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sf Referente al solido en la region de la estela
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Resumen

El estudio de la hidrodindmica de los reactores de lecho ebullente es complejo, debido a que
existen muchos aspectos que influyen simultdneamente. Tal es el caso de las caracteristicas del
reactor, las propiedades del liquido, las caracteristicas del catalizador, flujos de gas y liquido,

temperatura, presion, régimen de flujo, etc.

Debido a que la mayoria de los trabajos previos sobre el estudio de la hidrodinamica de los
sistemas de lecho ebullente de tres fases se han realizado a presion atmosférica y temperatura
ambiente, utilizando liquidos acuosos y particulas esféricas de vidrio; en este trabajo se
realizaron experimentaciones para obtener parametros hidrodinamicos a presién atmosférica y
temperatura ambiente, como a presion y temperatura elevadas, utilizando hidrocarburos,

catalizadores comerciales y particulas esféricas de vidrio.

Los resultados experimentales a presion atmosférica y temperatura ambiente se contrastaron
con las predicciones a partir de correlaciones empiricas de la literatura, para la velocidad
minima de fluidizacion y la expansion del lecho, lograndose para éste Gltimo parametro la
incorporacion del factor de esfericidad a la correlacion empirica de Begovich y Watson, y
como consecuencia reducir los errores de prediccion de la misma en los sistemas estudiados en

este trabajo.

En el estudio de la hidrodinamica del sistema de lecho ebullente a condiciones de presion y
temperaturas elevadas, se determinaron los efectos de dichas variables sobre la porosidad del
lecho y la velocidad minima de fluidizacidén. Asimismo, para esas condiciones de operacion se
propuso una correlacion empirica como un criterio para determinar la transicion entre el

régimen de flujo de burbujas dispersas y el de burbujas en coalescencia.
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Resumen

Respecto al efecto de la presion sobre la retencion de las fases liquida y gas, los resultados
obtenidos mostraron que la retencion de la fase liquida disminuye con la presion, mientras que la
del gas aumenta; siendo este aumento menor a presiones mayores. Este fendmeno se debe a que
al incrementar la presion, se inhibe la coalescencia de las burbujas y se promueve el rompimiento
de burbujas por las particulas, resultando en burbujas pequefias y lentas, que incrementan la

retencion de la fase gas.

Por otro lado, el efecto de la presion sobre la expansion o contraccion del lecho puede atribuirse a
sus efectos sobre los cambios en las propiedades fisicas del liquido (densidad y viscosidad,
principalmente) y sobre el comportamiento de las burbujas. La presion también afecta las
propiedades interfaciales gas-liquido provocando que las burbujas sean de menor tamafio a
presiones altas que a bajas, aumentando la retencién de gas y reduciéndose la cantidad de liquido
arrastrado en la estela de las burbujas, contribuyendo ambos fendmenos a incrementar la

expansion del lecho.

El aumento en la presion tiende a reducir la velocidad minima de fluidizacion, debido a que se
ven afectadas tanto las propiedades del liquido como las caracteristicas de las burbujas. Las
pruebas realizadas a altas presiones y temperaturas ilustran que al incrementarse esta Ultima se
tienen efectos encontrados con un resultado neto, al menos para las condiciones estudiadas, que
produce un aumento en la velocidad incipiente. Se realizaron predicciones de la velocidad
minima de fluidizacion a altas presiones con correlaciones empiricas derivadas de datos a
condiciones de temperatura y presion ambientes, observandose que en general los valores

predichos son mayores a los valores experimentales.

A través del calculo de los valores del flux de arrastre del gas (“drift flux”) para distintas
presiones, los resultados mostraron diferencias apreciables entre la presion de 1 MPa y las
presiones de 7.5y 15 MPa. Los resultados sugieren que a la presion mas baja se tienen burbujas
mas grandes y rapidas que a mayores presiones, lo que indica que el sistema se encuentra en
régimen de burbujas en coalescencia. En cambio, a las presiones de 7.5 MPa y 15 MPa, para las

condiciones manejadas, los lechos parecen encontrarse en el régimen de burbujas dispersas.
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Resumen

Se realizaron simulaciones con el modelo generalizado de la estela para predecir las retenciones
de las fases a altas presiones, y los resultados de las simulaciones se compararon con los valores
experimentales de este trabajo y con los reportados por Luo y col. También se presentan los
resultados de las simulaciones realizadas con el modelo del pseudo-fluido para predecir la
porosidad del lecho a presion elevada, a diferentes temperaturas y velocidades superficiales del
gas, mismos gue se contrastaron con los resultados experimentales de este trabajo permitiendo

definir el régimen del flujo de dichos experimentos.

En general, el desarrollo de estudios hidrodindmicos en reactores de lecho ebullente utilizados en
la hidrodesintegracion de fracciones pesadas del petroleo permitira establecer las bases para una
comprension mejor del efecto de las variables de operacion, de las caracteristicas de las
particulas, de las propiedades del liquido y del comportamiento hidrodinamico. Con esto, resulta
importante enfocar esfuerzos al estudio y comprension fundamental de los reactores de lecho
ebullente de tres fases, a través de la determinacion experimental y analisis de pardmetros
hidrodindmicos a condiciones de temperatura ambiente y presion atmosférica, pero con principal
énfasis en los estudios a condiciones de temperatura y presion elevadas, en donde cualquier
esfuerzo que se realice contribuye al avance en el estudio, disefio y escalamiento de este tipo de

reactores.
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Abstract

Hydrodynamic studies of ebullated bed reactors are complex because they are influenced by
many aspects such as reactor characteristics, catalyst properties, gas and liquid flow rates,

temperature, pressure, flow regime, etc.

Most of the previous works on hydrodynamics of ebullated bed systems correspond to three
phase systems at atmospheric pressure and room temperature, where water or water-based
solutions and glass beads were employed; in this work experiments were made to obtain
hydrodynamic parameters at atmospheric pressure and room temperature, moreover high
pressure and temperature reaction conditions are reported using oil fractions as feedstock,

nitrogen, glass beads and commercial catalysts.

The experimental results at atmospheric pressure and room temperature, particularly the
minimum fluidization velocity and bed expansion data were contrasted with predictions from
empirical correlations reported in the literature. Empirical correlations tend to yield relatively
smaller errors in reproducing the systems with water than with the organic liquids. Bed
expansion predictions for the petroleum distillates systems were substantially improved when

the sphericity factor of the extrudates was incorporated to the Begovich-Watson equation.

The hydrodynamics of ebullated bed reactor also were studied at high pressure and elevated
temperature where the pressure effect over the bed porosity and the minimum fluidization
velocity were determined. For those operating conditions was proposed an empirical
correlation to determine the transition between the dispersed bubble regime to the coalesced

bubble regime.
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Abstract

In order to see the effect of the pressure on the gas and liquid holdups, results indicated that
the liquid holdup decreases with the pressure whereas the gas holdup increases; this increment
is smaller at high pressure conditions. An increase in pressure phenomenon prevents the
coalescence of the bubbles and helps to the breaking of bubbles, which are promoted by the

particles, thus, the retention of the gas phase increases with smaller and slow bubbles.

On the other hand, the pressure effect on the bed expansion or bed contraction is attributed to
its changes in the physical properties of the liquid (mainly density and viscosity) and on the
behavior of the bubbles. The pressure also affects the gas-liquid interface properties that
promote to appear as smaller bubble size at high pressures than low pressures, which increases
the gas hold-up and reduces the amount of liquid dragged in the bubble wake, both phenomena

contributed to an increase in the bed expansion.

It was observed that an increase in the pressure tends to reduce the minimum fluidization
velocity, because that affects the properties of the liquid as much as the bubbles
characteristics. The experiments carried out at high pressures and temperatures showed that
when increase later one there are two effects opposed, where the net result was obtained is an
increase in the minimum fluidization velocity. Some predictions were realized of the
minimum fluidization velocity at high pressures with empirical correlations derived from the
results processed at ambient temperature and pressure, which are very close to the

experimental results.

Values calculated for the gas drift flux at different pressures showed appreciable differences
between 1, 7.5 and 15 MPa pressures. The results suggested that for lower pressures larger and
faster bubbles exist than at relatively higher pressures, which indicates that for the former the
system is in coalesced bubbles regime. However, at 7.5 and 15 MPa pressures the fluidized

beds seem to be in the dispersed bubbles regime.

The simulations were made using the generalized wake model to predict the phases hold up
obtained at high pressure. The results of the simulations were compared with the experimental
values of this work and with the reported ones by Luo, et al. The results obtained for using the
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Abstract

pseudo-fluid model, which was permitted to predict the bed porosity at elevated pressure,
different temperatures and superficial gas velocity. Those results also were compared by

experimental results of the present work to define the flow regime of the experiments.

In general, the development of hydrodynamic studies in ebullated bed reactors used for the
hydrocracking of heavy oil fractions of petroleum will allow establishing the bases for a better
understanding of process operation variables, characteristics of particles, properties of the
liquid and the hydrodynamic behavior of the ebullated bed. With this, it is important to focus
an effort of these fundamental studies for a better understanding of three phase ebullated bed
reactors, through the experimental determination and analysis of hydrodynamic parameters at
atmospheric conditions, but with special emphasis in studies at conditions of elevated
temperature and pressure in which any effort that may contribute to the advance in the design

and improvement of the ebullated bed reactors.
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Objetivo general

Contribuir al estudio y comprension de la hidrodinamica de los reactores de lecho ebullente a
través de la experimentacion a diferentes escalas (laboratorio y planta piloto) utilizando
hidrocarburos y catalizadores comerciales, a condiciones de presion atmosférica y temperatura

ambiente asi como a condiciones de presion y temperatura elevadas.

Objetivos particulares

@ Estudiar el efecto de: presion, temperatura, velocidades superficiales del gas y el
liquido, y forma de la particula, sobre los principales parametros hidrodindmicos de los
sistemas de lecho ebullente.

@ Contrastar la informacidn experimental del presente trabajo con la obtenida a través de
la utilizacion de correlaciones empiricas reportadas en la literatura, y de ser posible
proponer alguna correlacion y/o modificacion a fin de reducir los errores de
prediccion.

@ Realizar simulaciones con el modelo generalizado de la estela y el modelo del pseudo-
fluido, y contrastar los resultados obtenidos con los resultados experimentales
correspondientes.

@ Contribuir al estudio y comprension fundamental de los reactores de lecho ebullente de
tres fases, a través de la obtencion experimental y analisis de parametros
hidrodinamicos a presiones elevadas, lo que constituye una aportacion significativa, ya

que dicha informacion es muy escasa.
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Introduccion

En los centros de refinacion, a través de los afios se ha incrementado la necesidad de procesar
crudos cada vez méas pesados, debido principalmente a su creciente demanda a nivel mundial y
por consiguiente ha crecido la problemaética para la infraestructura con que cuentan las
refinerias; por esta situacion y con la finalidad de superar este obstaculo, se han considerado
alternativas tales como realizar modificaciones a los procesos existentes, instar nuevas
unidades de proceso y/o aplicar algunos avances relacionados con los sistemas cataliticos,

mismos que permitirian obtener mayores rendimientos y calidad de los productos.

En México, la tendencia en la produccion de crudos pesados ha ido incrementandose a tal
grado que hasta hace algunos afios la problematica se enfocaba al procesamiento de crudos
tipo Maya (alrededor de 23°API), sin embargo, la produccion de este tipo de crudos ha ido en
decremento por lo que recientemente los esfuerzos se han reorientado hacia la problematica

del procesamiento de crudos de 13°API y Gltimamente de crudos ain méas pesados (10°API).

Para el procesamiento de crudos y fracciones pesadas se utiliza una gran variedad de
tecnologias, mismas que pueden ser de lecho fijo (Chevron OCR, IFP HYVAHL, Shell
HYCON), de lecho ebullente (H-Oil y LC-Fining) o de fase dispersa (CANMET, Veba
Combicracking, Super Qil Cracking, Intevep HDH, Exxon Microcat, Idemitsu Kosan MRH).

Adicionalmente, debido a la necesidad de procesar cargas mas pesadas y a la inhabilidad para
proyectarse a los pronosticos relacionados con los requerimientos del mercado del petréleo a
largo plazo, la ventaja econdmica a cualquier operacion de la refinacion es elegir procesos de
refinacion flexibles. Tal es el caso de los procesos de lecho ebullente, mismos que pueden
operar con cargas pesadas, siendo capaces de maximizar los rendimientos de procesamiento de

dichas cargas para obtener productos ambientalmente amigables.
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Introduccién

Entre las principales ventajas de los reactores de lecho ebullente sobre los reactores de lecho
fijo se encuentran: excelente contacto entre las fases, distribucién uniforme de temperatura en
el reactor, alta transferencia de masa, facil reemplazo de catalizador en forma continua,
permitiendo mayor tiempo de operacion y disminuyendo los paros del reactor, y minimos o

nulos problemas de taponamiento.

El conocimiento bésico para los reactores con movimiento de catalizador es menos completo
que el de reactores de lecho fijo. Los procedimientos de escalamiento de reactores de lecho
ebullente se inclinan a ser mas inciertos y no es posible relacionar via reglas simples el
desempefio de unidades de tamarfio laboratorio hacia reactores a gran escala. Normalmente en
el desarrollo de procesos se realiza una investigacion cuidadosa de la cinética y tipos de
reactores acoplados a modelos de flujo en frio, y computo de la dindmica de fluidos de
unidades grandes tales como columnas de FCC (Fluid Catalytic Cracking), lechos ebullentes y
columnas de burbujeo. En los reactores de lecho ebullente mejorar los procedimientos de
escalamiento y utilizar el cobmputo de la dinamica de fluidos juegan un papel importante, por
lo que es claro que aun hace falta mucho trabajo por hacer con relacién al estudio fundamental

de este tipo de reactores.

De la literatura se desprende que se ha realizado una gran cantidad de trabajo para estudiar a
los sistemas de lecho fluidizado trifasico a presion atmosférica y temperatura ambiente,
utilizando sistemas constituidos por liquidos acuosos y particulas esféricas (generalmente de
vidrio)®?. Sin embargo, los reactores de hidrodesintegracién de fracciones pesadas del
petréleo operan a temperaturas que suelen estar en el intervalo de 420 a 450°C y a presiones
en el intervalo de 100 a 200 bars, dependiendo de las caracteristicas de la alimentacion.
Comparativamente con los reactores de lecho fijo, para los de lecho ebullente la informacidn
de la hidrodinamica resulta ser muy escasa y especialmente a condiciones severas debido a la
dificultad para obtenerla. Existen solo unos cuantos trabajos en la literatura abierta que han
explorado el efecto de la presion sobre el comportamiento hidrodindmico de estos

reactorest®+>671,
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Introduccién

También se han realizado muchos trabajos con relacion a la identificacion del régimen de flujo
y las condiciones de transicion en lechos fluidizados de tres fases, sin embargo, al parecer se
han utilizado diferentes criterios (muchas veces subjetivos), para distinguir entre los regimenes
de flujo. Ademas, casi todos estos trabajos se han realizado para sistemas donde se utiliza agua

como fase liquida y aire como fase gas™®.

Existen modelos matematicos para el estudio de la hidrodinamica de sistemas de lecho
fluidizado, de los cuales el modelo generalizado de la estela y el modelo del pseudo-fluido son

los que han dado resultados satisfactorios.

Es importante mencionar que el estudio de la hidrodinamica en los reactores de lecho
ebullente es algo complejo, debido a que existen muchos aspectos que influyen
simultdneamente. Tal es el caso de las caracteristicas del reactor (disefio del plato distribuidor
del gas y liquido, longitud y didmetro del reactor, etc.), las propiedades del liquido (densidad,
viscosidad y tension superficial), las caracteristicas del catalizador (forma, distribucion del
tamafno de particula, densidad, didmetro promedio, etc.), flujo del gas, flujo del liquido e
inventario del catalizador. Ademas, el efecto de las resistencias de transferencia de masa
(relacionadas con problemas de difusion externa e intraparticula), la dispersion axial del
liquido, el régimen de flujo, el tamafio de las burbujas, la actividad y estabilidad del

catalizador, la cinética de la reaccion, etc.

El desarrollo de estudios hidrodindmicos en reactores de lecho ebullente utilizados en la
hidrodesintegracion de fracciones pesadas del petr6leo permitiré establecer las bases para una
comprension mejor del efecto de las variables de operacion, de las caracteristicas de las
particulas, de las propiedades del liquido y del comportamiento hidrodinamico. Con esto,
resulta importante enfocar esfuerzos al estudio y comprension fundamental de los reactores de
lecho ebullente de tres fases, a través de la determinacion experimental y andlisis de
parametros hidrodinamicos a condiciones de temperatura ambiente y presion atmosférica, asi

como a condiciones de temperatura y presion elevadas.
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Introduccién

Con base en lo anterior, a diferencia de la mayoria de los trabajos realizados previamente en
los que generalmente se han utilizado soluciones acuosas y particulas esféricas de vidrio, este
trabajo contribuye al desarrollo experimental y obtencion de parametros hidrodinamicos a
condiciones de temperatura ambiente y presion atmosférica, pero utilizando hidrocarburos,
catalizadores comerciales (fresco y de equilibrio), y también particulas esféricas de vidrio.
Dichos resultados se contrastaron con las predicciones a partir de correlaciones empiricas de la
literatura, para la velocidad minima de fluidizacién y la expansion del lecho, lograndose para
éste Ultimo pardmetro la incorporacion del factor de esfericidad a la correlacion empirica de

Begovich y Watson®'%, y como consecuencia reducir los errores de prediccion de la misma.

Otra contribucion importante de este trabajo es el estudio de las caracteristicas hidrodinamicas
del sistema de lecho ebullente a condiciones de presion y temperatura elevadas, donde se
determinaron los efectos de dichas variables sobre la porosidad del lecho y la velocidad
minima de fluidizacion. Asimismo, para esas condiciones de operacion se propuso una
correlacion empirica como un criterio para determinar la transicion entre el régimen de flujo

de burbujas dispersas y el de burbujas en coalescencia.
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Capitulo I. Antecedentes

.1 Aspectos generales de los sistemas de tres fases

En este capitulo se describen los aspectos generales sobre los sistemas de tres fases, con
énfasis en los sistemas de lecho fluidizado de tres fases, conocidos en el &mbito como sistemas
de lecho ebullente. Se presentan algunas clasificaciones de dichos sistemas, un panorama con
los avances que se han tenido y algunas de sus aplicaciones a los procesos quimicos,
petroquimicos, electroquimicos, bioldgicos, etc. Asimismo, se presentan sus ventajas y
desventajas frente a sistemas de lecho fijo, y su aplicacién industrial en la hidrodesintegracién
catalitica de fracciones pesadas del petréleo a través de los procesos comerciales H-Oil y LC-

Fining.

1.1.1 Clasificacién de los reactores de tres fases

Los sistemas de tres fases gas-liquido-solido empleados en procesos quimicos, petroquimicos,
electroquimicos y bioquimicos pueden referirse a una variedad de esquemas operacionales.
Las alternativas de eleccidon para estos sistemas incluyen la operacion de fases en forma
continua, con diferente direccion de los flujos, con flujo continuo o por lotes. Por ejemplo,
ambos liquido y solido pueden operar con flujo continuo o por lotes, mientras que el gas solo
puede operar en flujo continuo; los flujos del gas y liquido pueden ser ambos en el mismo
sentido (cocorriente) ascendente o descendente, en sentido contrario (contracorriente) o con
corrientes cruzadas; el flujo de la fase sélida puede ser ascendente o descendente dependiendo
0 no del flujo del gas o del liquido; el flujo del liquido puede ser continuo, en una capa o en

gotas; y los sélidos son una fase discreta en estado suspendido o empacado!*!.
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Capitulo |. Antecedentes

En la Figura 1.1 se presenta una clasificacion de los reactores de tres fases, donde se
involucran dos categorias generales: una donde los sélidos permanecen fijos y otra donde los
solidos se encuentran suspendidos. La suspension de los sélidos puede alcanzarse por
agitacion (reactor slurry agitado), por movimiento del liquido inducido por el gas (columna de

burbujeo slurry) y por flujo del liquido (lecho fluidizado en tres fases)!*%*],

Columna de burbujeo Trickle-Bed I Lecho I Columna de Reactor
empacada | fluidizado en | burbujeo tanque agitado
| tres fases | Slurry Slurry
Gas | |

Fase q--- Liquido Gas I Gas o Gas

liquida ! E | f quwdoI T
I _T I Suspensién
| | ey B
| | o le— -

Catalizador Burbujas [*3ig A" Suspension

| oot~ degas . oo Catalizador
! | [0 CrRYErD
' | LSEE / \\&. e85
| | GO o el
| I 6,04 ? -,:,--C!"}
| | l_ i :u:'c?_'?!
| : ;i

Fase ] T T Suspension l

liquida ----'Gas Liquido Gas Liquido  Gas I Gas Suspension Gas
________ _

[12,13]

Figura 1.1. Tipos de reactores de tres fases

También, los sistemas de lecho ebullente gas-liquido-sélido pueden clasificarse a través de las
diferencias en su comportamiento hidrodindmico, mismo que puede caracterizarse por el tipo
de operacion, direccion relativa de los flujos y la continuidad de las fases, y esta
inherentemente relacionado con el estado de movimiento de la fase sélida. De estos, los
reactores de tres fases con flujo en el mismo sentido y con liquido como fase continua se
dividen en tres regimenes:
1) Régimen de lecho fijo. En este, las fuerzas de arrastre ejercidas por la combinacién de
los flujos de gas y liquido no son suficientes para fluidizar las particulas;
2) Régimen de lecho expandido. En este régimen las particulas fluidizan pero no se
excede la velocidad terminal de las particulas en el medio gas-liquido; y
3) Régimen de transporte. Cuando se excede la velocidad terminal y los solidos se

transportan fuera del reactor con el liquido.
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Capitulo |. Antecedentes

Si el tamafio de particula se aumenta a una velocidad de flujo de gas y liquido dado, el
régimen de flujo del lecho cambiard del régimen de transporte al de lecho expandido y

finalmente al de lecho fijo.

Con base en esta clasificacion, la operacién del lecho fluidizado de tres fases se lleva a cabo
en régimen de lecho expandido mientras que la operacion de columna de burbuja tipo slurry

(lodos) se lleva a cabo en régimen de lecho expandido o régimen de transporte*.

En la Figura 1.2, se presenta una clasificacion de los reactores de lecho fluidizado de tres
fases propuesta por Fant*!l, esta clasificacion se basa en los diferentes modos de operacion y es

una version simplificada que corresponde a reactores cilindricos sin internos.

Los reactores de tres fases encontrados con mas frecuencia son los de flujo de gas y liquido en
sentido ascendente (cocorriente), que corresponden a los modos E-1 y T-1 (Figura 1.2).
Cuando algunos autores utilizan el término “fluidizacion de tres fases” se refieren
generalmente al modo E-I-1, mientras otros autores utilizan el término “fluidizacion” para

referirse esencialmente a los sistemas de dos fases sélido-gas.

En el modo de operacién T-I, la velocidad de sedimentacion de las particulas es mucho menor
comparada con la velocidad local del liquido, y la concentracion del sélido en el reactor es
uniforme: en este régimen la suspension sélido-liquido puede tratarse como un fluido pseudo-
homogéneo. Dentro de estos modos se encuentran reactores donde la velocidad de
sedimentacion es del mismo orden de magnitud que las velocidades locales; lograndose un
perfil de concentracion de sélidos desde el fondo hasta el domo de la columna. Este régimen
corresponde al modo E-I-2 de la Figura 1.2y se le conoce como “columna de burbujeo de tres

fases”!*],

Al modo E-11-1 con frecuencia se le llama fluidizacion inversa de tres fases!*>*®!. En este caso,

la densidad del sélido es menor que la del liquido; el lecho se expande de manera descendente
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Capitulo .

Antecedentes

y la fluidizacion es causada por el flujo del liquido. El valor absoluto de la velocidad del

liquido es menor que la velocidad de sedimentacion de las particulas en el liquido.

Figura 1.2. Clasificacion simplificada de los reactores de tres fases
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El modo E-11-2 tiene relacion con las particulas cuya densidad generalmente es mas grande
que la del liquido; la fluidizacion se causa por las burbujas de gas. Este modo de operacién se
encuentra durante el contacto de lechos turbulentos, pero en este caso la fase continua
generalmente es el gas. EI modo E-II1 (un lote de liquido, donde la suspension del sélido se
debe exclusivamente al flujo del gas) puede considerarse como un caso limite entre los tres
regimenes E-1-1, E-1-2 y T-I. En los modos T-Il y T-Ill, la velocidad de sedimentacion del
solido es menor comparada con la velocidad del liquido y la suspension liquido-sélido puede

considerarse como pseudo-homogénea (Figura 1.2).

Por otro lado, los reactores de lecho fijo de tres fases pueden clasificarse de manera semejante
a como se clasificaron los sistemas de lecho fluidizado. Los sistemas de lecho fijo pueden
operar con flujos de gas y liquido como fases continuas, en modo cocorriente con flujo
ascendente o descendente, o contracorriente y con flujo descendente del liquido y flujo

ascendente del gas.

En los sistemas de lecho fijo en modo cocorriente en sentido descendente, se distinguen cuatro
tipos de flujo dependiendo de la relacion de flujo gas/liquido: 1) flujo llovizna o rocio, 2) flujo
escurrido (trickle), 3) flujo piston o pulso (slug), y 4) flujo de burbujas dispersas. En ambos
flujos, llovizna y escurrido el gas es la fase continua y el liquido la fase discreta. En el flujo
pistén, el liquido es la parte rica del flujo piston seguida por la parte rica del gas, siendo la
parte liquida mayor en contenido y longitud a medida que la velocidad del liquido se
incrementa. Al aumentar la velocidad del liquido a una velocidad moderada del gas, el flujo
piston desaparece y aparece el flujo de burbujas dispersas. Para sistemas de lecho fijo con
modo cocorriente en sentido ascendente también pueden distinguirse cambios de flujo

similares.

Los sistemas de lecho fijo son de considerable interés industrial, sus operaciones mas comunes
son flujo descendente a cocorriente y flujo escurrido en contracorriente. Las operaciones con
flujo descendente a cocorriente generalmente se utilizan en reactores para procesos de
hidrodesulfuracion catalitica, hidrodesintegracion catalitica de residuos del petréleo e
hidrogenacion catalitica. Por otro lado, los lechos fijos con flujo escurrido en contracorriente
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se utilizan como dispositivos de transferencia de masa con o sin reaccién quimica en aireacion

de aguas residuales y en la absorcion de diéxido de carbono.

Existen diferencias inherentes en las propiedades de transporte entre los sistemas de lecho fijo
y lecho fluidizado. Las principales diferencias radican en que los sistemas de lecho fluidizado
tienen mejor mezclado y transferencia de calor en las tres fases que en los sistemas de lecho
fijo. Con relacion a su aplicacion en procesos, las comparaciones entre ambos sistemas son
complejas y dificiles, ya que requieren de la comparacion no solo de las propiedades de
transporte sino también de las cinéticas de reaccion. Sin embargo, cominmente se reconocen
ventajas generales de los reactores de lecho fijo sobre los reactores de lecho fluidizado, y
viceversa, en su aplicacibn como reactores cataliticos, particularmente en el

hidroprocesamiento de fracciones pesadas del petroleo.

1.1.2 Ventajas y desventajas

En la Tabla 1.1 se presentan las principales ventajas y desventajas de los reactores de lecho

ebullente en el hidroprocesamiento de fracciones pesadas del petréleot*’!,

Por otro lado, en la Tabla 1.2 se presentan las principales ventajas y desventajas de los

reactores de lecho fijo, y en particular de los reactores de lecho escurrido (trickle-bed), que son

los mas utilizados en el hidroprocesamiento de fracciones pesadas del petréleot?®?”),

Estudio de la hidrodindmica de un reactor de lecho ebullente 6
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Tabla 1.1. Ventajas y desventajas de los reactores de lecho ebullente en el hidroprocesamiento

de fracciones pesadas del petroleo

Ventajas

Desventajas

Flexibilidad en su operacion (en modos de
alta y baja conversién).

Capacidad para retirar y adicionar el
catalizador periédicamente, sin necesidad
de interrumpir la operacion.

Su disefio asegura suficiente espacio libre
entre particulas (30-50 % expansion),
evitando formacion de tapones y caidas de
presion altas.

Incrementa la velocidad de reaccion por el
uso de diametros mas pequefios de
particulas de catalizador debido a la
disminucidn significativa de limitaciones
por difusion, que son factores de
efectividad mayores.

Buena transferencia de calor, de tal
manera que el sobrecalentamiento del
lecho catalitico se minimiza y se reduce la
formacidn de coque.

La actividad promedio del inventario de
catalizador alcanza un estado
estacionario, el cual da como resultado
propiedades constantes del producto
durante el ciclo de operacion.

Temperatura casi isotérmica (temperatura
uniforme) puesto que los reactores de
lecho ebullente se comportan como
reactores de mezclado completo, los
cuales disipan facilmente el calor de
reacciobn  exotérmico y  habilitan
temperaturas de reaccién mas altas y asi
niveles de conversion mas altos.

Ausencia del régimen de flujo piston, el cual
cinéticamente es mas favorable que el
régimen de mezclado completo. Esto puede
mejorarse con escenarios de varios reactores
de lecho ebullente en serie.

Atricion y erosion del catalizador, lo cual
significa que el catalizador debe ser
mecanicamente estable y resistente a la
atricion.

El tamafio de particula de catalizador es mas
pequefio y la fraccidon volumétrica que ocupa
el catalizador es menor (mayor fraccion
vacia), por lo que se requiere un volumen de
reactor mayor que el de los reactores de
lecho fijo.

La velocidad de consumo de catalizador es
muy alta.

Se  pueden  desarrollar zonas de
estancamiento (volumen “muerto”) y se
requiere monitoreo continuo para prevenir
que dichas zonas crezcan, lo cual puede
conducir a condiciones inestables y salirse
de control.

Formacion de sedimentos.

El disefio y escalamiento de los reactores de
lecho ebullente es mas dificil que el de otros
reactores dado que se requiere de mucho
mas informacioén, por ejemplo, datos de
composicion de la carga, propiedades del
catalizador, aspectos de cinética quimica y
catélisis, fendmeno hidrodinamico,
transferencia de calor a nivel particula y
lecho del catalizador, etc.
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Tabla 1.2. Ventajas y desventajas de los reactores de lecho fijo (trickle-bed) en el
hidroprocesamiento de fracciones pesadas del petrdleo

Ventajas Desventajas
1. El flujo del liquido se comporta como 1. Menor efectividad catalitica debido al uso de
flujo tipo pistbn, con muy poco particulas de catalizador grandes.

retromezclado.
2. Largas distancias de difusion.
2. Pocas pérdidas de catalizador, no hay

atricion del catalizador. 3. Altas caidas de presién, promovidas por la

acumulacion de cualquier tipo de particulas

3. No tiene partes moviles. pequefias, ya sean de catalizador, de carbdn,
etc.

4. Flexibilidad de operacion a altas
presiones y temperaturas. 4. Inapropiada humectacion o mojado del
catalizador a bajos flujos de liquido.
5. Tamafos de reactor mas grandes.
5. Posibilidad de mala distribucién del liquido,
6. Alta capacidad de cargado de catalizador lo cual puede inducir aumento en los puntos
por unidad de volumen de liquido y baja calientes y descontrol del reactor.
velocidad de disipacion de energia.
6. Ciclos cortos de vida del catalizador, debido a
7. Bajos costos de inversion y operacion. la impracticabilidad del reactor para
reacciones con rapida desactivacién catalitica
por deposito de metales y coque. Esto puede
resolverse utilizando un reactor guarda de
lecho fijo para minimizar la deposicion de
metales y coque en los reactores de flujo
descendente.

El problema de los ciclos cortos de vida del catalizador, lo cual representa la principal causa
de declinacién del uso de los reactores de lecho fijo cuando las cargas tienen alto contenido de
metales, puede resolverse por la asociacion adecuada de catalizadores para
hidrodesmetalizacion (HDM) e hidrodesulfuracion (HDS), asi como de una adecuada
seleccién de las condiciones de reaccidn, las cuales contribuyen a incrementar fuertemente el

desempefio de nuevos procesos para la refinacion de los residuost®®.
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1.1.3 Aplicaciones industriales de reactores de lecho ebullente

Las reacciones que se llevan a cabo en reactores de lecho fluidizado de tres fases pueden caer
en las siguientes categorias®™:
1. Las tres fases estén involucradas en la reaccion, donde la fase solida puede ser el
reactivo, el producto o el catalizador.
2. Una de las tres fases es inerte:

a. Sdlidos. Pueden servir para incrementar el area disponible para la transferencia
gas-liquido o el coeficiente de transferencia de masa de la parte liquida y para
reducir el retromezclado en las fases fluidas.

b. Gas. Puede utilizarse para el mezclado, la suspension de sélidos y mejorar la
transferencia de calor.

c. Liquido. Ayuda a evitar la formacion de puntos calientes en el reactor. En
reacciones reversibles, se pueden beneficiar de las diferentes solubilidades de

los reactivos y productos en el liquido.

Mas adelante se presenta una lista de algunos ejemplos de reacciones que caen dentro de las
categorias antes mencionadas, mismas que corresponden a aplicaciones de los sistemas gas-
liquido-solido, que varian desde plantas piloto hasta escala comercial, incluidos los modos

béasicos de operacion expuestos anteriormente (Figura 1.2).

La aplicacion de los sistemas de tres fases se remonta al periodo entre 1912 — 1926, con la
licuefaccion directa de carbon o hidrogenacion de carbént®2Y. Los estudios realizados por
Bergius condujeron al desarrollo del proceso Bergius-Pier en 1927, para producir

combustibles de motor a partir de la licuefaccion directa del carbont®?.

En los afios 1950°s, en Estados Unidos de Norte América (USA) se desarrollaron
investigaciones que hacia 1968 llevaron a la comercializacion de los reactores de lecho
fluidizado de tres fases para el hidrotratamiento (HDT) de residuos del petréleo, cuyo proceso

se conoce actualmente como Proceso H-Qil. Posteriormente, también en USA y con base en
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una tecnologia similar se desarrolld el Proceso LC-Fining para la HDC de residuos del

petréleo.

Cabe mencionar que actualmente en Kuwait y en México existen reactores basados en dichas
tecnologias. Estos reactores se conocen comunmente como reactores de lecho ebullente,
debido a que las particulas estdn en “ebullicion” inducida por las fases gas y liquido. El
término técnico “ebullente” se definid por primera vez por P.W. Garbo en la patente de
Johanson en 19615 para describir un proceso de contacto gas-liquido, en contraste con el
término industrial comunmente utilizado de “fluidizacion”, mismo que se induce Unicamente

por la fase gas.

Debido a la crisis energética de 1973, se renovo el interés por los combustibles sintéticos a
partir de la licuefaccion del carbdn por lo que se desarrollaron unidades de demostracion de
los procesos Exxon Donor Solvent (EDS), Solvent Refined Coal (SRC) y el proceso H-Coal.
Los procesos EDS y SRC utilizan reactores de columnas de burbujeo en fase densa (modo E-I-
2), mientras que el H-Coal utiliza el mismo esquema tecnologico que el proceso H-Oil (modo
E-1-1). Todos estos procesos, sin embargo, se descontinuaron a principios de los 1980°s,

debido a los precios bajos del petréleo™.

La crisis energética también condujo al desarrollo innovativo en sistemas de limpieza de gases
de chimenea para los procesos de combustion de carbon, por lo que a finales de los 1950°s los
sistemas Turbulent Bed Contactor (TBC) (modo E-11-2) se introdujeron con dicho propdsito.
A mediados de los 1970s los tratadores de gases TBC operaron comercialmente para eliminar
el didxido de azufre y particulas a partir del gas de chimenea producido en la combustion del
carbon. Sin embargo esta aplicacion termin6 a mediados de los 1980°s parcialmente debido a
problemas de mala distribucion y a inconsistente durabilidad asociado a la baja densidad de las
particulas utilizadas y a excesivas caidas de presion sobre una torre tipo llovizna (modo T-I1).

Adicionalmente, los sistemas de lechos fluidizados de tres fases han sido utilizados en la
biotecnologia, cubriendo el tratamiento bioldgico de aguas residuales y la fermentacion. A
principios de los 1930°s se utilizaron células vivas para tratamiento de aguas residuales y a
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finales de los 19707s y principios de los 1980°s se comercializaron los bioreactores fluidizados
de tres fases, a través del proceso Biolex (modo T-1). Por otro lado, a principios de los 1960"s

inicio el éxito de los procesos de fermentacion utilizando bioreactores de lecho fluidizado y a

principios de los 1980°s se llevaron a escala demostracién (modo E-1-2)B4.

En 1989 Fan presentd mas de 80 ejemplos de aplicacion de los sistemas fluidizados de tres

fases con orientacion a los procesos quimicos, petroquimicos, electroquimicos, biolégicos y de

aplicacion fisica, ya sea para separacion, limpieza, etc.™

Algunas aplicaciones de los sistemas de lecho fluidizado de tres fases se enlistan a
continuacion:

Proceso H-Coal para licuefaccion del carbont®="!

Hidrogenacién del a-metil estirenol™

Humidificacion de aire!

Proceso Winkler para la gasificacion de carbon!*®

Proceso Bergius-Pier para la obtencién de combustibles para motor™®?
Hidrotratamiento y conversion de crudos pesados y crudo sintético (H-Oil
Hidrogenacion de heptenot*®“®!

Produccién de metanol™’!

Cristalizaciont®!
Oxidacion catalitica
Lavado de Uranio mineral®®”

Limpieza de filtro de arena™

Electrodos®2*%!

Metanaciént®!

Produccién de hidrosulfito de Zinc™

Secado de solucién de ortofosfato™®

Produccién de bisulfito de Calcio®"*®]

Precipitacion de carbonato de Calcio™

Proceso de adelgazamiento electrolitico!®”

Produccion de metano a partir de bagazo de cafia de azlcar
Conversion de glucosa a metanol®?
Produccién de penicilina®

Degradacion aerdbica de desechos fendlico
Tratamiento de aguas residualest®®®® !
Produccién de goma Xanthan{™®
Produccién de alcaloide con celdas inmovilizadas!’”

L4

[49]

[61]

§[6264-67]
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1.1.3.1 Procesos industriales de lecho ebullente aplicados a la hidrodesintegracion de

residuos del petroleo

En los procesos de lecho ebullente, la carga de hidrocarburo e hidrogeno se alimentan en
sentido ascendente a través del lecho catalitico, expandiendo y retromezclando el lecho,
minimizando el taponamiento del lecho de tal manera que se tienen bajas caidas de presion.
Como se ha mencionado anteriormente, la tecnologia de lecho ebullente utiliza un sistema de
tres fases (gas, liquido y solido). En estos procesos el catalizador y el hidrocarburo se separan
en la parte superior del reactor y el catalizador se recircula hacia el fondo del reactor para
mezclarse con la nueva carga. Por otro lado, se adiciona catalizador fresco por la parte

superior del reactor y el catalizador gastado se descarga por le fondo del mismo.

Existen dos procesos de lecho ebullente que son los mas importantes, estos son similares

conceptualmente pero diferentes en detalles mecanicos que se veran a continuacion.
1.L1.3.1.1 Proceso H-Oil

En la Figura 1.3 se presenta el esquema simplificado del reactor H-Oill"®™]. Este proceso fue
originalmente desarrollado por HRI, ahora parte de Axens'®: posteriormente en los 1960°s
inicid su comercializacion. El proceso H-Oil puede operar sobre un amplio intervalo de
niveles de conversién y esta particularmente adaptado a residuos de vacio con alto contenido

de metales y carbon Conradsont®#%

. Otra ventaja del proceso H-Oil es que mantiene
constante las propiedades de los productos durante el ciclo de operacion. Como el reactor H-
Oil tiene la caracteristica Unica de operacion tipo tanque agitado con el catalizador fluidizado,
tiene la habilidad de manejar reacciones exotérmicas, cargas que contienen solidos y una
operacion flexible con cambios en la carga y en los objetivos de operacion tales como la

utilizacion de procesos de una y dos etapas.

! Axens se formé en Julio del 2001, con la fusién de la division de licenciamientos de la tecnologia de IFP con Procatalyse
Catalysts & Adsorbents (Fuente: http://www.axens.net/)
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Figura 1.3. Esquema simplificado del reactor H-Oilt"®"]

El proceso T-Star es una extension del proceso H-Oil y es otro proceso de lecho ebullente. Las
unidades T-Star pueden mantener conversiones globales en el intervalo de 20-60 % y
especificamente en 93-99 % de HDS. La unidad puede operar tanto como pretratador a la
unidad FCC o hidrodesintegrador de gaséleos de vacio (VGO). El catalizador de H-Oil puede
utilizarse en el proceso T-Star. El reactor T-Star también puede colocarse en linea con un
reactor H-Oil para mejorar la calidad de productos tales como destilados virgenes, gaséleo
ciclico ligero y pesado de la unidad FCC, y gaséleos de coquizacion. En modo de
Hidrodesintegracion Catalitica (HDC) moderada, el proceso T-Star puede alcanzar
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conversiones de hasta 60 %. Una ventaja de la operacion de la unidad T-Star en modo de HDC
moderada, es que el catalizador T-Star no es sensible a los niveles de azufre y nitrégeno en la
carga y provee constante conversion, rendimiento de productos y calidad de productost®!. Esta
consistencia en la salida se debe a que el catalizador del reactor estd siendo reemplazado
mientras la unidad permanece en operacion constante. Husky Oil Canada y el Instituto Francés
del Petroleo (IFP) realizaron en riesgo compartido el arranque de una unidad comercial a
escala demostracion del proceso T-Star en conjunto con el proceso H-Oil®®®),

Actualmente la comparfiia Axens ha mejorado el proceso H-Qil, dando lugar a tres procesos de

generacion avanzada®:

Proceso H-Oil-HCC

Este proceso de conversion de crudo pesado produce crudo sintético. El objetivo de esta
unidad es permitir la conversion suficiente para reducir la viscosidad e incrementar la
estabilidad de tal forma que el producto esté listo para ser transportado a un centro de

mejoramiento.

Proceso H-Oil-DC

Esta unidad permite procesar cargas dificiles como gaséleos de vacio y mezclas de gasoleos de
vacio con la finalidad de obtener conversiones moderadas. Este proceso fue previamente
conocido como T-Star, y esta unidad es una versién mas ligera del proceso para conversion de

residuos.

Proceso H-Oil-RC

El proceso H-Qil clasico ha sido significativamente mejorado para incrementar los niveles de
conversion, incrementar la estabilidad del producto y reducir costos. Entre las mejoras
realizadas a la tecnologia tradicional esta la integracion del separador Inter-etapas 1S2 (“inter-
stage separator”) entre reactores en serie y la aplicacion de la utilizacion de catalizador en
cascada (C2U).
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1.1.3.1.2 Proceso LC-Fining

El proceso LC-Fining de lecho ebullente es un proceso de hidrogenacién, mismo que puede
operar para HDS, HDM e HDC de residuos atmosféricos y de vacio. El proceso LC-Fining es
un proceso bien adaptado para residuos extra pesados, bitumen y residuos de vacio como
carga a HDT y ha demostrado largos ciclos de operacion®®. Las ventajas generales del
proceso LC-Fining son: bajos costos de inversion, recuperacion de mas destilados ligeros y
bajos costos de operacion. Este proceso da un intervalo amplio de destilados de alta calidad,; el
residuo pesado puede utilizarse como combustible, crudo sintético o carga al proceso FCC,
coquizadora, reductora de viscosidad o solvente para desasfaltado. El proceso LC-Fining
puede alcanzar conversiones de HDS de 60-90 %, HDM de 50-98 %, y reduccion del carbén
Conradson de 35-80 %.

Los pardmetros de este proceso son marginalmente diferentes comparados con los del proceso
H-Oil como se muestra en la Figura 1.478% |a carga liquida fresca se mezcla con hidrégeno
y ambos reaccionan dentro de un lecho catalitico expandido que se mantiene en turbulencia
por el flujo ascendente del liquido para lograr una operacién isotérmica eficiente. La calidad
del producto se mantiene constantemente en alto nivel por esporadica adicion y retiro de
catalizador. Los productos del reactor fluyen hacia los separadores de alta presion y baja
presion, y después al fraccionamiento de los productos. El hidrogeno reciclado se separa y
purifica. Como rasgos distintivos del proceso destacan la adicion y retiro de catalizador
durante la operacion, en relacion con la eliminacion de la necesidad de paro para el reemplazo
del catalizador. Los reactores de lecho expandido operan a condiciones casi isotérmicas sin la
necesidad de enfriamientos o apagados (“quenches”) dentro del reactor. La seccion de
reacciéon utiliza un sistema de recuperacion de hidrdégeno a baja presion comercialmente
probado. La separacién del efluente del reactor y la purificacion del hidrdgeno reciclado a baja

presion resulta en menor capital de inversion y permite disefiar a velocidades de gas mas bajas.

Finalmente, los procesos de lecho ebullente pueden utilizar cargas de residuos extra pesados
con alto contenido de azufre, nitrégeno y metales (comparados con otras fracciones del
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petréleo), y dichas cargas no requieren pretratamiento. Estos procesos tiene altos rendimientos
de liquidos, sin embargo, la conversion no es del 100 %. Para cualquier tipo de cargas se
obtienen altos niveles de HDS y una reduccion significativa de nitrogeno, pero en menor

grado que para el azufrel™.

Adicion de
Efluente — catalizador

Detector de densidad por
fuente de radiacion

:._ Detectores de
densidad

Nivel normal
del lecho

Controladores de
temperatura —
externa

Alimentacion

Bomba de
reciclo

Figura 1.4. Esquema simplificado del reactor LC-Fining

[78,86]

En la siguiente seccidn se presentan los fundamentos de la hidrodinamica de los sistemas de

lecho fluidizado de tres fases y los pardmetros hidrodindmicos involucrados.
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1.2 Fundamentos de la hidrodinamica de los sistemas de lecho ebullente

A continuacién se describen los parametros hidrodinamicos involucrados en los sistemas de
lecho ebullente de tres fases tales como la caida de presion, la velocidad minima de
fluidizacion, la expansion del lecho, las fracciones volumétricas que ocupan las fases (gas,
liquido y s6lido), y las propiedades de las particulas. También se describen los esfuerzos de
otros investigadores con relacion al estudio de los regimenes de flujo involucrados y sus
transiciones en los sistemas de lecho ebullente de tres fases, asi como la influencia de la

presion y la temperatura sobre la hidrodindmica del lecho.

1.2.1 Parametros hidrodinamicos de los sistemas de lecho ebullente

El modelamiento, disefio y control de los reactores de lecho ebullente de tres fases (donde la
estimacion de los parametros hidrodinamicos juega un papel importante), frecuentemente esta
limitado por falta de técnicas confiables de medicion. Tales técnicas son necesarias para
obtener datos a escala laboratorio para validar modelos o para desarrollar correlaciones, para

estudiar el comportamiento hidrodinamico de los reactores industriales, etc.!**!

Existen pardmetros hidrodinamicos que deben determinarse para conocer el comportamiento
hidrodinamico de un sistema de lecho ebullente de tres fases, tales como: la caida de presién
en el lecho, la velocidad minima de fluidizacién, el régimen de flujo, las fracciones que

ocupan las fases en el lecho, la porosidad y la expansion del lecho.

El comportamiento hidrodindmico de un lecho fluidizado de tres fases refleja las interacciones
complejas e individuales de las fases. La mayor interaccién ocurre entre las burbujas (y estelas

de burbujas) que ascienden y las cercanias del medio liquido-solido.

La hidrodinamica de los sistemas de lecho ebullente de tres fases depende de manera general
de tres tipos de variables: las caracteristicas del reactor, las propiedades de las fases
involucradas y de las variables de operacion, mismas que se describen a continuaciont®!:

@ Caracteristicas del reactor: geometria, disefio del plato distribuidor del gas y liquido,

su posicién, longitud y diametro del reactor.
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@ Propiedades de las fases involucradas:
e SOlidos: densidad, diametro promedio, distribucion de tamafio de particula,
forma de las particulas y angulo de contacto con el liquido.
e Liquido: densidad, viscosidad, tension superficial y comportamiento de
coalescencia.
e Gas: densidad y viscosidad.
@ Variables de operacion: flujo del gas, flujo del liquido e inventario del sélido.

La hidrodindmica también depende de las caracteristicas del proceso, es decir, si se opera con
las fases involucradas en modo cocorriente o contracorriente, y de los flujos del gas y el
liquidot*!,

Con relacion a las investigaciones que se han desarrollado en torno a los procesos de lecho
ebullente, se ha divulgado muy poco con respecto a la hidrodinamica y las caracteristicas de
transporte de las particulas del lecho ebullente de tres fases (gas-liquido-sélido) en la
aplicacion a la hidrodesintegracion de residuos y fracciones pesadas, asi como su relacion con

la cinética del sistema en estudio.

Adicionalmente, la resistencia a la atricién del catalizador es un criterio de disefio importante
para el desarrollo del mismo. Para tal efecto, durante algunas décadas se han desarrollado y
utilizado diferentes métodos para determinar la atricion de catalizadores para diferentes tipos
de reactores. Recientemente, la investigacion se ha enfocado especificamente en la evaluacion
de catalizadores para reactores de lecho fluidizado y columna de burbujeo tipo slurry. La
atricion puede ser severa especialmente en este tipo de reactores debido al constante

movimiento y colision de las particulast®’).

La importancia de realizar estudios hidrodindmicos en lecho ebullente considerando la
transferencia de masa gas-liquido y liquido-sélido, la dispersion axial del liquido, las
fracciones que ocupan las fases, etc. permite inferir sobre las caracteristicas del catalizador
mas adecuadas Y las variables del proceso (velocidades del gas y liquido, etc.) que conllevan a

un comportamiento hidrodindmico adecuado para el sistema en estudio.
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1.2.1.1 Caida de presion

La caida de presion en el lecho fluidizado esta fuertemente relacionada con las retenciones de
las fases, es decir, las fracciones volumétricas que ocupan cada una de las fases en el lecho. La
fraccion volumétrica de los s6lidos en un lecho fluidizado puede expresarse en términos de la

masa total de solidos (W), la densidad del sélido ( o), la seccion transversal de la columna

(A)y laaltura del lecho expandido (H ) segun la ecuacion (1):

5S=1—g:pAH (1)

donde &, es la fraccion que ocupan los sdlidos y & es la porosidad del lecho, es decir, la

fraccion hueca o vacia del lecho.

Necesariamente, la suma de las fracciones volumétricas de las tres fases debe ser la unidad

Egtée +es=1 (2)
donde ¢, Y ¢, son las fracciones que ocupa el gas y el liquido, respectivamente.

A condiciones de estado estacionario con velocidades bajas 0 moderadas de gas y liquido, el

gradiente total de presion estatica (presion vertical) puede obtenerse por la ecuacion (3)%:

dP
—ﬁz(gsps-l-glpl—}-ggpg)g (3)

donde g es la aceleracion de la gravedad.

En esta ecuacion, la resistencia por friccion sobre las paredes de la columna y los términos de
aceleracion para los flujos de gas y liquido son despreciables. Como la contribucion de la fase
gas generalmente es despreciable comparada con los otros términos, la ecuacion (3) puede
simplificarse quedando como

dP
_E:(‘C"sps-’_‘glpl )g (4)
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La ecuacion (4) permite evaluar las fracciones individuales de cada fase a partir del gradiente

de presion. La fraccion ¢, puede obtenerse directamente a partir de la ecuacion (1) con la
medicion de la altura efectiva del lecho. La fraccion &, puede calcularse a partir del gradiente
de presion total basado en la ecuacion (4) y &, puede obtenerse por diferencia basandose en la

ecuacion (2).
1.2.1.2 Velocidad minima de fluidizacién

La velocidad minima de fluidizacion (U, ) es uno de los parametros hidrodinamicos basicos,
la cual representa la menor velocidad superficial del liquido (U, ), a una velocidad superficial
del gas dada (U ), necesaria para poner en movimiento las particulas del lecho inicialmente

€n reposo.

La U, se determina variando U, de manera decreciente, manteniendo U, constante, y

registrando para cada condicion de fluidizacion la distribucion de presiones dindmicas a lo alto
de la columna. Posteriormente se grafica la caida de presion dinamica (-AP) en el lecho en

funcion de U, para cada condicion de fluidizacion (a una U, determinada) como se

ejemplifica en la Figura 1.5, para un sistema aire-agua-particulas esféricas de vidrio®®. En la

grafica, para cada condicion de U, se observan dos lineas de diferente pendiente que

corresponden al lecho fijo (cambios notables en la caida de presion) y al lecho fluidizado
(pequefas variaciones en la caida de presion), cuya interseccion corresponde al valor
experimental de la velocidad minima de fluidizacion de cada experimento. En ausencia de gas,

como puede observarse en la Figura 1.5 también puede obtenerse la velocidad minima de

fluidizacion para el sistema de dos fases solido-liquido, U % .
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Figura 1.5. Variacion de la caida de presion dinamica a lo largo del lecho contra U, como
una funcion de U, para el sistema aire-agua-particulas esféricas de vidriof®

Dada la clara importancia de este parametro, varios trabajos de la literatura han propuesto
correlaciones para estimarlo, mas sin embargo, los resultados no siempre han sido
satisfactorios. Aunado a ello, la mayoria de dichos trabajos han recurrido al uso de particulas
esféricas para sus experimentos, lo que claramente pone en duda su uso directo para particulas
de forma distinta como es la de los extrudidos empleados en los reactores de hidrotratamiento.
Una de las correlaciones frecuentemente referida en la literatura es la de Begovich y Watson!’!
obtenida en sistemas de aire, agua y perlas de vidrio. Costa y col.’” propusieron una
correlacion que considera particulas no esféricas mediante el producto del factor de esfericidad

por el diametro de particula (¢d,). Song vy col.®! estudiaron el comportamiento

hidrodinamico de particulas cilindricas y propusieron que para el calculo de la velocidad

minima de fluidizacion el didmetro equivalente de particula (d,), representa el tamafio de

particula y los efectos de forma.
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Existen correlaciones empiricas que predicen la velocidad minima de fluidizacion, pero
desafortunadamente éstas se obtuvieron en columnas con diametros entre 0.05 my 0.3 m, y

con agua o en algunos casos con soluciones acuosas viscosas®?.

Las correlaciones principales para la velocidad minima de fluidizacion son: 1) Primera
correlacién de Begovich y Watson™, 2) Segunda correlacién de Begovich y Watson*%, 3)

Costa y col.®? 4) Song y col.®™, Nacef®® y Larachi y col.*

Larachi y col.®®! utilizaron redes artificiales neuronales para correlacionar, en términos de dos
distintas expresiones empiricas, una amplia base de datos con 540 mediciones reportadas en la

literatura.

A pesar de ser un pardmetro de fundamental importancia, es de Ilamar la atencion de que a
pesar de la cantidad de trabajos publicados sobre su estudio todavia exista polémica sobre su
definicion. Briens y col. reportaron para particulas esféricas de 3 mm de didmetro que el
sistema gas-liquido-solido exhibe tres regimenes distintos conforme se incrementa la
velocidad del liguido: regimenes de lecho compactado, agitado y fluidizado. Estos autores
sefialan que el lecho en régimen agitado no se encuentra fluidizado y que la mayoria de los
trabajos reportan como velocidad minima de fluidizacion es en realidad la velocidad de
transicion entre los regimenes de lecho compactado y de lecho agitado. De acuerdo a
Dudukovic y col.”! sera necesario un estudio detallado a las observaciones de Briens y col.l”
para poder decidir si se requerird de una revision a los resultados reportados hasta la fecha

sobre el tema.

De lo anterior se puede resaltar que si bien existen muchos trabajos que se han avocado al
estudio del pardametro de la velocidad minima de fluidizacién existe todavia controversia sobre
su definicion y sobre su determinacion experimental. Se nota también que la mayoria de los
trabajos han empleado como la fase liquida agua o soluciones acuosas, asi como esferas de
vidrio para las particulas. La gran mayoria de las correlaciones reportadas en la literatura se

basan, al menos en buena medida, en datos surgidos de sistemas experimentales con las
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caracteristicas antes sefialadas, lo que pone en duda su pertinencia para predecir el
comportamiento en sistemas fluidizados por liquidos con las caracteristicas de las fracciones
de petréleo y con catalizadores no esféricos. Por lo anteriormente expuesto, para tener un
mejor conocimiento del comportamiento de los sistemas de lecho ebullente con aplicacion al
hidrotratamiento, se ha encontrado conveniente estudiar la velocidad minima de fluidizacion

con fracciones de petroleo y catalizadores industriales.

1.2.1.3 Expansion del lecho

Otra propiedad importante en los reactores de lecho ebullente es la expansion del lecho ya que
estd relacionada con el volumen del reactor y el tiempo de residencia de las fases gas y
liquido. La expansion del lecho estd determinada por el cociente entre la altura del lecho

expandido y la altura del lecho en reposo (H /H,).

Para determinar la altura del lecho expandido se recurre al hecho de que las presiones dentro
de la columna suelen variar en forma aproximadamente lineal con la altura de la columna,
pero con la particularidad que dentro del lecho (zona de tres fases) sucede con una pendiente
distinta a como varia la presion en la zona gas-liquido que se encuentra encima del lecho
expandido. Al graficar los valores de presion en funcion de la altura de la columna a

condiciones de U, y U, determinadas, se obtienen dos rectas de distinta pendiente
(similarmente a como se realizo para determinar U, ), cuya interseccion corresponde a la

altura del lecho expandido (H ).

Existen trabajos publicados en la literatura que presentan correlaciones empiricas para la
estimacion de la expansion del lecho, sin embargo en la gran mayoria de estos trabajos se ha
recurrido al uso de particulas esféricas y de agua como fase liquida. Una de las expresiones
con mayor reconocimiento es la de Begovich y Watson™, la cual esta basada en una gran
cantidad de datos experimentales tanto de los autores como de la literatura; puede sefialarse
que esta correlacion no refleja adecuadamente la porosidad del lecho a bajas velocidades de

gas asi como ademés no contempla el efecto de la geometria de la particula®™. Soung®
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estudio la expansion del lecho de extrudidos de catalizador con n-heptano y nitrégeno, y
correlaciono los resultados en términos de una funcién que relaciona las expansiones con y sin
gas. Song y col.®Y utilizaron la correlacion de Begovich-Watson, corregida con el factor de
esfericidad, para predecir la expansion en lechos con extrudidos de catalizador en sistemas
aire-agua. Nikov y col.! evaluaron el efecto de la viscosidad sobre la expansioén de un lecho
de perlas de vidrio y encontraron que la correlacion Begovich-Watson podria describir los
resultados una vez corregida en ella la dependencia con la viscosidad. Mas recientemente,
Larachi y col.®® utilizaron redes neuronales artificiales para correlacionar una amplisima base
de datos, compuesta por la mayoria de los datos reportados en la literatura abierta, y
propusieron distintas correlaciones para predecir la hidrodindmica macroscépica de lechos
fluidizados de tres fases. De acuerdo a los autores, estas correlaciones mejoran las

predicciones de todas las publicadas previamente.

De lo anterior se puede resaltar que si bien existen muchos trabajos que se han avocado al
estudio de la expansién o porosidad del lecho, se aprecia que la mayoria de los trabajos han
empleado como fase liquida agua o soluciones acuosas, asi como esferas de vidrio para las
particulas. La gran mayoria de las correlaciones reportadas en la literatura se basan, al menos
en buena medida, en datos surgidos de sistemas experimentales con las caracteristicas arriba
mencionadas, lo que pone en duda su pertinencia para predecir el comportamiento en sistemas
fluidizados por liquidos con las caracteristicas de las fracciones de petréleo y con catalizadores
no esféricos. Por lo tanto, en este trabajo de investigacion se ha encontrado conveniente

estudiar la expansion del lecho con fracciones de petroleo y catalizadores industriales.
1.2.1.4 Fracciones de las fases

Las fracciones volumétricas de las fases son propiedades importantes de transporte en los
lechos fluidizados de tres fases. Si se conoce la altura del lecho expandido, la fraccion
volumétrica del solido puede obtenerse facilmente a partir de la ecuacion (1). La altura del
lecho puede determinarse por observacion visual o a partir de las curvas de distribucién de
presion reportadas por Kim y col.®®! y Bhatia y Epstein®.. Las fracciones volumétricas de
las fases liquido y gas pueden determinarse por el método descrito en la seccion 1.2.1.1.
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Entre las variables hidrodindmicas a nivel macroscopico de mayor importancia se tiene la
porosidad del lecho, las fracciones de gas y liquido, la morfologia inicial de la cama, las
velocidades de fluidizacion incipiente y el régimen de flujo. En la literatura abierta existe una
cantidad apreciable de estudios a este respecto que buscan un mejor entendimiento de la
hidrodinamica y que, dado el caso, permita lograr escalamientos eficientes. Sin embargo, esta
informacion, si bien es abundante, se observa que frecuentemente carece de organizacion
adecuada, o ha sido interpretada en formas distintas de tal forma que producen contradicciones

aparentes entre estudios.

El modelamiento matemaético de la hidrodinamica de lechos fluidizados ha estado centrado al
modelo generalizado de la estela de la burbuja k-x, propuesto por Bhatia y Epsteint®. En
este modelo el lecho fluidizado de tres fases es visualizado como un arreglo de regiones
formadas por burbujas de gas, por estelas que viajan con las burbujas, y por una emulsion
liquido-sélido libre de gas. En principio, si se conocieran a priori los valores de k (razon de
volumen de estela al de burbuja) y de x (razdn de fracciones de sélido en las fases estela y
emulsion), el modelo permite predecir la porosidad, las fracciones de gas y liquido, y la

morfologia inicial del lecho.

Desafortunadamente se ha carecido de técnicas experimentales apropiadas y de teorias que
pudieran permitir determinar en forma independiente k y X, lo que ha limitado el uso de este
modelo. Con frecuencia se ha optado por considerar simplificaciones (tales como x=1 6 =0)
que permiten ajustes solo validos en los rangos experimentales. Los modelos simplificados en

términos solamente de k, no han mostrado la capacidad de contemplar la complejidad

entrelazada de los efectos producidos por propiedades fisicoquimicas de los fluidos,
caracteristicas de las particulas, regimenes de flujo, etc.

Otro enfoque que ha sido frecuentemente recurrido para la estimacion de pardmetros
hidrodinamicos es el del uso de correlaciones empiricas. Cominmente estas se tratan de
expresiones que contienen en forma explicita parametros como la porosidad o las fracciones

de las fases liquidas o gas, como funcion de variables de operacion tales como las velocidades
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de gas y liquido, el tamafio de particula, algunas propiedades fisicoquimicas de los fluidos, etc.
Al parecer existe una amplia variedad de correlaciones que se limita al rango de condiciones

experimentales de las que fueron derivadas y que demuestra su falta de generalizacion™.

Debido a los problemas presentados con la variedad de correlaciones disponibles, Larachi y

col %8l

recientemente publicO un trabajo que busca sistematizar un total de 23,000
experimentos sobre porosidad del lecho y fracciones volumétricas de gas y liquido. Para hacer
esto, se siguieron dos enfoques distintos. En uno de ellos se combind el analisis dimensional
con redes neuronales artificiales para generar correlaciones empiricas para la porosidad y las
fracciones de gas y liquido. En el segundo enfoque se ajustaron los valores de los parametros
de la estela k y x que mejor satisfacian las predicciones del modelo generalizado de la estela

de la burbuja.
1.2.15 Regimenes de flujo

Los sistemas de lecho fluidizado en tres fases son ampliamente utilizados en la industria.
Existen varios regimenes de flujo bajo los cuales pueden operar estos sistemas, siendo los de
flujo de burbujas dispersas, el de coalescencia de burbujas, y el de burbujas en paquete (slug

en inglés), los que més atencion han recibido.

En general, se ha observado que existen cuatro patrones de flujo en los reactores de lecho
fluidizado: burbujeo homogeéneo, heterogéneo (agitado o turbulento), tipo piston y flujo
anular. En estos diferentes tipos de regimenes de flujos, la interaccion del la fase dispersa del
gas con la fase liquida varia considerablemente. En la Figura 1.6 se muestran los diferentes
regimenes de flujo en columnas de lecho fluidizado de tres fases. Sin embargo, los regimenes
de flujo homogéneo y turbulento son los mas cominmente encontrados, y dependiendo de las

condiciones de operacion, estos dos regimenes pueden separarse por un régimen de transicion.

El flujo homogéneo ocurre generalmente a velocidades superficiales de gas bajas 0 moderadas
y se caracteriza por la uniformidad de pequefias burbujas de gas que viajan verticalmente con

pocas oscilaciones transversales y axiales. Practicamente no existe coalescencia ni ruptura de
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burbujas, por tanto, existe una distribucion uniforme de los tamafios de las burbujas. La
distribucion de la retencion o fraccion volumétrica del gas es radialmente uniforme; por
consiguiente la circulacion del volumen del liquido es insignificante. El tamafio de las
burbujas depende principalmente de la naturaleza de la distribucion del gas y de las

propiedades fisicas del liquido.
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Figura 1.6. Regimenes de flujo en reactores de columna de burbujeo®!

El flujo heterogéneo ocurre a velocidades superficiales de gas altas, en éste se presentan
coalescencia intensa y rompimiento tanto de las burbujas pequefias como de las grandes,
produciéndose una distribucion de tamafio de burbujas amplia. Las burbujas grandes pasan a
través del liquido agitandolo, por lo tanto a este flujo se le conoce como flujo turbulento. La
distribucion no uniforme de la retencion o fraccion volumétrica del gas a través de la direccion

radial causa la circulacion del volumen del liquido en este régimen de flujo.
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Como puede observarse en la Figura 1.6, los regimenes de flujo homogéneo y heterogéneo
tienen caracteristicas muy diferentes. Tales diferencias en sus caracteristicas hidrodindmicas
resultan en mezclados diferentes, asi como diferentes velocidades de transferencia de calor y
masa en dichos regimenes. En consecuencia, la demarcacion de los regimenes de flujo
representa una tarea importante en el disefio y escalamiento de tales reactores, por lo que se
han realizado esfuerzos considerables en investigacion, mismas que han resultado en métodos
experimentales empiricos, semi-empiricos, y modelos mecanisticos para identificar la

transicion de regimenes de flujo™.

Se han realizado muchos trabajos con relacion a la identificacion del régimen de flujo y las
condiciones de transicion en lechos fluidizados de tres fases, sin embargo, al parecer se han
utilizado diferentes criterios (muchas veces subjetivos), para distinguir regimenes. Ademas,
casi todos estos trabajos se han realizado para sistemas donde se utiliza agua como fase liquida

y aire como fase gas.

Recientemente, Shaikh y Al-Dahhan!*®! realizaron una revisién extensa desde 1957 hasta el
2005, de la mayoria de los estudios hidrodinamicos realizados para la identificacion de los

regimenes de flujo en columnas de burbujeo.

Al respecto, Zhang y col.l®! presentan criterios experimentales para identificar los distintos
regimenes de flujo asi como su transicion, los cuales se han probado exitosamente y se basan
en mediciones de las caracteristicas de las burbujas realizadas con sondas de conductividad
tanto en sistemas de dos fases como de tres fases. Asimismo, propusieron mapas de
transiciones de régimen de flujo para sistemas de dos y tres fases. También, derivado de dicho
trabajo se tienen algunas correlaciones empiricas para predecir las fronteras de transicion en
los sistemas estudiados de tres fases. Estas correlaciones fueron obtenidas para el sistema aire-
agua, con particulas esféricas (de vidrio y de plomo) de distinto tamafio y comparadas con
resultados experimentales de distintos autores, todos ellos a condiciones de presion

atmosférica. Entre las correlaciones empiricas desarrolladas se tiene una para predecir la
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velocidad de transicion del liquido para el inicio del régimen de flujo de burbujas dispersas en

fluidizacion de tres fases, y que se presenta a continuacion:

U ~0.667
—_9 _ 0.721Frgo.339 Ar,°'°746 (&j (5)
U | o

donde U es la velocidad superficial del gas, U, la velocidad superficial del liquido, Fr, el
numero de Froude para el gas, Ar, el nimero de Arquimedes para el liquido, p, la densidad
del sdlidoy p, la densidad del liquido.

Esta correlacion parece reproducir los resultados experimentales de la que proviene y la
mayoria de los datos experimentales de otros trabajos, sin embargo existe cierta dispersion en
las predicciones de estos ultimos que se atribuye, al menos en parte, a la diversidad de criterios

manejados en ellos para distinguir regimenes.

Efecto de la presion sobre el régimen de transicion.

Si bien la operacion a alta presion es comun en aplicaciones industriales de reactores de lecho
fluidizado, la gran mayoria de los estudios hidrodinamicos se han realizado a condiciones
ambiente y poco se ha hecho a alta presion. La presion tiene un efecto significativo sobre la
hidrodindmica de lechos fluidizados de tres fases como observaron Rundell y col.lX% g
comparar los resultados de mediciones hidrodinamicas realizadas en un reactor de lecho
expandido del proceso de licuefaccion de carbén (operado a 200 atm) con los datos
respectivos obtenidos en una unidad geométricamente similar, operada a condiciones
ambientales. Se encontrd que las expansiones del lecho en el reactor eran significativamente
mayores que las del modelo frio, para mismas velocidades de gas y liquido. Esta diferencia se
atribuyé a que la alta presion a la que operaba el reactor podia afectar el fendmeno de
coalescencia favoreciendo una mayor fraccién de burbujas en el lecho. En este trabajo se
encontro también que mientras en el modelo en frio la operacion se encontraba en la transicion
entre el régimen de burbujas dispersas y el de burbujas en coalescencia, el reactor operaba
generalmente en el régimen de burbujas dispersas. También se ha encontrado que a presiones

elevadas se puede retrasar la transicion entre el régimen de flujo de burbujas dispersas y el de
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burbujas en coalescencia, e incrementar la fraccion de gas en el lechot®®*%! Jiang y col.”!
emplearon un equipo experimental para visualizacion de sistemas multifésicos
bidimensionales a alta presién y observaron que a baja presion (0.1 MPa), en el régimen de
coalescencia, emergian del lecho unas cuantas burbujas grandes acompariadas por un namero
grande de burbujas pequefias. Reportan también que al incrementar la presion, disminuia la
frecuencia y tamafio maximo de burbujas que salen del lecho, lo cual resultaba en una
reduccion del tamafio promedio de burbujas y un estrechamiento en la distribucion de tamafio
de burbuja. Con mayores incrementos de presion eventualmente se observo la presencia del
régimen de burbujas dispersas en el que las burbujas eran de tamafio relativamente uniforme, y
en el que habian desaparecido las burbujas grandes. Resultados similares fueron reportados
posteriormente por Luo y col.”! empleando un lecho tridimensional.

Luo y col.l evaluaron el efecto de la presion sobre la transicion del régimen de flujo a través
del analisis del flux de arrastre de las burbujas en lechos fluidizados de tres fases. De su
analisis, determinaron las velocidades de gas a las cuales se presentaba la transicion de
régimen para distintas presiones, velocidades de liquido, y dos tamarios de particula.
Encontraron que al incrementar la presion se incrementaba también la velocidad de transicion
del gas y la fraccion de gas en el lecho en la transicion. El efecto de la presion sobre la
transicion result6 ser significativo hasta presiones de alrededor de 6 MPa, pues para presiones
mayores el efecto resultd ser comparativamente mucho menos importante, principalmente para

las particulas de 3 mm de diametro.

Resulta evidente que la presion puede afectar las condiciones hidrodinamicas de un sistema
fluidizado gas-liquido-solido, alterando, entre otras cosas, el régimen de flujo respecto al que
tendria el sistema al ser operado a presion atmosférica. Existe, sin embargo, una deficiencia en
informacion sistematizada que permita predecir las condiciones hidrodinamicas de estos

sistemas con respecto a la presion del lecho.

En un lecho fluidizado trifasico operado a bajas velocidades del gas suele contener burbujas
pequerfias con una distribucién de tamafios estrecha, altamente dependiente del distribuidor. En

estas condiciones se suele tener tanto pocas burbujas como una fraccion de gas también
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pequefia. Al incrementarse la velocidad del gas se tienen burbujas de mayor tamafio con una
distribucion de tamafios mas amplia. Al aumentar la poblacion de burbujas la distancia entre
éstas disminuye y se favorece la coalescencia de algunas de ellas. Bajo estas condiciones, el
comportamiento global de la mezcla multifasica se le denomina régimen de flujo de burbujas
en coalescencia. Por otro lado, si se incrementa la velocidad del liquido a velocidades bajas y
constantes de gas, se observa que las burbujas disminuyen en tamafio y su distribucion se
estrecha. Este régimen se conoce como el de flujo de burbujas dispersas.

En la Figura 1.7 se presenta en forma esquematica un mapa de regimenes de flujo similar al
reportado por Zhang y col.’®! para el sistema aire-agua con particulas esféricas de vidrio de 1.5
mm. En esta figura se puede apreciar la frontera entre los regimenes de flujo y como estando
en el régimen de burbujas dispersas se puede pasar al de burbujas en coalescencia al
aumentarse la velocidad superficial del gas. De manera similar, estando en el régimen de
burbujas en coalescencia se puede transitar al de burbujas dispersas al incrementarse la
velocidad de la fase liquida.

El concepto del flux de arrastre ha sido utilizado por varios investigadores para determinar la
transicion entre regimenes de burbujas dispersas y de burbujas en coalescencia®%'%, Para
sistemas gas-liquido, el flux de arrastre se define como el flux volumétrico de gas con relacion
a una superficie que se mueve a la velocidad promedio de las dos fasesi™®!. La definicion fue

gl11.104]

extendida a sistemas de lecho fluidizado en tres fase y puede expresarse por

1—69

U,ye —U,gy) (6)

ch =
&

donde 1o, es el flux de arrastre del gas, el cual crece con un incremento en la fraccion de gas
en el lecho en el régimen disperso, y crece a una tasa relativamente mucho mayor en el

régimen de coalescencia de burbujas.
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Figura 1.7. Diagrama esquematico de un mapa de regimenes de flujo de un

lecho fluidizado trifasico'®

1.2.1.6 Propiedades de las particulas

Existen varias caracteristicas y propiedades del catalizador relevantes desde el punto de vista
de la fluidizacion: tamafio, forma, densidad y porosidad. El tamafio de la particula se expresa
comunmente en términos de un diametro equivalente, d,, el cual corresponde al diametro que
tendria una esfera con el mismo volumen de la particula. Para particulas de forma cilindrica se

tiene!®H:
3 1/3
de=(2dgj (7)

donde d, es el diametro de la particulay | su longitud.
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El tamafio de la particula influye directamente sobre las caracteristicas de la fluidizacion, asi
se tiene que las velocidades terminal y de fluidizacion incipiente dependen en forma
significativa de ella. Adicionalmente, el tamafio de particula influye en el mecanismo de
rompimiento de burbuja y por lo tanto también sobre el régimen hidrodinamico de fluidizacién

y el proceso de transferencia de masa gas-liquido.

Si bien el didmetro equivalente toma en cuenta parcialmente la forma de la particula, se ha
encontrado que dicho parametro es insuficiente para describir el efecto de la forma sobre la
hidrodinamica, ya que existen particulas que, aun teniendo distinta forma, pueden tener el
mismo diametro equivalente pero distinto comportamiento hidrodindmico. El pardmetro
comUnmente empleado para tomar en cuenta la forma de la particula es el llamado factor de
esfericidad de la particula, ¢, que se define como la razén del area superficial de la particula
respecto a la de una esfera del mismo volumen de la particula. Para las particulas cilindricas se
tiene que
2
p=— e @
d
dp[;HJ

Otra propiedad importante de las particulas es su densidad, la cual tiene efecto sobre la
mayoria de los parametros hidrodinamicos que dependen del diametro de particula. Existen
varias densidades que se calculan para sélidos, asi se tiene la densidad real (del esqueleto de la
particula), la densidad empacada (que toma en cuenta huecos entre particulas), y la densidad
aparente de las particulas (no considera los huecos entre particulas pero si los poros dentro de
ellas). Para lechos ebullentes es necesario conocer la densidad aparente y el volumen de poros
que se llena con liquido del lecho. A partir de ambos se puede conocer la densidad de la

particula saturada con liquido a las condiciones de proceso.
1.2.1.7 Efecto de la presion y la temperatura sobre la hidrodindmica del lecho

A pesar del hecho de que las operaciones industriales de fluidizacion en tres fases se

encuentran a condiciones de alta temperatura y presion, pocos trabajos han sido publicados
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sobre el tema!®!. Al parecer la presién y la temperatura pueden tener efecto sobre la retencion
de las fases principalmente a través de variacion en el comportamiento de burbujas y cambios
en las propiedades del liquido. En lo que respecta a las propiedades del liquido, las que se
pueden ver afectadas son la viscosidad, la densidad y la tension superficial.

Se han realizado algunos estudios sobre el efecto de la presion sobre el comportamiento de las
burbujas y entre los primeros en el tema esta el de Jiang y col.®l, mismo en el que se estudi6
visualmente el comportamiento de las burbujas en un lecho bidimensional en un rango amplio
de condiciones de operacion, habiendo encontrado que a presion atmosférica el tamafio de las
burbujas resultaba mucho mayor que a la presion de 1.0 MPa, especialmente a velocidades
elevadas; adicionalmente se observo que la distribucion de tamafio de burbuja era mucha méas
estrecha a altas presiones. Luo y col.!®! utilizaron un sistema tridimensional y obtuvieron
resultados similares a los de Jiang y colaboradores. Utilizando un sistema tridimensional Jiang
y col.”! determinaron la distribucién de tamafio de las burbujas que emergen del lecho a
distintas presiones y encontraron que para las condiciones de operacion estudiadas la densidad
del nimero de burbujas se incrementaba en un factor de catorce al pasar de 1.8 MPa a 17.4
MPa, mientras que el didmetro de burbuja promedio pasaba de 9.8 mm a 3.7 mm. De acuerdo
a observaciones hechas por Jiang y col.®! la presion inhibe la coalescencia de burbujas al
promover la presencia de burbujas pequefias y de tamafio uniforme. Asimismo estos autores
observaron gue a altas presiones las distribuciones de gas, tanto en forma axial como radial, se

tornan bastante uniformes.

Entre otro de los efectos de la presion sobre la hidrodindmica, Luo y col.[®! reportaron que ésta
afecta las condiciones de transicién entre los regimenes de burbujas dispersas y de burbujas en
coalescencia, requiriéndose mayores velocidades de transicion para el gas al incrementarse la
presion. Al parecer la velocidad de transicion y la fraccion de gas retenida se incrementan con
la presion hasta un valor de ésta de 6 MPa, sin embargo a presiones mayores la velocidad de

transicién practicamente se estabiliza.

Las condiciones extremas de presion y temperatura tienen efecto sobre el comportamiento de

las burbujas en el lecho®*®!. Las burbujas a su vez, mediante la influencia de sus estelas,
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impactan en la expansion del lecho y en las fracciones retenidas de las fases. Los modelos de
estela, como es el modelo generalizado de la estela de Bhatia y Epstein™®® parecen recoger
adecuadamente dicho efecto sobre la retencion de las fases y por ello han sido aplicados para

propdsitos de disefio™.
1.3 Correlaciones empiricas y modelos fenomenologicos

En la literatura se han publicado correlaciones empiricas y modelos fenomenolégicos para
estimar la velocidad minima de fluidizacion, la fraccion de liquido retenida y la porosidad del

lecho.

La mayoria de estas correlaciones han sido derivadas, a partir de datos obtenidos de sistemas
experimentales basados en el uso de agua o soluciones acuosas, y en los que comdnmente las

particulas solidas empleadas suelen ser perlas de vidrio. Algunas de estas correlaciones
incluyen el valor de la velocidad minima de fluidizacion del sistema liquido-sélido (U % ),

misma que puede estimarse o determinarse experimentalmente.

En particular, las correlaciones presentadas por Larachi y col.”®! se obtuvieron a partir de

resultados experimentales correlacionados por medio de redes neuronales.
1.3.1 Velocidad minima de fluidizacion
1.3.1.1.  Correlaciones empiricas

Existen varias correlaciones empiricas publicadas en la literatura para predecir U, , algunas
de las més referenciadas se presentan en la Tabla 1.3 Como se mencioné antes, algunas de
estas correlaciones incluyen el valor de U°qw . Asimismo, puede observarse que las

correlaciones dependen de las propiedades del liquido y del sélido, de las velocidades

superficiales del gas y liquido, del diametro de la columna, etc.
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Tabla 1.3. Correlaciones empiricas para la estimacion de la velocidad minima de fluidizacion
en sistemas de tres fases.

Referencias Correlaciones Ecuacion

Ermakova y col.l® =% (1_ 0.5U "™ — &, B ) 9)

Bloxomy col. ™1y _5359x107"U o p BT (10)
Sia%gg:lc[g y Rey,y =0.00512Ar " Fr =" (11a)
Begovich y Uy =U i (1-1.62x10°U % 1,°%7d %% (p, — p, ) °**)  (11b)
Fortin®**® U,y =0.427U ,*%d, "% (p, - p, )™ (12)
Costa y col.* Uy =6.969x107°U % 11, %% (gd, ) *°d "% (p, — p, ) (13)
Song y col.©* Uy =U % (13760 7 1,°77d, "% (p, - p, ) ) (14)
Nacefl™” INU ¢ )= In(U % )—13.8Fr, % (p, — p, ) ** (15)
Larachi y col.®®! Red NeuronalU,, = f(U;4:¢:d,; 0, — p,;0,;d,/d,) (16a)
Larachi y col.®® Red Neuronal Re,,; = f(Re,; Ar;¢d,/d.;Mo,) (16b)

1.3.1.2. Modelos fenomenoldgicos

En la Tabla 1.4 se presentan algunos modelos fenomenolégicos encontrados en la literatura
para la estimacion de la velocidad minima de fluidizacion. Estos modelos, al igual que las
correlaciones empiricas dependen de las velocidades superficiales del gas y liquido, del
didmetro de la columna, de las densidades del liquido y la particula, viscosidad del liquido,
diametro equivalente de la particula, etc.
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Tabla 1.4. Modelos fenomenoldgicos para la estimacion de la velocidad minima
de fluidizacion en sistemas de tres fases

Referencias Modelos Ecuacion

[90]
Costa y col. o de, 5’-7*8L’G(/jdvg[,oS — (1—ﬂgmr )Pl] N _U (17)
i 3C, (1- B, Jo i

(3464510 )U,,, 5.2 [gd,

U
14+1.74H.%4 _ )00, 008 023 I
0 (ps P ) H c U L+ U,

24 (1,015Re,") Re, <10°

Co =<Re_
0.44 10° <Re, <10°

_ Voodvpl (l_ﬂgmf )
H

3 -1 Ps
V, = |- Co -1
. Jﬁﬁdvg (7—)/% - 5., ]

ﬂgmf =

Re

o0

Song y col.

2fp,U s ° o
A, 90— By e’ 0Pt )01+ B Py = B Jw (18)

+,6’gmfgmfpg +(1—£mf) s

33 | 1+2.229Fr "™ Re,, 210
Re. ) |1-0572Fr**  Re,, <10

{0.531u|mf 0By 7 g >3mm

f= (0.583+

g

169U, U " d, <3mm

ﬂgmf =

2¢
e 99, (1—,6’gmf ]/2) Song y col.[*!

q 3il—gmf ,

° ngf mv

- [109]
m(l ,Bgmf) Zhang y col.

20Y ey =428t "+ 1891 0-c, P +05TIS 0, e

(19)

_01 U,
& Uy +U,

P
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1.3.2 Fraccion de liquido retenida

Existen varias correlaciones en la literatura para estimar la fraccion de liquido retenida en el

lecho, de las cuales en la Tabla 1.5 se presentan las mas referenciadas en la literatura.

La correlacion de Razumov y col.*'% se obtuvo para el sistema aire-agua-arena, por lo que

solo considera al tamafio de particula y a las velocidades de gas y liquido como variables.

La correlacién de Kim y col.™ hace uso de varios nimeros adimensionales que recogen
tanto propiedades de los fluidos y del solido, asi como las velocidades de las fases fluidas. La
correlacion surge de datos de sistemas con esferas de vidrio o arena, con agua o soluciones

acuosas como fase liquida.

Basados en sistemas con perlas de vidrio como solido y agua o soluciones acuosas de
carboximetil celulosa como liquido, Kato y col.**?l modificaron expresiones para sistemas

liquido-solido y reportaron expresiones para la fraccion de liquido retenido.

Saberian y col.!d emplearon una variedad de sistemas con liquidos organicos ademas de agua,
ademas utilizaron distintos solidos como perlas de vidrio y de alimina, asi como extrudidos de
catalizador. Para la estimacion de la fraccion del liquido recurrieron al concepto de velocidad

de resbalo entre la fase gas y la mezcla gas-liquido.

Mas recientemente Larachi y col.’® reportaron correlaciones para estimar las fracciones
retenidas para cada fase a partir de una amplia base de datos correlacionados por medio de

redes neuronales.
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Tabla 1.5. Correlaciones para estimar la retencion de la fase liquida en lechos fluidizados

gas-liquido-solido.

Referencia Correlacion Ecuacioén

Ic_glrlz[igcé?l y Red neuronal & = f(f;; Ca,; Mo, M; F) (20)

Sabgiany € =6‘(U| +Ugl )/(Ug +UI) (218.)
0.45

col. U, =0017(pU,?) (216)

£ =2"(U, U )" donde & =1-9.7(350—Re* [ K ™ (220)

Katoy cold  K=pU 94/(90)(5-1(1+16.9K 0'285)— n) (22b)

(n-2.7)=0.1(L+ 4.43K °** )Re " (22¢)
Kimy col.™ & =1.504(Fr, )™ (Fr, J°* (Re, ) ** (We)** 23)
(F;;Z[lﬂglov y g =0.422+0.1350,d, " -1.82U (24)

1.3.3 Porosidad del lecho

De la literatura se encontraron varias correlaciones empiricas para estimar la porosidad del
lecho de sistemas de tres fases, mismas que se presentan en la Tabla 1.6. La correlacion de
Larachi y col.®® es una correlacién que se obtuvo empleando redes neuronales a partir de una
base de datos muy amplia. La correlacion de Begovich y Watson ha mostrado tener bastante
aceptacion debido a que se obtuvo de un nimero grande de datos en los que se variaron las
propiedades fisicas del sélido y del liquido. Las otras dos correlaciones, la de Song y col.®Y y
la de Grandjean y col.***] se basan en la de Begovich y Watson'™. La primera incorpora el
factor de esfericidad para describir la forma de particulas cilindricas y la segunda propone una

modificacion a la dependencia con la viscosidad.
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Tabla 1.6. Correlaciones para estimar la porosidad del lecho en sistemas de tres fases

Referencias Correlaciones Ecuacion

sveagtgg:ﬁg y £ =393 0.055) | 0271 go.041( P )—0.316 q p-o.zss Dc-o.oss (25)
ngﬂgg]ean y o= (2.5 11324, 0.64 )J | 027y g0.041 (ps _p )—0.316 q p—o.zsa Dc—o.osa (26)
Songy col.loU £ =3.93 ¢_0'424,U| 0.055) | 0271 g0.041 (Ps _p )—0.316 d p-o.zss Dc-o.oas (27)
Larachi y Red Neuronal ¢ = f (Fr,;Re,;; S,; 3 EG; F ) (28)

col.l%]

1.4 Modelos matematicos

En esta seccién se presenta una descripcion breve del modelo generalizado de la estela y del
modelo de pseudo fluido. EI modelo generalizado de la estela se empleara a condiciones de
presion elevada para calcular las retenciones de las fases gas y liquido, a partir de la retencion
de solidos. EI modelo de pseudo-fluido se utilizard para predecir la porosidad del lecho

fluidizado de tres fases a condiciones de presion elevadas.

.41  Modelo generalizado de la estela

En un lecho ebullente las condiciones de operacion extremas de temperatura y presion pueden
afectar las propiedades de las burbujas y con ello la hidrodinamica global del lecho, como
sucede con la expansion del lecho y la retencion de las fases. Un factor en la naturaleza de
estos sistemas que ha servido para explicar muchos fendmenos es la estela de la burbuja.
Modelos con base en la estela, como el modelo generalizado de la estela de Bhatia y
Epstein®®, han probado ser de utilidad para propésitos de disefio™: por ello, en el presente
trabajo dicho modelo ha sido considerado para tratar de describir los resultados a presion

elevada. En el modelo generalizado de la estela el lecho se subdivide en una region fluidizada
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liquido-solido (¢,_, =1-¢, —¢,,), una region de gas en la burbuja (&,) y una region de la

estela (¢, ), como puede observarse en la Figura 1.8.

Regién Regién de Regién de
fluidizada la estela la burbuja
liquido-s6lido de gas
& s=1-¢,-¢, Ew &,
sélido liquido solido liquido gas
| |
eg =l—¢ : & Esn :
| |8|W
| |
w
| |
s | |
| T | A
[ [
| | |
| |
! U, U U
: V —9 : _9 Vg =_9
g gg gg
A
I
I
U, U

Figura 1.8. Representacion esquematica del modelo generalizado de la estela para un lecho
fluidizado en modo de operacion E-1-11%%

Entre las principales suposiciones del modelo se encuentran:
i)  El contenido de sélidos en la estela puede ser un valor arbitrario diferente de aquel
en la region fluidizada liquido-solido;
ii) Laestelaasciende a la misma velocidad que la de la burbuja; y
iii) La ecuacién de Richardson y Zaki™* que relaciona la velocidad superficial del

liquido y la porosidad se considera aplicable a la region fluidizada liquido-sélido.

Estudio de la hidrodindmica de un reactor de lecho ebullente 41
para hidrodesintegracién de fracciones pesadas del petroleo



Capitulo |. Antecedentes

En el modelo generalizado de la estela los parametros clave son el cociente entre el volumen
de la estela y el volumen de la burbuja, k, y el cociente entre la retencién de sélidos en la

estela y el respectivo para la zona liquido-solido, X, los cuales corresponden a:

&
k= 5w
h 29)
y
x= s 30
. (30)

respectivamente. Las velocidades lineales del liquido y del sélido en la region fluidizada

liquido sdlido, V,, y Vg , respectivamente, y su relacion en términos de una ecuacion del tipo

Richardson y Zaki puede escribirse como:

Uy _ U, —ngll—X(l—g” )J

T aleeai] 1
V, = Uk 32
o —_m’ (32)
y
Vir —Vg =Ui(<°»|f)ml (33)

donde U, es la velocidad superficial del liquido extrapolada a ¢, —1 en la region liquido-

solido y n es el indice en la ecuacidn de Richardson y Zaki, cuyos valores se encuentran en la

Tabla 1.7. La velocidad U, puede estimarse con la siguiente expresion!***:

d:*(p, - o )9
04 0.6

P M

U =0.072 2<Re, <500 (34)
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Tabla 1.7. indices para la ecuacién de Richardson-Zaki™*!

n=4.65+d,/D, Re,(0.2
n=(44+18d,/D,) Re;*® 0.2(Re (1
n=(4.4+18d,/D,) Re* 1(Re (200
n=4.4Re"! 200(Re, (500
n=2.4 500(Re,
donde
u.d
Re, = — 27" (35)
H

Existen varias correlaciones publicadas en la literatura para estimar el cociente entre el
volumen de la estela y el volumen de la burbuja, k, y el cociente entre la retencidn de sélidos
en la estela y la retencién de estos en la zona liquido-sélido, x[©%°71001161 | & mayoria de las
correlaciones son completamente empiricas y deberan ser usadas con precauciéon. Una
comparativa realizada entre predicciones de varias correlaciones ha permitido destacar
favorablemente a las de Bhatia y Epsteint’® y a las de Baker y col.[''®. En su modelo Bhatia y
Epstein permiten una variacion en la retencion de sélidos en un intervalo que va de cero al
valor correspondiente en la fase continua. Sin embargo, los autores concluyen que siempre y
cuando los solidos estén mojados la suposicion de una estela sin sélidos probablemente se

justifique. Proponen la ecuacion (36) para determinar k en el intervalo 0 < x<1:

k=k,(1-¢)° (36a)
y
. 0.037
k, =061+ ———
’ g, +0.013 (36b)
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[116]

Baker y col." ™ propusieron una correlacion empirica para k, asi como una expresion para la

porosidad en la region liquido-sélido en lugar de la cominmente usada ecuacion de

Richardson y Zakil**l. La ecuacion (37) para calcular k, fue propuesta por Baker y col.® y

es véalida para x=0:

0.61
K, :0.01765(U% j o0 (37)
g

Practicamente no existe ninguna evidencia en la literatura con respecto a la retencion de
solidos en las estelas de burbujas en lechos fluidizados operados a presiones elevadas. Jiang y
col.”! analizaron criterios de contraccion del lecho tras la introduccién de gas a un lecho
fluidizado liquido-sélido a presiones elevadas y encontraron buena correspondencia entre
predicciones y datos experimentales para particulas de 2.1 mm cuando se suponia una estela
libre de sélidos. En el presente trabajo también se ha supuesto una nula retencion de sélidos en
la estela, por ejemplo, x=0. Con esta suposicién la retencién de liquido en la regidn

fluidizada liquido-solido (¢, ) puede relacionarse con las retenciones globales de gas y liquido

a través de la ecuacion (38):

g
1-g,(1-k)
En el caso dado que se cuente con el valor de una de las retenciones globales de las fases, una
resolucion simultanea de las ecuaciones (31) a (34) y (38), junto con cualquiera de las
ecuaciones (36) 6 (37), permite calcular el valor de las retenciones de las otras dos fases. En
muchos casos practicos el nivel de expansion del lecho es una variable de proceso conocida

que permite calcular la retencion de solidos en el lecho, e, dados el inventario de solidos y la

densidad de las particulas de catalizador.

Estudio de la hidrodindmica de un reactor de lecho ebullente 44
para hidrodesintegracién de fracciones pesadas del petroleo



Capitulo |. Antecedentes

1.4.2  Modelo del pseudo-fluido

El modelo pseudo-fluido!™*” permite predecir las fracciones volumétricas de las fases (gas,
liquido y sdlido) y por tanto también la porosidad del lecho fluidizado de tres fases a
condiciones atmosféricas y en flujo de burbujas dispersas. Este modelo considera
hipotéticamente al liquido y a las burbujas de gas como un solo fluido homogéneo (pseudo-
fluido), cuyas caracteristicas tales como la densidad, viscosidad y flujo son tales que daran el

mismo efecto total de interaccion sobre la fase de particulas dispersas (Figura 1.9).

Lecho fluidizado Pseudo-fluido
(@}
®-® g °
°® ° @
@ o @
(@)
@
o _© ., @
o @ @
© o@o @
>® @
@ o

Figura 1.9. Representacion esquematica del lecho fluidizado de tres fases y una aproximacion

del pseudo-fluido**”]

La estimacion de las caracteristicas del pseudo-fluido puede realizarse mediante las siguientes

ecuaciones:

Py =€ P +E4Py (39)
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By =1 (1+e;) (40)
Uy =U +U, (41)

donde ¢ y s; son las fracciones volumétricas del liquido y del gas en ausencia de solidos.

Las ecuaciones (39) y (41) no son mas que los promedios ponderados de los valores del
liquido y el gas. La ecuacion (40) ha sido obtenida a partir de la relacion reportada para una

suspension de un fluido de esferas a baja concentracion™:

4
n=pc| 1+ 2.5am (42)
Hp T Hc

donde el subindice D se refiere a la fase dispersa, el subindice C a la fase continuay o a la
fraccion volumétrica de la fase dispersa. Para sistemas gas-liquido, con el gas como fase

dispersa, la ecuacion (42) se reduce a la ecuacion (40), cuando p, es despreciable comparada

con pe.

La fraccidon volumétrica de la fase solida puede predecirse a partir de las caracteristicas del
pseudo-fluido asumiendo que el espacio vacio y la relacién de velocidad siguen la ecuacion

(43) de Richardson y Zakil*'4:
U 0 ( )

donde n es el indice de Richardson-Zakiy U? es la velocidad terminal de asentamiento de

una particula en el pseudo-fluido, misma que puede estimarse a partir de la correlacién (44)

dada por Schlichting!**®!

1.4
d _
ue = 0.072“(’0;4’ng)g . 2(Re, (500 (44)
ppf /upf
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De acuerdo a la aproximacién propuesta por Di Felice™” el sistema llega a ser
completamente predictivo una vez que se conozcan las condiciones del sistema y se hayan

estimado los valores de ¢, y s;. Para la estimacion de ¢, y s; se asume que el sistema gas-

liquido no se ve afectado por la presencia de particulas solidas, aparte en la reduccion causan

un area de flujo. Para relacionar las fracciones volumétricas del gas y el liquido con sus

caudales, Di Felice utiliz6 la ecuacion (45) propuesta por Wallist%:

U,[-¢;)-Ue, =U%%:; (1€ ) (45)

g

donde Ug es la velocidad terminal de una sola burbuja en el liquido.
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Con el propésito de simular el comportamiento hidrodinamico del sistema de lecho ebullente a
alta presion y temperatura se empled el sistema experimental en frio, es decir, se realiz6
experimentacion en la planta de estudios hidrodindmicos a condiciones de temperatura
ambiente y presion atmosférica, misma que se encuentra ubicada en el Area 111, del edificio de
Plantas Piloto del Instituto Mexicano del Petréleo, en la ciudad de México, D.F. (Figuras 2.1y
2.2). En esta unidad se realizaron experimentos con la finalidad de estudiar la hidrodinamica
del reactor de lecho ebullente, utilizando como fase liquida agua, diesel y turbosina; como fase
solida perlas de vidrio, y catalizadores comerciales (fresco y de equilibrio) para

hidrotratamiento de fracciones pesadas del petroleo; y como fase gas, aire y nitrégeno.

Otra parte de la experimentacion se realizd en la planta piloto de hidrodesintegracion de
fracciones pesadas del petroleo a condiciones de presion y temperatura elevadas. Esta planta
se encuentra ubicada en el Area 0, del edificio de Plantas Piloto del Instituto Mexicano del
Petréleo (Figuras 2.6 y 2.7). En esta unidad se realizaron experimentaciones con la finalidad
de estudiar el efecto de la presion y la temperatura sobre la hidrodinamica del lecho ebullente.
Se realizaron pruebas experimentales a 25 y 100°C, y a presiones de 1.0, 7.5 y 15.0 MPa,
utilizando como fase liquida diesel; como fase sélida particulas esféricas de vidrio de 1.71 mm

de didmetro; y como fase gas, nitrégeno.

1.1  Materias primas

Para las pruebas experimentales del estudio hidrodindmico a temperatura ambiente y presion
atmosferica, se selecciond un catalizador comercial para hidrotratamiento a base de 0xidos de
niquel y molibdeno soportados sobre alimina, tanto en sus condiciones de material fresco
como de material de equilibrio (catalizador previamente sometido a condiciones de reaccion),

y cuyas propiedades se muestran en la Tabla 2.1.
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Tabla 2.1. Propiedades fisicas de los catalizadores.

Catalizador Catalizador

Propiedad fresco de equilibrio
Forma Cilindrico Cilindrico
Longitud promedio, mm 4.39 1.87
Diémetro promedio de particula, mm 0.79 0.79
Densidad relativa, adim. 0.945 1.87
Volumen de absorcion, cm®/g cat. seco 0.73 0.12

La densidad de las particulas y el volumen de absorcién se determinaron conforme al método

estandar ASTM C128-011**8] cuya traduccion se encuentra en el Anexo 1.

Con la finalidad de simular el comportamiento hidrodinamico del sistema de lecho ebullente a
alta presion y temperatura empleando el sistema experimental en frio, se utilizd6 como fase
liguida diesel, turbosina, y agua para comparar los resultados experimentales con los
reportados en la literatura por otros autores %-93106-108l- v comg fase gas se emplearon aire y

nitrégeno. Las propiedades fisicas de los liquidos se presentan en la Tabla 2.2.

Tabla 2.2. Propiedades fisicas de los liquidos

Propiedad Agua Diesel  Turbosina
Densidad, kg/m® 997 836 798
Viscosidad cinematica, cSt

@ 20°C 1.00 * 5.34 1.89

@ 40°C 3.28 1.40

@ 54.4°C 2.46 1.13
Tension superficial (x10°%) N/m 72.8 30 26

* VViscosidad (x10%) kg/m's

Para las pruebas experimentales a presion y temperaturas altas, se utilizaron nitrogeno, diesel,

y particulas esféricas de vidrio de 1.71 mm de diametro, con densidad de 2509 kg/m?®.
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1.2 Descripcion del sistema experimental para temperatura ambiente y presion

atmosférica

En la Figura 2.1 se presenta el sistema experimental en forma esquematizada. Este consta
principalmente de una columna de vidrio con un didmetro interno de 0.1 m y altura de 1.4 m,
en la cual se lleva a cabo la fluidizacién del lecho. La columna contiene doce tomas de presién
distribuidas a diferente altura y conectadas a manometros diferenciales. En la base de la
columna se tiene un plato multiperforado de aluminio que sirve como distribuidor a los flujos
alimentados de gas y liquido; sobre el distribuidor se coloco una malla metélica que sirve para
prevenir que caigan particulas finas a través de los orificios del distribuidor. Tanto el flujo de
liqguido como el de gas se miden con rotametros previamente a su introduccion al lecho. En la
parte superior de la columna (vertedero) el gas se separa del liquido donde se ventea a la
atmosfera, mientras el liquido regresa a un tanque de almacenamiento de 25 litros de donde se
vuelve a bombear el flujo deseado a la columna, utilizando una bomba de engranes con

capacidad para flujos de hasta 60 L/min.

Venteo
de gas
Vertedero i
= | —— |
- ]

y Columna §
c Del cilindro de vidrio | | g
v de gas o

o
[+
&
Bomb
Carga e
liquida — > Manoémetros
'I:I'>/ diferenciales
, 4 Plato
Rotametros distribuidor

Figura2.1. Esquema simplificado de la planta de estudios hidrodindmicos de
lecho ebullente
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Adicionalmente, se colocaron mallas metélicas en las salidas laterales para evitar que el

catalizador sea transportado fuera de la columna.

El procedimiento de operacion de la planta de estudios hidrodindmicos™® se describe

brevemente en el Anexo 2.

En la Figura 2.2 se presenta una fotografia de la planta de estudios hidrodindmicos de lecho

ebullente empleada en la experimentacion a condiciones de presion atmosférica y temperatura

ambiente.
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Figura2.2. Planta de estudios hidrodinamicos de lecho ebullente™!
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11.3  Pruebas experimentales a temperatura ambiente y presion atmosferica
11.3.1 Determinacion de la velocidad minima de fluidizacion

Para la determinacion experimental de la velocidad minima de fluidizacion (U, ), se cargo la

columna a una altura entre las salidas laterales 3 y 4 (numeradas de abajo hacia arriba),
utilizando una masa de catalizador fresco y seco de aproximadamente 2 kg. En una prueba
experimental tipica, el sistema se fluidiza primeramente fijando en el rotametro la velocidad

superficial del liquido (U, ) en el valor mas alto de los valores a considerar. Posteriormente, la
velocidad superficial del gas (U ) se fija en un valor de interés. Para determinar U, se vario
U, de manera decreciente, manteniendo U, constante, y se registr6 para cada condicion de

fluidizacion la distribucion de presiones dindmicas a lo alto de la columna. Al graficar la caida

de presion dinamica (AP) en el lecho en funcién de U, para cada condicion de fluidizacion (a
una U, determinada), se observa que hay dos lineas de diferente pendiente que corresponden

a lecho fijo y lecho fluidizado, cuya interseccion corresponde al valor experimental de la
velocidad minima de fluidizacion, como puede observarse en la Figura 2.3,

* o

AP

t— — ————

Ulmf UI

Figura 2.3. Determinacion gréfica de la velocidad minima de fluidizacion™"
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En la Figura 2.4 se presentan las condiciones de operacion y las pruebas experimentales
realizadas para la determinacion de la velocidad minima de fluidizacién, tanto para el
catalizador industrial fresco como para el de equilibrio, utilizando como fase liquida agua,
diesel y turbosina. Para cada caso, también se determiné la velocidad minima de fluidizacién

para el sistema liquido-solido correspondiente (U, =0).

Ugl __________________> UQG \ ______________
Velocidad superficial del gas I Sistema :
U|1 U'z U|3 ---> U|14 i L-S i
Velocidades superficiales del liquido E U,=0 :
1 Ri R, Rs - > Pl BREhhhhb '
2 P P Ps > P14
< Agua
+— @©
L5 1
g % 3 = =P Rs ---> Ry I
&8 v
>3 Diesel
\ \ 4 \ \'4 .
12 P12,1 PlZ,Z P12,3 ---> Plz,14 v
Turbosina
AR AR, AR, > AR, )

Figura2.4. Esquema simplificado del disefio experimental

11.3.2 Determinacion de la expansion del lecho y la porosidad

Para la determinacién de la expansion del lecho y la porosidad, se cargd a la columna una
masa de catalizador seco de aproximadamente 2.0 y 1.4 kg para los catalizadores fresco y de
equilibrio, respectivamente. En esta prueba experimental, el sistema se fluidiza primeramente

fijando en el rotametro la velocidad superficial del liquido, U,, en el valor mas bajo de los

valores a considerar. Posteriormente, la velocidad superficial del gas, U, se fija en un valor
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de interés. Para determinar la expansion del lecho y la porosidad se aumentd U,
gradualmente, manteniendo U, constante, y se registro para cada condicion de fluidizacion la

distribucion de presiones dinamicas a lo alto de la columna a través de los mandémetros
diferenciales, los cuales se utilizan para obtener la altura del lecho. Para determinar la altura
del lecho expandido se recurre al hecho de que las presiones dentro de la columna suelen
variar en forma aproximadamente lineal con la altura de la columna, pero con la particularidad
que dentro del lecho (zona de tres fases) sucede con una pendiente distinta a como varia la
presion en la zona gas-liquido que se encuentra encima del lecho expandido. Al graficar los
valores de presion en funcion de la altura de la columna se obtienen dos rectas de distinta
pendiente, cuya interseccién corresponde a la altura de expansion del lecho (H ), como puede
verse en la Figura 2.5. A partir de dicha informacion se puede calcular la porosidad del lecho

(&) mediante la ecuacion (1) {seccion 1.2.1.1, pag. 19}.

P (cmliq)

u ol PR

Altura de la columna (cm)

Figura 2.5. Determinacion grafica de la altura de expansion del lecho

El disefio experimental utilizado en este caso es similar al de la Figura 2.4, excepto que para
la determinacion de la porosidad y expansién del lecho, la velocidad superficial del liquido se

incrementa gradualmente.
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11.3.3 Determinacion de las fracciones retenidas del gas, liquido y solido

Una vez conocida la altura del lecho expandido, la fraccion retenida del solido ¢, puede
obtenerse facilmente a partir de la ecuacion (1). La fraccion volumétrica de la fase liquida ¢,

puede calcularse a partir del gradiente de presion total basado en la ecuacion (4) y la fraccién

volumetrica de la fase gas &, puede obtenerse por diferencia basandose en la ecuacion (2)

{seccion 1.2.1.1, pag. 19}.

1.4 Descripcion del sistema experimental para condiciones de presion y temperatura

altas

Para la determinacion de parametros hidrodinamicos experimentales a presiones elevadas se
utilizé la seccion de reaccion de la planta piloto de hidrodesintegracion de fracciones pesadas
del petréleo, misma que se encuentra ubicada en el Area 0, del edificio de Plantas Piloto del
Instituto Mexicano del Petrdleo, en la ciudad de México, D.F. (Figura 2.6). La planta consta
principalmente de dos reactores cilindricos de 434 cm de altura y 2.94 cm de diametro, aunque
para la experimentacion de este trabajo se utilizé s6lo uno de ellos; un horno para mantener la
temperatura controlada, dos bombas de liquido, un separador de alta presion y otro de baja
presion, un tanque de almacenamiento de liquido y una unidad de control. El sistema ha sido
disefiado para operar a condiciones severas de temperatura y presion, de manera que en los
experimentos se han considerado presiones de hasta 15 MPa. El lecho consistié de particulas
de vidrio de 1.71 mm de didmetro, con densidad de 2509 kg/m?®, soportado por una malla
metalica colocada en la base del reactor, fluidizado por una mezcla ascendente de diesel y

nitrégeno.

Se obtuvieron perfiles de densidad del lecho con un densimetro comercial de rayos gamma
SGD Density System Unit de TN Technologies. La técnica empleada es completamente no
invasiva y se basa en la atenuacion de la energia para medir la densidad, asi al variar la

densidad del lecho también lo hace la energia que penetra el mismo. El sistema basicamente
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consiste de una unidad fuente de densidad nuclear instalada en una estructura mdvil, la cual
sirve para desplazar la unidad axialmente a lo alto del reactor. Dicha unidad consta, de una
fuente de Cesio 137 en un contenedor de acero relleno de plomo, ubicado de un lado del
reactor y un detector colocado del lado opuesto. Para poder determinar la densidad del lecho a
una altura determinada es necesario que el sistema se haya calibrado previamente con un
fluido de densidad conocida para que a partir de ello, y los coeficientes de atenuacion de los
materiales del sistema, calcule la respuesta a los cambios en densidad.

Purga
de gas

Separador

Horno de alta
\ presion Gas
o ____ Separador
o) de baja
5 Bomba presion L | jquido
Fuente ﬁ
emisora de 0843_ o
radiacion E Detector
i, 3! " et
almacenamiento

Bomba

Figura 2.6. Diagrama simplificado del sistema experimental de lecho ebullente a alta presion

La planta piloto cuenta con monitoreo de las variables de operacion en tiempo real desde una
unidad de control, asimismo se lleva un registro de las variaciones de densidad del lecho a

diferentes alturas del reactor y para diferentes condiciones de operacion.

En la Figura 2.7 se presenta una fotografia de la planta piloto de hidrodesintegracion de
fracciones pesadas del petroleo, empleada en la experimentacion a condiciones de presion y

temperatura altas.
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Figura 2.7. Planta piloto de hidrodesintegracion de fracciones pesadas del petroleo a
condiciones de presion y temperatura elevadas
1.5 Pruebas experimentales a condiciones de presion y temperatura altas

Inicialmente se carga de diesel el reactor y antes de introducir el termopozo, se toma el perfil
de densidad nuclear a lo alto del reactor. Posteriormente se cargan 900 mL de particulas de

Estudio de la hidrodindmica de un reactor de lecho ebullente 57

para hidrodesintegracion de fracciones pesadas del petr6leo



Capitulo 1l. Parte experimental

vidrio. Se realiza un experimento a presion atmosférica, temperatura ambiente, sin flujo de

nitrégeno y se determinan las densidades a lo alto del reactor.

Posteriormente, se introduce el termopozo y se realiza la prueba de hermeticidad de la planta.
A temperatura de 25 °C vy sin flujo de nitrogeno, se presiona el sistema hasta 1.0 MPa. Se
ajusta el flujo de diesel en un valor minimo, se estabilizan las condiciones y se toma el perfil
de densidad nuclear a lo alto del reactor.

A las mismas condiciones, se ajusta el flujo de diesel a un valor mas alto, se espera un tiempo
de estabilizacion de condiciones y se toma el perfil de densidad nuclear a lo alto del reactor.
Este procedimiento se repite con diferentes flujos de diesel evitando llegar a una expansion del
40% del lecho. Enseguida, se introduce un flujo minimo de nitrégeno y se experimenta a todos
los flujos de diesel, tomando los perfiles de densidad para cada condicion de operacion. Y asi
sucesivamente, variando todos los flujos de nitrogeno y para cada uno de ellos variando todos
los flujos de liquido, tomando perfiles de densidad a cada condicion de operacion.

Después se ajusta la presion del sistema a 7.5 MPa y se repite el procedimiento experimental

anterior. Se realiza lo mismo para una presion del sistema de 15.0 MPa.

Finalmente, se ajusta la temperatura a 100 °C y se repite el procedimiento experimental

anterior para todos los flujos de nitrégeno y diesel a las presiones 1.0, 7.5y 15.0 MPa.

El programa experimental realizado en la planta piloto de hidrodesintegracion de fracciones
pesadas del petréleo a condiciones de presion y temperatura elevadas se describe brevemente

en el Anexo 3.

11.5.1 Determinacion de las fracciones retenidas del gas, liquido y solido

Una vez determinados los perfiles de densidad, se calculan las densidades de lecho promedio,

Ps -
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Por otro lado, las alturas del lecho expandido (H ), se determinan ubicando la altura a la cual
se presenta un cambio abrupto en el perfil axial de densidad del lecho, el cual corresponde al
cambio de densidad entre el lecho fluidizado gas-liquido-sélido y la zona por arriba en la que

el sistema es gas-liquido.

La fraccion global de solidos retenidos en el lecho (&) esta relacionada con la expansion del

lecho fluidizado mediante la expresion (46):
4M

= Do (#6)
t /s

donde M ; es la masa de las particulas, D, el diametro del reactor, p la densidad del solido y

H la altura del lecho expandido.

Las fracciones volumétricas retenidas de las fases gas y liquida se pueden determinar de la

solucion de las siguientes ecuaciones:
pB:psgs+plgl+pggg (47)

Eqt8 te,=1 ()

11.5.2 Determinacion de la velocidad minima de fluidizacion

Para la determinacion de la velocidad minima de fluidizacion se sigui6 el mismo
procedimiento experimental descrito en la seccion 11.5. Para obtener la velocidad minima de
fluidizacién los datos de expansion del lecho se graficaron en funcion de las velocidades de
liquido, para una velocidad del gas y presion determinadas, y se extrapola la curva de alturas a
la correspondiente altura inicial del lecho; la velocidad en dicho punto es la velocidad en la

que inicia la expansion del lecho y por lo tanto la fluidizacion de éste.
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11.5.3 Régimen de flujo de las burbujas

El equipo experimental y procedimiento utilizados son los mismos a los descritos en las
secciones 1.4, 11.5 y 11.5.1 para determinar las fracciones retenidas de gas y liquido en el

lecho. Para el célculo del flux de arrastre del gas j., se utiliza la ecuacion (6) {seccion

1.2.1.5, pag. 31}.

Con los resultados experimentales de las fracciones retenidas de gas y liquido a diferentes
presiones, se determinan los correspondientes flux de arrastre del gas y se analiza el efecto de

la presion en el régimen de flujo de las burbujas.
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En este capitulo se presentan los resultados experimentales obtenidos en la Planta de Estudios
Hidrodinamicos a condiciones de temperatura ambiente y presion atmosférica, tales como la
velocidad minima de fluidizacion, expansién y porosidad del lecho, y fracciones volumétricas
del gas, liquido y sélido. Con estos resultados se analiza el efecto de las velocidades
superficiales del gas y el liquido sobre los pardmetros antes mencionados para sistemas que
incluyen agua y diesel, catalizadores fresco y de equilibrio, aire y nitrégeno. Asimismo, se
contrastan los resultados experimentales de algunos parametros hidrodindmicos con los

obtenidos a partir de correlaciones empiricas y modelos fenomenoldgicos.

También se muestran los resultados obtenidos en la Planta Piloto de Hidrodesintegracién de
fracciones pesadas del petréleo a condiciones de presion y temperatura elevadas, como las
fracciones volumetricas del gas, liquido y solido, velocidad minima de fluidizacion, régimen
de flujo, etc. Se analiza el efecto de la presion, temperatura y velocidad superficial del gas

sobre la retencién de las fases, la porosidad del lecho y la velocidad minima de fluidizacion.

Adicionalmente, se ilustran los resultados de retencion de fases de las simulaciones realizadas
con el modelo generalizado de la estela a altas presiones y su comparacion con los resultados
experimentales de este trabajo. Asi también, se muestran los resultados de simulaciones
realizadas con este modelo para predecir las retenciones a altas presiones reportadas por Luo y

col.l®.

Finalmente, se presentan los resultados experimentales de porosidad del lecho a altas
presiones para particulas esféricas de vidrio, el efecto de la temperatura y de la velocidad
superficial del gas, asi como las simulaciones correspondientes realizadas con el modelo del

pseudo-fluido, mismas que permiten definir el régimen del flujo de dichos experimentos.
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I11.1 Experimentacidn a temperatura ambiente y presion atmosférica
I11.1.1  Velocidad minima de fluidizacion

La velocidad minima de fluidizacion del liquido a una velocidad constante del gas, U,

definida como el punto en el cual las particulas sedimentan para formar un lecho fijo, tal como
se observa de manera visual a través de la columna de vidrio de la planta de estudios

hidrodinamicos y por un cambio brusco en la grafica del gradiente de presion contra U, se

determin variando en forma decreciente la velocidad superficial del liquido™. En la Figura
3.1 se presenta la variacion de la velocidad minima de fluidizacion con la velocidad superficial
del gas. Para los tres sistemas considerados, independientemente del liquido manejado, se

observo que U, . disminuye al aumentarse U ; tal dependencia también ha sido reportada por

Imf
otros autorest**+9! Este comportamiento se atribuye a que la presencia de gas desplaza en el
lecho parte del volumen ocupado originalmente por el liquido, con lo cual se incrementa la
velocidad intersticial de esta fase. Una mayor velocidad relativa entre el liquido y los s6lidos
genera entonces un incremento en la fuerza de arrastre sobre las particulas y con ello una

fluidizacion mas temprana del lecho.

En la Figura 3.1 también se observa que las velocidades minimas de fluidizacion son de
menor magnitud para los sistemas fluidizados con diesel que con agua. Estas diferencias
pueden atribuirse tanto a la naturaleza propia de los fluidos como a sus propiedades fisicas
tales como viscosidad y densidad, asi como también a la densidad de las particulas saturadas
con liquido. De acuerdo a la ecuacién empirica de Begovich y Watson!® para el calculo de la
velocidad minima de fluidizacién, el cociente entre estas velocidades para los sistemas con

agua y diesel, (U,mf )agua /(U,mf )diesel’ fue de 2.1, valor cercano al aproximadamente 1.9

observado experimentalmente pero que contrasta con otras predicciones como el valor 1.6 de

la correlacion de Costa y col.®™®, por ejemplo.
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Figura 3.1. Variacion de la velocidad minima de fluidizacion con la velocidad superficial del
gas para distintos sistemas gas-liquido-solido.

Existen varias correlaciones publicadas en la literatura para predecir U, ., algunas de las mas

Imf 1

referenciadas en la literatura se presentan en la Tabla 3.11%%]. La mayorfa de estas correlaciones
han sido derivadas, al menos en parte, a partir de datos obtenidos de sistemas basados en el
uso de agua o soluciones acuosas, y en los que, ademas, las particulas sélidas empleadas
suelen ser particulas de vidrio. Con el propoésito de evaluar su desempefio de prediccion en
sistemas donde el liquido es una fraccion de petrdleo y las particulas son de catalizador en
forma de extrudido, las velocidades minimas de fluidizacion experimentales se han comparado
con las predicciones de cada una de las correlaciones de la Tabla 3.1. Algunas de estas

correlaciones hacen uso en sus predicciones del valor de la velocidad minima de fluidizacion

0
Imf ?

del sistema liquido-solido, U y en tales casos se utilizaron los valores experimentales

respectivos.
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La Tabla 3.1 se indica los Errores Relativos Absolutos Promedios (ERAP) de las predicciones
de las correlaciones para los sistemas mencionados en la Figura 3.1. Como puede verse, para
un mismo catalizador, en términos generales los errores son de menor magnitud para el
sistema con agua que con diesel. Este resultado quiza no deba de sorprender si se considera
que las susodichas correlaciones se derivan en buena medida en datos surgidos de sistemas
experimentales basados en agua o soluciones acuosas. En términos comparativos, se aprecia
de los resultados en la Tabla 3.1 que varias correlaciones mostraron errores relativamente

bajos en la prediccion de U, . para el sistema aire-agua-catalizador fresco, sin embargo, entre

Imf
ellas la de Begovich y Watson® parece mostrar tanto un menor error como una menor
dispersion de éstos en términos de su desviacion estandar. Por otro lado, para los sistemas con
diesel las predicciones con menores ERAP estuvieron en alrededor al 25 por ciento y
correspondieron a las correlaciones de Song y col.’™| la ecuacién dimensional de Larachi y
col.®®! y la correlacién de Begovich y Watson™™ como se ilustra en la Tabla 3.1. Todas estas
correlaciones mostraron errores de prediccion menores al 29% reportado por Larachi y col.[**!

para su correlacion dimensional.

Tabla 3.1. Resultados estadisticos para las correlaciones de la Tabla 1.3 en su prediccion de
los datos experimentales de U, . del presente trabajo.

Imf

Sistema Sistema
NO Aire-agua- Nitrogeno-diesel-
Referencias Ecuac.ién catalizador catalizador
ERAP c ERAP c
(%) (%) (%) (%)

Ermakova y col % (9) 36 8 35 18
Bloxom y col.1%"] (10) 49 21 138 115
Begovich & Watson”! (11a) 33 14 27 24
Begovich & Watson™ (11b) 8 6 37 32
Fortin™%®! (12) 13 14 152 82
Costa y col [ (13) 26 14 47 53
Song y col.®] (14) 15 11 24 21
Nacefl*? (15) 11 8 32 33
Larachi y col /] (16b) 12 10 25 15
o: Desviacion estandar
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Para propositos de operacion y disefios de reactores de lecho ebullente es importante disponer
de correlaciones que permitan estimar parametros hidrodinamicos a distintas condiciones de
operacion. Uno de dichos pardmetros de fundamental importancia es la velocidad minima de
fluidizacion. Varias de las correlaciones disponibles en la literatura mostraron relativamente
buenas predicciones de este parametro para sistemas aire-agua-catalizador pero su error se
incrementd notablemente para sistemas con diesel como fase liquida. La correlacion de
Larachi y col.®®!, en su versién adimensional, fue una de las mejores correlaciones probadas
en términos de un menor error global para los dos sistemas de agua y diesel, asi como por una

menor dispersion de la distribucién de errores.

111.1.2  Expansion del lecho

La Figura 3.2 exhibe la variacién de la expansién (cociente de alturas del lecho fluidizado y la
correspondiente a lecho fijo) con la velocidad superficial del liquido para distintos valores de
la velocidad del gas del sistema aire-agua-catalizador fresco. Como puede verse en esta figura,
a velocidades bajas de liquido el lecho permanece en lecho fijo para todo el intervalo de
velocidades de gas manejado. Asi, aproximadamente a una velocidad del liquido de 0.7 cm/s
el lecho inicia a expandirse y continda en su tendencia al aumentar la velocidad del liquido. La
expansion parece crecer menos rapidamente al incrementarse la velocidad del gas y de hecho

llega a ser menor que la del lecho liquido-solido (U, = 0.0 cm/s). El efecto de la presencia del

gas parece reducirse al incrementarse la velocidad del liquido pues se nota una tendencia de

acercamiento entre las distintas curvas.
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Figura 3.2. Variacion de la expansion del lecho en funcién de la velocidad del liquido para el

sistema aire-agua-catalizador fresco.

La variacion de la expansion del lecho, H/Ho, con la velocidad superficial del gas se muestra

en la Figura 3.3 para el sistema aire-agua-cat. fresco. Como puede verse, a una velocidad dada
de liquido, un aumento en la velocidad del gas tiende en este sistema a producir una
contraccion del lecho respecto del valor del sistema liquido-solido. Estos resultados contrastan
con los de la Figura 3.2 en los que se aprecia una expansion continua del lecho al
incrementarse la velocidad del liquido. La contraccion del lecho observada con la introduccion
de la fase gas ha sido reportada en sistemas en el régimen de burbujas en coalescencia en los
cuales las burbujas arrastran parte del flujo de liquido. Al parecer esta reduccion en la cantidad
de liquido que fluye entre los intersticios de las particulas es responsable de una menor

expansion en la region liquido-sélido del lechof?.

Las Figuras 3.4 y 3.5 ilustran la expansion del lecho con la velocidad del gas respectivamente
para los sistemas nitrogeno-diesel- catalizador fresco y nitrogeno-diesel- catalizador de

equilibrio. Para estos sistemas no se observo la contraccion del sistema con agua e, inclusive,
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para el sistema con catalizador fresco se not6 una clara tendencia del lecho a expandirse. Al
parecer estos resultados estan asociados a las caracteristicas espumantes del diesel que
favorecen la presencia de burbujas comparativamente mas pequefias que las observadas en
sistemas con agua. Comportamiento similar en términos de expansion del lecho han sido
reportados para otros liquidos espumantes como es el caso del queroseno y ello se ha atribuido
a sus caracteristicas inhibitorias de la coalescencia de burbujas™. Una comparacién entre los
niveles de expansion de lecho para los sistemas con agua y diesel (Figuras 3.3 y 3.4) muestra
una mayor expansion para el diesel bajo velocidades superficiales comparables de gas y
liquido. Esto al parecer se debe a la presencia de burbujas de menor tamarfio en el sistema con

diesel y a la mayor viscosidad de éste ultimo.
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Figura 3.3. Variacion de la expansion del lecho en funcion de la velocidad del gas para el

sistema aire-agua-catalizador fresco.
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Figura 3.4. Variacion de la expansion del lecho en funcion de la velocidad del gas para el

sistema nitrégeno-diesel-catalizador fresco.
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Figura 3.5. Variacion de la expansion del lecho en funcién de la velocidad del gas para el

sistema nitrégeno-diesel-catalizador de equilibrio.
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El comportamiento hidrodinamico de un sistema puede depender de la naturaleza del liquido
empleado en el sentido de si este se trata de uno que inhibe o no la coalescencia. De los
resultados aqui presentados, asi como de los de otros autores!**? se observa que fracciones
del petroleo como queroseno y diesel tienden a mostrar burbujas de menor tamafio que las que
se detectan en lechos con fluidos como el agua. La hidrodindmica entre sistemas con agua o
diesel resultd diferente en aspectos como la dependencia de la fraccion de expansién con la
velocidad del gas; asi, mientras en un sistema con agua como fase liquida el lecho tendia a
contraerse al incorporarse la fase gas, con diesel el lecho mostraba una ligera tendencia a

expandirse.

111.1.3  Efecto de las velocidades de liquido y gas sobre la porosidad

La porosidad del lecho se presenta en la Figura 3.6(a) para el sistema aire-agua-catalizador
fresco, en funcion de la velocidad del gas y para varios valores de la velocidad del liquido.
Como se puede apreciar, al introducirse gas al lecho su porosidad tiende a decrecer al
principio para después aumentar con la velocidad del gas. También se puede ver en esta figura
que la porosidad del lecho aumenta con la velocidad superficial del liquido. El efecto de la
S[11,120] y se

explica en términos de un incremento en la fuerza de arrastre sobre las particulas al aumentar

velocidad del liquido ha sido reportado anteriormente por otros investigadore

la velocidad del liquido, lo cual produce un aumento en la porosidad. El efecto observado con
respecto al gas habla de una reduccion en la suma de las fracciones de gas y liquido

(e =&, +¢) lo cual implica una reduccion en la altura del lecho respecto al correspondiente

para el sistema liquido-sélido. Esta reduccién ha sido reportada en la literatural**?!

para
sistemas con burbujas de tamario relativamente grande que arrastran en su estela parte del flujo
de liquido que fluye por la columna. Este fendbmeno provoca en la practica, una reduccion de
la velocidad intersticial del liquido y, con ello, una menor porosidad al existir una menor

fuerza de arrastre sobre las particulas.
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Figura 3.6. Efecto de las velocidades de gas y liquido sobre la porosidad para los sistemas:

(a) aire-agua-catalizador fresco, y (b) nitrogeno-diesel-catalizador fresco.

La Figura 3.6(b) muestra la variacion de la porosidad para el sistema nitrégeno-diesel-
catalizador fresco a una velocidad del gas dada y para distintas velocidades de liquido. A

diferencia con el sistema con agua, en el presente caso se aprecia que la porosidad del lecho
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tiende a aumentar con la velocidad del gas desde la introduccion de éste al lecho. Este
resultado al parecer se debe a las caracteristicas del liquido sobre la coalescencia de las
burbujas. Visualmente se observé que las burbujas en el sistema con diesel tendian a ser en su
mayoria relativamente pequefias, de alrededor de medio centimetro. Estas burbujas pequefias
tienden a ser relativamente lentas, lo que aumenta su densidad de poblacion en el lecho y con
ello la velocidad intersticial del liquido. El tamafio de las burbujas en estos sistemas resulta de
un equilibrio entre la coalescencia y la ruptura de las burbujas, y si bien ambos fenémenos
dependen de propiedades del liquido tales como su viscosidad y tension superficial, éstas al
parecer no resultan suficientes para calificar el caracter coalescente del liquido™. Por lo
anterior, las correlaciones publicadas en la literatura deber&n aplicarse con reservas a menos

que se haya verificado experimentalmente su aplicabilidad al sistema de interés particular.

El efecto de las caracteristicas de las particulas sobre la porosidad del lecho se indica en la
Figura 3.7. Como puede verse, para el intervalo de condiciones manejadas el catalizador de
equilibrio tiende a porosidades del lecho ligeramente mayores a los del catalizador fresco,
siendo esto mas evidente a velocidades de gas y liquido relativamente bajas. También es claro
de esta figura que tiende a presentarse un mayor efecto de la velocidad del gas sobre la

porosidad para las particulas de catalizador fresco que para el de equilibrio.

La Tabla 2.1 ilustra las propiedades fisicas del catalizador en sus estados fresco y de
equilibrio. En términos comparativos, resaltan las diferencias en el tamafio y densidad de las
particulas. El proceso de fluidizacion trae aparejado un movimiento vigoroso de las particulas
que favorece su ruptura y desgaste por atricion, de manera que se registra una reduccién del
tamano de particula del 57 por ciento. En cuanto al efecto de las reacciones de
hidrotratamiento sobre el catalizador, se observa en el catalizador de equilibrio un aumento en
la densidad respecto a la del material fresco como producto del depdsito de coque y metales en
su estructura porosa. Estas variaciones en el tamafio y densidad de las particulas tienen efectos
encontrados sobre la porosidad del lecho; mientras una disminucion en el tamafio de particula
favorece un aumento en la porosidad, un aumento en la densidad del solido tiende a reducirla.

Para el caso particular, la reduccion del tamafio de particula parece ser el efecto dominante.
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Varias de las correlaciones méas mencionadas en la literatural®®*%*% se emplearon en el

presente trabajo para comparar sus respectivas predicciones con los datos experimentales para

sistemas con destilados de petréleo como fase liquida.
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Figura 3.7. Efecto de las velocidades del liquido y el gas sobre la porosidad para sistemas con

(a) catalizador fresco y (b) catalizador de equilibrio.
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La Tabla 3.2 muestra la comparativa en términos del ERAP para cerca de 200 datos
experimentales, el cual se define como el valor absoluto de la diferencia entre el valor
predicho y el valor experimental, entre el valor experimental; también se presenta la
desviacion estandar de la distribucién de errores. Como puede verse en la tabla, de las
correlaciones consideradas, la de Begovich y Watson® y la de Grandjean y col.**®! en
promedio tuvieron los menores errores de prediccion. Se observo, sin embargo, que el error de
estas correlaciones tiende a ser mayor para los sistemas con las particulas de catalizador de
mayor longitud. Esta tendencia al parecer se debe al hecho de que dichas correlaciones
emplean al didmetro equivalente como longitud caracteristica de la particula, lo cual puede ser

insuficiente para describir el efecto de su forma cilindrica sobre la hidrodindmica.

Tabla 3.2. Error relativo absoluto promedio de predicciones de
correlaciones de la literatura.

Correlacion
BV?/%?:SE?Q Grandjean y col.**®  Songy col.®  Larachiy col.*®
ERAP, % 11.9 12.2 20.9 25.5
Desviacion 11.1 10.9 115 5.5

estandar, %

En resumen, se ha estudiado experimentalmente la variacién de la porosidad de lechos
fluidizados trifasicos en sistemas con catalizador comercial en sus estados fresco y de
equilibrio, con agua, diesel y turbosina, como fase liquida. Se han encontrado diferencias
cualitativas en las caracteristicas hidrodindmicas entre lechos fluidizados con agua o con
destilados de petrdleo, asociadas a las propiedades coalescentes del liquido. Los resultados con
particulas de catalizador fresco y de equilibrio muestran mayores porosidades para el segundo
pero una menor dependencia con la velocidad del gas. Estas diferencias parecen estar
asociadas a los cambios en las caracteristicas fisicas que sufren las particulas de catalizador
por rompimiento, atricion y ensuciamiento por las reacciones de hidrotratamiento. Se probaron
varias correlaciones encontrandose, en promedio, errores de un 12 por ciento en las

predicciones de aquellas de Begovich y Watson[™, y de Grandjean y col.***!
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I11.1.4  Fraccion de liquido retenida

La fraccion retenida de liquido, &,, varia principalmente con la velocidad superficial del
liquido y en menor grado con la del gas. En la Figura 3.8, para el catalizador fresco existe un
aumento de la fraccion del liquido en el lecho con U, mientras que se observa que la misma
disminuye al crecer la velocidad del gas. A una velocidad fija del gas, un incremento de la
velocidad del liquido produce una mayor expansion del lecho y con ello un incremento en ¢, .
Por otro lado, a una velocidad fija de liquido, al incrementarse la velocidad del gas se suele
impactar poco en la expansion del lecho comparado con el aumento en la retencion del

gas, &, , lo que redunda en una disminucion de la fraccion del liquido.

0.60
A
A _A-
0.50 - a
&K )
0.40 At B
. B A”,"”‘ —.”:’.::“',—-‘ [ ]
A7 o .
s 0.30 - o. - m ¥
s & ¥
020|  %-am
-’ Ug, m/s
0.10 1 m 0.0166
® 0.0125
A 00
0.00 ‘
0.005 0.010 0.015 0.020 0.025
U,,m/s

Figura 3.8. Variacion de la fraccidn de liquido retenida para el sistema catalizador fresco-
diesel-nitrogeno, en funcién de la velocidad del liquido para varias velocidades de gas.

Las caracteristicas de las particulas influyen sobre hidrodindmica del lecho (Figura 3.9). Se
aprecia que comparativamente los lechos con particulas de catalizador fresco cuentan con

mayores fracciones de solidos que los respectivos con catalizador de equilibrio. Como la
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expansion del lecho varia en forma inversa con la retencion de solidos, se tiene entonces que
el lecho con catalizador fresco expande menos que con catalizador de equilibrio. Las
diferencias en las propiedades entre ambas particulas se ubican béasicamente en el tamafio y
densidad de éstas. Las particulas de catalizador de equilibrio son mas cortas que las del
material fresco como resultado de la atricion que sufren en el reactor; por otro lado tienden a
ser también comparativamente mas pesadas por el coque y metales que se depositan durante el
proceso de reaccion. El efecto de estas propiedades sobre la expansion es inverso, pues
mientras una disminucion en el tamafio de la particula tiende a incrementarla, ésta tiende a
disminuir con particulas mas pesadas. Para el caso particular es claro que el efecto del tamafio

de particula domina sobre el de la densidad.

También en la Figura 3.9 se aprecia que la fraccion de liquido, ¢, es sustancialmente mayor

en el sistema de catalizador de equilibrio que el respectivo con catalizador fresco. Este es un
resultado interesante desde el punto de vista de la operacion de reactores de hidrotratamiento,
pues en ocasiones se desea maximizar la conversién aumentando el tiempo de residencia del

liquido a costa del volumen del gas*??.

La Tabla 3.3 presenta el error relativo absoluto promedio de las predicciones con cada una de

las correlaciones en la Tabla 1.5 respecto a los datos experimentales de &,. La comparativa se

realizd con un total de 143 datos, que corresponden a pruebas en las que se emplearon
catalizador fresco y de equilibrio, asi como diesel y turbosina como liquido. Puede verse que
la correlacién de Saberian y col.@ es Ia que menor error relativo promedio reporté (11%) con
una desviacion de 10%, mientras que las otras correlaciones se tuvieron errores entre 30 y 40

por ciento.
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Figura 3.9.  Variacion de las fases retenidas en funcion de la velocidad del liquido para

particulas de catalizador fresco y de equilibrio y para las velocidades de gas
(@) U,=0.44cm/sy (b) U, =1.66 cm/s.
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Para el célculo de &, con la ecuacion (21) de Saberian y colaboradores!? {seccién 1.3.2, pag.

39} se requiere de la porosidad del lecho, para obtener los resultados de la Tabla 3.3 se
emplearon los datos experimentales respectivos. La comparacion entre los valores predichos y
los calculados con la ecuacion (6) se presenta en la Figura 3.10. En caso de no contar con el

valor experimental de la porosidad, se puede utilizar la correlacion (48) propuesta por Ruiz y

col.[?!

&= 393/1| 0.055U I0.271U

0.041(

—p )—0.316 d p—0.268 DC—0.033 ¢0.378 (48)

g S |

con la cual el ERAP obtenido fue del 14 por ciento (desv. std. = 14). Otra correlacion que

[112]

requirio informacion adicional fue la de Kato y col."*“, para la cual se tuvo que estimar la

velocidad terminal de las particulas con la correlacién de Song y col.¥

Tabla 3.3. Error relativo absoluto promedio de las estimaciones de g, con distintas
correlaciones.

Larachi Saberian . Razumov
Coll[gg]y col Y Katoycol™  Kimy col.M ool [110] 4
ERAP, % 31 11 39 33 30
Desviacion 29 10 37 10 21

Estandar, %

Finalmente, se determiné la fraccion retenida de liquido en reactores de lecho ebullente con
catalizador para reacciones de hidrodesintegracion. Se ha encontrado que ésta crece con la
velocidad del liquido pero tiende a decrecer con la velocidad del gas. Las propiedades del
catalizador influyen en la porosidad y fraccion de liquido retenida, encontrandose que
comparativamente el catalizador de equilibrio expande méas y alcanza mayores retenciones de

liquido que el catalizador fresco.
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Figura 3.10. Comparacion entre las fracciones de liquido retenida experimentales y

calculadas con la correlacién de Saberian y col.?

111.1.5 Efecto de la forma del catalizador sobre la velocidad minima de fluidizacion

Los datos experimentales de la velocidad minima de fluidizacion se compararon con los
valores obtenidos con algunas de las correlaciones mas referenciadas en la literatura (Tabla
1.3). La mayoria de estas correlaciones se han derivado de sistemas que emplearon agua o
soluciones acuosas para la fase liquida y particulas de vidrio para las particulas de solido. Para
las correlaciones que requieren de la velocidad incipiente del sistema liquido-sélido se empled
el correspondiente valor experimental. Existen también algunos modelos fenomenoldgicos
semiempiricos para predecir la velocidad minima de fluidizacion, los cuales se presentan en la
Tabla 1.4.

Para las distintas correlaciones y modelos manejados se calcularon los correspondientes
ERAP’s para el total de experimentos con agua, diesel y turbosina, para los catalizadores
fresco y de equilibrio. La Tabla 3.4 presentan estos errores asi como sus desviaciones
estandar. Como puede apreciarse, en general se nota que las correlaciones tienden a presentar

un mejor comportamiento para los sistemas en que se empleé agua que cuando se utilizaron
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hidrocarburos. Ello al parecer se atribuye, como se mencioné antes, a que las correlaciones se
derivaron preponderantemente de sistemas donde se emple6 agua o soluciones acuosas. De las
correlaciones se encontr6 que la que menor error y dispersién de éstos corresponde a la
ecuacion (11a) de Begovich y Watson™ y para la ecuacién adimensional (16a y 16b) de
Larachi y col.l®®, presentadas en la Tabla 3.4. Puede verse que el error correspondiente para

[93]

estas dos correlaciones esta dentro del 29 por ciento reportado por Larachi y col.”* para su

correlacién adimensional.

Para los modelos semiempiricos se encontr6 que el de Song y col.’ producia
comparativamente los menores errores para los sistemas con hidrocarburos y ademas se
encontraban cerca de las mejores predicciones de las correlaciones empiricas. Por otro lado,
las predicciones de los demas modelos tienden a caer en el intermedio del intervalo de

predicciones de las correlaciones.

En las correlaciones la forma de particula no esférica se busca recoger a través del didmetro
equivalente y sélo en los casos de Costa y col.®@ y Larachi y col.”® consideran también la
esfericidad de la particula. Por otro lado, todos los modelos incluyen tanto el diametro
equivalente como la esfericidad de las particulas. Con la idea de buscar mejorar su desempefio,
las correlaciones de Begovich y Watson™ y la de Ermakova y col.%! mostraron los errores
mas pequefios, se sometieron a un ajuste para incorporarles el factor de esfericidad del
catalizador. La ecuacién (9) de Ermakova y col.'* {seccién 1.3.1.1, pag. 36} modificada

queda de la formal®¥;

Ut =Ue @=0.8U 7" — & B )% (49)

Imf

Es evidente de la Tabla 3.4 que la ecuacién (49) mejora significativamente la reproducibilidad
de los datos experimentales al haber reducido el error del 29 al 19 por ciento. Con la ecuacién

de Begovich y Watson modificada el error s6lo se redujo del 23 al 21 por ciento.

Resumiendo, la incorporacion del factor de esfericidad a la correlacion empirica de Ermakova
y col.'% mejoré significativamente las predicciones de las velocidades minimas de

fluidizacion para sistemas experimentales con diferente tamafio de catalizador.
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Tabla 3.4. Estadisticas para las correlaciones de la Tabla 1.3 y los modelos de la Tabla 1.4 en
la prediccion de U

Imf

Sistema aire-  Sistema nitrogeno- Sistema nitrogeno-  Datos totales

agua-catalizador diesel-catalizador turbosina-
. catalizador
Referencias
ERAP log ERAP o} ERAP o} ERAP o

%) (%) (%) (%) (%) (%) (%) (%)

Correlaciones Empiricas

Ermakova y

col 12081 E¢. (9)[107] 36 8 35 18 10 6 29 17
Bloxomy col.

Ec. (10) 49 21 138 115 201 79 131 103
Begovichy

Watson™ Ec. (11a) 33 14 27 24 5 6 23 21
Begovichy

Watson™ Ec. (11b) 8 6 37 32 79 24 40 36
Fortin™%®! E%O ](12) 13 14 152 82 57 12 91 83
Costa y col. 32 20 49 52 35 12 41 38
Ec. (13) o

Song y col. 15 11 24 21 54 18 30 23
Ec. (14)

Nacef® Ec. &15) 11 8 32 33 65 16 35 31
Larachi y col 1]

Ec. (16) 22 15 28 17 11 11 23 16
Ec. (49) 19 13

Modelos Fenomenoldgicos

Costa y col.’” 39 18 81 29 48 32 61 32
Ec. (17)

Song y col.*Y 19 11 49 43 6 4 28 34
Ec. (18)

Song y col.’ 9 6 79 45 17 13 44 46

modificada por
Zhang y col.t*!

Ec. (18)
Zhang y col.'*! 49 13 76 8 43 7 60 18
Ec. (19)
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I11.1.6  Efecto de la forma del catalizador sobre la expansion del lecho

Existen varias correlaciones empiricas para estimar la porosidad del lecho y que pueden
emplearse para calcular la altura del lecho. El empleo de estas correlaciones para estimar la
expansion de un reactor de lecho ebullente es un asunto incierto pues la mayoria se ha
derivado a partir de datos de sistemas que han empleado agua o soluciones acuosas para la
fase liquida y particulas de vidrio como los solidos. Para propositos de comparacion se han
considerado cuatro correlaciones (Tabla 1.6) y sus predicciones se han contrastado con los
datos experimentales obtenidos en el presente trabajo de tesis. Las predicciones de porosidad
se convirtieron a altura del lecho con la ecuacion (1) {seccion 1.2.1.1, pag. 19}.

La Tabla 3.5 presenta los errores en las predicciones correspondientes a los sistemas con
catalizador fresco, donde puede observarse que los valores para el sistema fluidizado con agua
resultaron ser alrededor de la mitad de los obtenidos para diesel. Este resultado es muy
probable que se atribuya al origen de las correlaciones asociado a sistemas basados en agua o
soluciones de ésta. Para los sistemas con agua como fase liquida, las correlaciones de
Begovich y Watson'™, Grandjean y col.**® y Larachi y col.l®® mostraron valores similares de
ERAP asi como también de las desviaciones estdndar de las distribuciones de errores.
Comparativamente, los errores asociados a las predicciones de la correlacién de Song y col.™H
resultaron mucho mayores a los de las otras tres correlaciones, ello como consecuencia de las
porosidades predichas consistentemente por encima de las observadas experimentalmente en

el presente trabajo.

También se puede notar que los errores en las predicciones son menores en los sistemas con

catalizador de equilibrio que en los de catalizador fresco.

En la Figura 3.11 los datos de expansion del lecho para el sistema nitrogeno-diesel-catalizador
fresco han sido comparados con las predicciones de las correlaciones consideradas; la grafica
correspondiente para el sistema nitrogeno-diesel-catalizador de equilibrio se presenta en la

Figura 3.12. De la comparacion entre las Figuras 3.11 y 3.12 es evidente que las predicciones
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de las correlaciones reproducen mejor los datos para las particulas de catalizador de equilibrio.
La diferencia observada en las predicciones parecen deberse a las propiedades de las particulas
(ver Tabla 2.1). Entre ambos catalizadores existe una diferencia en la densidad y en las
dimensiones de la particula. Puede considerarse que los cambios en densidad estan
relativamente representadas en las correlaciones, no asi las diferencias geométricas. La
longitud de las particulas de catalizador fue de 4.39 mm y 1.87 mm, respectivamente para los
catalizadores fresco y de equilibrio. Esta diferencia notable en la longitud de las particulas se
debe a la atricion y rompimiento del catalizador en el reactor. Dicha diferencia geométrica
interpretada en términos del factor de esfericidad da los valores de 0.61 y 0.81 para los
catalizadores fresco y de equilibrio, respectivamente. Este resultado habla de que las particulas
de catalizador fresco son menos esféricas que las del catalizador de equilibrio y, por lo tanto,
es probable que las correlaciones para particulas esféricas muestren un mayor error con tales

particulas.

2.4

2.2 1
2.0 -
1.8 -
1.6 -

1.4

H/Ho, Estimada

1.2 4 - g m Ec. (25) Begovich y Watson
o Ec. (26) Grandjean y col.
1.0 - A Ec. (27) Songy col.

X Ec. (28) Larachi y col.

0-8 T T T
08 10 12 14 16 18 20 22 24

H/Ho, Experimental

Figura 3.11. Comparacion de la fraccion de expansion del lecho con las predicciones para el

sistema nitrégeno-diesel-catalizador fresco.
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Figura 3.12. Comparacién de la fraccion de expansién del lecho con las predicciones para el

sistema nitrégeno-diesel-catalizador de equilibrio.

Como se menciond anteriormente, se incorporo el factor de esfericidad a la ecuacion de
Begovich y Watson™ obteniéndose la ecuacion (48), misma con la que puede predecirse la

porosidad del lecho.

La Figura 3.13 muestra las predicciones de la ecuacion (48) junto con las de Begovich y
Watson™ para los catalizadores fresco y de equilibrio y los liquidos diesel y turbosina. Es
evidente de esta figura que la ecuacion (48) mejora sustancialmente la correspondencia con los
datos experimentales. Ademas, como puede verse en la Tabla 3.5 los ERAP son de 6 por

ciento con una desviacion estandar de menos del 4 por ciento en la distribucidn de errores.

Describir la hidrodinamica de lechos ebullentes con particulas de catalizador de forma distinta
a la esférica requiere de caracterizar la forma de la particula. No parece suficiente una
descripcion con base a un tamafio equivalente de particula por lo que se sugiere incorporar

adicionalmente un factor de forma. Se encontré que para la expansion del lecho, la
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incorporacion del factor de esfericidad a las correlaciones empiricas de porosidad mejord

significativamente las predicciones para catalizadores de hidrotratamiento de distinto tamafo.

2.4
2.2 - = ;
n_a®
g 297 e
S i
S 18| -
E _.!-' sl ©
0 1.6 1
T 141 800
T ] o®”
1.2 -
10 | o2 m Ec. (25) Begovich y Watson
o Ec. (48) Este trabajo
0.8

08 10 12 14 16 18 20 22 24
H/Ho, Experimental
Figura 3.13. Expansiones de lecho experimentales y calculadas con la ecuaciones de

Begovich y Watson®!, y ecuacién (48)
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Tabla 3.5. Comportamiento de correlaciones de la literatura y del presente trabajo para predecir la expansion del lecho.

. . . Sistema diesel- Sistema turbosina- Datos para diesel y
Sistema agua- Sistema diesel- . . .
. . Catalizador de Catalizador de turbosina
Catalizador fresco Catalizador fresco T o
equilibrio equilibrio

_ no.de ERAP o no.de ERAP o no.de ERAP o no.de ERAP o no.de ERAP o
Referencias datos (%) %) datos %) (%) datos (%) (%) datos %) %) datos %) (%)

vi,%?;’gﬁ?gf’ 34 132 54 70 283 96 70 5 38 62 71 65 202 128 129

Grsgld{ﬁ%]”y 3 118 54 70 281 95 70 47 36 62 80 61 202 129 126

Son
col.%l)]/

Larachi y
col.[98] 38 116 4.2 70 311 67 70 193 6.2 62 311 99 202 277 93

34 311 6.3 70 643 239 70 153 8.8 62 72 6.0 202 29.2 300

Ecuacion
(48) 202 6.1 3.6
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I11.2  Experimentacion a condiciones de temperatura y presion altas
1.2.1. Efecto de la presion sobre la retencién de fases

La presion de operacion tiene un efecto significativo sobre la hidrodinamica de reactores de lecho
ebullente. La retencion de la fase gas se ve afectada a través de variaciones en las caracteristicas
de las burbujas y en los regimenes de flujo. Al incrementarse la presion, el tamafio promedio de
burbuja disminuye y la distribucién de tamafios se vuelve mas estrechal®. Esta reduccion en el
tamafio de las burbujas conlleva, a su vez, un incremento en la velocidad de transicion de gas
entre el régimen de flujo de burbujas dispersas y el régimen de burbujas en coalescencia. Para
sistemas en el régimen de burbujas dispersas tanto la retencion de gas como la velocidad de las
burbujas esta uniformemente distribuida en el lecho, para este régimen ambas variables estan
[11].

relacionadas entre si por la ecuacion (50) propuesta por Fan
g, =U, /U, (50)

La velocidad de las burbujas, U, , disminuye con el tamafio de las burbujas, por lo que es claro de

la ecuacién (50) que podran alcanzarse mayores retenciones de la fase gas en sistemas a alta
presion donde prevalecen burbujas pequefias en comparacion con sistemas a presion atmosférica

en los cuales son frecuentes las burbujas relativamente grandes.

La Figura 3.14 presenta las retenciones de las fases gas y liquido a diferentes presiones. Como
puede verse, a 1.0 MPa, la presién mas baja manejada en este trabajo, la retencién de la fase gas
fue siempre menor que para presiones mas altas. En contrapartida, se encontrd que la retencion de
la fase liquida disminuye con la presion. De acuerdo a observaciones visuales de sistemas
fluidizados trifasicos, la presion inhibe la coalescencia de las burbujas y promueve el
rompimiento de burbujas por particulas, también se ha encontrado que a condiciones extremas de
presion los distribuidores tienden a producir burbujas mas pequefias’®. Todos estos factores
promueven la existencia de burbujas pequefias y lentas que incrementan la retencion de la fase
gas. El efecto de la presion sobre la retencion de gas parece ocurrir a presiones relativamente
bajas dentro del intervalo de interés, puesto que a presiones mayores su efecto comparativo tiende

a reducirse apreciablemente.
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Figura 3.14. Efecto de la velocidad del gas para varias velocidades de liquido
(@ P=1.0 MPa; (b) P =7.5 MPa; (c) P = 15.0 MPa
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De acuerdo a resultados de Luo y col!® la retencién de la fase gas se incrementa
significativamente con la presion hasta aproximadamente 6.0 MPa, sin embargo, para presiones
mayores el aumento observado resulta substancialmente menor. Como puede apreciarse en la
Figura 3.15, la retencion de la fase gas en el presente trabajo parece estar de acuerdo con lo
reportado en la literatura, asi la magnitud de la retenciones de gas son similares entre si para los
sistemas a 7.5 y 10.0 MPa en comparacion con los correspondientes para una presion de 1.0 MPa.
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Figura 3.15. Efecto de la velocidad del gas sobre la retencion del gas para varios valores de

presion y de velocidad del liquido.

La expansion de lechos operados a presion atmosférica ha sido estudiada ampliamente en la
literatura. Para tales sistemas se ha encontrado que la expansion del lecho crece con la velocidad
del liquido. Adicionalmente, al introducir el gas a un sistema liquido-solido el lecho puede
expandirse o contraerse, dependiendo de las propiedades del sélido y velocidad del liquido.
Comportamientos similares han sido reportados para lechos ebullentes operados a presiones
elevadas™. La Figura 3.16 presenta los resultados del efecto de la presion sobre la expansion o
contraccion del lecho de particulas de 1.71 mm de didmetro, en funcion de la velocidad
superficial del gas. Como puede verse, para las dos velocidades de liquido consideradas, el lecho
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Capitulo 111. Resultados y discusion

mostré una tendencia a la expansion con la introduccion de la fase gas para todas las condiciones
de presion. Luo y col.!®! reportaron resultados similares para particulas de vidrio de 2.1y 3.0 mm
a bajas velocidades de liquido; sin embargo, para velocidades de liquido relativamente altas (2.6
cm/s) se observé contraccién del lecho. Para las velocidades de gas y liquido consideradas en la

Figura 3.16 es clara la tendencia del lecho a expandirse con la presion.
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Figura 3.16. Efecto de la velocidad del gas sobre la porosidad del lecho a varias presiones
(@) U=0.66 cm/s; (b) Ui=1.35 cm/s
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En los lechos ebullentes las particulas estan suspendidas tanto por el flujo de liquido como por el
flujo que induce el movimiento de las burbujas. El efecto de la presion sobre la expansion o
contraccion del lecho puede atribuirse a sus efectos sobre los cambios en las propiedades fisicas
del liquido y sobre el comportamiento de las burbujas. La densidad y la viscosidad estan entre las
propiedades del liquido principalmente afectadas por la presion; asi también, esta variable afecta
las propiedades interfaciales gas-liquido provocando que las burbujas sean de menor tamafio a
presiones altas que a bajas. El efecto neto es el de un incremento en la retencion de gas y una
reducciéon de la cantidad de liquido arrastrado en la estela de las burbujas, siendo ambos

fendmenos propiciatorios para incrementar la expansion del lecho.

111.2.2. Efecto de la presion sobre la velocidad minima de fluidizacion

La Figura 3.17 exhibe los resultados del efecto de la velocidad superficial del gas y de la presion
sobre la velocidad minima de fluidizacion a temperatura ambiente. Primeramente, se puede
observar que en ausencia de gas existe una disminucién de la velocidad minima de fluidizacion
como resultado de un incremento de presion. Este resultado es consecuencia de que la viscosidad

del liquido aumenta con la presién y con ello la fuerza de arrastre del liquido sobre las particulas.
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Figura 3.17. Efecto de la velocidad del gas sobre la velocidad minima de fluidizacion a 20 °C y

distintas presiones de operacion.
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Al introducirse gas al lecho la velocidad minima de fluidizacién requerida disminuye para las tres
presiones consideradas. EI mismo comportamiento ha sido reportado para sistemas operados a
presién ambiente, y el cual es atribuido a un incremento en la velocidad superficial del liquido a

consecuencia de que la presencia de burbujas reduce el area de flujo del liquido.

Sobre el efecto de la presion, un aumento de esta variable tiende a afectar las propiedades del
liquido, principalmente incrementando la viscosidad. Adicionalmente, se ha reportado que al
incrementarse la presion las burbujas grandes tienden a romperse de manera que el sistema de
burbujas tiende a ser de burbujas pequefias de tamafio uniforme; al generarse mas burbujas
pequefias la energia cinética de éstas sobre el lecho tiende a aumentar en igual proporcion y a
reducirse por la disminucion en la velocidad de éstas, siendo el aumento en la densidad del
nimero de burbujas el efecto dominante®®. Un aumento en la presién tendera a reducir la
velocidad incipiente tanto por su efecto sobre las propiedades del liquido como por su efecto
sobre las caracteristicas de las burbujas.

La Figura 3.18 presenta el efecto de la velocidad del gas sobre la velocidad minima de
fluidizacién normalizada por el correspondiente valor para el liquido-solido. Como se puede

apreciar, a una misma velocidad del gas tiende a presentarse una mayor disminucion en el

cociente U, /UO efecto que al parecer tiende a crecer con la velocidad del gas. Como se

Imf »
comentd antes, el efecto de la presidn sobre las caracteristicas del flujo de burbujas se aprecia a
través del rompimiento de las burbujas grandes en otras cuyo tamario resulta independiente de la
presion. Por lo tanto, a velocidades altas pueden esperarse mayor cantidad de burbujas grandes y

consecuentemente un mayor efecto de la presion sobre el sistema.
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Figura 3.18. Efecto de la velocidad del gas sobre la velocidad minima de fluidizacion

normalizada, a 20°C y distintas presiones de operacion.

La Figura 3.19 presenta el efecto de la velocidad del gas a dos temperaturas y a la presion de 7.5
MPa. Se puede apreciar que un incremento en la temperatura produce un aumento en la velocidad
minima de fluidizacién, principalmente a bajas velocidades de gas y en el sistema liquido-solido.
No obstante, se aprecia una disminucion en esta velocidad al aumentar la velocidad del gas. El
incrementar la temperatura del sistema afecta propiedades tales como la viscosidad del liquido y
la tension superficial. En el sistema liquido-sélido el aumento en la velocidad incipiente es el
resultado de la reduccién en las fuerzas de arrastre como consecuencia de la reduccion de la
viscosidad. Por otro lado, en un sistema trifasico, adicionalmente a la disminucion de la fuerza de
arrastre del liquido sobre los sélidos, la disminucion de la viscosidad y de la tension superficial
asociados a un incremento de temperatura provocan también cambios en la interfase gas-liquido

[4%1 " Como se sefialé previamente, el distribuir una

que propician la ruptura de burbujas grandes
masa de gas en burbujas de menor tamafio tiende a provocar una mayor fuerza del gas sobre las
particulas y, consecuentemente, el efecto correspondiente es en la direccién de reducir la
velocidad minima de fluidizacidn. El efecto se esperara que sea mas notable a las velocidades

mas altas donde tendera a haber burbujas de mayor tamafio.
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Figura 3.19. Efecto de la velocidad del gas sobre la velocidad minima de fluidizacién,
a 7.5 MPa, y 20° y 100°C de operacion.

Por otro lado, como se menciond anteriormente existen en la literatura varias correlaciones y
modelos para estimar la velocidad minima de fluidizacion, de las cuales las mas referenciadas en
la literatura se indican en la Tabla 1.3!°%. Estas correlaciones han sido obtenidas principalmente
para sistemas operados a presion atmosférica y temperatura ambiente por lo que su aplicabilidad
a sistemas a presiones y temperaturas elevadas es un tanto incierta. Por tal motivo se han
estimado los valores de la velocidad minima de fluidizacion correspondientes a los experimentos
antes descritos y los resultados se presentan en la Tabla 3.6 en términos del ERAP. Debe

sefialarse, que para las correlaciones que requieren del valor de la velocidad minima de

0
Imf

fluidizacién del sistema liquido-sélido (U, ), se empleo el valor experimental correspondiente.

Como puede verse de la Tabla 3.6, la variacién entre los errores de las predicciones de las

correlaciones es bastante amplia encontrandose que las mayores desviaciones corresponden a

0
Imf *

correlaciones que no tienen dependencia explicita con U Dichas correlaciones tienden a

predecir velocidades incipientes por encima de los valores experimentales, lo cual sugiere que
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éstas no recogen adecuadamente el efecto que sobre la hidrodindmica producen la presion y la
temperatura, algo ciertamente comprensible al tratarse de correlaciones empiricas. Por otro lado,
las correlaciones expresadas en términos de la velocidad minima de fluidizacién del sistema
liquido-sélido permitieron obtener errores relativamente pequefios, comparables estos con los de
correlaciones a temperatura y presion ambiente. Entre dichas correlaciones, la de Ermakova y

col.[1o]

produjo los menores errores, en promedio del 20 por ciento. La magnitud de este error es
aceptable si se le compara con los publicados para otras correlaciones, como las de Larachi y
col.®®! de aproximadamente 16 y 30 por ciento en promedio, respectivamente para sus

correlaciones expresadas en formas dimensional y adimensional. Cabe recordar que para estas

0
Imf ?

correlaciones se empled el valor experimental de U, ., lo cual explica, aunque sea parcialmente,

el motivo de las mejores predicciones con respecto a las que no manejan este parametro. Por lo

tanto, para poder predecir sin la necesidad de contar con valores experimentales de U, se

recomienda analizar la predictibilidad de los resultados a temperatura y presion elevadas por

parte de correlaciones para sistemas liquido-solido.

Recapitulando, durante el estudio del efecto de la presion sobre la velocidad minima de
fluidizacién del liquido, se encontré que un aumento en la presion tiende a reducir la velocidad
incipiente, y esto parece deberse a que dicha variable de operacién afecta tanto las propiedades
del liquido como las caracteristicas de las burbujas. Las pruebas realizadas a altas presiones y
temperaturas muestran que al incrementarse esta Gltima se tienen efectos encontrados con un
resultado neto, al menos para las condiciones estudiadas, que produce un aumento en la velocidad
incipiente. Las predicciones de la velocidad minima de fluidizacion con correlaciones empiricas
derivadas de datos a condiciones de temperatura y presién ambientes se encontraron que en
general sobrepredicen los valores experimentales. Sin embargo, la correlacion de Ermakova y
col. "% mostré el mejor comportamiento con errores absolutos promedio del 20 por ciento, valor

que se encuentra dentro del orden de error original de las correlaciones.
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0
Imf

Tabla 3.6. Comparacion entre valores experimentales de U, . y predicciones de correlaciones.

Referencias ERAP, % Desviacién estandar, %
Ermakova y col.'™ 0.20 0.13
Bloxom y col.l2%"] 3.30 9.32
Begovich y Watson!! 4.28 0.85
Begovich y Watson!*% 0.70 0.49
Fortin[%®! 10.4 2.30
Costa y col ¥ 9.23 1.28
Song y col.[®Y 0.53 0.43
Nacef (4 0.70 0.46
Larachi y col.*] 33.90 13.36
Larachi y col.*] 2.64 1.28

111.2.3. Régimen de flujo de burbujas

El efecto de la presion sobre el régimen de flujo puede realizarse mediante un analisis de la
velocidad de la deriva del gas o variacion del flujo del gas (“drift flux), mismo que puede

calcularse mediante la ecuacion (6) {seccion 1.2.1.5, pag. 31}.

La variacion del flujo del gas, je4, Se incrementa con la fraccion retenida de gas, siendo la tasa de
aumento para el régimen de burbujas en coalescencia mucho mayor que la del régimen de

burbujas dispersas.

Se calcularon los valores de la variacion del flujo del gas para la operacion a distintas presiones y
los resultados se presentan en la Figura 3.20. Como puede apreciarse, existe una diferencia
importante entre la tasa de variacion de jeg con la fraccion retenida de gas para la presion
relativamente baja de 1 MPa y las otras dos presiones. Estos resultados sugieren que a la presion
mas baja se tienen burbujas mas grandes y rapidas que a mayores presiones, es decir que el
sistema se encuentra en régimen de burbujas en coalescencia. A las presiones de 7.5 MPa y 15
MPa, para las condiciones manejadas, los lechos parecen encontrarse en el régimen de burbujas

dispersas. Sobre el régimen de flujo de las burbujas, los sistemas a alta presion muestran un
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comportamiento asociado a burbujas en el régimen de burbujas dispersas mientras que a

presiones bajas el comportamiento corresponde al de burbujas en coalescencia.
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Figura 3.20. Efecto de la presidn sobre la variacion del flujo del gas “drift flux” con la fraccion

retenida de gas en el lecho.
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111.3 Resultados de los modelos matematicos
11.3.1. Simulacién con el modelo generalizado de la estela

El sistema experimental se simulé con el modelo generalizado de la estela, para lo cual se empled
la retencion de sélidos para calcular las retenciones de las fases gas y liquido. La Figura 3.14
presenta los valores calculados (lineas discontinuas) junto con los experimentales (puntos). Para
los calculos se empled la expresion de Bhatia y Epstein“® para determinar el cociente entre el
volumen de la estela y el volumen de la burbuja, k, sin embargo, se encontré que la correlacion

de Baker y col.'®

producia resultados semejantes. El indice, n, de la ecuacién de Richardson
Zaki™* (ecuacion 33) se obtuvo de los datos experimentales de los sistemas liquido-sélido a las
respectivas presiones de operacion. Las propiedades del liquido se estimaron con el simulador de
procesos HYSYS. Como se puede ver en la Figura 3.14 las predicciones reproducen
satisfactoriamente los resultados experimentales ya que el error promedio de ellas fue de un

cuatro por ciento, siendo los mayores errores a la menor presién considerada (1 MPa).

El modelo también se empled para calcular las retenciones de las fases gas y liquido
experimentales, a alta presion, reportados por Luo y col.!®), y se muestran en las Figuras 3.21 y
3.22. Para los célculos se emplearon valores de k tanto de la correlacién de Bhatia y Epsteint:®®!
como de la correlacién de Baker y col.™®). En términos generales se observé que la ecuacién de
Bhatia y Epstein tiende a reproducir mejor los datos experimentales. Sin embargo, esta
correlacion tiende a presentar mayores errores a velocidades relativamente altas de gas, inclusive

tiende a predecir valores negativos de V. en la ecuacion (33) a menos que se consideren valores

de x distintos de cero. No obstante estas limitaciones, el error de las predicciones en las Figuras
3.21y 3.22 utilizando la ecuacion de Bhatia y Epstein fue del orden del 6 por ciento en promedio.
Las retenciones de liquido experimentales del presente trabajo y de Luo y col.’! se presentan en
la Figura 3.23 junto con los respectivos valores calculados con el modelo. Como se puede
apreciar, la mayoria de los valores predichos se encuentran dentro del 10 por ciento del valor
experimental lo que permite concluir que el modelo reproduce satisfactoriamente los sistemas y
que por lo tanto se trata de una herramienta Util en la estimacion de las retenciones de las fases
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gas y liquida en casos en que se conoce la retencion de solidos o puede calcularse a partir de la

expansion del lecho.
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Figura 3.21.

Retenciones experimentales de las fases gas y liquido de Luo y col.’”! y valores

predichos usando valores de k calculados con las Ecs. (36) y (37) para

(a) dp=2.1 mm; (b) dp= 3.0 mm
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Figura 3.22. Retenciones experimentales de las fases gas y liquido de Luo y col.’! y valores

predichos usando valores de k calculados con las Ecs. (36) y (37) para
(a) P=0.79 MPa; (b) P=5.62 MPa; (c) P=15.6 MPa
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Figura 3.23. Comparacion entre los datos experimentales de Luo y col.[ y del presente trabajo
con predicciones hechas usando valores de k de Bhatia y Epstein™ y de
Baker y col.'®

Como se observd, la presion de operacion afecta la hidrodinamica de los reactores de lecho
ebullente mediante el impacto que tiene sobre el comportamiento de las burbujas y las
propiedades del liquido. Para particulas esféricas de vidrio de 1.7 mm fluidizadas con diesel y
nitrdgeno, un incremento en la presion desde 1 hasta 15 MPa produjo un incremento en la
retencion de gas y porosidad del lecho, con una reduccion en las retenciones de liquido y sélido.
El efecto principal de la presion parece ocurrir en la mitad inferior de este intervalo de presiones
ya que comparativamente, a valores mayores de ésta el efecto disminuye en forma significativa.
Estos resultados coinciden con lo reportado por otros investigadores para otros tamafios de
particula. El modelo generalizado de la estela de Bhatia y Epstein™ se emple6 para describir la
hidrodindmica de lechos a altas presiones y se encontré que sus predicciones se comparan de

manera favorable con los datos obtenidos en el presente trabajo como con los reportados por
otros autores.
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111.3.2. Simulacién con el modelo del pseudo-fluido

En este trabajo, para aplicar el modelo de pseudo-fluido a condiciones de presion elevada, se

considera el calculo de la velocidad terminal de una sola burbuja en el liquido (U,) por la
ecuacion (51) % para la velocidad de ascenso de una sola burbuja en un medio liquido (U,.),

la cual se ha encontrado que funciona bien a condiciones de alta presion®.

4 16 . \-087 V16
u,=|[Mo | 28, D
> 71| 1358 ¢ D, 2 (51)
donde
p—pg )
' _ | - g
Ub _Ubw(db{ Gg j (523.)

(52b)

El tamafio de una sola burbuja utilizado en la correlacion anterior se asumio igual al tamafio de
las burbujas en régimen de flujo disperso, este se estimé similar al tamafio de burbuja mas
pequefio observado en las distribuciones de tamafio de burbujas a presiones altas, el cual fue
aproximadamente del orden de 1.7 mmt*.

En este trabajo, el indice de Richardson-Zaki (n) para la ecuaciéon (43) se obtuvo a partir de

datos de porosidad del sistema liquido-sélido.

El calculo de la porosidad utilizando el modelo del pseudo-fluido se realizé resolviendo las
ecuaciones (39)-(41), (43)-(44), (51) y (52).
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Los resultados de las simulaciones realizadas con el modelo del pseudo-fluido se compararon con

resultados experimentales a diferentes presiones y temperaturas.

La experimentacion a alta presion y temperatura se realiz6 fluidizando el lecho solo con el
liquido, después se introdujo el gas. La altura del lecho fluidizado se determind a partir del perfil
de densidad del reactor y la porosidad del lecho se calculé con la ecuacion (46). A presiones
elevadas a una velocidad de gas dada, la porosidad del lecho se incrementa al aumentar la
viscosidad del liquido. Ademas, a una velocidad de liquido dada, al introducir el gas la porosidad

del lecho puede disminuir o incrementarse dependiendo del patron de flujo de las burbujas.

En la Figura 3.24 se presentan resultados experimentales de la porosidad de lecho para particulas
esféricas de vidrio de 1.7 mm de didmetro, como una funcién de la velocidad del gas a presiones
de 7.5y 15.0 MPa y a 20°C'*®!. Como puede observarse, para ambas presiones la porosidad del
lecho se incrementa con la velocidad del gas. También se observa que la porosidad del lecho se
incrementa al incrementar la presién. Un incremento en la porosidad (o altura del lecho) con la
velocidad del gas, como lo observado en la Figura 3.24, es tipico de sistemas fluidizados bajo el
Ilamado régimen de flujo de burbujas dispersas, cuya caracteristica principal es la presencia de
burbujas relativamente pequefias y uniformemente distribuidas a lo largo del reactor. El
comportamiento observado en la Figura 3.24 esta de acuerdo a las observaciones visuales de
burbujas en la superficie del lecho se sistemas a alta presion, donde se observa que el tamafio
principal de las burbujas disminuye significativamente y su distribucion tiende a ser mucho mas

cerrada cuando se incrementa la presién de 1.8 a 17.4 MPal".

A temperatura de 100°C, se observan resultados similares. Como se muestra en la Figura 3.25, la
porosidad del lecho a esta temperatura también se incrementa con la velocidad del gas, y por
consiguiente se observa una expansion del lecho continua. También es evidente que la porosidad
del lecho disminuye cuando la temperatura aumenta de 20 a 100°C. Para el diesel a 15.0 MPa el
incremento en la temperatura de 20 a 100°C, produce una reduccion en la viscosidad y densidad
del liquido del orden de 70 y 6 %, respectivamente. La reduccion en la viscosidad del liquido

reducird la fuerza de arrastre 0 empuje ejercida sobre las particulas, mientras que una reduccién
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en la densidad reducira la fuerza de la tendencia de las particulas a flotar. Una disminucion de

estas fuerzas, reducira la porosidad el lecho.
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Figura 3.24. Efecto de la velocidad del gas sobre la porosidad del lecho a dos presiones
diferentes, U, =1.4 cm/s y 20°C®*!

Las predicciones del modelo del pseudo-fluido de la porosidad del lecho de los sistemas de lecho
ebullente operados a diferentes condiciones se muestran como una linea en las Figuras 3.24 y
3.25. Se ha visto que el modelo puede predecir razonablemente bien los datos experimentales a
diferentes temperaturas y presiones. Estos resultados sugieren que en los sistemas experimentales
descritos, el gas y el liquido pueden considerarse homogéneos desde el punto de vista de la
particula. Se ha encontrado que estos sistemas expanden monotonicamente con la velocidad
superficial del gas, lo cual es una caracteristica de los sistemas en régimen de burbujas dispersas.
El modelo del pseudo-fluido también predice una expansion continua del lecho con la velocidad
del gas y se ha reportado que esta aplicacion esta limitada al régimen de flujo de burbujas
dispersast™: por lo tanto, seria inadecuado utilizar este modelo en sistemas en los que se
presentara una contraccion del lecho al introducir la fase gas en el sistema liquido-sélido.
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Figura 3.25. Efecto de la velocidad del gas sobre la porosidad del lecho a dos presiones y

temperaturas diferentes, U, =0.7 cm/s, 20°C y 100°C'?*! para

(a) P = 75 MPa; (b) P = 150 MPa
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Conclusiones

9 El presente trabajo contribuy6 a la obtencion experimental de parametros hidrodinamicos
a condiciones de presion atmosférica y temperatura ambiente, asi como presion y
temperatura elevadas.

e Los resultados a presion atmosférica y temperatura ambiente de la velocidad minima de

fluidizacion, se contrastaron con las predicciones a partir de correlaciones empiricas y
modelos fenomenoldgicos encontrandose que los menores errores de prediccién son para
los sistemas gas-agua-solido, donde la correlacion y el modelo fenomenoldgico con

menores errores globales fue la de Larachi y col.®®®!y el de Song y col.*.

e La expansion del lecho para los sistemas de lecho ebullente con agua y con diesel
mostraron diferente comportamiento al introducir la fase gas al sistema liquido-sélido; en
el sistema con agua se presentd contraccion del lecho, en cambio al utilizar diesel se

observd una ligera tendencia a expandirse.

Q Para los sistemas que utilizaron particulas de catalizador, las correlaciones para la
porosidad del lecho presentaron mejores predicciones en la expansién del lecho para los

sistemas con agua que los que utilizaron diesel.

o El analisis de 202 datos experimentales de porosidad del lecho obtenidos con
hidrocarburos mostro sensibilidad al factor de esfericidad de las particulas de catalizador,
por consiguiente se modificé la correlacién de Begovich-Watson® incorporandole dicho
factor logrando mejorar notablemente las predicciones de la porosidad.
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La fraccion volumétrica del liquido aumenta con la velocidad del liquido pero tiende a
disminuir con la velocidad del gas. Asimismo, las propiedades del catalizador influyen en
la porosidad y fraccion de liquido retenida, encontrandose que comparativamente el
catalizador de equilibrio expande mas y alcanza mayores retenciones de liquido que el

catalizador fresco.

La incorporacion del factor de esfericidad a la correlacion empirica de Ermakova y
col.'% mejoré significativamente las predicciones de las velocidades minimas de
fluidizacion para sistemas experimentales que utilizaron catalizadores de diferente
tamafio, normalmente utilizados en la hidrodesintegracién de fracciones pesadas del

petroleo.

El efecto de la presion sobre la hidrodinamica de los reactores de lecho ebullente esta
influenciado por el comportamiento de las burbujas y las propiedades del liquido. Para el
sistema nitrégeno-diesel-particulas esféricas de vidrio, al aumentar la presion de 1.0 a
15.0 MPa se produce un incremento en la fraccion volumétrica del gas y la porosidad del

lecho, con una disminucion en las fracciones volumétricas del liquido y solido.

El efecto de la presion sobre la expansion o contraccion del lecho puede atribuirse a sus
efectos sobre los cambios en las propiedades fisicas del liquido y sobre el comportamiento
de las burbujas. El efecto neto de la presion es el de un incremento en la retencion de gas
y una reduccion de la cantidad de liquido arrastrado en la estela de las burbujas, siendo

ambos fendomenos los que propician el incremento de la expansion del lecho.

Al aumentar la presion tiende a reducirse la velocidad minima de fluidizacion, y esto
parece deberse a que se afectan tanto las propiedades del liquido como las caracteristicas
de las burbujas. En las pruebas realizadas a altas presiones y temperaturas se mostré que
al incrementar la temperatura (a presion elevada), se tienen efectos encontrados con un
resultado neto, que al menos para las condiciones estudiadas se produce un aumento en la

velocidad incipiente.
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Los sistemas de lecho ebullente a alta presién muestran un comportamiento en el régimen
de burbujas dispersas, mientras que a presiones bajas el comportamiento corresponde al

de burbujas en coalescencia.

El modelo generalizado de la estela de Bhatia y Epsteint’® se empled para describir la
hidrodindmica de lechos a altas presiones y se encontr6 que sus predicciones se comparan
de manera favorable con los datos obtenidos en el presente trabajo como con los

reportados por otros autores.

El modelo del pseudo-fluido predijo razonablemente el efecto de la velocidad del gas
sobre la porosidad del lecho, correspondiente a los resultados experimentales obtenidos a

diferentes temperaturas y presiones.

También es posible utilizar el modelo del pseudo-fluido para predecir la expansion del
lecho con la velocidad del gas, sin embargo esta prediccion esta limitada al régimen de
flujo de burbujas dispersas; por lo tanto, seria inadecuado utilizar este modelo en sistemas
en los que se presentara una contraccion del lecho al introducir la fase gas en el sistema

liquido-sélido.

Los resultados del presente trabajo y particularmente los obtenidos a condiciones de
presion y temperatura elevadas, asi como las correlaciones propuestas constituyen una
contribuciéon al avance en el estudio de la hidrodinamica de los sistemas de lecho
ebullente de tres fases, ya que a estas condiciones existe muy poca informacién reportada

en la literatura.
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Recomendaciones

Debido a la tendencia a procesar cargas cada vez mas pesadas, es evidente la necesidad de
realizar estudios hidrodindmicos de los reactores de lecho ebullente con miras a su disefio
y escalamiento ya que a partir del disefio de un catalizador adecuado y de las condiciones
especificas para el tipo de cargas, éstos reactores representan una alternativa viable para

resolver en parte la problematica del procesamiento de las fracciones pesadas del petroleo.

Como una continuacion del presente trabajo, se sugiere estudiar la hidrodindmica de
sistemas de lecho ebullente a presion y temperaturas elevadas, utilizando fracciones

pesadas del petrdleo tales como residuos atmosféricos y de vacio.

Asimismo, se recomienda realizar estudios del efecto de los parametros hidrodinamicos a
condiciones de presion y temperatura elevadas sobre la calidad de los productos de
reaccion, utilizando diferentes catalizadores, es decir, estudiar la hidrodindmica de los

reactores de lecho ebullente considerando la reaccion involucrada.
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Anexo 1

ASTM C-128 - 01

Método Estandar de Prueba para la Densidad, la Densidad Relativa
(Gravedad Especifica), y la Absorcion del Agregado Fino

1. Alcance

1.1 Este metodo de prueba cubre la determinacion de la densidad promedio de una
cantidad de particulas de agregado fino (no incluyendo el volumen de espacios
vacios entre las particulas), la densidad relativa (gravedad especifica), y la absorcion
del agregado fino. Dependiendo del procedimiento usado, la densidad, en
kg/m3(Ib/ft®) se expresa como densidad de secado en horno (OD), densidad de la
superficie de saturacion seca (SSD), o como densidad aparente (gravedad especifica
aparente). Asimismo, la densidad relativa (gravedad especifica), es una cantidad
adimensional y se expresa como OD, SSD, o como densidad relativa aparente
(gravedad especifica aparente). La densidad OD y la densidad relativa OD se
determinan después de secar el agregado. La densidad SSD, la densidad relativa SSD
y la absorcién se determinan después de empapar el agregado en agua durante un
tiempo prescrito.

1.2 Este método de prueba se utiliza para determinar la densidad de la porcion
esencialmente solida de una gran cantidad de particulas agregadas y proporciona un
valor medio representativo de la muestra. Esto hace una distincion entre la densidad
de particulas agregadas segun lo determinado por este método de prueba y la
densidad a granel de agregados segun lo determinado por el Método de Prueba C
29/C 29M, que incluye el volumen de espacios vacios entre las particulas de
agregados.

1.3 Este método de prueba no esta destinado para utilizarse en agregados ligeros.

1.4 Los valores indicados en unidades del Sistema Internacional (S1) deben considerarse
como el estandar para llevar a cabo las pruebas. Los resultados de la prueba de
densidad seran reportados en unidades del SI o unidades de libra-pulgada, segun sea
conveniente.

1.5 El texto de las notas y de las notas al pie de la pagina de referencias de este método
de prueba proporcionan mayor explicacion. Estas notas y notas al pie de la pagina
(excepto las de tablas y figuras) no se consideraran como requisitos de este método
de prueba.

1.6 Este estandar no pretende tratar todas las precauciones de seguridad, s las hay,
asociadas a su uso. Es responsabilidad del usuario de este estdndar establecer
précticas apropiadas de seguridad y de salud, asi como determinar |a aplicabilidad
de limitaciones reguladoras antes de su empleo.
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2. Documentos referenciados
2.1 Estandares ASTM:
e Meétodo de prueba C 29/C 29M para la densidad a granel (“unidad de peso”) y
espacios vacios en el agregado.
e Método de prueba C 70 para la humedad superficial en un agregado fino
e Terminologia C 125 referente a los concretos y los agregados de concretos
e Método de prueba C 127 para la densidad, la densidad relativa (gravedad
especifica) y la absorcion del agregado grueso
e Método de prueba C 188 para la densidad del cemento hidraulico
e Meétodo de prueba C 566 para el contenido total de humedad evaporable del
agregado por secado
e Practica C 670 para elaborar la precision y las predisposiciones en los reportes
de los métodos de prueba para los materiales de construccion
e Préctica C 702 para reducir muestras del agregado al tamafio de prueba
e Préctica D 75 para el muestreo de agregados
2.2 Estandar AASHTO
e AASHTO No. T 84 Gravedad especifica y absorcion de agregados finos

3. Terminologia

3.1 Definiciones

3.1.1 Absorcion, aumento del peso del agregado debido al agua que penetra en los poros
de las particulas, durante un periodo de tiempo prescrito pero sin incluir el agua que
se adhiere a la superficie exterior de las particulas, expresada como porcentaje del
peso seco.

3.1.2 Secado en horno (OD), esta relacionado con las particulas agregadas y es la
condicion en la cual los agregados han sido secados calentandose en un horno a 110
+ 5 °C por suficiente tiempo para alcanzar un peso constante.

3.1.3 Superficie de Saturacion Seca (SSD), esta relacionada con las particulas agregadas y
es la condicion en la cual los poros permeables de particulas agregadas se llenan de
agua al grado requerido sumergiéndose en agua durante un periodo de tiempo
prescrito, pero sin el agua libre sobre la superficie de las particulas.

3.1.4 Densidad, es el peso de un material por unidad de volumen, expresado como
kilogramos por metro cubico (libras por pie cubico)

3.1.4.1 Densidad (OD), es el peso seco de las particulas agregadas por unidad de
volumen de las particulas agregadas, incluyendo el volumen de poros
permeables e impermeables dentro de las particulas, pero excluyendo los
espacios vacios entre las particulas.

3.1.4.2 Densidad (SSD), es el peso del agregado de superficie de saturacion seca por
unidad de volumen de las particulas agregadas, incluyendo el volumen de
espacios vacios impermeables y de poros llenos de agua dentro de las
particulas, pero excluyendo los espacios entre las particulas.

3.1.4.3 Densidad aparente, es el peso por unidad de volumen de la porcion
impermeable de las particulas agregadas.

3.1.5 Densidad relativa (gravedad especifica), es el cociente de la densidad de un
material y la densidad del agua a una temperatura indicada; los valores son
adimensionales.
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3.1.5.1 Densidad relativa (gravedad especifica), (OD), es el cociente de la densidad
(OD) del agregado y la densidad del agua a una temperatura indicada.

3.1.5.2 Densidad relativa (gravedad especifica), (SSD), es el cociente de la densidad
(SSD) del agregado y la densidad del agua a una temperatura indicada.

3.1.5.3 Densidad relativa aparente (gravedad especifica aparente), es el cociente de
la densidad aparente del agregado y la densidad del agua a una temperatura
indicada.

3.1.6 Para las definiciones de otros términos relacionados con los agregados vea la

terminologia C 125.

4. Resumen del método de prueba

4.1

Una muestra del agregado se sumerge en agua durante 24 + 4 h esencialmente para
llenar los poros. Entonces se saca del agua, se seca el agua de la superficie de las
particulas y se determina el peso. Posteriormente, la muestra (o0 una porcion de ella)
se coloca en un recipiente graduado y se determina el volumen de la muestra por el
método gravimétrico o volumétrico. Finalmente, la muestra se seca en el horno y se
determina el peso otra vez. Usando los valores de los pesos obtenidos asi como las
férmulas en este método de prueba, es posible calcular la densidad, la densidad
relativa (gravedad especifica) y la absorcion.

5. Significacion y uso

5.1

5.2

5.3

La densidad relativa (gravedad especifica) es la caracteristica usada generalmente
para el calculo del volumen ocupado por el agregado en varias de las mezclas que
contienen el agregado incluyendo el concreto del cemento Portland, el concreto
bituminoso y otras mezclas que se proporcionen o se analicen sobre una base
absoluta de volumen. La densidad relativa (gravedad especifica) también se utiliza
para el calculo de los espacios vacios en el agregado por el método de prueba C 29/C
29M. La densidad relativa (gravedad especifica) (SSD) se utiliza en la determinacion
de la humedad superficial del agregado fino por desplazamiento de agua en el
método de prueba C 70. Se utiliza la densidad relativa (gravedad especifica) (SSD) si
el agregado estd himedo, es decir, si su absorcion ha sido satisfecha. Inversamente,
la densidad o la densidad relativa (gravedad especifica) (OD) se utiliza para célculos
cuando el agregado es seco 0 Se asume que esta seco.

La densidad aparente y la densidad relativa aparente (gravedad especifica aparente)
pertenecen al material sélido de las particulas constitutivas sin incluir el espacio de
poro dentro de las particulas al que puede acceder el agua. Este valor no se utiliza
extensamente en la tecnologia de agregados de la construccion.

Los valores de absorcion se utilizan para calcular el cambio en el peso de un material
agregado debido al agua absorbida en los espacios de poro dentro de las particulas
constitutivas, comparadas con la condicion seca, cuando se juzga que el agregado ha
estado en contacto con agua bastante tiempo para satisfacer la mayoria del potencial
de absorcion. El estandar del laboratorio para la absorcién es el obtenido después de
sumergir el agregado seco por un periodo del tiempo prescrito. Los agregados
extraidos por debajo del agua tienen cominmente un contenido de humedad mayor
que la absorcion determinada por este método de prueba, si fueron utilizados sin
oportunidad de secarse antes. Inversamente, algunos agregados que no se han
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mantenido continuamente en condiciones himedas hasta que son utilizados
probablemente contienen una cantidad de humedad absorbida, menor que la
condicion de empapado de 24 h. Para un agregado que ha estado en contacto con
agua y que tenga humedad libre en las superficies de la particula, el porcentaje de
humedad libre se determina deduciendo la absorcién del contenido de agua total por
el método de prueba C 566 por secado.

5.4 Los procedimientos generales descritos en este método de prueba son convenientes
para determinar la absorcion de los agregados que han tenido condicionamiento con
excepcion del empapado por 24 h, por ejemplo por ebullicibn de agua o por
saturacion a vacio. Los valores obtenidos para la absorcion por otros métodos de
prueba seran diferentes que los valores obtenidos por el empapado prescrito de 24 h,
como la densidad (SSD) o la densidad relativa (gravedad especifica (SSD)).

5.5 Los poros en agregados ligeros no se llenan necesariamente de agua después de la
inmersion durante 24 h, de hecho, el potencial de absorcién para muchos de tales
agregados no se satisfacen después de la inmersién en agua durante varios dias. Por
lo tanto, este método de prueba no esté destinado para utilizarse en agregados ligeros.

6. Aparatos

6.1 Balanza. Una balanza con capacidad de 1 Kg. o mas, sensibilidad de 0.1 g o menor,
exactitud dentro de 0.1 % de carga en el intervalo de uso para este método de prueba.
Dentro del intervalo de 100 g de carga de la prueba, debera haber una diferencia
entre las lecturas con exactitud dentro de 0.1 g.

6.2 Picndémetro (para su uso en el procedimiento gravimétrico). Un frasco u otro envase
conveniente en el cual la muestra de la prueba del agregado fino pueda ser
introducida facilmente y en el cual se pueda reproducir el contenido del volumen
dentro de + 0.1 cm®. El volumen del envase lleno a la marca sera por lo menos 50 %
mayor que el espacio requerido para acomodar la muestra de prueba. Un frasco
volumétrico con capacidad de 500 cm® o un recipiente con tapa de picnémetro para
una muestra de prueba de 500 g de agregados finos sera satisfactorio.

6.3 Frasco (para su uso en e procedimiento volumétrico). Un frasco de Le Chatelier
segun lo descrito en el método de prueba C 188 es satisfactorio para una muestra de
prueba de aproximadamente 55 g.

6.4 Moldey tapdn para la prueba superficial de la humedad. EI molde metélico tiene la
forma de un cono con las siguientes dimensiones: 40 + 3 mm de didmetro interno en
la tapa, 90 = 3 mm de didmetro interno en el fondo y 75 + 3 mm de altura, con un
espesor minimo de 0.8 mm. EIl tapon metélico tendra un peso de 340 + 15 g y una
cara circular plana de 25 + 3 mm de didmetro.

7. Muestreo
7.1 Muestree el agregado de acuerdo con la practica D 75. Mezcle perfectamente la
muestra y reddzcala para obtener un espécimen de prueba de aprox. 1 kg usando el
procedimiento descrito en la practica C 702.

8. Preparacion del espécimen de prueba
8.1 Seque el espécimen de prueba en una cacerola 0 un recipiente conveniente a peso
constante a una temperatura de 110 + 5 °C. Permita que se refresque a una
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temperatura de manejo comoda, cubriendo con agua, por inmersién o por adicién de

por lo menos 6 % de humedad del agregado fino y permita estar asi durante 24 + 4 h.

8.1.1 Donde los valores de absorcion y densidad relativa (gravedad especifica) que se
utilizan generalmente en mezclas de concreto que tienen humedad natural, el
requisito de secado del punto 8.1 es opcional. Si las superficies de las particulas
en la muestra se han mantenido continuamente himedas hasta la prueba, el
requisito de secado de 24 + 4h también es opcional.

Nota 1. Los valores para la absorcion y para la densidad relativa (gravedad especifica)
(SD) pueden ser perceptiblemente mas altos para € agregado no secado antes de
empapar|o que para el mismo agregado tratado de acuerdo con €l punto 8.1.

8.2 Decante el exceso del agua con cuidado para evitar la pérdida de finos, separe la
muestra en una superficie no absorbente plana expuesta a una corriente suave de aire
caliente y revuelva con frecuencia para asegurar un secado homogéneo. Si se desea,
puede emplearse ayuda mecanica para lograr tener una superficie seca saturada.
ContinlGe esta operacion hasta que el espécimen de la prueba se acerque a una
condicion de flujo libre. Siga el procedimiento del punto 8.3 para determinar si la
humedad superficial todavia esta presente en las particulas constitutivas del agregado
fino. Realice un primer ensayo para la humedad superficial cuando todavia haya un
poco de agua superficial en el espécimen de prueba. ContinGe el secado con
agitacion constante y pruebe frecuentemente hasta que la prueba indique que el
espécimen ha alcanzado la condicion de superficie seca. Si el primer ensayo de la
prueba superficial de humedad indica que la humedad no estd presente en la
superficie, se ha secado mas alla de la condicion de superficie seca saturada. En este
caso, mezcle completamente algunos mililitros de agua con el agregado fino y deje al
espécimen en un envase cubierto durante 30 minutos. Entonces, reanude el proceso
de secado y prueba frecuentemente para el inicio de la condicion de superficie seca.

8.3 Prueba de humedad superficial. Sostenga el molde conico firmemente sobre una
superficie lisa no absorbente con el diametro grande hacia abajo. Ponga una porcion
del agregado fino parcialmente seco en el molde llenandolo hasta desbordar y
amontonando el material adicional sobre la tapa del molde sosteniéndolo con los
dedos ahuecados de la mano. Apisone ligeramente el agregado fino en el molde con
25 golpecitos ligeros del pison. Inicie cada golpe a aproximadamente 5 milimetros
sobre la superficie superior del agregado fino. Permita que el pisén caiga libremente
por atraccion gravitacional en cada golpe. Ajuste la altura de inicio de una nueva
elevacion superficial después de cada golpe vy distribuya los golpecitos sobre la
superficie. Quite los granulos sueltos de la base y levante el molde verticalmente. Si
la humedad superficial todavia esta presente, el agregado fino conservara la forma
moldeada. ElI desmoronamiento leve del agregado fino moldeado indica que ha
alcanzado una condicion de superficie seca.

8.3.1 Algunos de los agregados finos con particulas de forma angular
predominantemente o con alta proporcién de finos no se desmoronan en la
prueba del cono al alcanzar la condicidén de superficie seca. Pruebe dejando
caer un pufiado del agregado fino de la prueba del cono sobre una superficie
desde una altura de 100 a 150 milimetros y observe si los finos llegan a ser
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aerotransportados; la presencia de finos aerotransportados indica este problema.
Para estos materiales, considere la condicion de superficie seca saturada como
el punto en que un lado del agregado fino cae levemente por encima al quitar el
molde.

Nota 2. Los criterios siguientes también se han utilizado en los materiales que no caen
facilmente:

(1) Prueba Provisional Del Cono. Llene el cono segun lo descrito en 8.3, excepto
que utilice sélo 10 golpecitos del pison. Adicione mas agregado fino y utilice
10 golpecitos del pisén otra vez. Entonces agregue el material dos veces mas
usando 3y 2 golpecitos del pisén, respectivamente. Nivele el material incluso
con la tapa del molde, quite el material desparramado de la base; y levante el
molde verticalmente.

(2) Prueba Superficial Provisional. Si se observan finos aerotransportados cuando
el agregado fino es tal que no caera cuando estd en una condicion de la
humedad, agregue mas humedad a las particulas, y en el inicio de la condicién
de superficie seca, con la mano suavemente tome aproximadamente 100 g del
material y coléquelo sobre una superficie plana, seca, limpia, oscura 0 no
absorbente tal como una hoja del plastico, galvanizada, una superficie de acero,
0 una superficie metalica pintada de negro. Después de 1 a 3 segundos, quite el
agregado fino. Si se observa humedad sobre la superficie de prueba por mas de
1 a 2 segundos, entonces se considera que el agregado fino estd hiumedo.

(3) Procedimientos colorimétricos descritos por Kandhal y Lee, expediente No.
307, p. 44 de Highway Research

(4) Para alcanzar la condicion de superficie seca saturada de un material de un solo
tamafio que se cae suavemente cuando estd himedo, puede utilizarse una toalla
de papel para secar la superficie del material hasta el punto en que la toalla deja
de absorber humedad de la superficie de las particulas de agregado fino.

9. Procedimiento
9.1 Prueba por el procedimiento gravimétrico del punto 9.2 o el procedimiento
volumétrico del punto 9.3. Haga todas las determinaciones de peso a 0.1 g.
9.2 Procedimiento gravimétrico (picnometro).
9.2.1 Llene parcialmente el picnébmetro de agua. Introduzca en el picnémetro 500 +
10 g del agregado fino con superficie seca saturada preparado segun lo descrito
en la seccion 8 y llene de agua adicional a aproximadamente 90 % de su
capacidad. Agite el picnémetro segun lo descrito en 9.2.1.1 (manualmente) o
9.2.1.2 (mecéanicamente).
9.2.1.1 Ruede, invierta y agite manualmente el picnémetro para eliminar todas
las burbujas de aire.

Nota 3. Normalmente se requieren de 15 a 20 minutos para eliminar las burbujas de aire
por métodos manuales. Se ha encontrado que sumergiendo la extremidad de una toalla de
papel en e picndmetro se ayuda a la dispersién de la espuma que algunas veces se
acumula al eliminar las burbujas de aire. Opcionalmente, puede utilizarse una cantidad
pequefia de alcohol isopropilico para dispersar la espuma.
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9.2.1.2 Agite mecanicamente el picndmetro por vibracion externa de tal manera
qgue no se degrade la muestra. Se ajusta un nivel de agitacién apenas
para que el movimiento de las particulas sea suficiente para promover la
eliminacién de burbujas de aire sin degradacién de la muestra. Un
mezclador mecénico se considera aceptable para su uso si en las
pruebas de comparacion que se realizan cada seis meses, se observan
variaciones menores que el intervalo aceptable entre dos resultados
(d2s) como se indica en la Tabla Al.1, a partir de los resultados de la
agitacion manual con el mismo material.

9.2.2 Después de eliminar todas las burbujas de aire, ajuste la temperatura del
picnometro y de su contenido a 23.0 £ 2.0 °C, si es necesario, ajuste la
temperatura por inmersion parcial en agua de circulacion y lleve el nivel del
agua del picndmetro a su capacidad calibrada. Determine el peso total del
picnémetro, del espécimen y del agua.

9.2.3 Quite el agregado fino del picnémetro, séquelo a peso constante a temperatura
de 110 £ 5 °C, enfrie con aire a temperatura ambiente por 1 + % h y determine
el peso.

9.2.4 Determine el peso del picnémetro lleno de agua a su capacidad calibrada a 23 +
2.0°C.

9.3 Procedimiento volumétrico (frasco Le Chatelier).

9.3.1 Inicialmente, llene de agua el frasco a un punto en el vastago entre el 0 y la
marca de 1 ml. Registre esta lectura inicial con el frasco y el contenido dentro
del intervalo de temperaturas de 23.0 + 2.0 °C. Agregue 55 + 5 g del agregado
fino en su condicion de superficie seca saturada (u otra cantidad medida como
sea necesario). Después de que se haya introducido todo el agregado fino,
coloque el tapdn en el frasco y ruede el frasco en una posicion inclinada, o
girelo suavemente en un circulo horizontal para desalojar todo el aire
encerrado, continuando hasta que ninguna otra burbuja salga a la superficie
(nota 4). Tome la lectura final con el frasco y el contenido dentro de 1 °C de la
temperatura original.

Nota 4: Puede utilizarse una cantidad pequefia (no mas de 1 ml) de alcohol isopropilico
para eliminar la espuma que aparece en la superficie del agua. El volumen de alcohol
usado se deberestar dela lectura final (R2).

9.3.2 Para la determinacion de la absorcién, utilice una porcién separada de 500 + 10
g del agregado fino con superficie seca saturada, séquese a peso constante y
determine el peso.
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Tabla Al.1. Precision de las mediciones

Desviacién Intervalo aceptable de 2

estandar resultados (d2s)®
(19)"
Precision del operador:

Densidad (OD), kg/m® 11 13
Densidad (SSD), kg/m® 9.5 27
Densidad aparente, kg/m® 9.5 27
Densidad relativa (gravedad especifica) (OD) 0.011 0.032
Densidad relativa (gravedad especifica) (SSD) 0.0095 0.027
Densidad relativa aparente (gravedad

especifica aparente) 0.0095 0.027
Absorcion®, % 0.11 0.31

Precision del multilaboratorio:

Densidad (OD), kg/m® 23 64
Densidad (SSD), kg/m® 20 56
Densidad aparente, kg/m* 20 56
Densidad relativa (gravedad especifica) (OD) 0.023 0.066
Densidad relativa (gravedad especifica) (SSD) 0.020 0.056
Densidad relativa aparente (gravedad

especifica aparente) 0.020 0.056
Absorcion®, % 0.23 0.66

A Estos nlimeros representan, respectivamente, los limites (1s) y (d2s) como se describe en
la Practica C 670. Las estimaciones de la precision se obtuvieron de los analisis
combinados de la muestra en los Laboratorios de Referencia de Materiales AASHTO
utilizando tiempos de saturacion 15 — 19 h y en otros laboratorios utilizando tiempos de
saturacion de 24 + 4 h. La prueba se realizé con agregados de peso normal, y se comenzé
con los agregados en su condicion de secado en horno.

B Las estimaciones de la precision se basan en los agregados con absorciones menores a 1
% Yy pueden diferenciarse de los agregados finos manufacturados y de los agregados que
tienen valores de absorcion mayores a 1 %.

10. Calculos
10.1 Simbolos:
= Masa del espécimen secado en horno, g
= Masa del picndmetro lleno de agua hasta la marca de calibracion, g
= Masa del picnémetro lleno del espécimen y agua a la marca de
calibracion, g
R; = Lectura inicial del nivel del agua en el frasco de Le Chatelier, ml
R. = Lectura final del nivel del agua en el frasco de Le Chatelier, ml
= Masa del espécimen de superficie seca saturada (usado en el
procedimiento gravimétrico para la densidad y la densidad relativa
(gravedad especifica), o para la absorcion con ambos procedimientos), g
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S= Masa del espécimen de superficie seca saturada (usado en el
procedimiento volumétrico para la densidad y la densidad relativa
(gravedad especifica)), ¢
10.2 Densidad Relativa (Gravedad Especifica):

10.2.1 Densidad relativa (gravedad especifica) (secado en horno) - Calcule la
densidad relativa (gravedad especifica) en base al agregado seco en horno
como sigue:

10.2.1.1 Procedimiento Gravimétrico:

Densidad relativa (gravedad especifica) (OD) =

10.2.1.2 Procedimiento VVolumétrico:

s A

[0-9975(R2 _ Ri)] .................

10.2.2 Densidad relativa (gravedad especifica) (Superficie saturada seca) - Calcule
la densidad relativa (gravedad especifica) en base al agregado secado en
horno como sigue:

10.2.2.1 Procedimiento Gravimétrico:

Densidad relativa (gravedad especifica) (OD) =

Densidad relativa (gravedad especifica) (SSD) =

10.2.2.2 Procedimiento VVolumétrico:

Densidad relativa (gravedad especifica) (SSD) = [0 9975(SR2 Rl)] ................ (A.4)

10.2.3 Densidad relativa aparente (Gravedad Especifica aparente) - Calcule la
densidad relativa aparente (gravedad especifica aparente) como sigue:
10.2.3.1 Procedimiento Gravimétrico:

Densidad relativa aparente (gravedad especifica aparente) = m
+ —

10.2.3.2 Procedimiento VVolumétrico:

Densidad relativa aparente (gravedad especifica aparente)

_ s(4g)
09975% . {S(Syjs A} ............................ (A.6)
10.3 Densidad:

10.3.1 Densidad (Secado en horno). Calcule la densidad en base a los agregados
secados en el horno como sigue:
10.3.1.1 Procedimiento Gravimétrico:

Densidad (OD), kg/m® = 997'5[(B+Q—CJ ............................ (A7)
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. A
Densidad (OD), Ib/ft® = 62.27] | .ot A8
idad (OD) {(B+ S-— C)} (A-8)

10.3.1.2 Procedimiento VVolumétrico:

99755 (A¢)

[0.9975(R, - R))]
62.275(A¢)

[0.9975(R, - R))]
Nota 5. Los valores constantes usados en los calculos en 10.3.1-10.3.3 (997.5 kg/m3 y
62.27 Ib/ft3) son la densidad del agua a 23°C. Algunas autoridades recomiendan usar la
densidad del agua a 4°C (1000 kg/m3 o 1000 Mg/m3 o 62,43 Ib/ft3) como una
aproximacion suficientemente exacta.

Densidad (OD), kg/m® =

Densidad (OD), Ib/ft* =

10.3.2 Densidad (superficie seca saturada). Calcule la densidad sobre la base del
agregado de superficie seca saturada como sigue:

10.3.2.1 Procedimiento Gravimétrico:

. S
Densidad (SSD), kg/m® = 997.5/ -~ | ..., A1l
(SSD), kg {(B+S—c)} (A11)
Densidad (SSD), I/f = 62.27] > | oo (A12)
(B+S-C)
10.3.2.2 Procedimiento VVolumétrico:
. 997.5S,
Densidad (SSD), kg/m®= - " ""50 (A.13)
[0.9975(R, - R )]
Densidad (SSD), Ib/i®= . 0221S (A.14)
[0.9975(R, - R))]
10.3.3 Densidad aparente. Calcule la densidad aparente como sigue:

10.3.3.1 Procedimiento Gravimétrico:

Densidad aparente (SSD), kg/m® = _99TSA (A.15)
: (Br AC) .
. 62.27A

Densidad aparente (SSD), Ib/ft® = — === ., A.16
parente (SSD) B+ AC) (A.16)

10.3.3.2 Procedimiento VVolumétrico:

997.5
Densidad aparente (SSD), kg/m® = Sl_(%) = (A.17)
0.9975(R, - R ) (%j(s— A)
62.27
Densidad aparente (SSD), Ib/ft® = Sl_%) — (A.18)
0.9975(R, - R ) (%j(s— A)
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10.4  Absorcion. Calcule el porcentaje de absorcién como sigue:
Absorcion, % = 100{(S_AA)} e (A19)
11. Reporte

11.1  Reporte los resultados de densidad con una aproximacion de 10 kg/m?, 0 0.5 Ib/ft?,
los resultados de densidad relativa (gravedad especifica) con aproximacion de 0.01,
e indique la base para la densidad o la densidad relativa (gravedad especifica), una
u otra, secada en horno (OD) como superficie seca saturada (SSD), o densidad
aparente.

11.2  Reporte el resultado de la absorcion con una aproximacion de 0.1 %.

11.3 Si los valores de densidad y densidad relativa (gravedad especifica) se

determinaron sin el primer secado del agregado, segun lo permitido en el punto 8.2,
haga esta observacion en el informe.

12. Precision y tendencia

12.1

12.2

Precision. Las estimaciones de la precision de este método de la prueba
(enumerado en Tabla Al.1) se basa en resultados del programa de muestra en el
Laboratorio de Referencia de Materiales AASHTO, con la prueba realizada por
este método y el método de prueba T 84 de AASHTO. La diferencia significativa
entre los métodos es que el método de prueba C 128 requiere un periodo de
saturacion de 24 + 4 h, y el método de prueba T 84 de AASHTO requiere un
periodo de saturacion de 15 a 19 h. Se ha encontrado que esta diferencia tiene un
efecto insignificante en los indices de precision. Estos datos se basan en el andlisis
de més de 100 resultados de la prueba por duplicado de entre 40 y 100 laboratorios.
Las estimaciones de precision para la densidad se calcularon a partir de los valores
determinados para la densidad relativa (gravedad especifica), utilizando la densidad
del agua a 23°C para la conversion.

Tendencia. Puesto que no hay material de referencia conveniente aceptado para
determinar la tendencia para este método de prueba, no se esta haciendo ninguna
declaracion sobre la tendencia.
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Procedimiento de operacion de la planta de estudios hidrodinamicos a

A2.1

condiciones de presion atmosféerica y temperatura ambiente

Consideraciones importantes

Las consideraciones mas importantes que deben tomarse en cuenta antes de utilizar la planta

de estudios hidrodinamicos son:

A2.2

Antes de utilizar la planta, verificar que esté limpia

Evitar humedad en el sistema de tuberias

Secar el catalizador antes de cargarlo a la columna

Definir la cantidad de catalizador a utilizar dependiendo de los propositos de la
experimentacion

Utilizar nitrégeno cuando el liquido sea un hidrocarburo

Verificar que no hayan fugas en el sistema

Desmontar la columna de vidrio para realizar cambio de liquido y catalizador

Calibrar la bomba y los rotdmetros

Evitar exceso de grasa de silicon en juntas, bridas y sellos

Verificar la verticalidad de la columna

Cargado del catalizador

Una vez realizada la limpieza de la columna de vidrio, se define el tipo de catalizador a utilizar

y el proposito de la experimentacion.

Dependiendo de los propositos de la experimentacion y de la densidad del catalizador serd la

cantidad del mismo que debera cargarse a la columna de vidrio. Es decir, la experimentacion
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puede tener el propoésito de determinar la velocidad minima de fluidizacion (U,,) o la

velocidad terminal (U, ; o velocidad de arrastre del catalizador fuera de la columna).
a. Para el caso de U, ,, el volumen que ocupa el catalizador en la columna de vidrio

debera estar preferentemente al nivel entre las salidas laterales 3 y 4 (numeradas de
abajo hacia arriba).

b. Para el caso de U,, el volumen que ocupa el catalizador en la columna debera estar

entre las salidas laterales 1 y 2.

Una vez que se ha decidido lo anterior, el catalizador se seca a peso constante durante 4 hy se
vierte a la columna de vidrio (mitad inferior). Enseguida se procede a ensamblar la parte
superior de la columna y montar la columna, conectar todo el sistema de mangueras, y ajustar

la verticalidad de la columna.

A2.3  Cargado del liquido

Una vez realizada la limpieza general del sistema y el cargado del catalizador, se procede al
cargado del liquido con ayuda de la bomba del sistema. Se alimenta liquido en sentido
ascendente a la columna, procurando hacerlo a flujo lento al mojar por primera vez el
catalizador. Una vez que el liquido desborda la columna y pasa al tanque de almacenamiento,
se drena una cantidad del liquido y se procede a llenar el tanque hasta % de su capacidad. En
este momento, se cierra el circuito de liquido del sistema y el liquido se recircula

continuamente en el sistema.

Debe evitarse la presencia de burbujas de aire atrapadas en los manometros diferenciales de
presion. Si hay aire en los mandémetros, se flexionan un poco las mangueras y se recorre la

burbuja hasta la base de cada mandmetro, donde finalmente subira hasta liberarse.
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A2.4  Pruebas de hermeticidad

Una vez que se ha cargado el liquido, se mantiene una recirculacion de liquido constante
durante el tiempo suficiente para verificar que no haya fugas en las conexiones de cada
seccion del sistema de tuberias y en los empalmes de todas las mangueras. En caso de fuga,
debe detenerse la operacion de la bomba y reparar dicha fuga.

Se procede a conectar la alimentacion del gas y se presurizan las lineas, una vez hecho esto se
verifica que no haya fugas de gas. En caso de fuga, se detiene la alimentacion de gas y se
repara dicha fuga.

A25 Procedimiento de arranque

Una vez realizada la limpieza general del sistema, el cargado del catalizador y el liquido; se
procede al arranque de la planta de estudios hidrodindmicos siguiendo la secuencia siguiente:
a.  Verificar que no haya fugas de liquido y gas.

b.  Verificar la correcta verticalidad de la columna, y en caso de ser necesario, ajustarla
utilizando un nivel y los tensores.

c.  Verificar que todas las valvulas estén alineadas de tal manera que el liquido pueda
circular continuamente y sin obstaculos a lo largo de todo el circuito de liquido del
sistema.

d.  Suministrar energia eléctrica al sistema y ajustar en el panel de control de la bomba, el
flujo de liquido al minimo.

e.  Encender la bomba y observar que el liquido circule libremente, es decir, que no hayan
caidas de presion en las tuberias.

f. Mantener circulando el liquido durante unos minutos, observar que las particulas de
catalizador estén en constante movimiento y no se formen conglomerados de las

mismas.
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g. Una vez verificado que no hay aglomerados de particulas, ni adherencias en las paredes,
se procede a abrir la valvula de gas (ajustando la presion de salida del tanque a 0.2 MPa)
e introducirlo a la columna a un flujo bajo y observar que exista una buena fluidizacién
del lecho.

h.  Mantener el sistema en operacion durante unos minutos e iniciar la experimentacion.

A2.6  Medicion de caidas de presion en el lecho

La medicion de las caidas de presion de liquido se realiza mediante los manometros
diferenciales. Como se describié anteriormente, la columna tiene 12 salidas laterales
distribuidas a lo largo de la misma y estan conectadas a los manémetros diferenciales a través

de mangueras.

Cabe mencionar que la caida de presion a lo largo de la columna varia con la altura y se refleja
en los niveles de liquido de los mandémetros diferenciales. Adicionalmente, durante la
operacion de la planta los niveles de liquido de los manémetros diferenciales se encuentran en
constante movimiento por lo que la Unica manera de realizar la medicion de los 12 niveles de

liquido a un mismo instante es a través de una fotografia.

Por lo anterior, debe colocarse una referencia fisica tal como una regla “T” de plastico en la

estructura metalica, de tal manera que los niveles de liquido se encuentren dentro de la escala

de dicha regla antes de tomar la fotografia. EI procedimiento de medicion de las caidas de

presion es el siguiente:

a. Iniciar el arranque de la planta y fijar las condiciones de flujo de liquido asi como de
gas.

b.  Para identificar el experimento, se coloca un rétulo de papel que indique la fecha, los
flujos utilizados de gas y liquido, principalmente. De preferencia dicho rétulo debe estar
a un lado de la regla “T” y arriba de los niveles del liquido.

c. Mantener las condiciones estables durante al menos 5 minutos (tiempo de

estabilizacion).
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d.  Transcurrido el tiempo de estabilizacion, se toma una fotografia digital de los niveles de
liquido, laregla “T” y el rotulo (ver Figura A2.1).

e.  Acontinuacion, se cambian las condiciones de operacion ya sea el flujo de liquido y/o el
flujo de gas, se espera nuevamente el tiempo de estabilizacién y se toma la fotografia.
Asi sucesivamente hasta haber tomado las fotografias para todas las condiciones de
operacion del experimento en cuestion.

f. Se descargan las fotografias en una computadora y se abre una a una con el software
Microsoft Photo Editor.

g. Se hace un zoom para mejorar la visualizacion de los meniscos de liquido y la
graduacion de la regla.

h.  Apoyandose con el boton de seleccion (recuadro con linea punteada) se traza un
rectangulo cuya base coincida con la base del menisco y sea tan largo como sea
necesario para que abargue la graduacion de la regla.

i Tomar la lectura de los 12 meniscos (en cm), tabularlos en la bitcora correspondiente y
después en la computadora. Cada medicién corresponde a una caida de presion en el
lecho.

Figura A2.1. Fotografia de los niveles de liquido, la regla “T” y el rétulo.
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A2.7

Procedimiento de paro

Después de haber realizado la experimentacion deseada, se procede al paro de la planta segun

los siguientes pasos:

a.
b.

A28

Suspender la alimentacion del gas.

Apagar la bomba.

Bloquear el suministro de energia eléctrica.

Cerrar la valvula de alimentacion de liquido a la columna para evitar que se vacie el
tanque.

Drenar el liquido de la columna abriendo la valvula que esta por debajo de la misma.

En este momento, ya puede descargarse el catalizador.

Descarga del catalizador

Para la descarga del catalizador se siguen los siguientes pasos:

a.
b.

Desconectar las mangueras de la parte superior de la columna.

Desmontar la columna y desensamblar la parte superior de la columna, retirando los
tornillos que sujetan las bridas entre la parte superior e inferior.

Preparar un recipiente suficientemente grande para recibir el catalizador y la nafta dulce
del lavado.

Se sujeta la parte inferior de la columna (misma que contiene el catalizador) y se gira
suavemente hasta colocarla dentro del recipiente colector. Parte del catalizador caera por
gravedad a la cubeta, sin embargo, una cantidad apreciable quedara adherida al plato
distribuidor y a las paredes de la columna, misma que se baja utilizando un poco de nafta
dulce.

Una vez recuperado el catalizador, se separa de la nafta dulce, se seca en un horno y

después se coloca en un recipiente con tapa.

Finalmente, se procede a la limpieza general del sistema.
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Programa experimental realizado en la planta piloto de lecho ebullente a

condiciones de temperatura y presion elevadas

Sistema a presion atmosférica, temperatura ambiente y sin flujo de nitrégeno
Previamente a la experimentacidn debe realizarse la limpieza del sistema.

Inicialmente se inunda el reactor con diesel y sin introducir el termopozo, se toma el perfil de
densidad nuclear. Posteriormente se realiza el cargado del reactor, utilizando 900 mL de
particulas de vidrio de 1.71x10® m de didmetro y densidad de 2509 kg/m?, y sin termopozo se
toma el perfil de densidad nuclear a lo alto del reactor. Después se introduce el termopozo, se
cierra el reactor y se vuelve a tomar el perfil de densidad nuclear a lo alto del reactor (ver
Figura A3.1).

Se realiza la prueba de hermeticidad a 15.68 MPa para evitar fugas en el sistema y se procede

segun se describe a continuacion.

Sistemaa 1 MPa y 25°C

1. Se presiona el sistema hasta 1 MPa y se toma el perfil de densidad nuclear del reactor
cargado con las particulas de vidrio, diesel y con termopozo.

2. Sin flujo de N, se ajusta el flujo de diesel de ebullicion a 10.8 L/h, se mantienen estas
condiciones durante 30 minutos y se toma el perfil de densidades a lo alto del reactor.

3. Sin flujo de Ny, se aumenta el flujo de diesel de ebullicion a 21.6 L/h, se mantienen estas
condiciones durante 30 minutos y se toma el perfil de densidades a lo alto del reactor.

4. Sin flujo de Ny, se aumenta el flujo de diesel de ebullicién a 32.4 L/h, se mantienen estas
condiciones durante 30 minutos y se toma el perfil de densidades a lo alto del reactor.

5. Sin flujo de Ny, se aumenta el flujo de diesel de ebullicion a 46.7 L/h, se mantienen estas
condiciones durante 30 minutos y se toma el perfil de densidades a lo alto del reactor.

6. Sin flujo de N,, se aumenta el flujo de diesel de ebullicion a 61.1 L/h, se mantienen estas
condiciones durante 30 minutos y se toma el perfil de densidades a lo alto del reactor.

7. Sin flujo de N,, se aumenta el flujo de diesel de ebullicion a 75.5 L/h, se mantienen estas
condiciones durante 30 minutos y se toma el perfil de densidades a lo alto del reactor.

Nota 1: Se realizan lentamente todos los cambios de flujo de diesel y se verifica que la expansién de lecho no
se lleve cerca del limite del equipo (45%).
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Introduccion de flujo del nitrégeno a 306 LSPH

8. Una vez comprobado que los flujos no exceden una expansion del 45%, se ajusta el flujo
del diesel de ebullicion a 37.8 L/h, se introduce un flujo de nitrégeno a 306 LSPH (a
1 MPa y 25°C). Se mantienen estas condiciones durante 30 minutos y se toma el perfil de
densidades a lo alto del reactor.

9. Se mantiene el flujo de nitrégeno a 306 LSPH y se aumenta el flujo de diesel de ebullicién
a 45.3 L/h. Se estabilizan estas condiciones durante 30 minutos y se toma el perfil de
densidades a lo alto del reactor.

10. Se mantiene el flujo de nitrégeno a 306 LSPH y se aumenta el flujo de diesel de ebullicion
a 52.9 L/h. Se estabilizan estas condiciones durante 30 minutos y se toma el perfil de
densidades a lo alto del reactor.

11. Se mantiene el flujo de nitrégeno a 306 LSPH y se aumenta el flujo de diesel de ebullicion
a 60.4 L/h. Se estabilizan estas condiciones durante 30 minutos y se toma el perfil de
densidades a lo alto del reactor.

12. Se mantiene el flujo de nitrégeno a 306 LSPH y se aumenta el flujo de diesel de ebullicion
a 68.0 L/h. Se estabilizan estas condiciones durante 30 minutos y se toma el perfil de
densidades a lo alto del reactor.

13. Se mantiene el flujo de nitrégeno a 306 LSPH y se aumenta el flujo de diesel de ebullicion
a 77.3 L/h. Se estabilizan estas condiciones durante 30 minutos y se toma el perfil de
densidades a lo alto del reactor.

Evaluacion a flujos bajos de diesel

14. Se mantiene el flujo de nitrégeno a 306 LSPH y se disminuye el flujo de diesel de
ebullicién a 30.9 L/h. Se estabilizan estas condiciones durante 30 minutos y se toma el
perfil de densidades a lo alto del reactor.

15. Se mantiene el flujo de nitrégeno a 306 LSPH y se disminuye el flujo de diesel de
ebullicion a 23.2 L/h. Se estabilizan estas condiciones durante 30 minutos y se toma el
perfil de densidades a lo alto del reactor.

16. Se mantiene el flujo de nitrégeno a 306 LSPH y se disminuye el flujo de diesel de
ebullicién a 15.5 L/h. Se estabilizan estas condiciones durante 30 minutos y se toma el
perfil de densidades a lo alto del reactor.

17. Se mantiene el flujo de nitrégeno a 306 LSPH y se disminuye el flujo de diesel de
ebullicion a 77 L/h. Se estabilizan estas condiciones durante 30 minutos y se toma el perfil
de densidades a lo alto del reactor.

Cambio de flujo del nitrégeno a 360 LSPH

18. Se ajusta el flujo de diesel de ebullicién a 37.8 L/h y después el flujo de nitrégeno a 360
LSPH (a 1 MPa y 25°C). Se mantienen estas condiciones durante 30 minutos y se toma el
perfil de densidades a lo alto del reactor.

19. Se mantiene el flujo de nitrégeno a 360 LSPH y se aumenta el flujo de diesel de ebullicion
a 45.3 L/h. Se estabilizan estas condiciones durante 30 minutos y se toma el perfil de
densidades a lo alto del reactor.

20. Se mantiene el flujo de nitrogeno a 360 LSPH y se aumenta el flujo de diesel de ebullicion
a 52.9 L/h. Se estabilizan estas condiciones durante 30 minutos y se toma el perfil de
densidades a lo alto del reactor.
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21. Se mantiene el flujo de nitrégeno a 360 LSPH y se aumenta el flujo de diesel de ebullicion
a 60.4 L/h. Se estabilizan estas condiciones durante 30 minutos y se toma el perfil de
densidades a lo alto del reactor.

22. Se mantiene el flujo de nitrégeno a 360 LSPH y se aumenta el flujo de diesel de ebullicién
a 68.0 L/h. Se estabilizan estas condiciones durante 30 minutos y se toma el perfil de
densidades a lo alto del reactor.

23. Se mantiene el flujo de nitrogeno a 360 LSPH y se aumenta el flujo de diesel de ebullicion
a 77.3 L/h. Se estabilizan estas condiciones durante 30 minutos y se toma el perfil de
densidades a lo alto del reactor.

Evaluacion a flujos bajos de diesel

24. Se mantiene el flujo de nitrégeno a 360 LSPH y se disminuye el flujo de diesel de
ebullicion a 30.9 L/h. Se estabilizan estas condiciones durante 30 minutos y se toma el
perfil de densidades a lo alto del reactor.

25. Se mantiene el flujo de nitrégeno a 360 LSPH y se disminuye el flujo de diesel de
ebullicién a 23.2 L/h. Se estabilizan estas condiciones durante 30 minutos y se toma el
perfil de densidades a lo alto del reactor.

26. Se mantiene el flujo de nitrégeno a 360 LSPH y se disminuye el flujo de diesel de
ebullicion a 15.5 L/h. Se estabilizan estas condiciones durante 30 minutos y se toma el
perfil de densidades a lo alto del reactor.

27. Se mantiene el flujo de nitrégeno a 360 LSPH y se disminuye el flujo de diesel de
ebullicién a 7.7 L/h. Se estabilizan estas condiciones durante 30 minutos y se toma el
perfil de densidades a lo alto del reactor.

Cambio de flujo del nitrégeno a 414 LSPH

28. Se ajusta el flujo de diesel de ebullicion a 37.8 L/h y después el flujo de nitrégeno a 414
LSPH (a 1 MPay 25°C). Se mantienen estas condiciones durante 30 minutos y se toma el
perfil de densidades a lo alto del reactor.

29. Se mantiene el flujo de nitrégeno a 414 LSPH y se aumenta el flujo de diesel de ebullicion
a 45.3 L/h. Se estabilizan estas condiciones durante 30 minutos y se toma el perfil de
densidades a lo alto del reactor.

30. Se mantiene el flujo de nitrégeno a 414 LSPH y se aumenta el flujo de diesel de ebullicién
a 52.9 L/h. Se estabilizan estas condiciones durante 30 minutos y se toma el perfil de
densidades a lo alto del reactor.

31. Se mantiene el flujo de nitrogeno a 414 LSPH y se aumenta el flujo de diesel de ebullicion
a 60.4 L/h. Se estabilizan estas condiciones durante 30 minutos y se toma el perfil de
densidades a lo alto del reactor.

32. Se mantiene el flujo de nitrégeno a 414 LSPH y se aumenta el flujo de diesel de ebullicién
a 68.0 L/h. Se estabilizan estas condiciones durante 30 minutos y se toma el perfil de
densidades a lo alto del reactor.

33. Se mantiene el flujo de nitrégeno a 414 LSPH y se aumenta el flujo de diesel de ebullicion
a 77.3 L/h. Se estabilizan estas condiciones durante 30 minutos y se toma el perfil de
densidades a lo alto del reactor.
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Evaluacion a flujos bajos de diesel

34. Se mantiene el flujo de nitrégeno a 414 LSPH y se disminuye el flujo de diesel de
ebullicion a 30.9 L/h. Se estabilizan estas condiciones durante 30 minutos y se toma el
perfil de densidades a lo alto del reactor.

35. Se mantiene el flujo de nitrégeno a 414 LSPH y se disminuye el flujo de diesel de
ebullicién a 23.2 L/h. Se estabilizan estas condiciones durante 30 minutos y se toma el
perfil de densidades a lo alto del reactor.

36. Se mantiene el flujo de nitrégeno a 414 LSPH y se disminuye el flujo de diesel de
ebullicion a 15.5 L/h. Se estabilizan estas condiciones durante 30 minutos y se toma el
perfil de densidades a lo alto del reactor.

37. Se mantiene el flujo de nitrégeno a 414 LSPH y se disminuye el flujo de diesel de
ebullicién a 7.7 L/h. Se estabilizan estas condiciones durante 30 minutos y se toma el
perfil de densidades a lo alto del reactor.

Cambio de flujo del nitrégeno a 461 LSPH

38. Se ajusta el flujo de diesel de ebullicion a 37.8 L/h y después el flujo de nitrégeno a 461
LSPH (a 1 MPa y 25°C). Se mantienen estas condiciones durante 30 minutos y se toma el
perfil de densidades a lo alto del reactor.

39. Se mantiene el flujo de nitrogeno a 461 LSPH y se aumenta el flujo de diesel de ebullicion
a 45.3 L/h. Se estabilizan estas condiciones durante 30 minutos y se toma el perfil de
densidades a lo alto del reactor.

40. Se mantiene el flujo de nitrogeno a 461 LSPH y se aumenta el flujo de diesel de ebullicion
a 52.9 L/h. Se estabilizan estas condiciones durante 30 minutos y se toma el perfil de
densidades a lo alto del reactor.

41. Se mantiene el flujo de nitrogeno a 461 LSPH y se aumenta el flujo de diesel de ebullicién
a 60.4 L/h. Se estabilizan estas condiciones durante 30 minutos y se toma el perfil de
densidades a lo alto del reactor.

42. Se mantiene el flujo de nitrogeno a 461 LSPH y se aumenta el flujo de diesel de ebullicion
a 68.0 L/h. Se estabilizan estas condiciones durante 30 minutos y se toma el perfil de
densidades a lo alto del reactor.

43. Se mantiene el flujo de nitrogeno a 461 LSPH y se aumenta el flujo de Diesel de ebullicién
a 77.3 L/h. Se estabilizan estas condiciones durante 30 minutos y se toma el perfil de
densidades a lo alto del reactor.

Evaluacion a flujos bajos de diesel

44. Se mantiene el flujo de nitrogeno a 461 LSPH y se disminuye el flujo de diesel de
ebullicion a 30.9 L/h. Se estabilizan estas condiciones durante 30 minutos y se toma el
perfil de densidades a lo alto del reactor.

45. Se mantiene el flujo de nitrogeno a 461 LSPH y se disminuye el flujo de diesel de
ebullicién a 23.2 L/h. Se estabilizan estas condiciones durante 30 minutos y se toma el
perfil de densidades a lo alto del reactor.

46. Se mantiene el flujo de nitrogeno a 461 LSPH y se disminuye el flujo de diesel de
ebullicion a 15.5 L/h. Se estabilizan estas condiciones durante 30 minutos y se toma el
perfil de densidades a lo alto del reactor.

Estudio de la hidrodinamica de un reactor de lecho ebullente 138
para hidrodesintegracién de fracciones pesadas del petroleo



Anexo 3

47. Se mantiene el flujo de nitrogeno a 461 LSPH y se disminuye el flujo de diesel de
ebullicién a 7.7 L/h. Se estabilizan estas condiciones durante 30 minutos y se toma el
perfil de densidades a lo alto del reactor.

Cambio de flujo del nitrégeno a 522 LSPH

47. Se ajusta el flujo de diesel de ebullicién a 37.8 L/h y después el flujo de nitrogeno a 522
LSPH (a 1 MPa y 25°C). Se mantienen estas condiciones durante 30 minutos y se toma el
perfil de densidades a lo alto del reactor.

48. Se mantiene el flujo de nitrégeno a 522 LSPH y se aumenta el flujo de diesel de ebullicidn
a 45.3 L/h. Se estabilizan estas condiciones durante 30 minutos y se toma el perfil de
densidades a lo alto del reactor.

49. Se mantiene el flujo de nitrogeno a 522 LSPH y se aumenta el flujo de diesel de ebullicion
a 52.9 L/h. Se estabilizan estas condiciones durante 30 minutos y se toma el perfil de
densidades a lo alto del reactor.

50. Se mantiene el flujo de nitrogeno a 522 LSPH y se aumenta el flujo de diesel de ebullicion
a 60.4 L/h. Se estabilizan estas condiciones durante 30 minutos y se toma el perfil de
densidades a lo alto del reactor.

51. Se mantiene el flujo de nitrégeno a 522 LSPH y se aumenta el flujo de diesel de ebullicién
a 68.0 L/h. Se estabilizan estas condiciones durante 30 minutos y se toma el perfil de
densidades a lo alto del reactor.

52. Se mantiene el flujo de nitrégeno a 522 LSPH y se aumenta el flujo de diesel de ebullicion
a 77.3 L/h. Se estabilizan estas condiciones durante 30 minutos y se toma el perfil de
densidades a lo alto del reactor.

Evaluacion a flujos bajos de diesel

53. Se mantiene el flujo de nitrégeno a 522 LSPH y se disminuye el flujo de diesel de
ebullicion a 30.9 L/h. Se estabilizan estas condiciones durante 30 minutos y se toma el
perfil de densidades a lo alto del reactor.

54. Se mantiene el flujo de nitrégeno a 522 LSPH y se disminuye el flujo de diesel de
ebullicién a 23.2 L/h. Se estabilizan estas condiciones durante 30 minutos y se toma el
perfil de densidades a lo alto del reactor.

55. Se mantiene el flujo de nitrégeno a 522 LSPH y se disminuye el flujo de diesel de
ebullicion a 15.5 L/h. Se estabilizan estas condiciones durante 30 minutos y se toma el
perfil de densidades a lo alto del reactor.

56. Se mantiene el flujo de nitrégeno a 522 LSPH y se disminuye el flujo de diesel de
ebullicién a 7.7 L/h. Se estabilizan estas condiciones durante 30 minutos y se toma el
perfil de densidades a lo alto del reactor.

En las Figuras A3.1 a A3.3, se ejemplifica esquematicamente el programa experimental del
Sstemaal MPay 25°C.
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Figura A3.1. Representacion esquematica del programa experimental del Sstema a 1 MPay 25°C,

sin flujo de nitrégeno y utilizando 306 LSPH de nitrégeno.
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Figura A3.3. Representacion esquematica del programa experimental del
Sstemaa 1l MPay 25°C, utilizando 461 y 522 LSPH de nitrégeno.

Una vez concluida la experimentacion del Sstema a 1 MPa 'y 25°C, se procede a modificar la
presion y ajustar las condiciones para realizar la experimentacion del Sstema a 7.5 MPa y
25°C, y posteriormente la del Sstema a 15 MPa y 25°C, siguiendo (para ambos sistemas) el

mismo procedimiento descrito en los puntos del 1 al 56.

Al concluir con la experimentacion de los sistemas anteriores, se fija la temperatura a 100°C y
se procede a realizar la experimentacion de los siguientes sistemas: Sstema a 1 MPa 'y 100°C;
Sstema a 7.5 MPa y 100°C y Sstema a 15 MPa y 100°C, siguiendo el procedimiento

descrito anteriormente.
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