mL para un volumen de 7200 mL, que fue distribuido en fiolas de vidrio con
capacidad de 500 mL para los tratamientos con 0% (control) 0,25%, 0,5% y 1% de gasoil durante 30
dias. Se evalud el efecto del gasoil en el crecimiento del consorcio microalgal mediante seguimiento del
pH, recuento de bacterias asociadas, produccion de pigmentos (clorofila total y carotenoides totales) y
composicion bioquimica (carbohidratos totales, lipidos totales y proteinas totales) mediante técnicas
estandarizadas de laboratorio. Finalmente, se cuantifico el porcentaje de remocion de hidrocarburos
totales del gasoil por el consorcio microalgal empleando el método gravimétrico. Se obtuvo el si-
guiente orden de remocion de hidrocarburos: al 0,25% (71,85+0,26 %), 0,5% (68,91+1,38%) y 1%
(62,5842,06 %). También se evidencio que el gasoil afecto el crecimiento, produccion de pigmentos
y de biomoléculas del consorcio. Se concluye que el consorcio microalgal fue capaz de remover mas
del 60% del gasoil, recomendando su uso en experimentos de biorremediacion.

Palabras clave: Consorcio microalgal, gasoil, biorremediacion.

Diesel oil removal by a microalgal
consortium from Isla de Toas, municipio
Almirante Padilla, estado Zulia

Abstract

The diesel removal capacity was determined by a microalgal consortium (Chlorella sp. and
Oocystis sp.) from Isla de Toas, municipio Almirante Padilla, estado Zulia. The consortium was
scaled up, using a culture medium composed of 8§ mM Algal (16 mL /L) and Nitrofoska (0.5 mL/L),
renewed approximately every 10 days and under optimal physicochemical conditions for microbial
growth: light photoperiod: darkness 12:12 h (4klux), daily manual shaking and temperature of 30
+ 2 ° C. Then the biomass was diluted in the culture medium until obtaining a cell density (dc) of
2x106c¢ells / mL for a volume of 7200 mL, It was distributed in glass flasks with a capacity of 500 mL
for the treatments with 0% (control) 0.25%, 0.5% and 1% diesel for 30 days. The effect of diesel oil
on the growth of the microalgal consortium was evaluated by monitoring the pH, count of associated
bacteria, pigment production (total chlorophyll and total carotenoids) and biochemical composition
(total carbohydrates, total lipids and total proteins) in the laboratory. Finally, the percentage of re-
moval of total hydrocarbons from diesel oil by the microalgal consortium was quantified using the
gravimetric method. The following order of hydrocarbon removal was obtained: at 0.25% (71.85 =
0.26%), 0.5% (68.91 = 1.38%) and 1% (62.58 £ 2, 06%). There was also evidence of an effect of
diesel on the growth, production of pigments and biomolecules of the consortium. It is concluded

18



Remocion de gasoil por un consorcio microalgal proveniente de Isla de Toas... 19
Revista Tecnocientifica URU, No. 20 Enero - Junio 2021 (18 - 28)

that the microalgal consortium was able to remove more than 60% of the diesel, recommending its
use in bioremediation experiments.

Key Words: Microalgal consortium, diesel, bioremediation.
Introduccion

La Isla de Toas se encuentra localizada al sur del Golfo de Venezuela, se considera como la se-
gunda isla de mayor tamafio del municipio Almirante Padilla del estado Zulia. La comunidad ha venido
experimentando un notable incremento en la actividad pesquera y desarrollo turistico-costero. Las embar-
caciones constituyen el medio de transporte utilizado como conexion entre la Isla y otras localidades, las
cuales tienen al Puerto de Lanchas como espacio destinado y orientado al flujo de mercancia y pasajeros.
En esta area, frecuentemente se presentan derrames del combustible gasoil debido a los motores fuera de
borda empleados en las embarcaciones. Estas acciones antropogénicas afectan directamente a las especies
de dicha localidad puesto que contaminan el ecosistema lacustre causando dafios a los organismos que
habitan en la zona, lo que puede afectar la salud de los pobladores y turistas que visitan la isla.

En los ultimos afios ha comenzado a implementarse el uso de microalgas como agentes de bio-
rremocion de contaminantes petrolizados, debido a que se ha documentado que los hidrocarburos en los
ambientes naturales y artificiales pueden ser atacados para su biodegradacion y biotransformacion por
diversas microalgas y cianobacterias; ademas éstas proveen de oxigeno y nutrientes a otros microorga-
nismos para potenciar la degradacion de materia organica. Mufioz y Guieyss [1] y Ghasemi et al. [2].
No obstante, las investigaciones sobre este topico en Venezuela son escasas, es por ello que este trabajo
plantea evaluar la remocioén de gasoil por accion de un consorcio microalgal autdctono de Isla de Toas y
valorar su potencial en la biorremediacion de las aguas costeras.

Parte Experimental

Escalado del consorcio microalgal.

Las microalgas empleadas en este trabajo provinieron de aguas costeras contaminadas con com-
bustible, del puerto de lanchas de Isla de Toas y se encuentran depositadas en el cepario del Laboratorio
de Microorganismos Fotosintéticos de la Universidad del Zulia. Una vez realizada la siembra de las
microalgas en los tubos de ensayo, se procedio al traspaso en fiolas de 250 mL (aproximadamente de 2
a 3 tubos por fiola), a su vez, se afiadi6 periddicamente el medio de cultivo para aumentar el volumen,
al tornarse el cultivo de color verde oscuro (lo cual era indicativo del crecimiento celular), se traspasé
nuevamente a fiolas de 500 mL (previamente esterilizadas) y se suministré medio de cultivo nuevo cada
10 dias.

El medio de cultivo utilizado para el escalado del consorcio microalgal estaba conformado por
una solucion de Nitrofoska® (0,5mL/L) y Algal 8 mM (16mL/L) en agua destilada. Se mantuvieron
condiciones de: temperatura ambiente +£30° C, fotopeiodo luz: oscuridad 12 h: 12h a 4 Klux y agitacién
manual diaria. Para asegurar un crecimiento prospero, se tomaron muestras representativas de cada fiola
y se examinaron bajo el microscopio con un aumento de 400X.

Evaluacion de la biomasa e identificacion taxonémica del consorcio.

Para conocer la densidad celular presente en el cultivo, se realizé un conteo celular del mismo,
segun lo descrito por Romo[3] empleando una camara Neubauer. La identificacion de las microalgas
que conforman el consorcio se realiz6 mediante observaciones de las muestra en fresco y fijadas con
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lugol, siguiendo las indicaciones descritas en manuales de identificacion de acuerdo a Nazih et al.[4],
Borowitzka[5] y Novelo[6].

Efecto del gasoil en el crecimiento, produccion de pigmentos y composicion bioquimica del
consorcio microalgal.

Se procedi6 a diluir la biomasa hasta obtener una densidad celular aproximada de 2x10° para un
volumen de 7200 mL, que fue distribuido en fiolas de vidrio con capacidad de 500 mL para los tratamiento
de 0%, 0,25%, 0,5% y 1% de gasoil por volumen de biomasa, realizando triplicados de cada uno (excepto
para los analisis de DQO y los HCT que se realizaron por duplicado). El periodo de duracion del ensayo
fue de 30 dias bajo las mismas condiciones que se indicaron en la fase de escalado. El crecimiento ce-
lular de las microalgas fue contabilizado mediante la determinacion de densidad celular por medio de la
camara de Neubaiier cada tres dias. Mientras que, para el conteo de las bacterias asociadas al consorcio
microalgal se empled la técnica de recuento en placas, al inicio, mitad y final del ensayo APHA et al. [7].

El contenido de clorofila total (clorofila a + clorofila b) y carotenoides totales fue determinado
a partir de cultivos frescos de cada réplica de los diferentes tratamientos. Los pigmentos se extrajeron
segun el método descrito por Marker ef al. [8]. El analisis de carbohidratos totales se baso en el método
fenol-sulfurico propuesto por Dubois et al. [9], modificado por Kochert [10]. Los lipidos totales de la
biomasa se analizaron segun el método de carbonizacion simple descrito por Marsh y Weinstein[11],
mientras que, el procedimiento de extraccion de lipidos se realizo de acuerdo al método de Bligh y Dyer
[12]. La determinacion de proteinas totales se hizo segun el método de Lowry ef al.[13], con las modi-
ficaciones realizadas por Herbert et al.[14].

Remocion de hidrocarburos totales del petréleo (HCT) por el consorcio microalgal.

Con esta finalidad se emple6 la metodologia descrita en APHA et al.[7] empleando el método
gravimétrico, realizando extracciones de la muestra con cloroformo en una relacion 1:1. Para tener un
parametro de comparacion de la remocidon de materia organica, se determind la Demanda Quimica de
Oxigeno (DQO), siguiendo el procedimiento descrito por Keith [15].

Analisis estadistico.

Se realizé un analisis de varianza de una via (ANOVA), aplicando la prueba de Tukey a un nivel
de significancia (p) de 0,05 para estimar la existencia de diferencias significativas entre los tratamientos
aplicados. Asimismo, se realiz6 un analisis de correlacion lineal entre las variables utilizando el coefi-
ciente de correlacion de Pearson.

Resultados y discusion.

Composicion del consorcio microalgal.

Al realizar el analisis microscépico de los cultivos, se evidencio que el consorcio microalgal estaba
conformado principalmente por dos géneros de microalgas: Chlorella sp., y Oocystis sp., pertenecientes
a la Division Chlorophyta [4] que se encontraban en una proporcion 5:1 y en asociacion con bacterias
acompaiantes.

Efecto del gasoil sobre el crecimiento del consorcio microalgal.

En la figura 1 se aprecio al realizar los recuentos celulares de los cultivos, una fase de adaptacion
comprendida entre el dia 0 y el dia 3, con poca variacion de la densidad celular en el control y en los
tratamientos de 0,25% y 0,5% con gasoil, en comparacion con el tratamiento con 1% de gasoil.
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A partir del sexto dia se evidencio el inicio de una corta fase exponencial, presentando fluctua-
ciones en la densidad celular tanto para los tratamientos como el control, obteniéndose los mayores
recuentos para el tratamiento al 1% de gasoil en relacion al resto de los tratamientos y el control. Se
infiere que las mayores concentraciones de gasoil parecen estimular el crecimiento microalgal tal como
lo reportaron Bricefio et al. [16] al encontrar que la fraccion soluble de petrdleo estimuld el crecimiento
de las cianobacterias Synechocystis minuscula y Limnothrix sp., y El-Sheek et al. [17] al obtener un
mayor crecimiento de las microalgas Scenedesmus obliquus en presencia de petroleo crudo al 0,5% y de
Chlorella vulgaris al 2% de crudo.

El analisis estadistico reveld las diferencias significativas entre la densidad celular del control con
respecto a los tratamientos (p<0,05); no obstante, entre los tratamientos con gasoil no se encontraron
diferencias significativas (p>0,05) en la densidad celular total.
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Figura 1. Efecto de la fracciéon de gasoil (0,25%, 0,5%, 1%) sobre la
densidad celular (cel/mL) del consorcio microalgal.

Comportamiento del pH de los cultivos.

Hacia los primeros tres dias el pH de los cultivos se mantuvo neutro (pH 7,0), hacia el sexto dia
se registro un ligero cambio a basico (pH 7,5), para luego mantenerse constante en este rango hasta el
final del ensayo. Dicho comportamiento fue presentado por todos los tratamientos y por el control (datos
no mostrados).

El analisis estadistico correspondiente, no mostrd diferencias significativas (p>0,05) entre los
registros de pH de los distintos tratamientos y control. Richmond [ 18] sostiene que las microalgas mues-
tran una clara dependencia respecto al pH del cultivo y diferentes especies varian ampliamente en su
respuesta al mismo. Un descenso del pH puede ser letal, en cambio suelen soportar mejor el incremento
del pH, hasta cierto limite.

Recuento de bacterias asociadas al consorcio microalgal.

En la Tabla 1 se muestran los valores de los recuentos de las poblaciones bacterianas asociadas a
las microalgas. Contrastando el reporte de la densidad celular y los recuentos bacterianos, se infiere que
son directamente proporcionales, es decir, que al aumentar la densidad celular aumentan los recuentos de
las bacterias asociadas y viceversa. El analisis estadistico (ANOVA) no mostro diferencias significativas
entre los tratamientos y el control (p>0,05) con respecto a los recuentos bacterianos.

Se ha documentado que tras el contacto de las bacterias con el sustrato, las enzimas extracelulares
producidas por éstas actian degradando el sustrato a compuestos cada vez mas simples, que son aprove-
chados por las microalgas y utilizados para sus funciones fotosintéticas Garza [19].
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Tabla 1. Bacterias asociadas x10® (UFC/ml) al consorcio microalgal

Tiempo Control 0,25% 0,5% 1%
To 0,035+0,001 0,033+1,532 | 0,032+0,456 0,022+0,087
Tm 4,500+0,784 | 0,059+0,235 | 0,278+0,997 7,900+0,234
Tf 0,765+0,089 | 0,131+0,377 1,510+0,462 0,207+0,127
To: tiempo cero, Tm: tiempo medio a los 15 dias, TT: tiempo final a los 30 dias.

El porcentaje (%) indica la concentracion del gasoil.

Efecto del gasoil sobre la produccion de pigmentos del consorcio microalgal.

La figura 2, evidencia el efecto de la fraccion de gasoil sobre la concentracion de clorofila total del
consorcio microalgal, apreciandose que las concentraciones de clorofila total para todos los tratamientos
superaron a las encontradas en el control los primeros 21 dias, pero a partir del dia 24 la concentracion
de clorofila total disminuyo en los tratamientos con 0,25% y 0,5% de gasoil con respecto al control, lo
que puede deberse a que los hidrocarburos son capaces de atrofiar la morfologia de los cloroplastos y la
inhibicion de la biosintesis de clorofila, Morales y Goutx [20]. De igual forma, Velasquez [21] encontrd
una disminucion de la eficiencia fotosintética de tres microalgas marinas expuestas a diferentes con-
centraciones del hidrocarburo benzo [a]pireno, afectando la produccion de clorofila a y la pared celular
de las microalgas.

El andlisis estadistico revelo las diferencias significativas en la produccion de clorofila total entre
los tratamientos con gasoil (p>0,05), pero si con relacion al control sin gasoil (p<0,05). Asi mismo,
se establecid una correlacion lineal positiva significativa entre la densidad celular del consorcio y la
produccion de clorofila total (r=0,848 p<0,01), lo que indica que la produccion de clorofila incrementa
con la densidad celular microalgal. Comportamiento similar al descrito por Ruiz [22] quien observo un
aumento en la clorofila total conforme avanzaba la edad del cultivo y aumentaba la biomasa del consorcio
fotosintéticamente activo.
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Figura 2. Efecto de la fraccion de gasoil (0,25%, 0,5%, 1%) sobre la
concentracion de clorofila total (ug/mL) del consorcio microalgal.

En la figura 3 se aprecia el efecto de la fraccion de gasoil sobre la concentracion de carotenoides
totales. Desde el inicio hasta el final del ensayo, la concentracion de carotenoides totales de los tratamientos
con 0,25% y 1% de gasoil, no superaron al control. La concentracion del pigmento para el tratamiento
con 0,5% de gasoil presentd un comportamiento diferente al de todos los tratamientos y control, donde se
observo una concentracion mayor al resto, desde el inicio hasta el dia 21. A su vez, el analisis estadistico
demostré diferencias significativas entre cada uno de los tratamientos con respecto al control (p<0,05).
En concordancia con Pifia [23] quien trabaj6 con la cianobacteria Anabaena sp, la concentracion de
carotenoides totales en todos los tratamientos fue menor a la de la clorofila total.
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Figura 3. Efecto de la fraccién de gasoil (0,25%, 0,5%, 1% de gasoil) sobre la
concentracion de carotenoides totales (ug/mL) del consorcio microalgal.

Efecto del gasoil sobre la composicion bioquimica del consorcio microalgal.

Contrastando todos los tratamientos con el control, se observé en la figura 4, un incremento en
la concentracion de carbohidratos totales por efecto del gasoil hacia la fase estacionaria del cultivo. El
analisis estadistico correspondiente, no mostro diferencias significativas entre el control y los tratamientos
con 0,25% y 1% de gasoil (p>0,05), sin embargo el control present6 diferencias significativas con el
tratamiento de 0,5% de gasoil (p<0,05). Soto et al. [24] encontraron que el contenido de carbohidratos
de Chlamydomonas angulosa increment6 considerablemente cuando fue expuesta a naftaleno y exactos
acuosos de crudo, debido a una respuesta adaptativa al sustrato, con el fin de obtener energia a partir del
hidrocarburo.
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Figura 4. Efecto de la fraccion de gasoil (0,25%, 0,5%, 1% de gasoil) sobre la
concentracion de carbohidratos totales (ug/mL) del consorcio microalgal.

Por otra parte, al comparar el control con los tratamientos (figura 5), se constatd un incremento
considerable en la concentracion de lipidos totales por efecto del gasoil durante la fase estacionaria para
el tratamiento con 1% de gasoil, caso contrario al de los demas tratamientos, donde la concentracion fue
en descenso; por lo que es posible que los hidrocarburos sean asimilados e incorporados a estructuras
celulares de naturaleza hidrofébica de las células microalgales, lo que ocasiona un aumento en la produc-
cion de los lipidos totales. Del mismo modo, Blanco [25] realiz6 estudios donde la microalga Tetraselmis
sp, expuesta a altas concentraciones de aceite automotriz, exhibidé un aumento en la concentracion de
lipidos totales. El analisis estadistico realizado, sefiald que el control presentd diferencias significativas
con todos los tratamientos (p<0,05). A la vez que los tratamientos con 0,25% y 1% de gasoil también
mostraron diferencias significativas entre ellos (p<0,05).
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Figura 5. Influencia de la fraccion de gasoil (0,25%, 0,5%, 1% de gasoil) sobre
la concentracion de lipidos totales (ug/mL) del consorcio microalgal.

En la figura 6 se mostro la concentracion de proteinas totales (1g/ mL) a lo largo de la fase esta-
cionaria (dias 9 al 15) para los distintos tratamientos y control. Para el dia 9, la mayor concentracion de
proteinas totales presentes, se observoé en el tratamiento con 0,25%, seguido por 1% y 0,5% de gasoil sin
superar al control. Asi mismo, para el dia 12 se observé un incremento significativo en los tratamientos
con 0,5% y 1% de gasoil, superando al control, mientras que para el tratamiento con 0,25% se reportd
una reduccion en su concentracion. Ya para el dia 15, se obtuvo una disminucién en la concentracion
de proteinas en todos los tratamientos en el siguiente orden decreciente: 1%>0,25%>0,5% sin superar
al control. El analisis estadistico evidencié que el control present6 diferencias significativas con todos
los tratamientos (p<0,05), sin embargo, los tratamientos de 0,25%, 0,5% y 1% de gasoil no mostraron
diferencias significativas entre ellos en cuanto a la produccion de proteinas (p>0,05).

Se observo que el gasoil afectd favorablemente la produccion de proteinas totales a las mayores
concentraciones de gasoil (0,5% y 1%), lo cual pudiera estar relacionado con el crecimiento de pobla-
ciones bacterianas asociadas a las microalgas que aportan una importante fuente de proteinas, Abalde et
al. [26] y por tanto, contribuyen a un aumento de éstas.
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Figura 6. Influencia de la fraccion de gasoil (0,25%, 0,5%, 1% de gasoil) sobre
la concentracion de proteinas totales (ug/mL) del consorcio microalgal.

Remocion de hidrocarburos totales del gasoil por el consorcio microalgal.

En la figura 7 se observd que el mayor porcentaje de remocion corresponde al realizado por el
tratamiento con 0,25% de gasoil, alcanzando un 71,85+0,26 % de remocion, seguido por el tratamiento
con 0,5% con un 68,91+1,38% de remocion y del 1% con un porcentaje de remocion del 62,58+2,06 %.
Se puede inferir que el gasoil fue asimilado por el consorcio microalgal, disminuyendo su concentracion
en el medio de cultivo, especialmente a la menor concentracion (tratamiento al 0,25%). No obstante, el
analisis estadistico no demostro diferencias significativas entre los tratamientos (p>0,05) con relacion a
la remocién de gasoil.
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Los resultados de remocion de gasoil fueron mayores a los obtenidos por Diaz et al. [27] al trabajar
con un cultivo mixto microalgal expuesto al queroseno, conformado por las microalgas Coenochloris
sp. y Chlorococcum provenientes de una fosa petrolera, que logro remover el queroseno entre el 42,71 y
56,73%. Kalhor et al. [28] también obtuvieron remociones elevadas al exponer a la microalga Chlorella
vulgaris a diferentes concentraciones de fracciones de petréleo crudo, con remociones entre 88 y 94%.
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Figura 7. Remocion de hidrocarburos totales (HCT) realizado por el consorcio
microalgal en cada tratamiento (0,25%, 0,50%, 1% de gasoil).

Con respecto a la DQO en la figura 8 se observo que el mayor porcentaje de remocion de materia
organica correspondi6 al tratamiento con 0,25% de gasoil con una remocion del 62,18%, seguido por el
tratamiento con 0,5% de gasoil con remocion del 49,91% y del tratamiento con 1% de gasoil que arrojo
una remocion del 32,90%. Estos resultados, se corresponden con los porcentajes de remocion de HCT
del gasoil, que pueden explicarse por el hecho de que en los cultivos microalgales practicamente la tinica
fuente de carbono disponible para los microorganismos son los hidrocarburos, y lo que se correspondio
con la correlacion lineal establecida entre la DQO y la remocion de los HCT por accion del consorcio
microalgal, la cual fue positiva y significativa (r=0,086, p<0,01), indicando una relacioén directamente
proporcional entre estos dos parametros.
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Figura 8. Porcentaje de Demanda Quimica de Oxigeno (DQO) por
cada tratamiento (0,25%, 0,50%, 1% de gasoil).

Conclusiones

El gasoil a bajas concentraciones afect6 positivamente el crecimiento, la produccion de pigmentos
(clorofila total y carotenoides) y de biomoléculas (carbohidratos, lipidos y proteinas totales) del consorcio
microalgal y de sus bacterias asociadas en relacion al control, por lo que se infiere que los hidrocarburos
fueron asimilados por las microalgas para la construccion de sus estructuras celulares.

La remocion de gasoil se posiciond entre el 62,58 y el 71,85%, siendo mayor la remocion a la
menor concentracion del gasoil, por lo que se recomienda el uso del consorcio microalgal conformado
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por las microalgas autdctonas Chlorella sp. 'y Oocystis sp. para la biorremediacion de las aguas costeras
de Isla de Toas contaminadas con combustible.
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Resumen

La presente investigacion buscé determinar el efecto de la temperatura y tiempo de secado
sobre las propiedades fisicoquimicas de muestras de Mangifera indica L. (mango). Para ello, se
pre-trataron laminas de mango, variedad Tommy Atkins, de 5.5 x 3.5 x 0.7cm de largo, ancho y es-
pesor. Se determinaron sus grados Brix, concentracion de acido ascorbico y humedades alcanzando
un maximo de 85.16+0.01%. Se desarrolld un disefio experimental secando nueve muestras a 60°C,
90°C y 120°C, durante 1h, 4h y 7h, midiendo humedad perdida y 4cido ascorbico por Espectrofo-
tometria UV Visible. Fueron elaboradas: graficos de humedad perdida versus tiempo, las cuales a
60°C y 90°C mostraron resistencia para vaporizar el agua por sus interacciones moleculares con los
carbohidratos y proteinas; graficos de absorbancia versus concentracion; con las concentraciones y
humedades, se construyeron superficies de respuesta en funcion de temperatura y tiempo encontrando
valores optimos de 5.0747 mg/100g mango, 57.76% humedad perdida.

Palabras clave: Acido ascorbico, pérdida de humedad, interacciones moleculares, conserva-
cioén, superficie de respuesta.

Effect of the temperature and time of drying on the
physical-chemical properties of Mangifera indica L.

Abstract

The present investigation looked for determining the effect of temperature and time of drying
on the physical-chemical properties of Mangifera indica L. (mango). To do this, mango slices, Tommy
Atkins variety, of 5.5 x 3.5 x 0.7cm of length, width and thickness were pretreated. Its Brix grades,
Ascorbic Acid concentration and moistures reaching a maximum of 85.16+0.01% were determined.
An experimental design was developed drying nine samples at 60°C, 90°C and 120°C, during 1h, 4h
and 7h, measuring lost moisture and Ascorbic Acid by Visible UV Spectrophotometry. There were
elaborated: plots of lost moisture versus time, which at 60°C and 90°C showed resistence to vaporize
the water by its molecular interactions with the carbohydrates and proteins; plots of Absorbance ver-
sus concentration; with the concentrations and moistures, surfaces of response were built in function
of temperature and time finding optimal values of 5.0747 mg/100g mango, 57.76% lost moisture.

Keywords: Ascorbic acid, moisture loss, molecular interactions, conservation, surface of
response.

Introduccion

La elaboracion de laminas de mango deshidratado se efectiia en funcion de su conservacion, median-
te tratamientos térmicos. En consecuencia, estos sufren modificaciones en las propiedades nutricionales
y organolépticas, como son la pérdida de nutrientes sensibles al calor, la degradacion o vaporizacion de
componentes que aportan color, aroma y sabor, el oscurecimiento, entre otros cambios fisicos y quimicos.
Aunado a lo anterior, es imperante garantizar su calidad nutricional y mantener una buena presentacion.
Guiné [1] indica que la calidad de los alimentos deshidratados es reducida drasticamente en comparacion
con el alimento en estado fresco, y por ello se requiere de minimizar cambios quimicos como el oscu-
recimiento enzimatico y no enzimatico, maximizando la retencion de macronutrientes, micronutrientes
como las vitaminas y minerales, entre otros componentes del alimento.

29
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El 4cido ascorbico es un nutriente hidrosoluble muy sensible a la luz y al calor, lo cual junto con
la degradacion de otros nutrientes genera pérdidas de color. Aunado a lo anterior, durante el secado
también se producen pérdidas de peso de las muestras. Actualmente se cuenta con el aporte de varios
autores, entre ellos se tiene a Ordofiez & Yoshioka [2] describen la cinética de degradacion del acido
ascorbico en muestras de mango variedad Tommy Atkins dentro del rango de temperaturas de secado de
60°C, 70 °C y 80 °C durante 5 min, 10 min y 15 min, en el cual se observo la pérdida de este nutriente
en las condiciones descritas. Asi mismo, Chiroque [3] demuestra la pérdida de concentracion de Acido
ascorbico en muestras de mango variedad Haden durante un proceso de calentamiento a 75°C, 85 °C
y 95 °C para varios tiempos, entre ellos se observé como la concentracion del acido ascorbico, la cual
en su estado inicial se encontraba en 14.6 mg AA/100 g mango, al secarse a 95 °C durante 1 h se redujo
hasta 5.1 mg AA/100 g mango.

Por esta razon, en la presente investigacion se plantea determinar el efecto de la temperatura y
tiempo de secado sobre las propiedades fisicoquimicas de muestras de Mangifera indica L. (mango).
Para cumplir con ello, se realiz6 el pretratamiento de muestras de mango variedad Tommy Atkins, se
caracterizaron muestras de mango fresco para determinar sus propiedades fisicoquimicas iniciales, luego
se seleccionaron como propiedades fisicoquimicas la concentracion de acido ascorbico y el porcentaje
de humedad perdida durante el proceso de secado, en estas variables se basaron los estudios principales
de la investigacion.

La seleccion de las variables mencionadas anteriormente se efectud con base a los criterios de
factibilidad segun lo estipulado por la literatura consultada referente a metodologia y factibilidad en la
investigacion, Hurtado [4]. Asi mismo, se desarrollé un disefio experimental para secar varias muestras
de mango y conocer el cambio en dichas propiedades. Para culminar, se utilizé la metodologia de su-
perficies de respuesta para conocer las condiciones 6ptimas de secado y el valor de la concentracion de
acido ascorbico y humedad pérdida en estas condiciones, dentro del rango de temperaturas y tiempos
especificados.

Esta investigacion se enfoco en las condiciones 6ptimas de temperatura y tiempo de secado para la
obtencidn de fruta seca (mango) con el mayor contenido nutricional posible y mayor eficiencia de secado,
esto representd un aporte en el area de conservacion de alimentos, enfocado en la operacion de secado
de mangos. Esto se logré mediante la determinacién de las concentraciones de Acido ascérbico relacio-
nando la misma con la absorbancia mediante el uso de la Espectrofotometria UV Visible y las curvas de
secado que expresan la pérdida de humedad de las laminas durante el secado. Entre los procesos que se
llevaron a cabo se encuentra el despulpado de la fruta, secado, caracterizacion y analisis estadistico por
medio de superficies de respuesta.

Materiales y Métodos

Siguiendo la metodologia de determinacion de humedad en los alimentos deshidratados establecida
por la Comision Venezolana de Normas Industriales COVENIN [5] se procedio a determinar la humedad
total contenida en las laminas de mango fresco de variedad Tommy Atkins con la Ecuacion 1, en la cual
se tiene la masa de la capsula (M, ), la masa de la capsula con la muestra antes de secar (himeda) (M) y
masa de la capsula con la muestra después de secar (M,), todas medidas en gramos. Se secaron muestras
a 105 °C.

2 =« 100

M M
%Humedad = m
2 7 1

(1)
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En adicion a la humedad, se midieron los grados Brix (°Bx) de las laminas de mango fresco para
conocer de manera estimada su contenido de azucares. Esto fue llevado a cabo siguiendo la metodologia
establecida en el manual del equipo y los criterios establecidos por Encalada [6]. En las mismas ldminas
también se midi6 la concentracién de Acido ascorbico por Espectrofotometria UV Visible, elaborando una
grafica de trabajo de Absorbancia en funcion de concentracion de Acido Ascérbico, preparando extractos
del mango y diluyéndolos con el mismo solvente seleccionado el cual se traté de metanol, consono con
los criterios establecidos por Torres [7]. Las concentraciones de los extractos de mango diluidos (C) se
obtuvieron con la grafica, sin embargo, las concentraciones de interés para el estudio corresponden a los
extractos concentrados (C..), estos fueron calculados con la Ecuacién 2, donde el volumen de solucion
diluida (V) equivale a 10.25 ml y el volumen de solucion concentrada (V) equivale a 0.25 ml.

1 1 10 ml

CC = D . . Solvente

V. 1000 ml ' Syvues

@

Se procedi6 a elaborar un disefio experimental siguiendo los pasos establecidos por el Asistente
de Disefio de Experimentos del programa STATGRAPHICS® Centurion X VI para construir un modelo
de superficie de respuesta que permitiese encontrar las condiciones Optimas de temperatura y tiempo
de secado, basado en la data a obtener de concentracion de Acido ascérbico y porcentaje de humedad
perdida. En dicho asistente se introdujo un rango de temperaturas de 60-120 °C y de tiempos de 1-7 h
que representan los rangos utilizados en la presente investigacion. Una vez que el programa determino el
numero de muestras a elaborar, se procedid a desarrollar el proceso de secado seglin las combinaciones
de temperatura y tiempo establecidas por el programa en su diseflo experimental.

Utilizando la ecuacion 1 se calcularon los porcentajes de humedad perdida de las muestras secadas,
fueron introducidos en el libro de datos del programa estadistico. Se utilizé la metodologia de superficie
de respuesta para hallar las condiciones dptimas de secado junto con el valor de las propiedades fisico-
quimicas bajo estas condiciones. Para elaborar la superficie de respuesta y buscar la region del 6ptimo se
siguid el procedimiento descrito en el manual del programa, con base a la teoria expuesta en la literatura
de Montgomery [8].

Resultados y Discusion

La Tabla 1 expone los resultados encontrados de humedad total presente en dos laminas de mango
pretratado, acompafiado de sus grados Brix y concentraciones de Acido Ascérbico.

Tabla 1. Caracteristicas fisicoquimicas del mango.

N° de Concentracion de Acido Ascérbico
muestra % Humedad | Grados Brix (°Bx)
(mg AA/100 g mango)
85.16 £0.01 13.09 £ 0.03 12.2303
2 83.92 +0.01 13.05+0.03 11.4472

Los resultados de humedad total se obtuvieron a 17 h de secado, tiempo en el cual las laminas
presentaron masa constante. Estos resultados reflejan el alto contenido de agua que poseen las laminas,
a su vez concuerdan con los valores encontrados por Ito et al. [9] quienes obtuvieron un valor de 85.98
+ 1.73 % en laminas de mango de 5 cm de largo, 2.5 cm de ancho y 0.9 cm de espesor. Por su parte, De
Medeiros et al. [10] obtuvo un valor de 88.75 £ 0.25 % al trabajar con laminas de 3.0 x 5.0 x 0.5 cm.

Con respecto a los grados Brix, los resultados concuerdan con los reportados por Alvis-Bermudez
et al. [11] quienes obtuvieron un valor de 12.3 £ 0.7 °Bx, De Medeiros et al. [10] obtuvieron un valor de
14.0 = 0.3 °Bx. Zuluaga et al. [12] de 12.41 £+ 0.46 °Bx, mientras que Fernandez et al. [13] reportaron
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un valor de de 16.33 = 0.12 °Bx. Todos corresponden a la variedad Tommy Atkins. Adicionalmente, de
acuerdo con Jiménez [14], estos resultados superiores a 13 °Bx califican dentro del rango de maduracién
maxima de mangos variedad Tommy Atkins, lo cual confirma que los mangos utilizados en esta investi-
gacion presentaron la mayor maduracion al momento de desarrollar las pruebas.

De manera similar las concentraciones de Acido ascorbico encontrados son parecidos a los en-
contrados por Ribeiro-Rocha et al. [15] de 11 mg AA/100 g de mango fresco, y también se asemeja a lo
reportado por Jiménez [14] quien obtuvo un valor de 15.88 mg AA/100 g de mango fresco, sin embargo,
este ultimo autor obtuvo un valor mayor a los anteriores debido a que la lJamina de mango se mezclé con
un extracto el cual afiadié una concentracion adicional de Acido Ascérbico. A partir de los porcentajes
de humedad perdida en cada lamina por efecto del secado, calculadas mediante la Ecuacioén 1, a conti-
nuacién se muestran las figuras que expresan la pérdida de humedad en funcién del tiempo para las tres
temperaturas evaluadas en la investigacion. Cada curva corresponde al modelo de regresion que mejor
se ajusto a los respectivos datos.

70 | |
§ 60 5735
E: 50 ¢ Resultados obtenidos
f‘ 40 de %Humedad
é 30 24,14 perdida
< % 11,46 = Regresion ciibica
g 2 S i
= 10
= |

0
0 1 2 3 4 5 6 7 8

Tiempo (h)

Figura 1. Curva de secado para 60 °C a distintas horas.

En la figura 1 se observé un tratamiento térmico suave, caracterizado por una remocion lenta en el
intervalo de 1-4 h y rapida en el intervalo de 4-7 h del agua libre presente en las ldminas de mango. Cabe
destacar que la remocion no fue total puesto que el secado hasta 7 h logrd eliminar 57.35 % del agua 'y
no llego al 85.16 % de humedad total reportada en la Tabla 4.2, razén por la cual se puede decir que el
proceso no fue eficiente bajo las condiciones trabajadas en esta investigacion de 60 °C en el intervalo de
0-7 h. El modelo de regresion que mejor se ajusto a este comportamiento fue el ctibico de la ecuacion 3.

Y = 04213X° - 39147X* + 14.953X + 7E-13 R* =1 3)

80
70 /

: 55,92 ,,/ 77,69
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T 40 29 86, /1
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Figura 2. Curva de secado para 90 °C a distintas horas.
En la figura 2 se observd que un tratamiento térmico mas fuerte, la remocion de agua es mas

rapida manteniendo incrementos de entre 20-25 % para los intervalos de tiempo de 1-4 h y 4-7 h. Esta
uniformidad indic6 que la remocion se trata de agua libre debido a la facilidad de remocion. La pérdida
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de humedad a 7 h fue mayor, obteniéndose un valor de 77.69 % préximo a la remocion total y por lo tanto
la eficiencia aument6 considerablemente en comparacion con el secado a 60°C hasta 7 h. El modelo de
regresion que mejor se ajusto a este comportamiento fue el ciibico de la ecuacion 4.

Y = 0.7221X° - 8904X* + 38.042X + 1E-12 R* =1

)
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80 -
- i 80,87
~ | 7733
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30
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Figura 3. Curva de secado para 120 °C a distintas horas.

En la figura 3 se observo que el modelo logaritmico, mostrado en la ecuacion 5, fue el mas apro-
piado para estudiar el comportamiento de la pérdida de humedad en funcién del tiempo de secado a 120
°C, dentro del rango establecido de 0-7 h. Esto se debe a que dicho modelo es capaz de adaptarse a los
valores elevados de pérdida de humedad, los cuales comprueban que este tratamiento térmico es muy
severo, posiblemente ocasionando la vaporizacion excesiva del agua y otros componentes hidrosolubles
como el Acido Ascérbico. Por su parte, el modelo cibico, a pesar de tener un R2 igual a la unidad, pre-
sentd minimos y maximos incongruentes con el comportamiento observado en los puntos.

Y = 12579n(X) + 58181 R’ = 0.9985 )

El menor de los porcentajes obtenidos fue de 58.50 % con solo 1 h de secado. Este hecho
indico que la remocion de agua es muy rapida, con 7 h de secado bajo esta temperatura se logrd
remover hasta 80.87 % del agua presente en las laminas. Un aspecto que cabe resaltar es acerca
de la pérdida de humedad dentro del intervalo de 1-4 h, la cual increment6 en 18.83 % mientras
que en el intervalo de 4-7 h la pérdida de humedad incrementd en 3.54 %. Esto reflej6 una menor
movilidad del agua posiblemente debido a que ésta estuvo atrapada en la matriz viscosa de la
lamina de mango y/o dado que se presentan fuerzas de interaccion del tipo Puentes de Hidrogeno
con los grupos hidroéfilos de los aminoacidos de las proteinas y con los carbohidratos, formando
complejos hidratados, Badui [16]

Es decir, en el intervalo de 4-7 h se estuvo removiendo una fraccion del agua ligada. Esta
interaccion ocurre mayormente con las proteinas, ya que, segiin Kasaai [17] el agua estabiliza la
estructura de la proteina mediante la interaccion de Puentes de Hidrogeno con el lado hidrofilico
de los aminoacidos. Sin embargo, el mismo autor afirma que la matriz viscosa tiene mayor efecto
en presencia de bajas concentraciones de polisacaridos combinados con agua, produciendo un
gel que la retiene. Lo cual puede ser el caso del mango, ya que en promedio su contenido de
agua es mucho mayor al de los carbohidratos.

Con relacion al acido ascorbico, la Ley de Beer-Lambert permite la determinacion de concentra-
ciones de disoluciones problema a partir de una recta de calibracion. A continuacion, se presentan las
graficas de calibracion construidas para esta investigacion con los valores obtenidos durante el ensayo
espectrofotométrico para las soluciones patron, las absorbancias se midieron en el pico de absorcion de
444 nm. En la figura 4 se muestra la calibracion absorbancia vs concentracion de Acido ascérbico (ppm)
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construida para concentraciones de 0.2, 0.3, 0.5, 0.8, 0.9 y 1 ppm. La eleccién de este rango de concen-
traciones es debido a la variedad de mango seleccionado, el cual posee bajas concentraciones de acido
ascorbico. Se observd que la relacion entre los valores es una linea recta, por lo tanto, se corrobora que
la aplicacion de la ley de Beer-Lambert es valida para esta investigacion.

y = 0,1046x+0,0128

R*=10,9997

0,14
5 0,12
] 0.1 A ® Resultados
B 0 (38 obtenidos de
g 0:06 Absorbancia
< 0,04

0,02 il —— Regresién lineal

0

01 02 03 04 05 06 07 08 09 1 11

Concentracion de Acido ascérbico (ppm)

Figura 4. Grifica de calibraciéon con menor escala de Absorbancia vs
Concentracion de Acido ascorbico de soluciones diluidas.

Enlafigura5 se observo el mismo comportamiento de la figura anterior, en este caso, se realizo la
grafica de calibracion de absorbancia vs concentracion de acido ascorbico con concentraciones mayores
del mismo en las soluciones patrones. Se prepararon soluciones de 1, 5, 10, 15, 20, 25, 30, 35 y 40 ppm.
Esta grafica se construyo con la finalidad de realizar un aporte a las futuras investigaciones que requiera
de utilizar esta herramienta para estimar concentraciones en otros alimentos.

y =0,0733x+0,0241

3 2=0,9991
]
2,5 s
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Figura 5. Grifica de calibracién con mayor escala de Absorbancia vs
Concentracion de Acido ascorbico de soluciones diluidas.

Seguidamente, la Tabla 2 permitié concentrar la data obtenida en la determinacion de absorbancia
de las muestras de mango secadas a las temperaturas y tiempos seleccionados, con el fin de relacionarlas
posteriormente con la cantidad de Acido ascorbico presente en las muestras. Se observo que los resul-
tados de absorbancia siguen una tendencia, a medida que aumenta la temperatura y tiempo de secado la
absorbancia disminuye, siguiendo una relacion inversamente proporcional entre ellas.

Tabla 2. Data para determinar la absorbancia de muestras de mango secadas.

Absorbancia
Temperatura
. 60 °C 90 °C 120 °C
Tiempo
0 0.044 0.044 0.044
lh 0.038 0.030 0.022
4h 0.033 0.023 0.017
7h 0.026 0.019 0.013
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Los datos obtenidos en las Tablas 2 y 3 se corroboran con lo expresado por la ley de Beer-Lambert,
donde se establece que la absorbancia de una solucion es directamente proporcional a la concentracion
de especies que absorben la luz, en este caso del acido ascorbico, esto se explica debido a que a mayor
numero de moléculas mayor interaccion de la luz con ellas.

Asi mismo, se cuenta con la Tabla 3, en la cual se plasman las concentraciones de acido ascorbico
(AA) calculadas mediante la ecuacion 3 basada en los datos obtenidos en la grafica de calibracion. Es-
tas concentraciones se utilizaron como variable en el modelo de superficies de respuestas junto con los
porcentajes de humedad pérdida. Se observo una clara tendencia, donde, el contenido de 4cido ascoérbico
disminuye conforme aumenta el tiempo de secado y el tiempo de exposicion a esta, siguiendo un com-
portamiento inversamente proporcional.

Este comportamiento lo explica Alvarado [18] y Serra & Cafaro [19], el acido ascorbico es muy
sensible a la temperatura y gran parte de esta se pierde en el procesamiento de alimentos a base de calor,
la degradacion del mismo se debe a la oxidacion que ocurre por la trasferencia de dos electrones.

Tabla 3. Concentraciones de Acido ascérbico en los productos finales.

Concentracién Acido ascérbico
(mg AA/100 g Mango)
Temperatura
60 °C 90 °C 120 °C
Tiempo

0 12.2303 12.2303 12.2303

lh 9.8769 6.7404 3.6080

4h 7.9171 3.9975 1.6482

7h 5.1742 24313 0.0779

Se observo en la Tabla 3 las variaciones que presentan las concentraciones de acido ascorbico
presentes en las muestras de mango al aumentar la temperatura, a 120 °C y 1 h se presenta una concen-
tracion menor incluso a la obtenida para 60 °C y 7 h, atribuyendo este comportamiento a la naturaleza
del acido ascorbico, ya que es una vitamina hidrosoluble, por ende es soluble en agua, perdiéndose la
concentracion de la misma en el proceso de deshidratacion, aunado esto a su degradacion debido al calor.

Al introducir en el programa estadistico los datos experimentales encontrados de concentracion
de acido ascorbico y porcentaje de pérdida de humedad, se obtuvieron dos superficies de respuesta
por separado, una para cada variable de respuesta en funcién de los factores controlados (temperatura
y tiempo). Estas proporcionan los modelos matematicos que sirven de base para la construccion de la
superficie unificada. Para lograr lo anterior, se busco el modelo matematico mas apropiado para cada
superficie mediante: eliminacion de efectos no significativos representados por un valor P mayor que un
nivel de significancia de 5 % para generar un modelo mas simplificado; busqueda del mayor R?; menor
suma de cuadrados del error total. Al inicio de este proceso, sin eliminar ninglin efecto, se tuvieron los
estadisticos de la Tabla 4.
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Tabla 4. Analisis de varianza para las variables de respuesta estudiadas en
el disefio de tres niveles para los dos factores experimentales.

Valor P para los efectos A, B, AA, AB y BB, considerando un a = 0.05
Fuente Concentracion AA %Humedad perdida
A: Temperatura 0.0002 0.0070
B: Tiempo 0.0006 0.0084
AA 0.2609 0.6304
AB 0.1784 0.2210
BB 0.6200 0.9784
Suma de cuadrados del error total 0.3366 174.791
%R? 99.5738 96.5916

Para la variable de concentracion de Acido ascorbico se seleccioné el modelo perteneciente a la
Tabla 5, compuesto por los efectos A, B, AB y AA, por poseer al mismo tiempo un R? elevado, un valor
reducido de suma de cuadrados del error total y por presentar una estructura mas sencilla que permitira
su manipulacion en futuras investigaciones.

Tabla 5. Andlisis de varianza para la variable de respuesta concentracién de
Acido Ascorbico, excluyendo el efecto BB del modelo matematico.

R2=99.53% Suma de cuadrados del error total = 0.3706
Términos A: Temperatura B: Tiempo AB AA
Valor P 0.0000 0.0001 0.1264 0.2030

En la Tabla 5 se muestran los resultados de haber excluido el término BB que presentaba el mayor
valor P. Como resultado, el R? se redujo hasta 99.53 % y la suma de cuadrados del error total aumento
hasta 0.3706. Estos cambios no son tan considerables, el modelo sigue siendo aceptable y también es
mas sencillo. Cabe destacar que los demas términos presentaron un valor P menor, pero contintan siendo
no significativos.

Cloncentrucien AA (mg AAN g mango)

1
110 120 0 1 Tiempo (b}

Figura 6. Superficie de respuesta estimada para la variable de respuesta concentracién de Acido Ascérbico.

A partir de la data de concentraciones de Acido ascorbico suministrada al programa reportada en la
Tabla 3, las condiciones de temperatura (60 °C, 90°C, 120 °C), tiempo (1 h, 4 h, 7 h) y después del analisis
de los estadisticos suma de cuadrados del error total, R? y la eliminacion de efectos no significativo se
procedid a generar la ecuacion 6 del modelo ajustado que describe la figura 6 en funcidon de temperatura
(T) y tiempo (t), ésta es la siguiente:

Concentracion AA
=20.1123-0.176459-T —0.989922 -+ 0.00036368 - T* ... 6)
+0.00325722-T -¢
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Para la variable de porcentaje de humedad pérdida se selecciono el modelo perteneciente a la Tabla
6, compuesto por los efectos A, B, AB y AA, por poseer el R? mas elevado de en entre los reportados
para esta variable de respuesta y por tener una estructura sencilla. Si bien este modelo no es el ideal,
represent6 una aproximacion Util para estudiar el comportamiento del porcentaje de humedad perdida
en la presente investigacion.
Tabla 6.

Analisis de varianza para la variable de respuesta porcentaje de humedad
perdida, excluyendo el efecto BB del modelo matematico.

R?=96.59 % Suma de cuadrados del error total = 174.842
Términos A: Temperatura B: Tiempo AB AA
Valor P 0.0016 0.0020 0.1499 0.5710

Tal como se indica en la Tabla 6, al excluir el efecto BB el cual presentd el mayor valor P, se man-
tuvo igual el R? mientras que la suma de cuadrados del error total aumento un poco. Los efectos AB y AA
redujeron su valor P pero continuan calificando como no significativos. Los estadisticos revelaron que
éste comportamiento, en base a la data recopilada bajo la condiciones establecidas en la investigacion,
no pudo ser mejorado.

o Jon e
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Figura 7. Superficie de respuesta estimada para la variable de respuesta porcentaje de humedad pérdida.

A partir de la data de porcentajes de humedad pérdida suministrada al programa, las condiciones
de temperatura (60 °C, 90°C, 120 °C), tiempo (1 h, 4 h, 7 h) y después del analisis de los estadisticos
suma de cuadrados del error total y el R? se procedi6 a generar la Ecuacion 7 del modelo ajustado que
describe la figura 7 en funcion de temperatura (T) y tiempo (t), ésta es la siguiente:

%H pérdida =-82.6378+1.52517-T +12.3294-¢£—0.00320185-T" ...
—0.0653333-T' -t

(M

A partir de este punto, resulta muy importante destacar que la ecuacion 6 y la ecuacion 7 son
validas unicamente bajo las condiciones de secado seleccionadas en la presente investigacion y para la
variedad de mangos Tommy Atkins en su estado de maduracion maxima. Esto se debe a la naturaleza de
las sustancias quimicas, las cuales pueden presentar un comportamiento muy diferente bajo otras condi-
ciones de secado. Por otra parte, los diversos factores que mantienen retenida el agua dentro del alimento
pueden presentar un comportamiento muy diferente bajo otras condiciones de secado. Por esta razoén,
se recomienda al lector elaborar otros modelos matematicos en caso de querer estudiar estas variables
con diferentes temperaturas, tiempos, y estado de maduracion a los presentados en esta investigacion.
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Se procedio6 a graficar la superficie de respuesta de la Figura 8, la cual relaciona las variables
fisicoquimicas de concentracion de acido ascérbico y porcentaje de humedad perdida, con los factores
experimentales controlados de temperatura y tiempo. Sin embargo, esto representa la estimacion inicial
del optimo, es decir, el Optimo mostrado a continuacion puede estar cerca o lejos de la region del optimo
verdadero, razon por lo cual més adelante se realizé una busqueda de esta region.

Optime: Cancentraclin AA = 53161 g AAI00 g mungo - $sHumedad perdida = 56.26%
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Figura 8. Superficie de respuesta estimada para variables de respuesta concentracion de
Acido ascorbico y porcentaje de humedad en funcién de temperatura y tiempo.

La estimacion inicial revel6 que las condiciones 6ptimas se encuentran alrededor de 60 °Cy 7 h de
secado, generando una concentracion de acido ascorbico de 5.3161 mg AA/100 g mango y una pérdida
de humedad de 56.26%, con una deseabilidad de 0.5874. Estas condiciones sirvieron como base para la
busqueda de la region del 6ptimo verdadero, o para verificar si ya se encuentra dentro de dicha region,
en el ultimo paso del asistente de disefios denominado extrapolacion.

Optimo: Concentracién A4 = 5.3161 mg AA/100 g mango - %oHumedad perdida = 56.26%
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Figura 9. Contorno de superficie de respuesta estimada para variables de respuesta concentracién
de Acido ascérbico y porcentaje de humedad en funcién de temperatura y tiempo.

Al observo lafigura 9 se encontr6 que las condiciones de secado mas favorables estan en el rango de
50-65 °C durante 7-8 h, segun la data suministrada al programa. Esto significa que los tiempos de secado
mas favorables son mayores a 7 h manteniendo estas temperaturas menores. Se realiz6 la busqueda del
optimo verdadero en el centro del diseflo, dentro de los rangos de 60-90 °C y 4-7 h. Se efectuaron dos
busquedas, la primera mostrando pasos de 0.1 % lo cual produjo 47 valores de respuesta extrapolados
con 47 factores establecidos para la interpolacion, la segunda busqueda con pasos de 0.05 % lo cual
aument6 ambas cantidades hasta 87. Ambas busquedas produjeron los mismos resultados expuestos de
manera resumida en la Tabla 7.
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Tabla 7. Condiciones 6ptimas obtenidas por extrapolacion.

Concentracion
. Acido Ascorbico
%Pasos | N° Calculos Tempoe ratura Tiempo %Hum_edad Deseabilidad
(°C) (h) (mg AA /100 g perdida
mango)
0.1 47 62.2103 7 5.07471 57.7598 0.589921
0.05 87 62.2103 7 5.07471 57.7598 0.589921

Al observo la Tabla 7 se determind que las mejores condiciones para el proceso de secado de laminas
de mango, de acuerdo al rango de temperaturas y tiempos utilizadas en esta investigacion de 60-120°C
durante 1-7 h en un horno de conveccion con aire caliente, corresponden a 62.21 °C durante 7 h para
producir una concentracion de Acido ascérbico de 5.0747 mg AA/100 g mango junto con una pérdida de
humedad de 57.76 %. Esta pérdida de humedad puede confirmarse con los resultados reportados por otros
autores, realizando la diferencia del 57.76 % humedad perdida con la humedad total encontrada de 85.16
+ 0.01 %. El porcentaje de humedad presente en las laminas bajo las condiciones 6ptimas encontradas
es de 27.40 £ 0.01 %. Resultados similares fueron obtenidos por Hernandez & Fernandez [20] de 26.18
+ 1.00 % de humedad en ldéminas de mango variedad Tommy Atkins secadas en una estufa convencional
a 60 °C en un periodo de 8-10h. Sin embargo, en cuanto a la conservacion se refiere, es necesario modi-
ficar esta técnica de secado o implementar otro método de secado para eliminar una mayor cantidad de
agua, puesto que resulta muy importante inhibir la proliferacion de microorganismos asi como también
los oscurecimientos.

La deseabilidad de los resultados es de 0.5899, la cual no puede elevarse mas dentro del rango de
temperaturas y tiempos utilizados en esta investigacion. Esto se debid a que segun la data suministrada, a
mayor pérdida de humedad menor es la concentracion del Acido Ascorbico, por lo que al intentar buscar
un tratamiento térmico fuerte para conservar el alimento se pierden sus nutrientes. En consecuencia no
fue posible mantener altas concentraciones de esta vitamina durante el tratamiento térmico al introducir
las laminas de mango sin proteccion dentro del horno.

Conclusiones

La pérdida de humedad en laminas de mango variedad Tommy Atkins, secadas a 60 °C, 90 °Cy
120 °C en un periodo de 0-7 h, se ajustan satisfactoriamente a los modelos de regresion no lineal encon-
trados, siendo estos el ctiibico para las dos primeras temperaturas y logaritmico para la ultima. A partir
del comportamiento logaritmico observado en el proceso de secado a 120 °C, se confirmé lo severo que
resulta este tratamiento térmico para el mango, ya que produce grandes pérdidas de Acido Ascorbico, el
cual ademas de ser muy sensible al calor produciéndose su degradacion, también es hidrosoluble, por lo
cual interactua con las moléculas del agua y termina vaporizandose con ella. Razon por la cual, desde el
punto de vista nutricional, no es factible utilizar tratamientos térmicamente severos con el mango. Por su
parte, el secado a 60 °C y 90 °C fue mas lento posiblemente debido a la matriz viscosa del mango basada
en gel de carbohidratos con agua, el cual mantuvo retenida al agua en su interior.

De acuerdo con el 6ptimo encontrado mediante la superficie de respuesta unificada, temperaturas de
50-65°C durante 7 h o mas para el secado en hornos de conveccion con aire caliente podrian representar
condiciones favorables para la produccion de laminas de mango variedad Tommy Atkins. Sin embargo,
por la elevada proporcion del agua en las laminas de mango es necesario de implementar técnicas capaces
de remover un alto contenido de ésta pero manteniendo los nutrientes hidrosolubles.
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Resumen

El fruto del Dividivi (Caesalpinia Coriara) combinado con Trietanolamina (TEA) ha demos-

trado tener impacto sobre el anodizado de aluminio, debido a esto el objetivo de este proyecto es
evaluar si el fruto de Dividivi y TEA puede funcionar como un aditivo para reducir la concentracion
de acido sulfurico utilizado en el proceso de anodizacion para la aleacion de aluminio 7050. Se espera
que este proceso de anodizacion generara una capa de barrera que puede aumentar la adhesion del
recubrimiento en comparacion con los sistemas actuales utilizados en aplicaciones aeroespaciales.
Para lograr esto se utilizaron diversos métodos como: espesor de capa de 6xido por MEB (ASTM

posee un impacto positivo sobre la capa de 6xido generada (futuros resultados se comentaran)

Palabras clave: Aluminio, anodizado, dividivi, trietanolamina, acido sulftrico

Caesalpinia Coriara as an additive
for aluminum anodizing

Abstract

The fruit of Dividivi (Caesalpinia Coriara) combined with Triethanolamine (TEA) has been

shown to have an impact on aluminum anodizing. For this reason, the objective of this project is to
evaluate if the fruit of Dividivi and TEA can function as an additive to reduce concentration of sulfuric
acid used in the anodizing process for 7050 aluminum alloy. This anodizing process is expected to
generate a barrier layer that can increase the adhesion of the coating compared to current systems
used in aerospace applications. To achieve this, various methods were used such as: oxide layer SEM
(ASTM B487), pull-off test (ISO 4624). Obtaining as a result for the first test that the average thick-
ness of the samples anodized with dividivi presented a positive result. (Future results will be added)

Keywords: Aluminum, anodize, dividivi, triethanolamine, sulfuric acid

Introduccion

El aluminio es uno de los materiales mas utilizados a nivel industrial con gran numero de aplica-
ciones. Una de las caracteristicas mas importantes de este material es que presenta una alta resistencia a
la corrosion, debido a la formacion de una pelicula pasiva de 6xido de aluminio. Dicha capa puede ser
formada artificialmente mediante la aplicacion de corrientes eléctricas dentro de una celda electrolitica,
incrementando el espesor del mismo y mejorando la resistencia a la corrosion y erosion.

42
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Durante muchos afios se utilizd principalmente Acido Cromico como electrolito para reali-
zar el anodizado, este fue prohibido por sus tendencias contaminantes. Para evitar la contaminacion del
ambiente se empez6 a usar Acido Sulfurico el cual, a pesar de ser menos perjudicial para el ecosistema,
sigue siendo una fuente importante en la generacion de subproductos que pueden ser perjudical para el
planeta Tierra.

De igual forma el aluminio anodizado ha sido utilizado como el principal material de construccion
en los aviones de uso comercial y militar, esto se debe a sus diversas propiedades mecanicas. De esta
manera, la necesidad de aplicar recubrimientos poliméricos se destaca con la finalidad de evitar que el
material se deteriore rapidamente. El anodizado de aluminio posee la propiedad de que en su capa porosa
se genera una gran adherencia a las pinturas.

Una gran cantidad de paises y centros de investigacion han invertido tiempo y dinero en buscar
soluciones a la cantidad de corriente necesaria para elaborar el anodizado de aluminio. Una de las investi-
gaciones mas recientes elaborada por Romero [ 1] consistio en anodizar una serie probetas con electrolitos
compuestos de acidos organicos y diversas sustancias naturales como aditivos para disminuir la cantidad
de Acido Sulfurico utilizada en este proceso o hasta eliminarlo. De esta forma uno de los sistemas con
mejores resultados con respecto a espesor de anodizado y resistencia a la corrosion fue el elaborado con
Acido Sulfirico, Trietanolamina y Caesalpinia Coriaria (Dividivi).

Por estos motivos el objetivo principal de este trabajo de investigacion consiste en evaluar la ca-
pacidad de adherencia que posee el anodizado de aluminio con recubrimientos de polimeros, y analizar
la influencia del aditivo de dividivi en este efecto. Para esto se aplicara un recubrimiento epoxido, de tal
forma que se pueda llevar a cabo la prueba denominada Pull-off bajo la norma ISO 4624 [2] y se realizaran
imagenes de la superficie anodizada previo al pintado mediante un microscopio electrénico de barridos.

Metodologia

El proceso utilizado para el anodizado consisti6 en una celda electrolitica compuesta por dos elec-
trodos de aluminio de 5 cm de ancho por 5 cm de largo con un espesor total de 6.5mm de la serie 7050.
Para la fuente de corriente externa de la celda electrolitica se utilizo un Potenciostato/Galvanostato ZRA
Gamry PC4 750, el cual suministro la densidad de corriente para el proceso. El mismo estuvo conectado
aun software que permitié el monitoreo del potencial, utilizando como pardmetros de tiempo del proceso
(t) y la densidad de corriente usada.

Diseifio de la celda.
La Figura 1 muestra la celda, la cual tuvo las siguientes caracteristicas:

= Un recipiente de PVC transparente con una capacidad de 1500 ml para poder observar la evolu-
cion de los gases, en cada electrodo, dentro de la celda electrolitica.

= Tres electrodos de aluminio, un anodo y dos catodos, cada uno con un area total de 50 cm2, para
las probetas de 5 cm x 5 cm x 6.5mm.

* Un electrodo de referencia de Ag/AgCl para las mediciones de potencial en las probetas.
= Diferentes medios electroliticos.

Como fuente de corriente externa se utiliz6 un rectificador Eaysa 40-50 VDC:40 e IDC:5 A, el cual
mantuvo la intensidad de corriente constante durante el experimento. La celda fue monitoreada utilizando
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un multimetro, para el registro de los voltajes; los datos fueron registrados en una hoja de Excel para la
construccién de las graficas, potencial vs tiempo, para cada probeta (Figura 1).

Power supply

I

| Reference electrode | m . |
= c A c

Figura 1. Esquema completo del proceso de anodizado.

'_ Thermometer

Tratamiento de las probetas.

La uniformidad en la superficie de las muestras es un factor fundamental en la realizacion de todo
anodizado ya que esto permitira que se genere una capa de 6xido con espesores estables a lo largo de
la muestra, en caso de que el tratamiento este defectuoso se podrian generar puntos donde la corrosién
atacaria con mayor facilidad, por lo tanto, la muestra tendria que ser desechada. Los procesos utilizados
para tratar la superficie de las muestras fueron:

1. Pulido
2. Desengrasado
3. Decapado

4. Neutralizacion

Definicion de Parametros.

La definicion de parametros durante un proceso de anodizado es fundamental para el éxito del
mismo, ya que, dependiendo de factores como densidad de corriente, tiempo y concentracion, cambia
totalmente entre unas aplicaciones y otras. Para el caso de esta investigacion se tomo en cuenta la si-
guiente Tabla como referencia para hallar valores 6ptimos de anodizado que permitieran satisfacer los
resultados esperados:

Tabla 1. Parametros del Anodizado

Densidad de corriente Tiempo de anodizado Concentracion de electrolito
(A/dm2) (min) (%m/m)
0.1-1.9 30-120 1-35

Nota: Romero et al. [3]

Caracterizacion de las peliculas de anodizado.

Una vez preparadas las muestras, se emple6 el Microscopio Electronico de Barrido (MEB) para
el analisis de las caracteristicas morfologicas de la pelicula anddica de cada una de las muestras. Para
determinar el espesor de la capa anddica, segiin la norma ASTM B 487[4]; se examind el corte perpen-
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dicular o transversal a la superficie del recubrimiento y para el estudio de la porosidad, medicion de la
longitud y espaciamiento entre los poros, y plano paralelo a la superficie.

Analisis de la fuerza de adherencia de los recubrimientos poliméricos sobre los sustratos
afiadiendo la TEA con y sin el aditivo de Dividivi.

Las pruebas de adherencia se realizaron segiin la norma ISO 4624[2], después de 15 dias de curado
de los esquemas de recubrimiento. Para la prueba se utilizé un adhesivo epoxido de 2 toneladas, luego de
3 dias de curado, se procedi6é mediante una broca especial a eliminar los restos de pega del borde. Luego
de eliminar los restos del adhesivo se aplicé mediante un instrumento de tension, una carga al Dolly de
manera de obtener una tension suficientemente alta, hasta que lo despegue por completo de la superficie.
Se caracterizo6 la falla seglin lo establecido en el manual proporcionado en la norma ISO 4624[2].

Resultados

Influencia de la TEA con y sin el aditivo de Dividivi en la formacion de la pelicula de éxido
del Anodizado de Aluminio.

Luego de realizar los procedimientos y pruebas descritas en la metodologia, se logré obtener dife-
rentes muestras de aluminio anodizado con electrolitos a base de 4cido sulfurico en baja concentracion y
aditivos comprendidos por los sistemas TEA y TEA + dividivi. Esto con el fin de evaluar la influencia de
estos aditivos en la pelicula de 6xido, de tal forma que se pueda analizar el estimulo de estos en la adhe-
rencia del material con un recubrimiento polimérico y asi poder realizar una comparacion con muestras
de investigaciones anteriores.
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Figura 2. Potencial vs Tiempo a baja densidad de corriente para el sistema TEA + Dividivi

Los resultados en la figura 2 muestran la variacion de potencial versus tiempo, donde se caracteriza
como el potencial se incrementa a un valor maximo de 11171mV, siendo este el potencial de ruptura,
luego a partir de 540 segundo, se mantiene un potencial constante de alrededor de 9500 mV un potencial
similar al que se presenta para el sistema de referencia color verde en la figura 3, de esta forma es notable
qué aunque el valor es similar al obtenido se presenta una diferencia de alrededor de 2000mV, que puede
manifestarse como la formacion de una capa barrera, con mayor resistencia a la electricidad.



46 Eduardo Lodato, Maria Quintero y Nathaly Romero
Revista Tecnocientifica URU, No. 20 Enero - Junio 2021 (42 - 50)

14000

12000
< 10000 \
= P ——
= 8000 PF——F —
[¥]
< 6000
>
<< 4000
w
>
w 2000

8]
-2000 0 1000 2000 3000 4000 5000 6000
Tiempo(s)

—— 10%AS+100ppmA 10%AS+1000ppmA 5%AS+1000ppm comercial 10%AS

Figura 3. Referencia de antecedentes para el sistema TEA + Dividivi (Potencial vs Tiempo).
Nota: Romero [1]

De igual forma, aunque se alcanzé un potencial de ruptura mayor al descrito en trabajos anteriores
como el de Espina [5] el tiempo en el cual la muestra permanece en potenciales elevados es 20 veces mas
prolongado, esto podria significar que la cantidad de energia utilizada es insuficiente para romper la capa
barrera y empezar el desarrollo de la capa porosa del material. Es por ello, que se tomo extremo cuidado
al momento de medir los espesores, alcanzando valores entre 2 y 3 um con la cantidad de corriente es-
pecificada, muy por debajo del valor esperado (8 um ). Estos resultados en los espesores se le atribuye
a la diferencia en la composicion del aluminio, ya que en la grafica de referencia (figura 2) se utilizo el
material de la serie 3000, la cual posee un contenido significativo de manganeso, mientras que en esta
investigacion se utilizé aluminio 7050, el cual esta aleado con zinc, cobre y magnesio mayormente.

Debido a la diferencia de espesores que se obtuvo entre los resultados de referencia y las primeras
muestras elaboradas a baja densidad de corriente, se realiz6 un incremento a la densidad de corriente de
alrededor 3 veces mas y asi suministrarle al aluminio la cantidad de energia necesaria para vencer las
capas de alta resistividad que se generaban por la aleacion 7050, las cuales impedian la formacion de la
capa barrera y la capa porosa de suficiente espesor para proteger al aluminio contra la corrosion.
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Figura 4. Potencial vs Tiempo a media densidad de corriente para el sistema TEA + Dividivi muestra #1.

En la figura 4 se observo que el potencial de ruptura obtenido con el electrodo de Ag/AgCl tiene un
valor de 21910mV el cual representa un poco mas del doble que el sistema a baja densidad de corriente,
sin embargo, en este caso la muestra anodizada logro alcanzar espesores de alrededor de 9 um lo cual
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significa que este obtuvo un resultado satisfactorio para llevar a cabo la investigacion; por lo cual, se
trabajo las muestras con la misma densidad de corriente utilizada para elaborar la figura 4.

Sistema elaborado con Dividivi y TEA.

Se realizaron dos sistemas uno con dividivi y otro sin este elemento. Esto con el propdsito de
evaluar si el dividivi realmente provee propiedades anticorrosivas adicionales a la capa de 6xido del
aluminio durante el proceso de anodizado. Para determinar los cambios se realizaron pruebas y diversos
analisis que se presentaran a continuacion, a fin de evidenciar una comparacion objetiva de ambos sis-
temas, evaluando inicialmente espesores obtenidos, potenciales de ruptura y potenciales estacionarios.

En el caso del sistema TEA + dividivi se observo que este requiere un total de 22161mV para
terminar de formar la capa barrera (Figura 5), de igual forma la constitucioén de la capa porosa empieza
en el momento que se llega al potencial de ruptura, debido a la baja en la resistencia i6nica del 6xido,
este proceso ocurre en un potencial alrededor de 20000mV. Finalmente, se aprecio que la tercera parte
de la figura no coincide perfectamente con la establecida en la teoria, ya que no se alcanza un potencial
estable a lo largo del proceso, y, que mas bien, esta baja a medida que se aumenta el tiempo de anodizado.
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Figura 5. Potencial vs Tiempo para el sistema TEA + Dividivi muestra #2.

Para el proceso de anodizado aplicando este electrolito y a la corriente determinada se obtuvo una
capa de 6xido que se considera satisfactoria ya que al realizar las mediciones seglin la norma ASTM B
244-97[6] con el Positector 4000 se logrd determinar que las muestras tienen un espesor de anodizado
promedio 9,8 um . Este resultado se encuentra entre los rangos descritos sobre especificacion de anodizado
militar de Estados Unidos Mil-A-8625 para este tipo de anodizado.

Sistema elaborado con TEA.

El proceso de anodizado con TEA present6 resultados, inferiores a los obtenidos durante las prue-
bas con el Dividivi. En las graficas el valor del potencial de ruptura para este proceso fue de un total de
21431mV vs Ag/AgCl. De igual forma el potencial estandar que se manejo fue de alrededor de 18000mV,
esto demuestra que en el caso de este sistema existié menos tiempo para la formacion de la capa barrera
ya que la solucion presentaba una menor resistividad eléctrica.

El espesor de las muestras anodizadas con este electrolito, es de8.2 um . Este valor es de 1.6 um
por debajo del obtenido con el aditivo de Dividivi, esto se le atribuye a lo expuesto anteriormente, sobre
la formacion de la capa barrera durante el proceso, de igual forma este espesor también se encuentra en
lo descrito en la especificacion de anodizado militar de Estados Unidos Mil-A-8625.
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Figura 6. Potencial vs Tiempo para el sistema TEA.

Analisis de la fuerza de adherencia de los recubrimientos poliméricos sobre los sustratos
afladiendo la TEA con y sin el aditivo de Dividivi.

Durante la fase de pintado de las muestras se alcanzd el valor de espesor de pelicula seca promedio
establecido en 20 um por la hoja técnica del producto. Los ensayos de adherencia realizados muestran
que para ambos sistemas se presentd un fallo en el adhesivo epoxido al momento de pasar los 6894.76
kPa, por lo cual determinar el valor exacto de la fuerza de adherencia entre el sustrato y el recubrimiento
es dificil. Esta falla se representa mediante el diagrama de la Figura 7 donde unicamente el area naranja
que representa el adhesivo fue desprendida, dejando el recubrimiento sin ningun tipo de falla.

Este tipo de falla se presenta cuando la fuerza de adherencia sustrato/polimero es mayor a la fuerza
polimero/adhesivo. De esta forma se entiende que la fuerza que une al sustrato y al recubrimiento polimé-
rico supera los 6894.76 kPa (Figura 7), este valor se considera como aceptable o bueno. Para obtener el
valor real de esta prueba es necesario optar por un adhesivo que resista una mayor presion, sin embargo,
debido a las limitantes que se encuentran en Venezuela conseguir un mejor epéxido no fue posible.
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Figura 7. Fotografia luego del ensayo Pull-off del sistema compuesto por TEA.

Caracterizacion mediante microscopia electronica de barridos de la formacién de peliculas
de 6xido

Debido a los resultados obtenidos, se analizd inicamente mediante microscopia electronica de
barridos a la muestra del sistema con el aditivo de Dividivi. En la imagen, se observo la formacion de
una capa con gran cantidad de poros de diferentes tamafios que van desde 1,11 um a 2,73 pm aproxi-
madamente tal como se representa en la Figura 8; asimismo, se evidencia como el anodizado presenta
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una porosidad nodular que se podria clasificar como inusual, ya que no se adapta a la forma hexagonal
descrita en la literatura.

Keller, Hunter y Robinson (1953) Keller ef al..[7] a través de detalladas observaciones micros-
copicas de las peliculas anddicas, propusieron el primer modelo de estructura de las peliculas porosas.
Ellos las describieron como una empaquetadura ajustada y ordenada en celdas hexagonales, cada una
conteniendo un poro central en forma estrellada, aproximadamente cilindrico, perpendicular al sustrato
metalico y separado de éste por una pelicula tipo barrera.

iy
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Figura 10. Fotomicrografia de la superficie a 100.000X.

Esta estructura nodular observada en las fotomicrografias a distintas X (Figura 9 y 10), podria ser
la causante de los resultados de adherencia que actualmente se consideran como aceptables/buenos, sin
embargo, se deben hacer otras pruebas para lograr determinar con certeza la capacidad de adherencia que
presenta este sistema y otras distintas propiedades que puedan presentar al tener este tipo de estructura
no descrito en otras investigaciones.
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Conclusiones

El mejor anodizado de acuerdo a espesor fue el realizado con TEA y Dividivi; ya que, presenté en
promedio una superioridad de 1.6 um con respecto al sistema elaborado tinicamente con TEA.

anodizado del aluminio, incluso en bajas concentraciones.

La falla obtenida durante el ensayo Pull-off esta unicamente relacionada con la adherencia entre
el adhesivo y el recubrimiento polimérico.

La fuerza de adherencia que existe entre la capa de 6xido del aluminio 7050 anodizado y el recu-
brimiento polimérico supera los 6894.76 kPa.

La estructura nodular de los poros podria ser el causante, de un efecto positivo en la adherencia
del recubrimiento polimérico sobre el aluminio 7050 anodizado.

Referencias

[1] Romero, Nathaly. Uso de mezclas de Acidos/sustancias naturales amigables con el medio
ambiente, en la produccidén de Anodizado. Investigacion Presentada para la optar al doctorado en ingenieria
en la Universidad del Zulia (LUZ). Maracaibo, Venezuela. (2015)

[2] La norma ISO 4624: 2016. Pinturas y Barnices. Ensayo de Adherencia por Traccion. Pull-off
test for adhesion. AENOR, Asociacion espafiola de Normalizacion y Certificacion, 18 pp.

[3] Romero, Nathalie; de Rincén, Oladis Troconis; Millano, Valentina; Gallo, Jonathan; Lopez,
Gustavo; NACE International Corrosion Conference Proceedings; Houston: 1-15. Houston: NACE
International. 2016

[4] La norma ASTM B 487: 2020. Método de Prueba standard para medicién de metal y oxido de
espesor de revestimiento por microscopio electrénico. ASTM, American Society for testing and Mateials
(USA).

[5] Espina. Desempeifio de Anodizados con sustancias naturales mediante técnicas electroquimicas.
Trabajo Especial de Grado. Escuela de Ingenieria Quimica. Universidad del Zulia. Maracaibo, Venezuela
(2011)

[6] La norma ASTM B 244:1997. Standard test method for measurement of thickness of anodic
coatings on non-magnetic basis metal with for testing and Materials.

_[7] Keller, Hunter y Robinson (1953) Structural Features of oxide coatings on aluminum. Journal
of the electrochemical society, 100, 411pp

Nota especial

!Articulo de investigacion derivado del Trabajo Especial de Grado, titulado: Caesalpinia Coriaria
como aditivo a la trietanolamina y su influencia en la adherencia de recubrimientos polimericos sobre
aluminio 7050 anodizado, presentado en la Universidad Rafael Urdaneta, Maracaibo, Venezuela.



Revista Tecnocientifica URU
Universidad Rafael Urdaneta

No. 20 Enero - Junio 2021

Deposito Legal: PP1201402ZU4464
ISSN: 2343-6360

CCBY 4.0

|1+Emulsions main characteristics and behavior

Julio Moreno, Cateryna Aiello-Mazzarri and Richard Marquez

Division de Postgrado. Facultad de Ingenieria. Universidad del Zulia.

Maracaibo, estado Zulia, Venezuela.

Correo electronico: juliomoreno20@gmail.com Richard-marquez@hotmail.com y
caiellomazzarri@gmail.com
Recibido: 16-02-2020 Aceptado: 12-04-2020
Abstract

This review presents the main factors that influence the oil/water emulsion behavior; among of
them, three most important ones are the temperature, the water cut and the surfactant concentration;
due to the changes produced in the emulsion physicochemical properties and morphology. Aggre-
gation and solvation phenomena change the emulsion characteristics, due to the different modes of
interaction between the dispersed phase and the continuous phases. Some equation for correct the
viscosity of oils and some others to generate the emulsion viscosity are presented here, highlighting
their applicability and their range of use. The piezo viscous effect it is a tool to produce emulsion
viscosity data to higher pressures starting from data an atmosphere pressure. A detailed explanation
of PIP, the morphology changes and its influence over the emulsion properties is presented here. The
mechanism of occurrence of wall slip, and how the components and surface chemistry influence its
occurrence of emulsion is explained. The main behavior of emulsion flow through pipes and packed
beds making emphasis in the dispersed phase are explained in this review, joined with according to
the literature cited, some of the best equations for the pressure drop approximations.

Key words: Emulsion behavior, droplet size, phase inversion, theology of emulsions, non-New-
tonian fluids, and pressure drop.

Emulsiones aceite/agua, caracteristicas
principales y comportamientos.

Resumen

Esta revision presenta los principales factores de influencia en el comportamiento de emulsio-
nes aceite/agua; entre los cuales, los mas importantes son: la temperatura, el porcentaje de agua y la
concentracion de especies surfactantes; debido a los cambios producidos en las propiedades fisico-
quimicas y la morfologia de las emulsiones. Los fendmenos de agregacion y solvatacion cambian las
caracteristicas de las emulsiones debido a los diferentes modos de interaccion entre la fase dispersa
y la continua. Algunas ecuaciones para corregir la viscosidad de crudos y otras para reproducir la
viscosidad de una mezcla son presentadas aqui, resaltando su aplicabilidad y su rango de uso. El
efecto piezoviscoso es una herramienta para estimar viscosidad de emulsiones a altas presiones, a
partir de datos a presion atmosférica. Una explicacion detallada del punto de inversion de fase, los
cambios en la morfologia y su influencia sobre las propiedades de las emulsiones es presentado aqui.
El mecanismo de ocurrencia del deslizamiento en la pared y como sus componentes y la quimica
superficial influencian su ocurrencia en las emulsiones es explicado. El Comportamiento central de
emulsiones a través de tuberias y lechos porosos haciendo énfasis en la fase dispersa es descrito en
esta revision, junto con, de acuerdo con la literatura citada, algunas de las mejores ecuaciones para
la estimacion de la caida de presion en el flujo de emulsiones.

Palabras clave: Comportamiento de la emulsion, tamafo de la gota, inversion de fase,
reologia de emulsiones, fluidos no newtonianos, caida de presion.

Introduction

Emulsions are fine dispersions of oil in water (O/W) or water in oil (W/O) with droplet sizes
usually in the micrometers, formed naturally during flow of oil and water in porous rock formations or
promoted in many stages of the oil production and processing, by the mixing with high shear forces in
the presence of surface active components such as asphaltenes and resins. For this reason, the knowledge
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of emulsion behavior is an important task or key factor that can be extremely advantageous, especially as
more challenging reservoirs and heavy and extra heavy oils are increasingly being produced [1-53, 56-63].

Emulsion characteristics as others fluid properties, plays an important role for engineering pur-
poses, and is widely used for design calculations, cost estimation and other transport-related properties,
as a consequence, a vast number of researches have been done to understand the emulsion behavior,
but up to the present, no adequate theory is available that can satisfactorily reproduce the experimental
performance of emulsions O/W and W/O [1, 2, 15, 20, 22, 25, 26-32, 34, 44, 48, 49, 54, 55, 58, 60-63].

Engineers are confronted with a large number of emulsion viscosity theories in the literature ranging
from highly theoretical models to simple empirical ones; however, many of these are applicable only
to a single phase or are only suitable for estimating the emulsion performance over limited ranges of
temperatures, pressures and compositions regions [1-28, 34, 50, 60].

For the reasons explained above, this work presents a review of some investigation about the effect
of water cut (® ), temperature (T), pressure (P), share rate ( 1) solid and natural surfactant concentrations
or droplet size and distribution (d) among others, over the emulsions behavior; joined with the review
of some equation useful to predict emulsion viscosity, pressure drop in pipes, inversion point, wall slip
and the flow of emulsion through packed bed. This contribution could help the reader to understand the
rheological behavior of emulsions to face the challenge of modeling and predicting emulsion transport
properties, it could also be a source of information for developing multiphase flow simulators to optimize
oil recovery and it will be an aid for petroleum and chemical engineers through the better the understand-
ing of phenomenon happening in the oil fields, reducing environmental, economic and operational risk
[9, 14, 16, 20, 45, 48, 49, 50, 52, 57].

Influence factors in W/O emulsions viscosity

Rheological studies show that temperature, pressure, shear rate, water cut, the presence of indige-
nous surfactants among others factors, are known to play an important role in the formation and stability
of emulsions [1-21].

The viscosity of an emulsion can greatly exceed the crude or the water single phase, it shows an
increase of the elasticity and viscosity with the water cut with a Newtonian behavior still maximum water
cut; from that point the fluid turns to be non-Newtonian [1-9, 14, 21, 28, 48, 49].

At low water cuts when dilute emulsions are formed, the hydrodynamic forces during droplet
collisions govern the viscosity behavior. As the water cut increases, towards highly concentrated emul-
sions, the resistance to flow can be induced by deformation and rearrangement of the network structure
of the thin liquid films between the droplets, with an increase of viscosity much more pronounced when
the temperature is low. For instance, for a mixing intensity of 5x106 erg/cm-seg, the maximum value of
emulsion viscosity a 50°C is almost 3,5 times the dry oil (without water) viscosity at the same tempera-
ture, It is also known that continuous phase controls the viscosity of the emulsion as the temperature is
increased or decreased [1-9, 14, 21, 28, 34, 44, 49].

Viscosity of emulsions is typically very large at reservoir temperatures (i.e. below 20°C) but it
decreases with an increase in temperature. For example, the viscosity of gas-free Athabasca oil water
emulsion at 20°C is greater than 500 cP, and it decreases to about 0.1 cP when the temperature is raised
to 130°C. In some cases the reduction of emulsion viscosity can reach half of the initial value for tempe-
rature changes of 100°C. This emulsion viscosity reduction could be a result of an increase of Brownian
motion with the rise of the temperature; therefore, the external forces such as shear stress and/or pressure
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are offset by the internal forces, producing additional to a viscosity reduction, and a flow of molecules
through the interfaces resulting in a reduction in emulsion stability and viscosity [24, 32, 33, 34, 44, 49].

The stability of emulsions is improved by the concentration of salts and nanoparticles with a par-
ticle size below 1 pm, for the adsorption of onto the water—oil interface generating a reduction of surface
energy making the emulsion the droplets smaller. In other words, the emulsion droplet size distribution
tends to have a narrower range with increasing the nanoparticles and salt concentration. Particles also
can form multilayers, and this is considered as a guarantee of good emulsion stability [4, 21, 24, 29, 58].

The water cut has an opposite effect in the emulsion stability; the studies showed that an increase
in the water cut decreases the stability of emulsions. By increasing water amount in the continuous phase,
the droplet diameter of the emulsion increases, this indicates that droplets could pack closer. Consequently,
the separation distance between droplets decreases and the small ones have less free space between the
large one, this can intensify coalescence and Ostwald ripening phenomenon (when the dispersed phase
is in some extent soluble in the continuous phase, smaller droplet diffuse into bigger ones because of the
higher Laplace pressure) described in equation (1) [4, 5, 21 29].

8yV *DfC \ *

9kT

Where C is the equilibrium concentration of the molecules of the dispersed phase in the continuous
one, Df their diffusion coefficient, Vm the molecular volume y is the interfacial tension, T is temperature,
k is the Boltzmann constant and t is time.

Emulsions often show a shear thinning behavior, this means that the viscosity decreases as the
shear rate increases. The share rate can also eliminate the steric or electrostatic barrier that forms a droplet
protective film, enhancing the coalesce contributing to the instability of emulsions; but it can also reduce
average dispersed droplets size leading to an increase of the viscosity of the emulsion. It also reported
that increasing stirring rate favors the emulsion inversion point, because it facilitates the breakup of the
dispersed phase into small droplets, promoting the inclusion of the small ones into the continuous phase
and the dispersed phase either, both of which improve the formation of multiple emulsions making easier
the emulsion inversion point (PIP) [24, 32, 34, 45, 49, 56].

The droplet size distribution of the dispersed phase also has an important effect on the emulsions;
particularly for high concentrations of the dispersed phase, this means that the viscosity of emulsion with
smaller droplets is always higher than that of the bigger ones. The droplet size distribution of an emulsion
is mainly influenced by the interfacial tension between the oil and the aqueous phase, the emulsifying
agents, presence of solids and shear rate. It is also clear that emulsions with low water cuts have smaller
droplets size diameter, with a tendency to form flocculation under the effect of Van der Waals forces.
With an increase in dispersed phase, the droplets tend to collide and coalesce forming larger droplets if
the steric or electrostatic barrier is previously eliminated by share forces as it was explained above. It
is generally considered that the size of dispersed phase in a stable emulsion is of 10 um or less [21, 24,
29, 45, 49, 63].

Aging has a significant influence on the rheological behavior of emulsions. The results have de-
monstrated that precipitated dispersed phase of aged emulsion rises with increasing its volume fraction
and decreases with nanoparticle concentration. Aging produces also a droplet size distribution consi-
derably smaller than those fresh emulsions, due to large dispersed phase sedimentation. Consequently,
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the percentage of dispersed phase in the emulsion is reduced as well the droplet mean diameter and the
viscosity. Equation (2) describes the settling velocity (Vs) for the process [4, 21, 24].

V — gDPZ(IDw_pn)
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Where D is droplet diameter; ( ow— po) is density difference of water and oil respectively and p
is the viscosity of emulsion [23].

The presence of indigenous surfactants in the oils such as naphthenic acids and resins and the
total mass of volatile aromatic components are known to play an important role in the formation and
stability of emulsions. As with the presence of nanoperticles and salts, natural surfactants will increase
the amount of molecules adsorbed at the water/oil interface providing an electrostatic and steric barrier
to the coalescence mechanism among the dispersed droplets, enhancing the emulsion stability. In some
cases there must be a previous step of activation with acids or other compounds to promote the adsorption
of nanoperticles or salts at the droplet interphase [5, 9, 21, 24, 29, 45, 48, 49, 55, 56].

Asphaltenes are polycyclic molecules and contain polar groups (ester, ether, carbonyl) and acidic
and basic groups (carboxylic and pyridine functional groups) that can be ionized in at certain range of
pH and can also promote emulsion stabilization, as shown in the study of Sandoval (2014), an increase
in the concentration of asphaltenes, can produce a smaller droplet size distribution; showing a dispersing
effect because they are prone to form mechanically rigid or viscoelastic interfacial films around dispersed
phase droplets, this means that hydrophobic particles are attracted to each other in the oil phase and the
hydrophilic particles in the aqueous phase, contributing to the high stability of petroleum emulsion [6,
9,24,29, 45, 48, 49].

As natural surfactants, waxes, primarily consist of alkanes with little tendency to wet the oil-water
interface, they, through Van der Waals interactions form a crystal network that stabilizes (W/O) emulsions
by physical encasing the dispersed phase. The stabilization, which in the present context refers to the close
contact of wax crystals with the oil/water interface, appears of one of two ways: the direct solidification
of molten wax at the droplet interface or the migration of previously-formed crystals toward the oil/water
interface, both result in the creation of a crystalline sheath around dispersed droplets that confers stability
against coalescence by preventing direct droplet coalescence [8, 24, 29, 45, 48, 49].

Resins can lead generally to less stable emulsions because they solubilize asphaltenes in oil, and
remove them from the interface. However, if asphaltenes are partly precipitated, resins can resolubilize
them and produce and increase in the emulsion stability, but if the resin concentration is too high, the
stability is not improved. Oils with A/R ratios higher than 0,6 tend to form stable emulsions, oils with
A/R ratios higher than 0,6 tend to form unstable emulsions, while oils with high viscosity (> 10 Pa*s)
and asphaltenes content (>10%) or A/R = 0,75 tend to form entrained water-in-oil emulsions, in which the
high viscosity of the oil entraps water in its interior. In oils with A/R = 0,5; the formation of a mesostable
emulsion is expected, [8, 24, 29, 45, 48, 49].

Density or °API as expected has an inverse relationship with viscosity, the lower API gravity of
oil the higher are both dehydrated oil viscosity and emulsion viscosity, but oils with similar API gravity,
viscosities, molecular weight and water cut can generate emulsions with different viscosities. As a general
rule the emulsion characteristicsare very sensitive to oil composition. Oils with high density tend to form
unstable emulsions when subjected to shear. [9, 28, 33, 49].
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Pressure also produces a rheology modification, although the viscosity of simple liquids is not
affected by moderate pressure increases, it imposed a significant effect on the rheological behavior of
emulsions. As the pressure elevates, the emulsion viscosity also increases due to the compression of the
free volume inducing greater interaction among molecules and slight density changes. For example, with
an increase in pressure from atmospheric to 34,5 Mpa (5000 psi), the viscosity of a high molecular weight
hydrocarbon increases by a factor of 4 at the same temperature, and over a similar increase in pressure, the
oil emulsion viscosity would increase by a factor of 7. As must be expected, while molecular structure
is more complex, larger is the effect of pressure over viscosity [9, 10, 11, 14, 32, 33].

It is also interesting to note that for an Athabasca oil emulsion, an increase in pressure of 10 Mpa
resulted in a 49% increase in the emulsion viscosity at 43°C compared with a 33% increase at 120°C.
Thus the effect of pressure is more significant at lower temperatures where the oil viscosity is high. Both
low temperature and high pressure yield a remarkable increase in the viscosity [11].

Added surfactants plays a major role in the emulsion behavior, because if greater is the emulsifier
concentration greater is its stability. As It has been reported that with an increase in emulsifier concentra-
tion, droplets become smaller due to lower interfacial tension. With a decrease in droplet size, the overall
contacting surface increases and consequently the emulsion viscosity increases [15, 35, 53].

On the other hand, surfactants can also lower viscosity. Emulsions made with surfactants could
develop from 5 to 10 times less viscosities than the pure crude oil of the emulsion is made of, this behavior
is likely attributed to the efficiency of the surfactant in reducing the interfacial tension of the adsorption
film in emulsion, making deformation of the dispersed phase easier. Attention must be paid because the
reduction of emulsion viscosity compared with its oil depends on the surfactant kind [44].

Emulsions with low surfactant concentration have larger droplet sizes (range 3-300 pm) compared
to those with high surfactant concentration (range 3-140 um ), droplet diameter distributions vary due to
the different surfactant/oil ratio [53].

The aggregation and solvation Phenomena.

In emulsions, especially those formed by oils, with high contents of asphaltenes and resins, the
formation of aggregates made by this molecules normally usually occurs. These aggregates influence
directly the viscosity and rheological behavior of emulsions, and their occurrence is commonly attributed
to the Van der Waals intermolecular forces and the polarity difference between the parts of the asphaltenes,
which acts as natural surfactants leading to the formation of colloidal suspensions. For these reasons,
aggregates such as these retain in their structure a significant part of the continuous phase available,
leading to an increase in the effective concentration of the dispersed phase. Consequently, aggregates
rise theemulsion viscosity [14, 16, 48].

In the solvation part of the continuous phase is adsorbed onto the surface of the dispersed phase
droplets via bond formation, hydrogen bonding, and van der Waals forces mainly due to the presence of
natural or added surfactants. This phenomenon also leads to the immobilization of the continuous phase
modifying the emulsion viscosity as other properties [14, 16, 48].

Some equations to correct oil viscosity as a function of water cut.

A vast amount of research on the rheological characterization of emulsions has led to a huge num-
bers of correlations for emulsion viscosity prediction. Here we present the most common of them [16].

Benayoune (1998) applied the models of Mooney (1946), Richardson (1958) and Mooney (1961),
represented in the equations (3), (4) and (5) respectively to model the emulsion viscosity. In the cor-
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relations, p and p0 are the emulsion and the dry oil viscosity, ® is the water cut, a and k are adjustable
parameter ranging between 1,35 and 1,91 .
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The fitting of the three models gives very good agreements to the experimental data obtained still
reaching the inversion point [1].

In the same order of ideas, Johnsen (2002), measured the viscosity of eight oils form the North Sea
as a function of water cut finding; as it was first showed by Benayoune (1998), and increase of viscosity
due to rise of water cut and more important, the rise of viscosity appears to be quite insensitive to the
oil type [3].

The experimental relative viscosities measured here, also were compared with four published
correlations of Mooney (1951), Pal and Rhodes (1989), Renningsen (1993, 1995) and Pal (2000). They
showed good agreement with the experimental data, but the Mooney, the P&R and the Pal correlations
were oil-specific and have to be tuned to experimental data for each fluid system. Overall, the correlation
of Pal and Rhodes, closely followed by the Mooney correlation, and turned out to be the most accurate
one and is recommended if experimental data are available for tuning [3].

The Ronningsen correlation does not require any measured values for tuning. Nevertheless, it pro-
vides reasonable estimates of the relative viscosity of water-in-oil dispersions for a wide range of oils and
conditions. It provides accuracy around 40%. The Pal (2000) correlation is found to be highly sensitive
to the choice of tuning value. For most of the systems studied, the Pal (2000) correlation underestimates
the relative viscosity at low and medium water cuts when being tuned to the maximum water cut with
stable and non-inverted dispersion. When it is tuned at a lower water cut, it strongly overestimates the
relative viscosities at high water cuts [3].

Pajouhandeha (2015) fitted his viscosity measurements to the models described below [1, 4, 16]:
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Table 1. Models and correlation for emulsion’s relative viscosity

Type Author Model or correlation
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Where @ denotes dispersed phase volume fraction, ®@m is the dispersed phase volume fraction at
maximum packing concentration. K is a constant parameter between 1,28 and 1,30 in Eilers’ equation,
and between 1,35 and 1,91 in Mooney’s equation. K in (12) is the ratio of dispersed phase viscosity to
continuous phase viscosity. In (14) K is a factor that takes into account the presence of adsorbed surfac-
tant on the droplets surface [4, 16].

Among all the models tested, Barnea and Mizrahi’s correlation (exponential model) is the worst
correlation for emulsion viscosity prediction, while Mooney’s correlation (exponential model) has given
the best results for these fresh emulsions among the mentioned correlations. The two best models after
Mooney’s model are Guth-Simha following of Eilers” [4].

When the authors talk about emulsion with nanoparticles, the fifteen correlations for the relative
viscosity failed to take into account the nanoparticle concentration and the results showed the inaccuracy
of these correlations. These models provide acceptable results only for the emulsions without nanopar-
ticles [4].

The Hatschek model takes into accounts the influence of adsorbed films onto each dropletin the
dispersed phase.The model has a parameter called hydration factor witch as it was already mentioned
accounts for the adsorbed film which increases the effective size of each droplet [7]. See equation (21).

oo 1

1
Ho 1—(ho)s
The 4 goes from 0,25 to 1,25.

The Hatschek model has been tested in emulsions from the Athabasca region in Alberta with an
average error of relative viscosity around £0,2 for low water cut (0%—25%) and 0,5 for high water cut
(25-40%) [7].

Dan (2006), propose an equation that contains the effect of hydration and floc, its form is [16]:

E—(1-k)" (22)
Hy
Ke can be calculated by the the equation

k =k (Y)k, (@) (23)
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Ke(Y) represents the effect of hydration and floc, and is a function of shear rate. The relationship
between Ke( Y ) and shear-rate ( X' ) can be determined by the experimental relationship between relative
viscosity (ur) and shear rate ( Y ) at the highest volume fraction of dispersed phase (D).

k,(®)=a®" (24)

In equation (24) and b are factors that can be found by power function curve fitting from two
points [16].

Dan model should not be applied for water cut very close to inverse point, because the rigid high
dispersed phase fraction will cause some abnormal phenomena such as collision and distortion of the
dispersed phase droplets, and that would make the rheological characterization of emulsions more com-
plex [16].

Zhang (2017) in his research titled Viscosity estimation and component identification for an
oil-water emulsion with the inversion method used the next equation for the viscosity estimation of an
oil water mixture [17, 18].

H_ ot (25)
Hy
Where ¢ is the volume content of the continuous phase, dimensionless and k is 2,5. When the
emulsion passes from W/O to O/W, Zhang propose the next equation [17]:

A -o(1-0)?* [”—J (26)
Hy M,

The index m represents the degree of influence of the dispersed relative emulsion on the apparent
viscosity. For light oil emulsions, an m-value of 0,75 is recommended; for heavy oil emulsion, an m-value
of 1 is recommended. Mc and ud are the viscosity of the continuous and dispersed phase.

Mukhair (2015) presented a correlation based in the Brinkman model but changing the constant
power of Brinkman by a function that incorporates the variation of density and viscosity. The modified
correlation can be written including the new factor as follows [23]:

Po Mo
/1 _ (1 _ hd )Pw,l/ w (27)

Lin
Where poand pw are oil and water density. o0 and pw are oil and water viscosity. H dis the

dispersed phase holdup.

Equation (27) showed fairly good agreement with the experimental data having a mean square
error of 27% when it was compared with the present experimental data. However for the same data ho-
mogenous model as Pal (2001) and Phan and Pham (1997) have mean square error of 51%.

Piezoviscous coefficient.

The influence of the pressure on the viscosity of crude oils emulsions, also called piezoviscosity,
has been widely studied in the literature for monophasic systems. Different rheological models have been
proposed to describe this behavior. Most of them take into account the viscosity at atmospheric pressure
and a piezoviscous coefficient. Probably the most mentioned one is the empirical Barus model based on
the Eyring theory. It assumes that, at a given temperature, the viscosity varies exponentially with pressure,
where k is the piezoviscous coefficient (Pa-1), pOthe viscosity (Pa.s) of the fluid at atmospheric pressure
and P the pressure (Pa). Barus model is perfectly suitable for the range of pressures encountered in the
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oil transportation, and also describes accurately the pressure dependence of viscosity and in a large range
of temperature [9, 10, 12, 14]:

€ (28)

AP is the difference between the measuring pressure and the atmospheric pressure. The experi-
mental results show an exponential increase in viscosity with pressure, and confirm that the Barus model
describes accurately the pressure dependence of viscosity and in a large range of temperature [14].

The studies also reveal the unusual temperature dependence observed for the piezoviscosity coeffi-
cient. Two domains can be distinguished with an increase or a decrease of k with temperature. In general,
it is found that when temperature increases, k decreases. Martin-Alfonso et al (2006) showed that the
coefficient for fuel oil decreases when the temperature increases between 10 and 50°C from 5x10-8to
2,25x10-8 Pa-1. However, for temperatures lower than 10°C, their piezoviscous coefficients level off and
tend to decrease, they attributed this phenomenon to the solidification of the heaviest components and the
resulting microstructural changes. According to Chaudemanche (2009), the non-monotonous variation of
the piezoviscosity coefficient with temperature can be related to the viscoelastic properties of the fluid.
Actually, the author, assume that the heavy oils behave at low temperature as a solid. When temperature
decreases, it gets more and more solid-like and resists much more to the applied pressure. As a result,
the coefficient diminishes. At high temperature, we assume that the heavy oil behaves like a liquid with
the intrinsic decrease of the piezoviscous coefficient with temperature [12, 13, 14].

The piezoviscous coefficients and viscoelastic properties of a fluid are connected. Actually, the
coefficient is an increasing function of temperature for a solid like behavior and a decreasing function of
temperature for a liquid-like behavior [14].

By using molecular modelling, it was demonstrated that linear molecules show a lower piezovis-
cosity coefficient than ramified molecules for the same molecular weight. Linear molecules can move
easily compared to ramified molecules. Thus, for linear molecules when a pressure is applied, the structure
re-arrangement is facilitated. These observations imply that heavy oil composition might play a major
role on the piezoviscosity changes [14].

Equations for predicting emulsion viscosity.

Here there are presented some equations useful to obtain the emulsion viscosity if there is not data
of pure oil viscosity and the water cut.

Pal (1998) tried to take into account the effects of shear rate, average droplet size, droplet size
distribution, viscosity of continuous phase and viscosity of dispersed phase on the viscosity of emulsions,
and proposed a correlation with particle Reynolds number (Rep), volume fraction of dispersed phase,
maximum packing concentration of dispersed phase (®m ) and intrinsic viscosity [16].

For concentrated emulsions:
-1

1 =
@2 [ 1-p, "™ |=[ 4, + 4 log,, (Re, ) |+ 4, logyo (Re, )’ (29)

For low concentrations emulsions:
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Where 77 is the intrinsic viscosity

. (K-0,4) 31
=25 (K +1) Gl

K is defined as in equation (15)

Shi (2018) presented a correlation developed by Ronningsen in 1995 based on 110 point of viscosity
of a W/O emulsion using different North Sea oil emulsions. This correlation considers the viscosity of
the emulsion as a function of temperature and water cut. [18].

Ln[iJ=a1+a2T+a3CD+a4(DT (32)
Ho
Where T is temperature and al, a2, a3, and a4 are empirical coefficients.

Farah (2005) conducted a detailed study on the viscosity of water-in-oil emulsions and presented a
model based on temperature and water volume fraction. In Farah's article, the viscosities of water-in-oil
emulsions were measured at atmospheric pressure using a dynamic viscometer at different temperatures
and water cut. The following correlation was developed using experimental data mentioned [18, 19].

For a temperature higher than wax appearance temperature
In(Inp+0,7)=k +k, ®+k;In(T)+k, ©In(T) (33)
For a temperature lower than wax appearance temperature
In(ln 4+0,7)=k", +k', ®+k';In(T)+k’, @In(T) (34)
k1, k2,k3,k4,k’1,k'2, k'3 and k'4 are empirical coefficients.
Azodi (2013() developejd an equation for predicting the viscosity of oil-water emulsions, Its form is:
qo+ic,

u=Ky'e (35)

K1, n, C1, C2 and C3 are constants and depend on the emulsion kind. ® is the emulsifier concen-
tration, y is the share rate, T is temperature and ® is the water cut. The equation (35) was compared with
the models of Johnsen and R@nningsen (2003) and Al-Roomi et al (2004) showing a better description
of the viscosity data [35].

Al-Roomi et al (2004) presented his correlation for emulsion viscosity prediction based in crudes
oil from Kuwait National Petroleum (KNPC). His equation has the form of [44]:

u=ay’ [Ccp +%) (36)

Where a, b, ¢ and d are constants. T is the temperature (K) and y is the share rate. The author says
that his correlation has high degree of correlation coefficient (98%) indicating the applicability of it to
estimate viscosity of oil-in-water emulsion [44].

Wei (2013) Based on the effective medium theory, developed an equation for the emulsion viscosity
estimation considering the water fraction (® ), share rate (y) and Sauter mean diameter of droplets for
the calculation of non-Newtonian factor (kn) and particle Reynolds Number (Nre,p) [45].
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The Water fraction factor is:
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Thickness of the absorbed layer at droplet interface is (um).
Ady, =a, :{M_l}daz (41)
K= (42)
H,
Non-Newtonian factor
Kn :K(fm}/d32):K(f‘w)K(Nre,p) (43)

The subscript ¢ means continuous phase. Fwm is the maximum packing fraction of the dispersed
phase, %, fm real water fraction %. Dj dropletsize (um).

K(Nre,p), the Particle Reynolds number factor expresses the action counteracting the rise of
effective dispersed phase fraction, displaying as the droplet degree of effective dispersed phase fraction
when an emulsion is subject to external shear. This factor is mainly affected by shear rate and droplet size
distribution. Since oils forming emulsions are different in terms of composition and physical properties,
surface active components and their contents, it is recommended that the particle Reynolds number factor
is fitted to two experiments at one droplet size but different shear rates. The authors reported that the
viscosity predicted by the model is in good agreement with the experimental results, with the maximum
relative error of 11% [45].
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Inversion Point.

Emulsion phase inversion point (PIP), is the phenomena where by a changing a system property,
typically a phase concentration or temperature, causes an abrupt change in emulsion morphology (the
dispersed phase becomes the continuous phase and vice versa), in our case corresponds to the water
content at which the transition from a water-in-oil (w/0) to an oil-in-water (o/w) emulsion occurs. Emul-
sion phase inversion is believed to occur because of the complete coalescence of unstable emulsion as
they closest packing arrangement condition is approached by addition of the dispersed phase. The PIP
corresponds to a critical droplet packing arrangement and typically lies between 50 and 74 vol% of the
dispersed phase for monomodal droplets, but can increase up to 85 vol% depending on the droplet size
dispersivity [21, 35-56, 61].

Current understanding about this critical point for emulsion phase inversion suggests that it occurs
due to some combination of the following mechanisms [21, 36-56, 61]:

1.- Addition of more dispersed phase under shear requires a new dynamic balance between droplet
break up and coalescence. The coalescence rate increases more rapidly relative to the break up rate with
increasing volume fraction of the dispersed phase. This results in an increase in mean droplet size which
diverges to the PIP.

2.- The formation of multiple emulsions prior to phase inversion in the dispersed phase serves to
increase the effective droplet phase volume. For example: a w/o emulsion becomes an o/w/o emulsion.
Inclusion of smaller continuous phase droplets into the larger dispersed phase droplets increases their
effective volume and enhances coalescence.

The dispersed phase addition rate has been reported to have an influence on the PIP value: a slow
addition rate of the droplet phase under shear is reported to trigger an early emulsion inversion as a con-
sequence of a high rate of multiple emulsion formation, in contrast to a fast addition rate [21, 36-52, 61].

Rondon (2008) [38] defines the PIP as a phase inversion process in which an emulsion changes its
morphology from oil-in-water (O/W) to water-in-oil (W/O) or vice versa, by one of two different paths
corresponding to so-called transitional and catastrophic inversions. Generally, catastrophic inversion is
produced by the addition of the internal phase by increasing the dispersed phase volume until a critical
value is attained at which the dispersed phase droplets are close enough to coalesce upon contact. It can
also be induced, although in a lower manner, by the continuous stirring until the swap from water-in-oil
to an oil-in-water emulsion (or vice versa) takes place. The inversion takes place through the formation
of a multiple morphology, in which the dispersed droplets contain smaller inner droplets of the external
phase. The multiple emulsions evolves with the transfer of more external phase as droplets inside the
dispersed phase ones; this inclusion increases the dispersed phase volume, whose droplets finally touch
one another at some critical value, at which the coalescence happens and the inversion is completed [21,
36-56].

The path of the increment in the mean droplet size when the emulsion conditions approaches to PIP
is exponential, but it could be also a lineal path depending of viscosity, interfacial tension and chemistry
of continuous phase. As it already known, asphaltenes are generally considered to form a cross-linked,
rigid, viscoelastic structure at the oil-water interface and could offer a modification in the path of the
emulsion approaching to PIP. Mostly all the emulsions shows a monomodal distribution of droplet dia-
meter while the they get closer to PIP prior to phase inversion point, a bimodal distribution occurs likely
indicating a formation of complex W/O/W or O/W/O emulsions [21, 36-52, 61].
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During inversion process from W/O the viscosity increases gradually due to dispersed phase in-
clusion as droplets in the continuous phase leading to a multiple emulsion (W/O/W or O/W/0O), in which
the droplets of continuous phase contain droplets of the dispersed phase that become somehow inserted
inside of them, until an abrupt viscosity fall takes place at moment of the morphology jumps into an
O/W emulsion [21, 36-52, 61].

The rise of viscosity when the emulsion approach to PIP could be explained in three stages [37-56]:

1.- In the first one, the emulsion viscosity increases exponentially as the dispersed-phase volume
fraction increases, thus corroborating the inclusion of the external continuous phase as droplets inside
of the dispersed one.

2.- In the second zone, the emulsion viscosity still increases with the dispersed-phase volume,
but with a lower rate of change. The decreasing in the viscosity increases is likely due to the growing
probability of a droplets collision coalescence mechanism.

3.- Finally, and just before the inversion point, the observed viscosity reduction indicates that the
coalescence takes place and produces a quick gain in dispersed phase connectivity, which is a precursor
of inversion.

The increase of oil viscosity has also effects, as the viscosity of continuous phase increases the
dispersed-phase mean diameter becomes greater at all times, particularly at the inversion point, which
occurs at a much shorter time. With the increase of the dispersed phase viscosity, both, deformation and
the breakup of the dispersed phase droplets turn out to be less efficient, under shear flow conditions. A
lesser deformation implies an easier droplet interaction enhancing the tendency of coalescence; decreasing
the critical dispersed-phase fraction [37-56].

The inversion phenomenon depends on the interactions between the surfactant system and the
aqueous and oil phase. It has been shown that an increase in surfactant concentration for low viscosity
systems (up to 0,2 cP) favors the multiple emulsions formation. This process contributes to increase
the effective dispersed phase to attain a critical packing condition and prompt the inversion phenomena
[37-56, 61].

An inversion propagation time is necessary to complete the process, particularly to attain constant
viscosity. This inversion propagation time is the period through which the normal morphology propaga-
tes through the system, presumably as a result of the fading away of the remnants of the initial multiple
morphology [38].

This decrease in the deformability of the droplets is also likely to reduce the formation of multiple
morphologies by the reduction the droplet inclusion mechanism by the surfactant molecules at the inter-
phase, as a consequence, the droplet deformation becomes more difficult and this inclusion mechanism
fades [37-56, 61].

If the dispersed phase viscosity increases, this lead to a rise of emulsion viscosity when the emul-
sion get closer to PIP, but this increment more steady than the rise of emulsion viscosity if the continuous
phase is more viscous, likely for the formation of an intermediate multiple emulsion with droplets with
a pseudo-fibrous structure producing shorter PIP time [37-42].

Pressure drop in W/O emulsions.

In the flow of emulsions an increase in the pressure drop with the water cut and with the superficial
velocities is found likely due to emulsion crowding at high dispersed phase volume fraction. However,
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under the same conditions and with no-Newtonian emulsions, the stronger the non-Newtonian character-
istics of fluid, the less friction pressure loss increment. This can be attributed to the reducing of effective
and apparent viscosity of the fluids. For instance: in pipeline flow, the density of fluid samples is almost
constant while the apparent viscosity of power law fluids is reduced due to the wall shearing action, the
more deviation from 1 the value of n, the more obvious the shear thinning behavior (reduction of viscos-
ity with share stress), this result must be taken with care because emulsions may remain Newtonian for
a wide range of water cuts, and Non-Newtonian behavior may start at relatively high concentrations of
the dispersed phase. [61, 62, 67-75].

The drag reduction phenomenon in pipeline flow of emulsions is likely influenced by the droplet
size; droplets larger than the size of turbulent eddies can suppress turbulence, leading to drag reduction.
The degree of drag reduction generally increases with the increase in the Reynolds number, especially
at high dispersed-phase concentrations when a sharp decrease in the effective viscosity of the emulsion
if found when the flow changes from laminar to turbulent [62, 69].

It is interesting to observe that the measured friction factors of stable and unstable emulsions, in
laminar region, are in a good agreement with the single phase friction factor given by equation (46) as
reported by Santos (2017), Plasencia (2013) and Al-Yaair (2014), Zhang (2016) and Metzner (1955)
[57-62,71, 72].

16
=— 44
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Where the Reynolds is
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&, 1s the dimensionless unsheared plug radius:
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n is the rehogical index.
K is the consistency coefficient

When 0 <n < Ithe fluid is pseudoplastic, and when n > 1 the fluid is dilatant. V is lineal velocity
p is the emulsion density.

In transition region the non-Newtonian data deviates appreciably from equation (44), because of
the close resemblance between highly non-Newtonian fluids at low shear rates and the true solids, little
eddies of the fluid in turbulent motion should behave more nearly like solid particles being the net effect
of this phenomenon a more diffuse transition from laminar to turbulent flow, manifested by a much greater
transition region than the 2,000 to 3,300 range of Reynolds numbers found for Newtonian fluids [60-73].

In the turbulent region, the unstable emulsion friction factors fall below the Newtonian curve with
a deviation of no more than 20% and above an extension of the laminar relationship. The lower values
friction factor obtained from turbulent data indicate that pressure drop is less than the value expected
on the basis of laminar viscosity for this likely reasons: The first one is that emulsions exhibited drag
reduction behavior in turbulent flow, likely due to coalescence and breakup of droplets of unstable, this
dynamic process modifies significantly the turbulence of the carrier fluid. The second one is by viscoe-
lastic effects in emulsions, that can arise due to elasticity of either individual droplets or a microstructure
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formed between the droplets, in this order of ideas, Zakin (1979) explains that droplets under shear are
continually flocculating, deflocculating, deforming, breaking, and reforming these modes of distortion in
the dispersed phase, and the possibility of various relaxations modes can enhance the viscoelastic effect.
The third reason could be the creation of a viscous sub-layer rich in continuous phase making possible
the bulk fluid to slip [61, 62, 68, 69, 70-75].

Dodge (1959) proposed a correlation to predict friction factors on turbulent region for non-New-
tonians fluids [68, 69, 72]

SR {10 log N 11}__0,4
- 0,75 g Og Re (f) 2 1,2 (48)
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Where NReis the generalized Reynolds number defined by the next equation (45)

The authors reported excellent agreement between predicted and experimental friction factors
with flow behavior indexes ranging from 0,36 to 0,73 and generalized Reynolds number from 2900 to
36000 [68, 69, 72-75].

Other equation used for predicting the friction factor in emulsion turbulent flow is [72]:
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Equation (49) reproduces values of friction factor silty lower than the experimental, this discrepancy
has been attributed to the viscoelastic effect; as mentioned earlier [68, 69, 72-75].

In the flow of unstable emulsions the presence of a dispersed phase may affect the transition from
laminar to turbulent conditions. Furthermore, a high concentration of the dispersed phase may delay the
transition up to a Reynolds number of 10000. It is also important to highlight that for unstable emul-
sions there is a decrease in the emulsion friction factor (f) with decreasing pipe diameter at the same Re
number.In this sense, Masalova (2013) reports the effect of wall slip increases in flow through tubes of
smaller diameters. Furthermore, the degree of drag reduction increases substantially with the increase in
the dispersed-phase concentration. The oil in-water emulsion, obtained after inversion, also exhibit drag
reduction (as expected) but to a lesser degree [21, 56-63, 68, 69, 70-75].

The degree of drag reduction in unstable water in oil emulsion is much higher, probably due to
different stability characteristics of W/O and O/W emulsions. In the case of the unstable oil in water
emulsions, resistance to coalescence can occur due to electrical double-layer effect; the double layer may
form due to preferential adsorption of ions in the continuous phase. In the case of unstable water in oil
emulsions, the continuous phase is nonpolar and the dispersed droplets tend to flocculate rather rapidly
due to the diffuse character of the double layer [61, 62, 67, 70-75].

For the surfactant-stabilized emulsions exhibit relatively little drag reduction. In some cases, the
drag reduction activity vanishes completely because added surfactant can diminish dynamic coalescence/
breakup process. Therefore, the pipeline flow behavior of the surfactant-stabilized emulsions could be
predicted reasonably well using the usual equations of single-phase flow and frictions factors calculated
by Blasius equation due to the fact that those kind of emulsions do not present coalescence/breakup
process [61, 62, 67, 70-75].
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Flow through long pipes can enhance emulsion formation, the longer mixing period the smaller
mean diameter of the droplets is observed at a given liquid velocity and a given intensity of mixing. Fur-
thermore, by increasing the liquid mixture velocity and the intensity of mixing for a constant distance,
the size of the droplets decrease to a maximum stable droplet diameter formed before a length of 600
times the internal pipe diameter [74].

(51

There is a critical superficial water velocity in the order around of 0,6 m/s which is required for
the onset of emulsification and the formation of unstable oil-water emulsions [74].

In the flow emulsions through long pipes phase inversion is observed in the flow regime of layers of
oil-in-water and water-in-oil dispersion indicating that phase inversion takes place within the dispersion
layer and only in a restricted part of the cross-sectional area of the pipe [74].

It is recommended that in the case of a lack of knowledge of the behavior of emulsions that the
pressure drop should be approximated to the pressure drop of the water phase in the case of oil-in-water
emulsions and by the pressure drop of the oil phase in the case of water-in-oil emulsions [74].

Wall Slip Phenomena.

The origin of wall slip can be described by the existence of one lubricating layers located near the
walls and composed of continuous phase dragged from the bulk emulsion, this means that most of the
deformation occurs near the confining walls whereas the bulk of the material behaves more or less like
a solid body or exhibits negligible deformation. In others word, there is a lack of adhesion between the
material and the shearing surface because the overall deformation is localize in a low-viscosity lubricating
layer (depletion layer) [74-92].

Cloitre (2017) and Chin (2018) explain the wall slip as: In the absence of flow, the soft particles
are pressed against the wall by the osmotic pressure of the bulk suspension. Due to the proximity of the
particle and the wall, the particles are sensitive to various short-range forces such as dispersive forces,
steric hindrance, electrostatic contributions, and hydrophobic-hydrophilic forces, and below the yield
stress, there are no large-scale rearrangements, and in first approximation the particles are locked in their
position and do not rotate. When a particle slides along the wall during flow, a thin layer of the solvent
is created between the particle and the wall allowing the concentrated dispersions to slip [74-89].

Some authors describes the wall slip as a liquid layer separating soft suspended objects from the
wall, that are maintained by the balance between the lubrication flow in the slip layer, which creates a
lifting force that pushes the suspended particles away from the solid surface. Although the elastic force
induced by particle deformation and related to the osmotic pressure in the concentrated system tends to
reduce the slip layer thickness [74-92].

Depletion layer arises from steric, hydrodynamic, viscoelastic and chemical forces and constraints
acting on the disperse phase immediately adjacent to the walls. The enrichment of the boundary near
the wall with the continuous (and usually low-viscosity) phase means that any flow of the fluid over the
boundary is easier because of the lubrication effect, this leads to an apparent decrease in the measured
bulk viscosity. In the case of emulsions the deformability of the droplets and creaming enhance this effect.
This is usually confined to a very narrow layer-with typical thickness of 0,1 - 10um [74-92].
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In emulsions, migration of the droplets away from the walls could be due to the deformability of
them, repulsive and attractive forces and osmotic pressure witch can occur even if no transverse gradient
of shear rates is present. Consequently, a thin depletion layer can be formed, which gives rise to slippage
when the sample is sheared [74-92].

Wall depletion phenomena are generally confined to a certain range of shear rates associated with
constant values of shear stress or, in other words, around a critical stress at which a sudden drop in viscosity
takes place. As some of the authors have previously pointed out the shear rate (or stress) range in which
wall slip phenomena appear coincides with the region where the applied shear produces a continuous
deflocculation of droplets. This deflocculation process, at least in concentrated emulsions, is associated
with a dramatic decrease in viscosity in a short range of applied stresses [74-92].

Slip manifests itself in way that viscosity measured in different size geometries gives different
answers if it is calculated by the normal way. In particular, the apparent viscosity decreases with decrease
in geometry (size tube radius). Large particles of the disperse one and a large dependence of viscosity
with the concentration of the dispersed phase are the circumstances which can give slip, especially if
coupled with smooth walls and small flow dimensions. The effect is usually greatest at low speeds/flow
rates and when the particles carry electrostatic charges and the continuous phase is electrically conductive.
Walls themselves can repel adjacent particles because of various physicochemical forces arising between
the particles and the walls [74-92].

The formation of the depletion layer is mainly controlled by the volume fraction of the system
coupled to the particle size of the dispersed phase; this means that as the volume fraction continuous
phase increases droplet-wall repulsions dominate. However, as the amount of dispersed phase, and the-
refore, the number of droplets, present in the sample increases, the repulsion between the droplets due to
packing restrictions starts to dominate over the droplet-wall repulsion ensuring that the depletion layer
thickness decreases up to a maximum volume fraction where the formation of a depletion layer is no
longer possible[74-92].

Two-phase dispersed systems often show slip effects under steady-flow conditions or even during
oscillatory measurements. Slip takes place because of the displacement of the disperse phase away from
solid boundaries. In the case of emulsions this effect is even more dramatic due to the deformability of
the droplets and by creaming. Thus, slip is often more pronounced when an emulsion is formed by large
droplets, or when it is weakly flocculated and the flocs behave as individual large droplets under the
action of gravity [74-92].

Slip is usually more significant at low shear rates. It has been shown that emulsions show a low-
shear rate-limiting viscosity and above a critical shear-rate/shear-stress a large decrease in viscosity is
noticed. Normally the flow of an emulsion shows very high viscosity in the Newtonian region at low shear
stresses and then a shear-thinning region characterized by a drop in the viscosity. This flow behavior is
related to a dramatic structural breakdown and rearrangement induced by shear stress viscosity [74-92].

The most important factor to be considered in relation to wall slip is the emulsion composition,
probably the existence of different interparticle interactions influence emulsion lubricating layer forma-
tion. For instance, a very structured continuous phase (gel-like) seems to reduce or damp the wall slip
phenomena, but in the wall slip regime, this phenomenon seems to be independent of the dispersed phase
concentration, but strongly dependent of surface characteristics and chemistry. As a general rule, wall
slip decreases with the rise in the dispersed phase concentration because more collisions between parti-
cles and between particles and wall take place, which results in the increases of frictional force [74-92].



|1+Emulsions main characteristics and behavior. 69
Revista Tecnocientifica URU, No. 20 Enero - Junio 2021 (51 - 80)

Wall slip increases as the particle size increases. This is because it is harder for particles with a
larger size to fill the space around the solid boundary, leading to the formation of thicker slip layer and
causing the rise of slip velocity. This means, the larger the particle size, the thicker the slip layer, the
higher the wall slip velocity [74-92].

Temperature or thermal effects near walls can, in principle, result in what looks like slip, because
heat generation in very viscous materials due to high shear rate is near the wall of pipes, would lead to
a decrease in viscosity; however, if the heat transfer in the wall is good enough, the effect is mitigated.
Said in others words, the reduction in viscosity makes it is easier for the particles to slip and move away
from the wall. In the same orders of ideas, the viscosity is one of the major factors affecting the wall
slip. As the viscosity increases, it will be more difficult for the particles in the suspension to slip near
the wall [74-92].

Gravity also modifies wall slip because it pushes the particles against the wall modifying the surface
roughness. Gas cushions on the solid interface may appear under the influence of thermal fluctuations near
a solid wall or due to the release of a gas dissolved in a fluid also promotes wall slip. It is well established
that large particles or flocs, the appearance of creaming enhance slip effects [74-92].

It is known that the amount of slip clearly decreases as the emulsifier concentration increase. In
addition to this, a higher agitation speed imposed during emulsification reduces wall slip, for instance;
when a very low value of droplet diameter is obtained, wall depletion is practically eliminated, due to the
stronger interparticle interactions which enhance the formation of a structural network and its stability
against creaming. However, it was also noticed that emulsions with similar droplet diameter but different
composition might show very different values of wall slip because the magnitude of the interdroplet
interactions [74-92].

Wall slip and it is highly dependent on the properties of surfaces. Depending on their chemical
nature, shearing surfaces can be made either attractive or repulsive with respect to the particles of the
dispersion. Surfaces which are totally wetted by the continuous phase are responsible for the formation
of a continuous lubricating film: the particles of the dispersed phase are depleted from the wall which is
in favor of wall slip. On the opposite, if the surface is wetted by dispersed phase particles, they tend to
stick on it contributing to create some artificial roughness and delay the slip [74-92].

If a continuous-rich layer establishes near the wall, and covers the rough surface of the pipe, the
roughness of the surface may not play a significant role. However, if the liquid-rich layer is not thick
enough to cover the surface roughness, slip may take place [74-92].

Wall slip velocity consistently increases with increasing the wall shear stress and, at a constant
wall shear stress; it increases with decreasing pipe diameter. As the diameter of the pipes decreases, the
surface area to volume ratio increases, implying that smaller channels have a relatively larger interfacial
area, making them more pronounced to the slippage [74-92].

Wall slip velocities are less sensitive to changes in pipe size, at low values of the shear stress; but
when the shear stress increases, wall slip velocities are more sensitive [74-92].

Flow of emulsions through packed beds.

The issues related to emulsion transport in porous media can be found in many industrial processes,
and understanding the phenomena occurring during the flow of emulsion through porous deposit has a
significant importance in engineering [93-110, 112].
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During the O/W emulsion flow in porous structure, it is important to determine whether the dis-
persed system can be treated as homogenous fluid or not. If the dispersed phase droplets are small enough,
compared to the flow channels, it is possible to state that the fluid is a homogenous medium with complex
a rheology. However, in most practical cases, the dispersed phase droplets are significantly bigger than
pores, which mean that their presence cannot be neglected, in this case it is necessary to consider how
other emulsion properties such as droplets sizes influences the flow [96-99, 101, 102, 110-114].

During the emulsion flow through porous media, a reduction in the permeability can be observed.
In the case where the pore radius is similar or greater than the particle radius, the droplet can flow
periodically varying diameter due to pore configuration, but some of them entering the pore deform
significantly and generate a lower radius in the front than the radius of the droplet back, If the actual
pressure difference along the pore is lower than the flow pressure, the droplet is trapped within the pore,
if the drag forces produced by the continuous phase fluid flow, become large enough to overcome the
capillary pressure threshold the droplet trapped in the pore will flow,This critical velocity is a function
of surface properties such as adhesion or zeta potential value of the system and the droplet size to pore
size ratio. Large flow velocities can result in droplet breakup, if the capillarynumber is equal or exceeds
unity.[96-99, 101, 102, 110-114].

Equation (52) can be used to determinate the pressure necessary to push a dispersed phase droplet
through the pore. If Actual pressure differential across the pore is less than that predicted by equation (52),
the emulsion droplet plugs the pore throat. If it higher the dispersed phase droplet undergoes distortions
to pass through the pore constriction [96-99, 101, 102, 110].

AP = 20{l—i} (52)

h n
Where:

o: Superficial tension
rl: Pore radii
r2: Droplet radii

In emulsions with droplets with sizes smaller than the pores, the particles can flow easily through
the structure, but can also be captured in porous bed or pockets due to its interception to porous walls,
which is related to the acting of Van der Waals and hydrodynamic forces, reducing the permeability.
Physicochemical attachment and detachment of the dispersed phase can be attributed to small scale het-
erogeneities of the pore-surface dispersed-phase properties. In particular, surface charge heterogeneities
on both the dispersed and solid phases play a fundamental role in the dispersed phase transportation
[96-99, 101, 102, 110-114].

Another parameter, which essentially affects the emulsion flow through porous media, is the
concentration of dispersed phase. This factor strongly influences the fluid rheological properties. When
emulsion phases are Newtonian, they still show non-Newtonian behavior, presenting a rapid rise in the
apparent viscosity for the elastic instability. It is normally assumed that, the higherthe concentration is,
the longer the flow time through the porous medium [93, 98, 111].

The elastic instability is associated with the formation of apparent stagnation zones (dead zones)
around stagnation points, and the latter is linked to the instability of dead zones and their violent dis-
integration into small eddies, but the rise in emulsion viscosity caused by the flocculation of droplets
counteracts elastic flow instability [93, 98].
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During the emulsion flow through porous media it was also observed that, at the beginning of the
process, the concentration of emulsion that flows out from the porous bed is lower than the concentra-
tion of emulsion injected into the porous structure. However, during the process, the concentration of
emulsion leaving the bed increases, and finally reaches the value similar to the concentration of emulsion
entering the porous medium; this shows that droplets in the dispersed phase are temporarily trapped and
then released after some time (sticky time). This phenomenon is caused by the “straining” mechanism,
in which the dispersed phase is retained inside the porous bed and only the continuous phase flows.
When small pores are blocked by dispersed phase droplets, it leads to a situation when flow occurs only
through the main large paths. In such pores emulsion is not captured and its structure does not change,
which explains the invariable concentration of dispersed phase after some time [96-98, 100, 101, 112].

The structure of emulsion changes, during its flow through porous structure. It has been observed
that, at the beginning of the flow, the droplets leaving the porous bed are smaller than the ones that are
initially injected; however, during the process their size changed and bigger onesare presented in outflow.
Finally the droplets size distribution is similar to the droplets size distribution in emulsion entering the bed.
This change is less noticeable in the case of lower concentrated emulsions. In case of high concentrated
emulsions, the amount of bigger droplets is so significant that all available spaces are filled instantly,
which results in the situation where only the slight changes in diameters can be observed. Big droplets,
during flow through the structure of the bed, are not only stopped, but also sometimes being ripped into
smaller ones [96-98, 102, 112].

The pressure fluctuations seem in the emulsion flow through porous media can be explained as: with
the passage of a single large droplet through the capillary throat. As the tip of the droplet passes through
the smallest diameter section, pressure reaches a local maximum value and then it drops as the front of
the droplet moves into the diverging portion of the constriction. A new pressure rise occurs whenever a
large droplet starts to protrude the capillary throat [101, 102, 112].

Pores media wettability plays an important role in the flow of emulsions in porous media. If the
structure is wetted by the continuous phase, it will capture some amount of carrier leading to a purer
flow of dispersed phase. A medium wetted by the dispersed phase will plug the porous structure by the
hindrance effect, enhancing the formation of free droplets phase [110].

Most workers have used the definition of Reynolds (Re”) proposed by Ergun (1953) of friction factor
for the flow of Newtonian liquids through packed bed modified by Kemblowski and Michniewicz (1979)
for non-Newtonian liquids, and presented by Chhabra (1991) [103-107]. The Re’ is described as follows.

o n n I-n

Re’:pVo D€ ( 4n J 15\‘/35 (53)
K(l—o‘) 3n-1 30

Where:

Dp is volume equivalent diameter,

Vo is superficial liquid velocity,

n is power law flow behavior index

K is power law consistency coefficient (0,02 up to 1,3)

€ is the porosity
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Ergun have shown that equation (53) it is applicable to determinate the friction factor for the flow
of non-Newtonian liquids through packed for Re” between 0,0016 and 2,5 and n between 0,4 and 0,7
[103-107].

f= @ +1,75 (54)
Re

Here is important to mention that considerable confusion exists in the literature regarding the
numerical constants appearing in equation (53), especially the value of 150. Indeed, the values ranging
from 115 to 180 have been suggested in the literature, for beds of uniform size spherical particles. Even
wider variations in the values of constants in equation (53) have been observed for beds of non-spherical
particles. This correlation predicts results of pressure drop measurements with an average error of 13%

for Re” form 0,001 up to 100 [103-110].

Some evidence suggests strongly that emulsions can be produced in the porous media. Emulsions
could be formed within the pore-throat structure where the velocity gradients or shear rates are very high
because the disruptions of the bulk interface between the two liquids, leading to the initial formation of
the dispersed phase. Interfacial tension and viscosity ratio of the immiscible liquids play a dominant role
in the emulsification of these liquids in porous media [110, 111, 112, 113].

Conclusions

The most important factor of influence in the behavior of oil/water emulsion is the temperature
for all de changes produced when and emulsion is submitted to it property, among them, the reduction
of continuous phase viscosity followed by the emulsion viscosity and the rise in the Brownian motion of
molecules leading to a destabilization of the dispersed phase, enhancing the elimination of surfactants
layers making easier the coalescence of droplets into bigger ones, ending in the two phase separation.

Surfactant concentration added or not, play according to our knowledge, the second of the more
important factors influencing the emulsion behavior; because the morphological changes that a surfactant
can make; like reducing the mean droplet diameter distribution, stabilize the droplets with a protecting
layer preventing them to coalesce with others droplets; in some cases, if the emulsion is well stabilized,
the emulsion can behave as a homogenous fluid. The surfactant can make possible solvation and aggre-
gation phenomena, leading to deep changes in the emulsion microstructure.

A series equation for correcting oil phase viscosity as a function of water cut (@) and other variables
as a temperature are presented in this small review, but due to the fact that most of them have parame-
ters that must be determined from experimental data, the usage of each one of the equation should pass
through a previous stage of validation with experimental data. Precaution must be taken if one of these
equations would be used without this validation stage.

PIP or phase inversion point, is triggered by a series of morphological changes in the emulsion for
the share rate, adding of dispersed phase or other mechanism that aids the coalescence of dispersed phase
and the formation of multiple emulsions (O/W/O or W/O/W) still the inversion is complete.

The transition from laminar flow to turbulent flow in emulsions is delayed up to Reynolds numbers
above 10000 for the viscoelastic effects. Unstable emulsions in pipes or channels, usually shows a drag
reduction due to wall slip, coalescence and breakup of droplets or by viscoelastic effects in the emulsion
in the turbulent region. When the emulsions are stables, the mechanisms of drag reduction vanish.

Wall slip phenomena occurs in the flow of emulsions basically for the appearance of a less viscous
layer made of mostly continuous phase, created by a series of short-range forces and is triggered after a
critical stress associated with a continuous deflocculation of droplets.
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The flow of emulsions in packed beds is highly influenced by the droplets diameter distribution,
this parameter determines if the fluid should be treated as a homogenous or as dispersion. Droplets
bigger than the pore throat will plug it reducing the permeability, droplets smaller than the pore throat
could pass free through the pore. A variety of interaction pore wall/droplet can be found, and they can be
responsible for the reduction in the flow through the porous structure. Instead of all written above, the
flow of emulsion in porous media is a very complex task because all the chemical interactions and the
emulsion rheological performance.
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Resumen

La investigacion tuvo como proposito realizar un manual practico para mastiles de acero en
estructuras tensadas por membranas de fibra de poliéster, aplicando los principios recomendados
por Hamon y Pérez [1], Carranza y Taco[2], Ballaben [3], entre otros. El tipo de investigacion fue
descriptiva, con un disefio no experimental transeccional. La técnica para recolectar los datos fue la
observacion directa de documentos bibliograficos y normativos principalmente. Se tomé como unidad
de anélisis, los perfiles tubulares de acero los cuales se analizaron de acuerdo a las condiciones que
inciden en el proceso de seleccion del perfil 6ptimo, asi como las necesidades de los usuarios que
ayudaron a determinar los parametros de seleccion de dichos perfiles de acuerdo con el disefio de las
tenso-membranas para el aprovechamiento efectivo del trabajo del sistema estructural en conjunto.
Posteriormente se analizaron y se discutieron los resultados obtenidos, presentando una propuesta de
las consideraciones técnicas para dar conclusiones y recomendaciones de la misma.

Palabras clave: Mastiles de acero, estructuras tensadas, membranas de fibra de poliéster.

Practical handbook for steel mast in structures
tensioned by polyester fiber membranes

Abstract

The purpose of the research was to make a practical handbook for steel masts in structures
tensioned by polyester fiber membranes, applying the principles recommended by the authors: Hamon
et al., Carranza et al., and Ballaben. The type of research was descriptive, with a non-experimental,
transectional design. The technique to collect the data used was the search for documentary infor-
mation, based on bibliographic texts, various types of documents, national and foreign magazines,
brochures, internet, etc. The base element or unit of analysis was taken as the tubular steel profiles, of
which the conditions that affect the selection process of the optimal profile were analyzed, as well as
the needs of the users who helped determine the selection parameters of said profiles in accordance
with the design of the tensile-membranes for the effective use of the work of the structural system as
a whole. Subsequently, the results obtained were analyzed and discussed, presenting a proposal of
the technical considerations to give conclusions and recommendations.

Key words: Steel masts, tensioned structures, polyester fiber membranes.

Introduccion

Las membranas textiles han entrado a Venezuela con relativo retraso, a pesar de que la ubicacion
del pais dentro de la franja ecuatorial; le da un clima moderado, permite la utilizacion de espacios abiertos
todo el afio, a lo que se le suma la presencia de vientos maximos en la costa de 7 m/s, condiciones ideales
para el uso de cubiertas textiles.

81
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A partir de la edificacion de este tipo de cubiertas, fueron evolucionando los sistemas constructivos
a partir de los nuevos conocimientos adquiridos por los profesionales en las areas de la ingenieria civil
y la arquitectura nacional e internacionalmente, aportando nuevas tecnologias para el desarrollo del pais
de forma exponencial. Actualmente la demanda de estructuras tensionadas tiene un creciente aumento,
ya que son relativamente nuevos para el mundo de la ingenieria, ademas existe un reducido conocimiento
cientifico acerca de las mismas.

Las estructuras flexibles, tales como: las mallas de cables, los ten Sigrid y las membranas (estructuras
de tensidn) son conocidas por la simplicidad de sus elementos, asi como por su facil ensamblaje, minimo
consumo de materiales, minimo desperdicio y eficiencia energética. Estos aspectos les permiten sobre-
pasar a cualquier otro sistema estructural en términos de ligereza y capacidad para cubrir grandes luces.

Uno de los problemas que este crecimiento tecnologico ha generado es que no todas las empresas
que construyen estructuras textiles tienen la preparacion técnica adecuada ni el método apropiado para
edificar este tipo de cubiertas; es por esto que comienza a ser necesario establecer normas, procedimientos
y metodologias que permitan regular el disefio de este tipo de estructura y asegurar la calidad de las obras.

Teniendo en cuenta una guia por medio de la cual se disponga de consideraciones de acuerdo con
la geometria en planta de mastiles de acero como sistema de soporte indirecto en tenso-membranas con
el fin de seleccionar la alternativa mas efectiva para el aprovechamiento de un mejor tensado en la
constitucion de las mismas, de acuerdo con las normativas del pais; considerando este método de facil
acceso y construccion, generando en este sentido, un aporte visualmente futurista y atractivo hacia la
tecnologia de la construccion tendiendo a ser un tipo de sistema constructivo que aporte soluciones hacia
el desarrollo sostenible y econdomico a nivel global.

Por lo anteriormente expuesto, se plantea la siguiente pregunta: ; Cuales son las consideraciones que
se deben analizar para la seleccion de mastiles de acero en estructuras tensadas por membranas de fibra
de poliéster, segun su geometria en Planta? Esta interrogante nos direccion6 hacia el siguiente objetivo
general: Proponer un manual practico para la seleccion de mastiles de acero en estructuras tensadas por
membranas de fibra de poliéster, segun su geometria en Planta. Para lograr este objetivo, primero se debe
describir los sistemas de soporte indirecto de acero como elemento estructural constructivo. Segundo,
se hace importante, analizar las consideraciones requeridas para la seleccion de mastiles de acero en
estructuras tensadas por membranas de fibra de poliéster. Y, finalmente lo anterior permitird disefiar un
manual practico para la seleccion de mastiles de acero en estructuras tensadas por membranas de fibra
de poliéster, segun su geometria en planta.

Metodologia

En este tipo de investigacion establecida como descriptiva se clasifica como un estudio de medicion
de variables independientes, ya que las variables a estudiar en la misma no se correlacionan entre si, asi
mismo, estas seran: estudiadas, medidas y evaluadas de manera independiente. La presente investigacion
tiene un disefio no experimental ya que, no se manipula la variable objeto de estudio por parte de los
investigadores. El estudio se realizé en un solo momento, sin llevar a cabo pruebas ni chequeos periodi-
cos, relacionando asi la variable, con los fendmenos que inciden en la seleccion de los mastiles de acero;
delimitado por un periodo de tiempo especifico, por lo tanto, para la presente investigacion se establecio
un disefio transeccional. En este orden de ideas, el presente estudio fue una investigacion documental,
puesto que se describid los elementos que inciden en la seleccion de los mastiles de acero cuyo valor es
pertinente analizar desde los documentos existentes en la materia.

Sus unidades de analisis estuvieron conformadas por mastiles de acero en estructuras tensadas,
siendo ellos el elemento central de estudio, ya que de ellos depende la seleccion adecuada de los mismos.
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Durante esta investigacion se utilizé el tipo de observacion indirecta, debido a que se obtuvo informacion
através de fuentes secundarias, es decir, sin alterar los eventos estudiados, tales como el proceso de disefio
del sistema estructural; asi mismo se aplico la técnica de la observacion documental para sustentar analisis
de las consideraciones técnicas para la adecuada seleccion de los mastiles de acero del sistema estructural.

Resultados

De acuerdo a los analisis realizados en la siguiente propuesta se evidencian los resultados obtenidos
y son reflejados mediante la estructura de un Manual practico para la seleccion de mastiles de acero en
estructuras tensadas por membranas de fibra de poliéster, segin su geometria en planta:

1. Preambulo del Manual.
Mision

La mision del manual practico para la seleccion de mastiles de acero, esta centrada en ofrecer con-
sideraciones técnicas que satisfagan las necesidades de ingenieros, arquitectos y disefiadores estructurales,
apoyados en el mejoramiento continuo, la participacion y compromiso de todos los profesionales inmersos
en el disefio y calculo de sistemas estructurales de soporte indirecto, guiadas en estos lineamientos y para
el aprovechamiento maximo de su tensado de acuerdo con su geometria en planta.

Vision

Garantizar la contribucion hacia la vida 1til de las estructuras, con el fin de contribuir con el pro-
ceso de seleccion de los mastiles, el cual se espera que surja de provecho para las entidades encargadas
de realizar y disefiar este tipo de estructuras garantizandose asi la calidad de las mismas.

Objetivos generales

Aportar soluciones técnicas a los factores involucrados en el proceso de seleccion de mastiles de
acero estructural

Recomendar perfiles tubulares adecuados segun las consideraciones técnicas del sistema estructural
y las condiciones del entorno.

Brindar una guia practica para el usuario y/o profesional interesado en la seleccion de mastiles de
acero para dar solucion al disefio del sistema estructural de soporte indirecto, seglin lo requiera su proyecto

Contribuir al aprovechamiento del mejor tensado de las tenso-membranas segin su geometria en
planta de cualquier proyecto civil que involucre un sistema estructural de soporte indirecto.

Alcance

Por extension, esta guia no contiene instrucciones detalladas del proceso de disefio del sistema
estructural de soporte indirecto de las tenso-membranas, ya que es un proceso que depende del tipo de
soporte, dimensiones y un conjunto de caracteristicas definidas por el disefiador lo que implica una infinidad
de caracteristicas y combinaciones a nivel de disefio; y por ello se inclina mas al proceso de seleccion del
perfil 6ptimo de acuerdo con la capacidad de esfuerzo a soportar por dicho sistema. Cabe destacar que
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la descomposicion de fuerzas para llevar a cabo el proceso de calculo de este tipo de sistema, también
dependera de los factores anteriormente mencionados, es por esto que se omiten en el presente manual.

2. Introduccion.

Debido a la constante evolucion y avance de la tecnologia en el mundo, surgen nuevas soluciones
a problemas de indole ingenieril para garantizar la optimizacion de los procesos de disefio y calculo
estructural de los diversos sistemas inherentes a dicha disciplina. En el caso de las tenso—-membranas, se
han convertido en una de las soluciones arquitectonicas de vanguardia empleadas por excelencia, para
proveer el cerramiento horizontal de espacios con grandes luces, aplicadas como cubiertas.

En este sentido, se ha demostrado que una de las dificultades que el crecimiento tecnolégico ha
generado, es que no todas las empresas que construyen estructuras textiles tienen la preparacion, ni el
método apropiado para edificar este tipo de cubiertas; es por esto que se requiere establecer normas,
procedimientos y metodologias que permitan regular el disefio de este tipo de estructura y asegurar la
calidad en la aplicacion del sistema de soporte indirecto en la construccion.

En el presente manual se establecen las consideraciones para la exitosa seleccion de los perfiles
indicados para llevar a cabo posteriormente el proceso de disefio, calculo y ejecucion de este tipo de
proyectos.

3. Fases del Manual.

Fase 1. Consideraciones generales

Resulta de gran importancia consideracion de la posicion de la tenso-membrana respecto a la inci-
dencia de la direccion del flujo de viento, siendo éste una de las cargas principales que afecta directamente
en la seleccion de los perfiles, ya que se requiere de su inclusion estricta en el proceso de descomposicion
de fuerzas en el calculo estructural, tomando en cuenta de igual manera: los efectos de empuje y succion
de viento segun sea el caso. Dentro de las consideraciones, es preciso tomar en cuenta el peso propio del
sistema, aunque una de las ventajas que ofrece el mismo, es la ligereza y peso propio inferior a 1 kp/m?;
sin embargo, es de importancia ya que es una carga a considerar en el calculo estructural.

La altura de cada perfil también es relevante en el proceso de seleccion de los mismos, sin embargo,
los fabricantes proveen perfiles con una altura maxima de 12 metros para evitar el pandeo lateral torsional
elastico. Con la correcta seleccion de perfiles, su estudio, calculo y proceso de disefio estructural, este
sistema puede poseer la capacidad de cubrir superficies superiores a los 100.000 m? para cualquier tipo
de funcion.

Fase 2. Seleccion de angulo de inclinacion

Para llevar a cabo el proceso de seleccion del perfil tubular 6ptimo se requiere la definicion detallada
del disefio de la tenso-membrana, algunos aspectos arquitectonicos a considerar, son los que definiran el
tipo de perfil a seleccionar. Como primer aspecto a considerar para la seleccion del perfil tubular 6ptimo
es la seleccion del angulo de inclinacion del mismo.

Las tenso-membranas si bien es cierto, son nuevos sistemas y estrategias de disefio estructural que
permiten guiar la nueva libertad formal, lo que conlleva a la utilizacion clara y simbdlica de un icono
visual de gran relevancia. Si bien es cierto, el disefio estructural de vanguardia permite la libertad for-
mal, estructuralmente, a continuacion, en la Tabla 1, se recomiendan dngulos de inclinacidn para perfiles
tubulares de acero entre el rango de 30° < 6 <90°, para garantizar la capacidad estatica de los perfiles
tubulares circulares.
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Tabla. 1. Angulos de inclinacién recomendados para la seleccion del perfil 6ptimo.

C)
30°
40°
50°
60°
70°
80°
90°

En el caso que el angulo de inclinacion establecido en el disefio del proyecto, no se presente reflejado
en la tabla anterior, se debe realizar su respectiva interpolacion. Los angulos de inclinacion presentados,
se destacan entre el rango satisfactorio para garantizar la condicion de capacidad eficiente de los perfiles
tubulares a seleccionar por el usuario.

Fase 3. Perfiles 6ptimos

Para la seleccion del perfil Optimo se debe considerar el tipo de seccidon que se requiere segun el
disefio arquitectonico establecido, en este manual se presentan perfiles tubulares de seccion cuadrada
y circular como solucidn y respuesta a los dngulos previamente definidos los cuales cumplen con las
capacidades eficientes para cada perfil. A continuacion, en la Tabla 2 se presentan los perfiles que fueron
seleccionados segln los catalogos de los fabricantes: Hierrobeco [4] y Unicon [5] quienes se dedican a
la fabricacion de perfiles de acero a nivel nacional cumpliendo con las normativas del pais.

Tabla 2. Perfiles de seccion circular 6ptimos segiin Angulos de inclinacion.

PERFILES OPTIMOS
o) DIAMETRO Didmetro Espesor Area Peso (kgt/m)
(em?)
(Pulgadas) (mm) (mm)
30° 10 % 273.1 9.00 74.7 58.61
40° 95/8 244.5 7.00 52.2 41.00
50° 85/8 219.2 5.50 36.9 28.97
60° 75/8 193.7 4.50 26.7 20.99
70° 6 152.4 4.00 18.6 14.64
80° 5% 139.7 3.40 14.6 11.43
90° 5 127.0 3.00 11.7 9.17

Se presentaron los perfiles circulares optimos para cada angulo de inclinacion, presentando sus
diametros en unidades de medida de; pulgadas y milimetros, asi como también se presento el espesor,
area y peso de cada perfil respectivamente. A continuacion, se presentan los perfiles dptimos a seleccionar
de seccion cuadrada:
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Tabla 3. Perfiles de seccion cuadrada 6ptimos segiin angulos de inclinacion

PERFILES OPTIMOS
C) Hx B (mm) | Espesor (mm) | Radio en esquinas Area Peso (kgf/m)
(mm) (cm?)
30° 220 x 220 9.00 13.50 73.18 57.45
40° 200 x 200 7.00 10.50 52.36 41.10
50° 175x 175 5.50 8.25 36.25 28.46
60° 155x 155 4.50 6.75 26.39 20.72
70° 120 x 120 4.00 6.00 18.01 14.10
80° 110x 110 3.04 5.10 14.10 11.07
90° 100 x 100 3.00 4.50 11.32 8.89

Se presentaron los perfiles de seccion cuadrada 6ptimos para cada angulo de inclinacion, presen-
tando sus dimensiones base (B) x altura (H) en unidades de medida de; milimetros, asi como también se
presento el espesor, radio de esquina, area y peso de cada perfil respectivamente.

Los perfiles seleccionados (en ambas secciones), corresponden a los angulos establecidos segun
la capacidad a traccion que debe soportar por cada inclinacion, entre menor es el angulo, mayor sera el

perfil para garantizar la resistencia de disefio, ya que en estas condiciones la membrana tiende a soportar
una tension mayor.

Fase 4. Capacidad de esfuerzos a traccion

Laresistencia de disefio de los elementos a traccion o x Pn, serd el mayor valor entre el estado limite
de cedencia sobre el area total y el estado limite de rotura, sobre el area efectiva. Se tienen las siguientes
ecuaciones, donde la traccion de cedencia sobre area total se considera por la expresion Pn =F X A
— ¢ =0.90 y la traccion de rotura sobre es el area neta efectiva. P, =F A — @ =0.75 .Es por esto
que, de estos factores depende la capacidad de soporte a traccion de cada seccion planteada. Los valores
de las capacidades fueron obtenidos manual de disefio de estructuras de acero con perfiles tubulares de
acero, producido por la industria UNICON]5]

A continuacion, en las Tablas 4 y 5, se presentan, los angulos de inclinacion para los perfiles de
acero y las dimensiones de las secciones obtenidas, asi mismo, la traccion de rotura y de cedencia se
denota con el simbolo o.

Tabla 4. Capacidad de miembros a traccion para perfiles de seccion circular

TRACCION DE .
CEDENCIA TRACCION DE ROTURA
©=0,90 o0=0,75

® o Pn o Pn o Pn o Pn o Pn o Pn

(ton) (ton) (ton) (ton) (ton) (ton)

A=095A A =0.90A A =0.85" A =0.80A A =0.80°

30° 220,21 216.25 204.87 193.48 182.10 170.72
40° 153.96 151.20 143.25 135.29 127.33 119.37
50° 108.78 106.82 101.20 95.58 89.95 84.33
60° 78.82 77.40 73.33 69.26 65.18 61.11
70° 54.97 53.96 51.14 48.30 45.46 42.61
80° 4291 42.13 39.92 37.70 3548 33.26
90° 34.44 33.82 32.04 30.26 28.48 26.70
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Tabla 5. Capacidad de miembros a traccién para perfiles de seccion circular

T%%%%%IIADE TRACCION DE ROTURA
©=0,90 ©=0,75
] o Pn o Pn o Pn o Pn o Pn o Pn
(ton) (ton) (ton) (ton) (ton) (ton)
A =0.95" A =0.90A A =0.85A A =0.80A A =0.80A
30° 216.54 212.63 201.44 190.25 179.06 167.87
40° 154.79 152.00 144.00 136.00 128.00 120.00
50° 107.12 105.19 99.65 94.11 88.58 83.04
60° 77.96 76.56 72.53 68.50 64.47 60.44
70° 53.23 52.27 49.52 46.77 44.02 41.27
80° 41.66 4091 38.76 36.60 34.45 32.30
90° 33.47 32.87 31.14 29.41 27.68 25.95

Estos valores presentados, le proporcionara al usuario del manual para la seleccion de perfiles
optimos para las tenso membranas, factores aproximados de capacidad de soporte en unidades de peso
segun las dimensiones de la seccion y el angulo de inclinacion del perfil. Se debe considerar que previa
la consideracion de los valores de capacidades de carga se debe realizar la respectiva descomposicion
fuerzas en la estructura para efectuar el calculo estructural de la tenso-membrana. Existen infinitas com-
binaciones y posiciones en las cuales se pueden colocar los perfiles, es por ello que se debe considerar en
todo momento la geometria en planta del disefio y tener definido correctamente el angulo de inclinacion
de los perfiles tubulares a aplicar en el disefio.

Conclusiones

El sistema de soporte indirecto se compone por los siguientes elementos: membrana textil de fibra
de poliéster (puede alcanzar una resistencia de 600 kn/m), cables espirales o de cordones, tensores abiertos
y/o cerrados, terminales (trenzados, con abrazaderas, con casquillos, fundidos, prensados y/o de cono
interior) completando asi su soporte a nivel de fundacion mediante anclajes (activos y/o) pasivos; asi
mismo cuenta con mastiles de acero (empotrados o articulados de seccion circular o cuadrada), siendo
este, el elemento que proporciona el soporte estructural, posee cabezales de mastiles que definen la red
conductora con los cables (de 50 mm? de seccion o varilla de 8-10 mm de diametro); ademas de ellos,
segun se requiera en el disefio, se pueden emplear guardacabos como elemento accesorio. El disefio de
la tenso-membrana y su geometria en planta son los principales factores que determinan la variabilidad
de los elementos del sistema.

Se parti6 del hecho de asumir que las tenso-membranas tienen la particularidad de resistir esfuer-
Z0s a traccion, es por ello que se establecieron los esfuerzos a traccion que soporta cada perfil segtin lo
establecido en los catdlogos suministrados por los fabricantes y segun sus angulos de inclinaciéon que se
requiera en el disefo. Para la seleccion de los perfiles 6ptimo se debe considerar (como principal factor),
los 4angulos de inclinacion de los mismos; con un rango entre 30°< @ < 90° segun el disefio arquitec-
ténico, para garantizar el trabajo efectivo del sistema. Asi mismo, se debe tomar en cuenta la geometria
en planta del conjunto, ya que de ella depende la disposicion de los diversos dispositivos inherentes al
sistema.

Resulto de gran importancia recomendar el estudio de la posicion de la tenso-membrana respecto
a la incidencia de la direccion del flujo de viento, siendo éste una de las cargas principales que afecta
directamente en la seleccion de los perfiles, ya que se requiere de su inclusion estricta en el proceso de
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descomposicion de fuerzas en el calculo estructural, tomando en cuenta de igual manera: los efectos de
empuje y succion de viento segun sea el caso. Dentro de las consideraciones, es preciso tomar en cuenta
el peso propio del sistema, aunque una de las ventajas que ofrece el mismo, es la ligereza y peso propio
inferior a 1 kp/m?; sin embargo, es de importancia ya que es una carga a considerar en el calculo estructural.

Se concluyd que la altura a considerar de cada perfil también es relevante en el proceso de selec-
cion de los mismos, sin embargo, los fabricantes proveen perfiles con una altura maxima de 12 metros
para evitar el pandeo lateral torsional elastico. Se determiné que, con la correcta seleccion de perfiles,
su estudio, calculo y proceso de disefio estructural, este sistema puede poseer la capacidad de cubrir
superficies superiores a los 100.000 m? para cualquier tipo de funcion.
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Resumen

La presente investigacion es de caracter metodoldgico del tipo proyecto factible, donde se
plantea un disefio de investigacion explicativo-descriptivo, documental. Dado que no se tiene mucha
informacion acerca de las zapatas de acero y se desconoce los procedimientos se vio la necesidad de
unir dicha informacién en un solo documento. El propdsito fundamental de esta investigacion fue
proponer un manual de procedimientos para la elaboracion, preparacion y montaje de zapatas de acero
al carbono, que sirve como aporte a los profesionales del 4rea de la construccion y de la inspeccion de
obras, ademas de ser una especie de guia y orientacion al momento de llevar a cabo todo el proceso
que abarca desde seleccionar los perfiles para la elaboracion de la zapata hasta el montaje en sitio,
en donde se presentan los posibles problemas como lo es la corrosion y sus distintas soluciones. El
manual les permitird a los ingenieros civiles, arquitectos y afines a desarrollarse en esta area y contar
con una herramienta que les proporcione una rapida consulta con sus procedimientos de inspeccion.
Los resultados obtenidos permitieron dar respuesta a los objetivos especificos planteados, sirviendo
de base para la propuesta del manual.

Palabras clave: Manual, procedimientos, elaboracion, preparacion, montaje, zapatas, acero.

Handbook for the elaboration, preparation
an assembly of carbon steel footings

Abstract

The present investigation is of a methodological nature of the feasible project type, where an
explanatory-descriptive, documentary research design is proposed. Since there is not much information
about steel footings and the procedures are unknown, it was necessary to combine this information
in a single document. The main purpose of this research was to propose a manual of procedures for
the elaboration, preparation and assembly of carbon steel footings, which serves as a contribution to
professionals in the area of construction and works inspection, in addition to being a kind of guidance
and orientation when carrying out the entire process that ranges from selecting the profiles for the
manufacture of the shoe to the assembly on site, where possible problems such as corrosion and its
different solutions are presented. The manual will allow civil engineers, architects and the like to
develop in this area and have a tool that provides them with a quick consultation with their inspection
procedures. The results obtained made it possible to respond to the specific objectives set, serving as
the basis for the proposal of the manual.

Key words: Handbook, procedures, elaboration, preparation, assembly, footings, steel
Introduccion

La industria de la construccion civil ha ido evolucionando de acuerdo a los avances tecnologicos
y al crecimiento demografico a nivel mundial, con el fin de crear soluciones mas eficientes, capaces de
aumentar la productividad, disminuir los desperdicios y satisfacer la creciente demanda.

El acero al carbono es el material de construccion que representa la mejor alternativa para cam-
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biar el panorama de la industria y la racionalizacion de sus procesos, ademas que ofrece una respuesta
ecoldgica de preservacion, por ser un material reciclable por excelencia [7, 8, 9,11].

Ahora bien, el disefio de zapatas de acero estructural como elementos de infraestructura resultan
una tendencia innovadora gracias a su proceso constructivo, el cual acelera el tiempo de ejecucion, se
conforma por un unico material y resulta mas ligero[1].

Dichas fundaciones superficiales se apoyan en capas poco profundas de suelo, su utilizacion puede
variar, ya sea para estructuras provisionales como para duraderas, por ello resulta importante conocer
el tipo de suelo en el que se va a fundar la estructura para asi tomar las previsiones necesarias, debido
a que el acero estructural cuenta con la desventaja de deteriorarse gradualmente segun el entorno y la
superficie de contacto [2, 3, 5, 6].

Es por ello que se elabord un manual que explica detalladamente y de manera organizada, el pro-
cedimiento para llevar a cabo la elaboracion, preparacion y montaje de zapatas de acero al carbono, con
el fin de que sea utilizado como herramienta y guia, por ingenieros civiles, arquitectos y afines.

El manual contempla las distintas etapas necesarias para llevar a cabo el proceso constructivo,
desde la descripcion de los elementos que componen cada parte, desde los perfiles metalicos para la base,
los rigidizadores y el pedestal; la configuracion de la zapata; Se describen las posibles patologias que se
pueden presentar en ellas, las cuales se clasifican en dos tipos, por corrosion y por deformaciones, siendo
este uno de los temas mas importantes, ya que permite tomar accion antes de que ocurra algin dafio o
perdida y ademas contribuir con la vida util del elemento o estructura. Por tltimo, y en base al objetivo
anterior, se presentan las distintas soluciones para la prevencion contra la corrosion, en el que se destaca
los distintos tipos de pinturas anticorrosivas, los espesores necesarios y las técnicas a aplicar [10,12].

Metodologia

Este trabajo se puede concebir como investigacion de tipo proyectiva, basada en una documental,
por lo que el resultado implica una nueva herramienta en el objeto de estudio, en este caso el disefio
de un manual. Dentro de la tipologia de la investigacion se considera de nivel descriptiva, dado que se
presenta la definicion de los aspectos pertinentes que engloban las variables a considerar a lo largo del
desarrollo del tema como los materiales a utilizar, las herramientas, equipos, técnicas, soluciones y posibles
problemas, lo que conlleva a una recopilacion de informacion, enfocada en la secuencia de actividades
que se llevan a cabo para los mismos, siguiendo los criterios establecidos en las normas COVENIN|[8] y
AISC[4]. Ademas de tomar como referencia los aportes teéricos de diversos autores que han colaborado
en esta area de estudio.

Asi mismo, esta investigacion se enmarca en un disefio no experimental puesto que la variable
no es manipulada arbitrariamente durante la investigacion, de igual manera es transaccional univariable
ya que se realizd en un tiempo y momento unico, donde se obtienen datos en una sola oportunidad sin
hacer repeticiones y comparar datos.

En el presente estudio se utilizd6 como técnica de recoleccion de datos la observacion de tipo do-
cumental simple o no participante, ya que no se intervino en el medio donde se realiza el estudio. Por lo
que este tipo de observacion esta basado en la obtencion de informacion.

El proceso en la investigacion se baso en un procedimiento riguroso formulado logicamente, para
la adquisicion, organizacion y transmision de la informacion requerida, en la cual se siguieron diferentes
etapas para llegar a la realizacion final de todo proyecto de investigacion.

Para elaborar el presente trabajo de investigacion, se consideraron ciertas etapas entre las que se
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pueden mencionar como principal la seleccion del tema, debido a que toda investigacion tiene como
origen una inquietud y una pregunta en torno de determinados fenémenos, acontecimientos, hombres y
objetos; adicionalmente se recaba la bibliografia basica sobre el tema.

En este sentido, posteriormente se realizo una lectura rapida del material, con el fin de ubicar las
principales ideas y conocer la calidad del material recabado. Ahora bien, luego de los procedimientos
mencionados anteriormente, se delimito el tema, se midié la dimension y el alcance de la variable, asi
como su aspecto formal y su complejidad. Aunado a la delimitacion, es necesaria la justificacion del
mismo; indicando las caracteristicas que llevaron a escoger el tema para su desarrollo, las cuales fueron
de orden externo u objetivo, y de orden interno o subjetivo.

En el mismo orden de ideas, se elaboro el esquema de trabajo, el cual consta de un registro visual
que representa el esqueleto escrito con el que se concluye el proceso de investigacion, para finalmente
pasar a la redaccion del trabajo final, siendo esta fase la que permite llegar a la conclusion de la inves-
tigacion, la cual comunica los resultados, los cuales pueden ser consultados por cualquier persona que
requiera dicha informacion.

Al llevar a cabo este proceso de investigacion, se obtuvo un proyecto que comunica con la mayor
claridad y coherencia posible, los resultados, descubrimientos, comprobaciones o reflexiones logradas a
través de todo el proceso investigativo.

Resultados

De acuerdo a los analisis realizados en la siguiente propuesta se evidencian los resultados a través
de la estructura de un manual de procedimiento para la elaboracién, preparacion y montaje de zapatas
de acero al carbono.

1. Introduccion del Manual.

El conjunto de procedimientos y consideraciones técnicas para facilitar la implementacion eficaz
de un sistema de fundacion en edificaciones esta dividido en tres partes, concretamente para:

e Preparar un procedimiento para la elaboracion de las zapatas de acero al carbono

e Introducir una serie de recomendaciones asociadas a la preparacion, para el montaje y la
inspeccion de las zapatas de acero al carbono.

e Asegurar la correcta instalacion de las zapatas propio de un sistema de fundacion, como son las
aisladas.

Tanto en el area del disefio como en el de la construccion de obras civiles es de vital importancia
regirse por todas las normas existentes para tales fines y no realizar fabricaciones y montajes con elementos
estructurales de forma empirica, para garantizar el comportamiento mas idoneo de la transmision de las
cargas y solicitaciones de disefio a las que van a ser sometidas.

Es por eso la importancia de tener a la mano un manual que muestre la elaboracion, preparacion,
y montaje de zapatas de acero al carbono. En esta guia se presenta la recopilacion de estos detalles que
sirven como apoyo y orientacion para la ejecucion dichas estructuras.

2. Fases del Manual.

Fase 1. Elaboracion de las zapatas.

En primera instancia, es de gran importancia mencionar que el personal humano que participara
de cualquier manera en la ejecucion de las zapatas de acero al carbono debe poseer los conocimientos,
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la capacitacion, la experiencia necesaria y de ser requerido para algun tipo de trabajo como la soldadura,
debera contar con la certificacion.

Antes de comenzar con las fundaciones, deberan realizarse las siguientes tareas:

A. Estudio Geotécnico

El estudio geotécnico tiene por finalidad conocer las caracteristicas del terreno que soportara la
obra desde su fase de ejecucion.

B. Preparacion de la superficie

¢ Excavacion

e Mejoras del terreno

¢ Nivelacion

e Capa de hormigoén de limpieza o pobre

De acuerdo, se esté avanzando con la elaboracion de las zapatas, debera destinarse al personal apto
para llevar a cabo la inspeccion y asi el control de calidad. Tomando en cuenta los trabajos de replanteo,
comprobar las dimensiones de las zapatas, verificar el fondo de la excavacion, verificar las cotas del
hormigén de limpieza y por ultimo en esta fase, comprobar el tipo y la calidad del hormigoén vertido.

Fase 2. Preparacion de las zapatas.
A. Disefio de la base de la zapata

Las zapatas de acero al carbono son del tipo aisladas, pueden ser de planta cuadrada o rectangular.
En este caso, se describen tinicamente las zapatas de base cuadrada.

A~

Yma

Figura 1. Configuracion de la zapata
B. Planos

Una vez definido el disefio de la zapata, se procede a la elaboracion de los planos. Los cuales
deberan presentar de forma clara y ordenada, los datos necesarios para llevar a cabo su produccién o
construcciéon. Dichos planos seran estudiados y corroborados por el personal capacitado, antes y después
de la produccion.
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C. Materiales

En el momento que se definen las dimensiones y cantidades de las piezas a fabricar, se hace el
pedido de materiales necesarios. Es importante tomar en cuenta que al definir de manera correcta las
medidas, evitara en lo posible los desperdicios, lo cual, desde el punto de vista econdmico, representa un
gasto innecesario. Ademas, el pedir nuevos cortes de los perfiles, representa tiempo y dinero.

La elaboracion de zapatas aisladas al carbono requiere los siguientes materiales:

¢ Para la base: perfiles metalicos (acero al carbono), del tipo laminar HEB, o aquel que cumpla
con las condiciones y caracteristicas mecanicas.

¢ Para los rigidizadores: planchas de acero, cuyo espesor viene determinado por el alma del
perfil que compone la base.

e Para el pedestal: perfiles metalicos (acero al carbono), de seccion hueca de forma cuadrada, o
aquel que cumpla con las condiciones y caracteristicas mecanicas.

e General: material de aporte como los electrodos E70XX, disolventes y pintura anticorrosiva.

D. Corte de materiales metalicos

Los materiales metalicos como los perfiles y las laminas, seran llevados al taller junto con los
planos e indicaciones para su posterior corte, el cual debe seguir un procedimiento para que las piezas
puedan contar con las dimensiones necesarias para el encaje de las mismas.

E. Soldadura

Las piezas que conforman la zapata seran soldadas de la siguiente manera: se comienza soldando
los rigidizadores, en el perimetro indicado y solamente en los perfiles determinados, luego de soldados
todos los rigidizadores, se procede a soldar los perfiles H entre si y por ultimo el pedestal en cuestion.

F. Limpieza

Luego de unidas las piezas, se realiza la debida limpieza con la finalidad de eliminar la escoria y
salpicadura de soldadura. Existen diferentes métodos de limpieza dependiendo al grado de corrosion o
impurezas presentes. Los métodos recomendados son los siguientes:

e Limpieza con disolventes

e Herramientas manuales

e Herramientas mecanicas

e Limpieza con flama en acero nuevo
e Chorro de abrasivo de arena

G. Alternativas de proteccion contra la corrosion de las zapatas

Después de tomado la decision de proteger la estructura metalica, por la importancia de éste, el
paso a seguir es muy importante y consiste en el analisis del tipo de ambiente que envuelve la estructura
a proteger y de este depende el método de proteccion correcta a utilizar.

Como recomendacion, las zapatas de acero al carbono deberan ubicarse en ambientes con ligeras
exposiciones o concentraciones de vapores, quimicos, humedad o vapor de agua condensada. Ya que
dicho material en esta exposicion puede llegar a corroerse a una velocidad menor de 3 milésimas por afio.

Al haber analizado e identificado los distintos grados de exposicion que se quieren proteger se
procede a escoger entre las alternativas mas comunes y sobre de las que hay mas experiencia el método
mas efectivo, econdomico y sobre todo practico.
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e Sistema epoxico

e Sistema epoxi-uretano

e Sistema alquidico

e Sistema epoxi-vinilico

o Sistema epoxi-acrilico

e Sistema unicapa con barniz

Los distintos tipos de sistemas de recubrimientos cumplen las normas LEED[13].

H. Embarque

Después de que el encargado del montaje, el encargado de la obra civil y la supervision llegan
aun acuerdo en la forma de atacar la obra y ya se ha elaborado un programa de montaje con fechas de
entrega, se le asigna la responsabilidad al ingeniero residente el hacer la secuencia de los embarques que
el fabricante mandara a la obra, ya que de esta forma se eliminan casi al maximo los almacenajes de las
piezas en el sitio. Se carga cada una de las zapatas de acuerdo al plano establecido y se envia a la obra
para su montaje. Se procura que durante el camino no se maltrate, raye o se despinte.

Uno de los aspectos mas importantes para que un montaje sea redituable, es el cuidado que se
tenga en la coordinacion del fabricante con el montador para que no se interrumpan los embarques de
las piezas de la obra, teniendo de esta forma un avance continuo y garantizado.

Fase 3. Montaje de las zapatas.

El montaje de las zapatas es el ultimo paso para completar el procedimiento, el cual tiene influen-
cia desde el inicio, ya que lo unico que garantizara que las zapatas sean correctamente instaladas, es la
verificacion de todo el proceso, desde las dimensiones de un predisefio, el estudio del suelo, el replanteo
del terreno, la excavacion y compactacion que asegurara que las condiciones son las adecuadas para
soportar las fundaciones y estas la super estructura, hasta el ensamblado de las zapatas.

Es importante destacar que las dimensiones de las zapatas ya ensambladas deben ser la de los planos,
con una tolerancia de + 6 - 5 cm. Los chequeos de la soldadura y la pintura, aseguraran una larga vida util.

La introduccion de las zapatas de acero al carbono previamente formadas, debera ser realizada
por maquinaria dotada de dispositivos de control que impidan el descentrado de las masas. Luego de la
colocacion de las zapatas en el terreno, se procede al relleno del area con el material de acopio.

El uso de codigos y normas para el desarrollo del proyecto es de vital importancia ya que brinda
seguridad contra los factores de riesgo tanto para el personal de trabajo como para el cliente después de
terminada la obra.

Para el desarrollo del proyecto, puede ser de ayuda la elaboracion de distintos “check list” que
permitiran un avance sistematico y eficaz que facilite la realizacion de cada proceso tanto para la fabri-
cacion como para el montaje. Ademas, que puede formar parte en la elaboracion de un informe final de
la ejecucion del proyecto.

Conclusiones

Ante los objetivos planteados se determind, que las fundaciones del tipo zapatas aisladas de acero
al carbono, son elementos estructurales que permiten soportar las cargas de edificaciones, presentando un
nuevo disefio resistente que con el debido cuidado y mantenimiento permiten un sistema duradero y seguro.
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Con respecto al primer objetivo se identificaron los elementos que conforman las zapatas de acero
al carbono, los cuales son: elementos primarios que representan los perfiles metalicos. Los elementos
secundarios que representan los rigidizadores y los terciario que son las conexiones para que los perfiles
trabajen en conjunto.

Referente al segundo objetivo se describio la configuracion que presenta la base de la zapata y el
debido proceso constructivo, tomando en cuenta la disposicion en el terreno.

Con base el tercer objetivo se determinaron las patologias mas usuales en las zapatas de acero al
carbono, las cuales se dividen en dos grupos: la corrosion y las deformaciones.

Acerca del cuarto objetivo se presentaron soluciones a las patologias ya sea de indole interna y
externa seglin el tipo de ambiente al que sera expuesta la zapata de acero al carbono.
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