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Resumen

Durante el proceso de extraccion de aceite de palma se produce un residuo proveniente
del endocarpo del fruto llamado cuesco. Una de las maneras de generar valor agregado a este
residuo agroindustrial es transformarlo en combustible sélido mediante peletizacién. Para
realizar pellets a nivel industrial es necesario primero entender cuales factores afectan el pro-
ceso de peletizado de este material a nivel de laboratorio. En el presente trabajo se evalia el
efecto los parametros de elaboracién de pellets de cuesco de palma humedad, temperatura y
tamano de grano sobre la durabilidad de los pellets, presion de peletizado y comportamiento
térmico. Para la elaboracion de los pellets se utilizo una prensa hidraulica en la cual un
émbolo de 45 mm de didmetro obliga a la biomasa a extruir por un dado con 14 agujeros de
6 mm de didametro. Se elaboraron y evaluaron pellets variando la humedad entre 8 y 25 %,
la temperatura entre 20 y 100 °C y tamanos de grano hasta 1 mm. Se encontré que todos
los parametros de elaboracion tienen un efecto significativo sobre las variables de respuesta
mencionadas. Los mejores pellets se elaboraron utilizando un tamano de grano de entre 0,5
y 0,25 mm, una temperatura de 90 °C y una humedad de 11,5 %.

Palabras clave: Biomasa, palma de aceite, combustible sélido, pellets, pirdlisis.

Abstract

During the extraction process of palm oil a residue from the fruit endocarp is produced ca-
lled cuesco. One of the ways in which the added value of the product can be increased is by
pelletizing it. In order to make pellet at an industrial level it is first necesary to understand
which factors afect the process at a laboratory scale. In this work the effect of the manufac-
turing parameters moisture content, temperature and particle size on the pelleting pressure,
durability and thermic behavior are evaluated. To make the pellets an hidrauic press with
a ram of 45 mm in diameter is used to force the biomas into a die with 14 holes with a
diameter of 6 mm. Pellets were made and evaluated by using parameters in the following
ranges moisture content from 8 to 25 %), temperature from 20 to 100 *and particle sizes up to
1 mm. It was concluded that all the parameters had a significant influence on the response
varaibles and their relation was shown.

Keywords: Biomass, oil palm, solid fuel, pellets, pyrolysis.
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1. Introduccion

La palma de aceite en Colombia representa la principal fuente de extraccién de aceites de
cocina. Su cultivo ha tenido un crecimiento sostenido desde la década de los 60 fecha en la
cual habian cultivadas en el pais un estimado de 18 000 hectéreas. El cultivo de la planta
cada vez va en crecimiento como se puede observar en la Figura 1-1. Para el ano 2014 se
calcula que habian sembradas alrededor de 450 000 hectareas equivalentes a una produccién
de 1 109 708 toneladas de aceite de palma [25]. Esto coloca a la palma de aceite como una
de las cosechas de mayor produccién anual en Colombia y hace que sea el cuarto productor
de aceite de palma del mundo segin el Departamento de Agricultura de los Estados Unidos
(USDA) [108].

500

400

300

200

Miles de Hectareas

100

0
b0 0 0
1)
MGG HC R ECRC

T P o e ot L T T o S L L T L T g e e T 3
ekt G e BV e g el S g ) =] e e oo P
S e SRR R R P A e S SIS S

b i e

nos

M Area en Desarrollo Area en Produccign

Figura 1-1. Evolucién histérica del area sembrada con palma de aceite en Colombia [25].

Durante el proceso de produccion del aceite de palma se generan varios residuos, que se
derivan de los racimos de frutos frescos luego de la extraccién del aceite de palma, los cuales
se componen de raquiz (racimos de frutos vacios; EFB), fibra y cuesco [4]. Estos residuos se
producen en gran abundancia, de hecho en general se producen mas residuos que aceite de




2 1 Introduccién

palma y es de gran interés buscar usos comerciales para los mismos [29]. En la actualidad
estos residuos vegetales sélidos son utilizados en aplicaciones de compostaje (produccién de
abono organico), alimento de animales y cogeneracién para la obtencién de vapor de proceso
y electricidad [19]. Uno de los posibles usos de esta biomasa residual es como combustible
solido.

El uso de biomasa como fuente de energia posee varias ventajas para paises con una fuerte
economia en la agroindustria, ya que ofrece una manera rentable de utilizar los sub productos
de esta industria. Una ventaja de utilizar biomasa como fuente de energia renovable es que
el balance neto de emision de COs es cero si se tiene en cuenta que la biomasa de origen
vegetal en su proceso de crecimiento captoé la misma cantidad de CO, de la atmosfera que la
que emite en un proceso de combustion. La biomasa para su comercializacién como energia
renovable debe primero ser procesada. Este procesamiento, dependiendo del uso final, puede
ser quimico como en el caso del biodiesel o mecanico como en el caso de la densificacién de
residuos para su uso como combustible sélido.

Uno de los principales inconvenientes para comercializar biomasa como combustible sélido
es que por lo general esta tiene una baja densidad a granel, lo cual aumenta los costos de
transporte y almacenamiento, esta materia se degrada facilmente y tiene una apariencia
poco profesional. Hay un gran potencial de comercializaciéon de biomasa residual como el
cuesco de aceite de palma si se tiene en cuenta que hay ya un mercado establecido para el
uso comercial de pellets de madera con una alta demanda. Esta demanda se podria suplir
potencialmente con pellets de residuos agroindustriales como el cuesco de palma de aceite.
Al utilizar un proceso de densificacién como la pelletizacion en el cual mediante la accién
mecénica se densifica la biomasa para formar cilindros de materia compactada, se facilita
la comercializacion de la biomasa como combustible sélido para su uso residencial ya que
después del proceso la biomasa aumenta su densidad a granel lo cual disminuye los costos
de transporte, adquiere una forma geométrica homogénea y mejora su aspecto, entre otras
ventajas.

Si bien la pelletizacién es un proceso lejos de ser novedoso, cada material se comporta di-
ferente al ser peletizado y antes de seleccionar un equipo industrializado de peletizacion es
necesario utilizar aparatos de densificacién a nivel de laboratorio para estudiar el efecto de las
variables de proceso (geometria del dado, velocidad de compresién, temperatura y presién),
el efecto de las variables del material (contenido de humedad, tamafo y tipo de particulas,
caracteristicas quimicas y mecénicas) y el efecto de aditivos (aglomerantes o lubricantes).

El objetivo principal de este trabajo es realizar una serie de experimentos a escala de labora-
torio para identificar los parametros de elaboracién de pellets de cuesco de palma de aceite
con mayor influencia sobre su calidad mecanica y comportamiento térmico con potencial



influencia sobre su comercializacién como combustible sélido. Para lograr esto es necesario
identificar los pardmetros con mayor influencia en la elaboraciéon de pellets de cuesco de
palma de aceite, determinar los rangos de estos parametros con los cuales es factible ela-
borar pellets con los equipos disponibles, determinar si es necesario el uso de aglomerantes
para lograr elaborar pellets, disenar y llevar a cabo un plan experimental de fabricacién
de pellets de cuesco de palma que incluya la variaciéon de los parametros de elaboracion y
la medicién de variables de respuesta para caracterizar el comportamiento mecanico de los
mimos, y por iltimo evaluar si estos parametros tienen una influencia significativa sobre el
comportamiento térmico de los pellets.



2. Planteamiento del problema

Los principales productos de la agroindustria de la palma son el aceite y la almendra (del
cual se produce el aceite de palmiste), los cuales representan un 21 y 5% respectivamente
del peso de racimos de fruta fresca (RFF) que se procesan en una planta extractora [29]. La
biomasa residual generada en el proceso de extraccion representa el 41 % en peso de RFF
[29], casi el doble de la produccién de aceite, por lo que se produce una cantidad de biomasa
como subproducto del proceso considerablemente grande. Es entonces de gran interés buscar
maneras de utilizar estos residuos ya sea realizando procesos para agregar valor al producto
y aumentar la rentabilidad del proceso global, o generando energia para ser utilizada dentro
de la misma planta para reducir sus costos de operacion.

En la comunidad cientifica relacionada con energias renovables, se entiende por pellet un
combustible de origen organico hecho por la compresién mecénica de biomasa [52]. La trans-
formacién de biomasa en pellets trae varias ventajas [23, 47], como por ejemplo:

» Almacenamiento eficiente de la biomasa.
= Homogenizacion de la materia prima.

= Menor contenido de humedad con respecto a la humedad inicial de la biomasa sin
tratar. Con las ventajas que esto trae, como por ejemplo el aumento del tiempo de
vida de la biomasa.

= Posibilidad de aplicacién en equipos de conversién modernos, por ejemplo, tecnologia
de cama compacta, spray o lecho fluidizado.

» Flexibilidad de acomodacién de una variedad de materias primas.

» Facilidad de transporte y manipulacién, lo cual favorece la posible comercializacién de
pellets.

= Posibilidad de optimizar las propiedades de conversién de la biomasa tales como incre-
mento en la temperatura de fundiciéon de la ceniza utilizando aditivos.

» Reduccién de finos. Lo que reduce el riesgo durante el transporte.

» Mejora de la apariencia del combustible (valor agregado).



La disponibilidad de material sin tratar, precios competitivos y politicas energéticas diversi-
ficadas favorecen el desarrollo de la industria de los pellets. En 2006 la produccion de pellets
de biomasa en Europa fue de alrededor de 4 500 000 toneladas con Suecia, Australia y Alema-
nia como principales productores [75]. Paises como Italia, Bélgica y Francia han seguido esa
tendencia. La Union Furopea sigue siendo el principal mercado de pellets y seguird siéndolo
por varios anos [16]. Entre 2008 y 2010 la produccién de pellets de madera incrementé en
la Unién Europea un 20,5 % alcanzando 9,2 millones de toneladas como se puede ver en la
Figura 2-1 en el 2010, en el mismo periodo el consumo aumenté 43,5 % hasta alcanzar 11,4
millones de toneladas que es igual al 85 % del consumo global de pellets de madera. Esto
significa que hay ya un mercado establecido para el uso comercial de pellets de madera con
una alta demanda. Esta demanda se podria suplir potencialmente con pellets de residuos
agroindustriales como el cuesco de palma de aceite.
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Figura 2-1. Produccién y consumo de pellets de madera en la Unién Europea [16].

Si bien es de interes realizar pellets de residuos agroindustriales como el cuesco de palma de
aceite antes de seleccionar o disenar una maquina comercial de peletizacién se deben llevar a
cabo experimentos de laboratorio para responder la pregunta fundamental de si un material
dado puede ser efectivamente compactado [47] y con este fin se deben conocer el comporta-
miento mecanico del material y las condiciones de proceso. Se pueden utilizar aparatos de
densificacién a nivel de laboratorio para estudiar el efecto de las variables de proceso (geo-
metria del dado, velocidad de compresién, temperatura y presion), el efecto de las variables
del material (contenido de humedad, tamano y tipo de particulas, caracteristicas quimicas
y mecanicas) y el efecto de aditivos (aglomerantes o lubricantes). Después de estudiar el
comportamiento mecanico de los pellets surge la pregunta de si al cambiar los parametros



6 2 Planteamiento del problema

de elaboracién se cambia también de manera significativa el comportamiento térmico. Es
posible que al realizar pellets con un buen desempeno mecanico el desempeno térmico dis-
minuya, aumente o no cambie, para esto es necesario ademas de evaluar el comportamiento
mecanico también evaluar el comportamiento térmico de los pellets.

Para decidir un método de evaluaciéon térmica primero se debe partir del entendimiento de
los posibles usos de la biomasa residual. Se puede aprovechar la biomasa para convertirla
a formas de energia mas valiosas principalmente por medio de 3 rutas: térmica, bioldgica o
fisica [7]. La eleccién del proceso de transformacién més adecuado para un caso determinado
depende de la composicion quimica del tipo especifico de biomasa disponible, como también
del uso que se le piensa dar al producto generado por el proceso utilizado. Dentro de las
alternativas para transformar la biomasa, los procesos biolégicos y quimicos en la actuali-
dad estan mejor adaptados a utilizar la celulosa y hemicelulosa de la biomasa, por lo que
un alto contenido de lignina presenta un inconveniente al utilizar estos procesos [60]. En la
Tabla 2-1 se muestra un estimado de los porcentajes en peso del contenido de lignina en
los principales residuos de la palma de aceite, en ella se puede ver que el cuesco de palma
tiene un contenido de lignina de alrededor del 50 %, una cantidad significativamente alta
con respecto a los demés residuos, esto hace que sea preferible tratar esta biomasa mediante
procesos térmicos para los cuales el contenido de lignina no es un problema. En general se
prefiere que la biomasa tenga un contenido de humedad menor al 50 % si se quiere convertir
por via térmica, ya que un alto contenido de humedad significa una pérdida de eficiencia en
el proceso [60], el cuesco de palma de aceite sale del proceso agroindustrial con una humedad
cercana a 11,2 % [35], por lo que desde el punto de vista de humedad también seria una bue-
na opcion realizar un proceso de conversion térmico. Dentro de las opciones de conversién
térmica de la biomasa, el proceso de pirdlisis ocurre también en las primeras etapas de los
otros dos métodos comunes de conversién térmica de biomasa (combustién y gasificacién),
por lo que la informacién obtenida del comportamiento en la pirdlisis arroja informacién
relevante para futuros estudios en las otras alternativas [112, 80, 83, 18]. Razones por las
cuales se eligio utilizar la pirdlisis en este proyecto como método de evaluacion térmica.

Debido al limitado conocimiento actual sobre el efecto de los parametros de elaboracién de
pellets de cuesco de palma sobre la presion de peletizado, durabilidad y comportamiento
térmico, es de interés realizar un proyecto cuyo fin sea expandir el conocimiento actual sobre
este tema.



Biomasa

Componentes Cuesco | Tusa | Fibra
Lignina ( %) 49,58 | 10,23 | 21,79
Celulosa (%) 30,28 | 44,97 | 33,21
Hemicelulosa (%) | 12,72 | 19,92 | 16,58
Extractivos (%) 7,13 | 19,32 | 19,34
*PCS (MJ/kg) | 21,44 | 8,16 | 12,01

Tabla 2-1. Principales componentes del cuesco, tusa y fibra. *Poder calorifico superior.[30]



3. Proceso de peletizado

Se forman pellets al someter material molido a altas presiones de tal manera que las particu-
las son forzadas a aglomerarse formando pequenos cilindros [58]. En el presente capitulo se
hace una descripcién de los aspectos mas importantes a tener en cuenta para la produccion
y evaluacion de pellets para uso como combustible sélido.

3.1. Aglomeracion de material particulado

La aglomeracion es un mecanismo de agrandamiento de tamano en el que se forman entida-
des mas grandes a partir de sélidos particulados al adherir particulas por la accion de fuerzas
de corto alcance entre ellas o a través de aglomerantes. Estos ultimos son sustancias que se
adhieren quimica o fisicamente a las superficies solidas y forman un puente entre particulas
[78]. Esta definicién de crecimiento de tamano por aglomeracién diferencia claramente este
mecanismo de otros parecidos como la cristalizacién en la cual un cuerpo sélido crece for-
mando un arreglo regular y repetido.

3.1.1. Principales mecanismos de aglomeracion

Los principales mecanismos de unién en la aglomeracién se han categorizado segin Rumpf
[82] en 5 grupos principales : Puentes sélidos, Fuerzas de adhesion y cohesién, Tension super-
ficial y presién capilar, Fuerzas de atraccion entre sélidos, Traba mecanica y aglomerantes
[78]. En la Figura 3-1 se presentan los mecanismos de manera esquemética. A continuacion
se describen de manera detallada los principales mecanismos y sus submecanismos.

Mecanismos por puentes sélidos

Sinterizacién: Si la temperatura en un sistema disperso sube por encima de aproximada-
mente dos tercios de la temperatura de fusién de los sélidos, ocurre una difusion de
atomos o moléculas de una particula a otra en los puntos de contacto. La velocidad de
difusion depende de la temperatura, tamano del area de contacto y presion de contacto,
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a) {b)

(d) (&) n

Figura 3-1. Representacién grafica de los principales mecanismos de aglomeracion [78]. a)
Puentes sélidos, b) Fuerzas de adhesién y cohesién, c¢) Tensién superficial y
presién capilar, d) Fuerzas de atraccién entre sélidos, e) Enlaces mecénicos, f)
Matriz de aglomerante.

e incrementa al aumentar las mismas. El calor puede ser introducido al sistema por
una fuente externa o creado durante la aglomeracién debido a la friccién.

Fusion parcial: En el punto de contacto entre particulas picos de rugosidad pueden derretirse
debido al calor causado por la friccion o presién. En tales casos, se desarrollan puentes
liquidos que solidifican rapidamente ya que la misma particula actiia como sumidero
de calor.

Reaccion quimica: La formacion de puentes sélidos por reacciones quimicas o el endureci-
miento de aglomerantes depende solo de los materiales participantes, su reactividad,
y su tendencia a endurecer. Temperaturas o presiones elevadas pueden ayudar a la
reaccion y resultar en puentes de estructura potencialmente més fuertes. Estos meca-
nismos son a menudo activados por la humedad.

Recristalizacion: Fluctuaciones en la temperatura pueden resultar en recristalizacién y en la
formacion de puentes. La recristalizacién inducida por la temperatura de algunas sus-
tancias puede extenderse a los puntos de contacto interfaciales causando que particulas
crezcan juntas. Sales o mezclas de sales que contengan humedad libre pueden apelma-
zarse al ser expuestas a temperaturas variantes, atun si la cantidad de humedad es muy
baja. Esto se debe a menudo a que mas sal se disuelve a temperaturas elevadas que
se recristaliza si la temperatura baja formando puentes de cristal entre particulas séli-
das. El método mas comin de formar puentes solidos por recristalizacién de sustancias
disueltas o deposicién de particulas suspendidas es evaporar el liquido. La resistencia
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de puentes de cristales depende no solo en la cantidad de material recristalizado sino
también de la velocidad de cristalizacién. A tasas de cristalizacion mayores se forma
una estructura de puente mas fina lo cual resulta en una resistencia mayor. Particulas
coloidales forman puentes sélidos si el liquido entre las particulas macroscopicas de un
sistema disperso consiste en una suspension coloidal. Durante el secado las particulas
coloidales se concentran en puentes liquidos cada vez menores y la presion causada por
la tensién superficial del liquido compacta las particulas coloidales. Después de la com-
pleta evaporacion del liquido, permanecen puentes sélidos compuestos de particulas
coloidales. La adhesién en el puente se debe principalmente a las fuerzas moleculares
que pueden ser aumentadas por efectos eléctricos y magnéticos.

Mecanismos por fuerzas de adhesion y cohesion

Es de interés recordar que la adhesion es la fuerza de atraccién que mantiene unidas moléculas
de distinta especie quimica, mientras que la cohesién es la fuerza de atraccién que mantiene
unidas las moléculas de un cuerpo. Dicho de otras palabras, las fuerzas de adhesiéon unen
superficies de distintas sustancias, mientras que las fuerzas de cohesion actiian dentro de la
misma sustancia.

Aglomerantes viscosos: Si se utilizan aglomerantes altamente viscosos tales como bitumen,
miel, brea o alquitran, se pueden explotar al maximo las fuerzas de adhesion y cohesién
en la interfaz sélido-aglomerante.

Capas de adsorcion: La mayoria de solidos finamente divididos atrae facilmente dtomos li-
bres o moléculas de la atmésfera circundante formado capas de adsorcion. Las capas
finas de adsorcién formadas no son mdviles. Sin embargo, pueden tocar y penetrar
las unas a las otras. Se puede asumir que fuerzas moleculares pueden ser transmitidas
completamente si la capa de adsorcion es menor a 3 nm. Tales fuerzas son lo suficiente-
mente fuertes para causar deformacién de particulas sélidas en los puntos de contacto
incrementando la superficie de contacto y por lo tanto fortaleciendo el enlace entre
compartieros. La aplicacién de fuerzas externas y temperaturas elevadas puede incre-
mentar el area de contacto y fortalecer aun mas el enlace.

Mecanismos por tension superficial y presion capilar

Puentes liquidos: Uno de los mecanismos de aglomeracion hiimeda son los puentes liquidos
en los puntos de coordinacién entre particulas que forman el aglomerado. Los puen-
tes liquidos pueden desarrollarse de agua libre o por condensacién capilar. Estos son
usualmente la precondicién para la formacion de puentes solidos.
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Presion capilar: Si todo el volumen poroso entre particulas de un sistema disperso esta lleno
con un liquido y se forman meniscos céncavos en los extremos de los poros sobre la
superficie del sistema, se genera una presion capilar negativa que une las particulas.

Mecanismos por fuerzas de atracciéon entre sélidos

Fuerzas de Van der Waals: Las fuerzas de Van der Waals son fuerzas que ocurren natu-
ralmente en las superficies de todos los materiales sélidos. Las moléculas, atomos o
iones al interior del sélido interactian unos con otros de tal manera que mantienen
sus posiciones relativas de equilibrio. En la superficie de por ejemplo, una particula,
las fuerzas moleculares direccionadas hacia el exterior no son satisfechas y producen
un campo de fuerza que interactia con el campo de otras particulas. Entonces, las
fuerzas de Van der Waals surgen debido a la polarizacion inducida en cada una de las
particulas por la presencia de las demas.

Enlaces quimicos libres: Durante la reduccion de tamano las moléculas del sélido se so-
meten a estrés hasta que se rompen y crean nuevas superficies. En estas superficies
existen valencias insatisfechas. Normalmente los radicales libres se recombinan rapida-
mente con dtomos y moléculas de la atmosfera y se neutralizan. Sin embargo, existen
condiciones donde la nueva superficie es tan grande que no se logra satisfacer las va-
lencias disponibles con las moléculas de la vecindad. En estos casos si superficies recién
creadas se acercan, las valencias pueden recombinarse entre las superficies. Esto tam-
bién ocurre en la aglomeracion de alta presion, en donde particulas pueden fracturarse
por efecto de la presion.

Puentes de hidrégeno: Los puentes de hidrégeno se forman si un atomo de hidréogeno
estd unido a un atomo altamente electronegativo, como el oxigeno, y el atomo de
hidrégeno interactia con el electrén de otro atomo electro negativo.

Fuerzas eléctricas: Los solidos ionicos poseen en su superficie un campo electrostatico que
se superpone con las fuerzas de Van der Waals. Cuando las superficies de dos solidos se
ponen en contacto, se generan fuerzas electrostaticas de atracciéon debido al potencial
de contacto formando capas eléctricas dobles. La razén fisica de la transferencia de
electrones cuando dos sélidos se ponen en contacto es la diferencia entre sus funciones
de trabajo de electrones. Los electrones migran del cuerpo con la funciéon de trabajo
menor hacia el otro hasta que se llega a un equilibrio.

Fuerzas magnéticas: El mecanismo de atraccion magnética es similar al de las fuerzas elec-
trostaticas. La presencia de fuerzas magnéticas se limita a particulas ferro magnéticas.
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Mecanismos por traba mecanica

Normalmente las trabas mecanicas ocurren si las particulas sélidas tienen la forma de fibras
o hilos que se rotan, entrelazan y doblan con respecto a otras o enredan durante la aglomera-
cién. A veces uniones entrelazadas de aditivos fibrosos y elongados se utilizan para reforzar
aglomerados que son de otra manera muy débiles.

En la aglomeracion de alta presion, otro mecanismo de traba mecénica puede ocurrir si
una mezcla de materiales plasticos y rigidos se compacta. En esta situacion, el componente
plastico fluye en las cavidades y mas generalmente envuelve la estructura exterior de las
particulas mas duras, produciendo un enlace estructural que asemeja el efecto de una matriz
de aglomerante.

Mecanismos por aglomerantes

Los aglomerantes son componentes que se agregan antes o durante la aglomeracion para
aumentar la resistencia del producto aglomerado. Estos pueden afectar la resistencia direc-
tamente o después de una etapa de curado. La seleccién de aglomerante depende de varias
consideraciones que son especificas para cada aplicacion. Deben ser compatibles con los ma-
teriales a ser aglomerados y el uso propuesto del producto. Los aglomerantes se pueden
dividir en organicos e inorganicos y su distribuciéon en el aglomerado puede estar en forma
de pelicula y puente o matriz. Los aditivos de tipo pelicula o puente son normalmente fluidos
que recubren particulas o son llevados a los puntos de coordinacion donde forman puentes,
aglomerantes comunes de este tipo incluyen almidones, bentonita, goma y lignosulfatos entre
otros. El agua es el aglomerante y formador de puentes mas conocido. Los aglomerantes de
matriz por otro lado tipicamente llenan todo el espacio entre poros y por tal razon reducen
drasticamente la porosidad y area superficial accesible. El cemento, parafina, clay, almidones
secos y azucares secos son aditivos tipo matriz tipicos.

3.1.2. Aglomeracién industrial

En el numeral anterior se explicé como funciona el mecanismo de aglomeracién a nivel mo-
lecular, pero no se habld de los métodos y equipos utilizados para realizar la aglomeracion
a un nivel industrializado. En esta seccion se describen los métodos de aglomeracion indus-
trializados mas comunes, especificamente con fines de densificacion que son los pertinentes
al trabajo de este proyecto.

Se utilizan principalmente dos métodos industriales de aglomeracion de material particula-
do: aglomeracién por granulacién y aglomeraciéon por presion [78]. En la aglomeracién por
granulacion los aglomerados se forman al mover particulas de material libremente en pre-
sencia de aglomerante dentro de contenedores como discos, conos o tambores en los cuales
se aumenta el tamano del material particulado en un proceso muy parecido al de una bola
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de nieve en una avalancha. Mientras que en la aglomeracién por presion, las particulas son
forzadas a tocarse mediante la aplicacién de altas fuerzas al material particulado en un vo-
lumen confinado para incrementar la densidad.

Muchos sistemas de densificacién de biomasa han sido adaptados de otras industrias de
procesamiento altamente eficientes como la comida para animales y la farmaceutica, es-
tas incluyen la maquina peletizadora, prensa briqueteadora, tornillo extrusor, tabletizador y
aglomerador. Dentro de estas la maquina peletizadora, prensa briqueteadora y tornillo extru-
sor son los mas comunmente utilizados para la produccion de biomasa densificada con fines
energéticos. La calidad de los productos densificados de biomasa se evaltia con los estandares
internacionales existentes desarrollados para los sistemas de maquina peletizadora y prensa
briqueteadora; no hay estdndares especificos para los demds [105].

En un proceso de aglomeracién por compresiéon industrial tipico, al comienzo las particulas
se reorganizan al ser sometidas a una baja presion para formar un empaquetado firme al
reducir los espacios entre ellas [58]. Las particulas mantienen la mayoria de sus propiedades
originales, aunque la energia aplicada a las mismas por el proceso es disipada debido a la fric-
cién entre particula-particula y particula-paredes. Luego, ocurre una deformacién elastica y
plastica de las particulas, permitiendo que estas fluyan hacia los intersticios interparticulares
cada vez mas pequenos, de esta manera incrementando el area de contacto entre particulas
lo que genera que comiencen a ser significativos los efectos de fuerzas de adhesién como por
ejemplo las de Van der Waals. Algunas particulas pueden fracturarse debido al estrés al que
estdn sometidas, lo que ocasiona que estas se enlacen unas con otras mecanicamente. Du-
rante este proceso, las particulas pueden haber llegado a la temperatura de fusién formando
fuertes puentes sélidos entre particulas una vez vuelven a la temperatura ambiente [58, 1].

3.2. Parametros de elaboraciéon de pellets

3.2.1. Humedad del material

El agua tiene un rol crucial en el proceso de peletizado [67]. Se ha encontrado que es el
factor que en mayor medida influencia la calidad de los pellets. El agua contenida dentro de
la biomasa actia simultdneamente como un agente aglomerador y como lubricante [49]. Esta
ayuda a que se generen fuerzas de Van der Waals al incrementar el area de contacto entre las
particulas [36]. Adicionalmente el agua ayuda al proceso de adhesién cuando se encuentran
componentes solubles en agua como por ejemplo azicares, proteinas o almidones. Varios
estudios han encontrado que la durabilidad de los aglomerados aumenta a medida que se
aumenta el contenido de humedad de la biomasa hasta que se alcanza un 6ptimo después del
cual la durabilidad comienza a disminuir [49]. En general se han obtenido buenos resultados
con humedades en el rango de 8 a 15% aunque el rango 6ptimo depende de la biomasa
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especifica utilizada, encontrandose valores de 10 a 15 % para paja de trigo [87], 8 a 9% al-
falfa [39] y 11 a 12 % para subproductos del maiz [98] entre otros. A humedades mayores al
25 % se ha encontrado que el proceso de densificacién se dificulta probablemente debido a
la incompresibilidad del agua, ya que la humedad atrapada dentro de las particulas puede
prevenir el aplastamiento completo del producto y por ende la liberacion de aglomerantes
naturales contenidos dentro de las particulas [77]. Si la materia prima no tiene una buena
capacidad de absorcién de humedad durante el proceso de acondicionamiento el agua puede
permanecer en la superficie actuando como un lubricante entre particulas. Esto ocasiona
que durante el proceso de peletizado el centro del material que pasa por el dado extruya de
manera mas rapida al que estd en contacto con las paredes del canal formando lo que se co-
noce como pellets con forma de arbol de navidad lo cual reduce la durabilidad del pellet [114].

Un porcentaje de humedad muy bajo a su vez es altamente indeseado debido a que si éste es
significativamente menor al del ambiente, el pellet comenzara a ganar humedad del medio.
Li et al. [56] reportan la realizacién de pellets con un 4 % de humedad que se volvian frégiles
después de unos dias debido al proceso anteriormente mencionado.

3.2.2. Temperatura del material

Durante el proceso de peletizado se genera un aumento en la temperatura de la biomasa
debido a la friccién entre particulas y con las paredes. Serrano et al. [85] estudiaron la dis-
tribucion de temperaturas tomando imagenes termograficas de una maquina peletizadora
y encontré que la temperatura del dado en operacién estable era de alrededor de 90 °C
mientras que la temperatura del pellet que salia del dado era de 70 °C. En algunos procesos
adicionalmente al calor generado por la friccion se utiliza una fuente externa para aumentar
aun mas la temperatura.

Consultando la literatura, la gran mayoria de autores estan de acuerdo en que se observa
un aumento en la calidad de los pellets cuando el proceso se realiza a temperaturas mayores
a 60 °C independientemente del tipo de biomasa estudiada [95, 55, 93, 109]. El efecto de la
temperatura sobre la calidad del pellet se vuelve especialmente importante cuando se trabaja
por encima de la temperatura de transicion vitrea de los polimeros que conforman la biomasa,
como hemicelulosa, celulosa y lignina, ya que permite una deformacién plastica de los granos
facilitando el flujo de la biomasa por los canales de peletizado y un mejor contacto entre
particulas que facilita la formacién de puentes sélidos entre ellas [93]. También el aumento de
la temperatura ayuda a la aglomeracion de particulas especialmente en presencia de agua ya
que la combinacién de las dos induce una gran gama de efectos fisicos y quimicos tales como
el ablandamiento térmico de la biomasa, la denaturalizacién de proteinas, gelatinizacion de
almidones, y solubilizacién y la consecutiva recristalizacién de azucares y sales [50, 103].
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3.2.3. Tamaiio de grano

El tamano de grano es un factor importante para la durabilidad de los pellets. Generalmente
entre mas fino el tamano de grano, mayor es la durabilidad [49] ya que entre menor sea su
tamano, mayor es el area superficial de contacto del grano lo que ayuda a la peletizacién
[106]. En verdad cuando se busca un tamafio de grano ideal lo que se hace es encontrar un
balance entre la calidad del pellet y el costo de moler el material, ya que entre menor es el
tamano de grano mayor es el costo de la molienda [59]. Segin Franke y Rey [27] las particulas
de tamanos de grano mayores a 1 mm actuaran como puntos de quiebre predeterminados
en el pellet, por lo que es recomendable trabajar con tamanos de grano menores a 1 mm. Si
bien en equipos de laboratorio con dados cerrados se cumple a cabalidad que entre menor
el tamano de grano mejor la durabilidad, en equipos industrializados con dados abiertos
hay un punto en el que si el grano es muy fino el material tiene dificultades para fluir
creando atascamiento del material en el dado [106]. Debido a esta razon, es comin al buscar
informacion sobre el tamano de grano ideal que los autores reporten un tamafnio de grano
minimo y méximo dentro del cual es ideal realizar pellets, por ejemplo Franke and Rey [27]
reportan buenos pellets utilizando un tamano de particula entre 0,5 y 0,7 mm, mientras que
Turner recomienda un tamano de entre 0,6 y 0,8 mm [107]. Otros autores como Payne [74]
son mas detallistas y recomiendan una distribucién de tamanos de grano como se puede ver
en la Tabla 3-1.

Apertura de tamiz (mm) | Porcentaje retenido en tamiz ( %)
3,0 Hasta 1%
2,0 Hasta 5%
1,0 Aproximadamente 20 %
0,5 Aproximadamente 30 %
0,25 Aproximadamente 24 %
0,25 Més de 20 %

Tabla 3-1. Distribucién de tamanos de grano recomendados para producir pellets de buena
calidad segin Payne [74].

3.2.4. Geometria del dado

El dado es una parte fija de una maquina pelletizadora por lo que en general es uno de
los parametros que menos se manipula. Haciendo experimentos con diferentes tamanos de
dado varios autores han encontrado que a medida que se disminuye el diametro del pellet
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aumenta su durabilidad. Lo mismo sucede a medida que se aumenta la relacién largo /
didmetro [104, 27, 88, 76].

3.2.5. Presion de peletizado

Debido a que uno de los principales objetivos de la peletizacion es el aumento de la den-
sidad a granel de la biomasa, la presion a la que se realiza la peletizacion es a su vez uno
de los principales parametros a tener en consideracion. La presion de peletizado es la que
esta directamente encargada de compactar la biomasa para aglomerar las particulas y de
esta manera aumentar la densidad de la biomasa.

Entre mayor sea la presién de peletizacién, mayor serd la densidad de los pellets, por lo que
se busca realizar el proceso a la mayor presion posible. La tinica limitante fisica a tener en
cuenta es segiin Ndiema et al. [66] que para un determinado tamano de dado y biomasa hay
una presion maxima después de la cual no se observa un aumento significativo en la densi-
dad del pellet. Esto se debe a que en el proceso de densificacién lo que se hace es reducir el
espacio entre las particulas y promover su aglomeracion, la densidad de las particulas indivi-
duales no se modifica debido a que es un proceso mecanico, por lo que la maxima densidad
que puede alcanzar un pellet es la densidad de las particulas de las que esta conformado.
En la literatura las presiones de peletizado requeridas para una buena aglomeracién varian
en rangos muy amplios dependiendo del tipo de biomasa que se utilice, desde 5 MPa para
aserrin de roble [56], hasta 800 MPa para papel de desecho [20].

Usualmente para estudiar el efecto de la presion a escala de laboratorio se utilizan dados ce-
rrados que producen un solo pellet, con una configuracion similar a la mostrada en la Figura
3-3A, ya que esto permite ejecutar pruebas a niveles de presion fijos en los que la presion
de formado es independiente de los deméas parametros de proceso. Si bien en la produccion
industrializada de pellets la presién de pelletizado siempre es un parametro dependiente de
los demas parametro de proceso, son escasos los estudios en los que se utiliza un dado abierto
a nivel de laboratorio para simular el proceso de peletizado/extrusién [65].

Efecto de los demas parametros de proceso sobre la presiéon de peletizado

A nivel industrial, los pellets generalmente se producen en una méaquina con un dado y rodi-
llos que obligan a la materia prima a entrar en los canales del dado como se ve en la Figura
3-2. Debido a la friccion entre las superficies del canal y la biomasa, se forma una contra
presién y se genera energia en forma de calor [96]. Durante el peletizado una fraccién de la
materia es forzada a entrar a los canales del dado por los rodillos y con cada paso de los rodi-
llos crea capas de material comprimido que conforman el pellet de manera semi continua. La
presién ejercida por el rodillo (Pg) tiene la misma direccién con sentido contrario a la contra



3.2 Parametros de elaboracién de pellets 17

presién generada en el canal (Px), Figura 3-2. En condiciones de estado estable las dos pre-
siones se encuentran en equilibrio. Cuando la presién del canal excede la presiéon que puede
generar el rodillo los canales se bloquean, ya que los rodillos no pueden generar la suficiente
presiéon para empujar el material a través de los canales. La magnitud optima de Px debe
tener por ende en cuenta la presién necesaria para producir pellets estables de buena calidad
y el gasto de energia por la maquina peletizadora. Altas Px incrementan adicionalmente el
riesgo de fuegos debido al exceso de calor desarrollado por la friccién. La contra presion del
canal se ve afectada principalmente por el tipo de material utilizado, la geometria del canal, la
humedad del material, la temperatura del material y el tamafio de particula del material [94].

Rodillo

Material
Material

.

Dado

Figura 3-2. Esquema del canal de peletizado de una méquina peletizadora de rodillo [96].

Con el objetivo de estudiar la contrapresién generada en el canal, algunos autores como
Holm et al. [40, 41, 42], Nielsen et al. [68] y Stelte et al. [94] han utilizado una configuracién
similar a la mostrada en la Figura 3-3 en la que se introduce biomasa en una recadmara con
un tapén para compactar la biomasa y generar un solo pellet (monjaje A), luego se remueve
el tapdn y se registra la presion necesaria para mover el pellet por el canal (montaje B).
En los estudios mencionados anteriormente se muestra que la contra presién aumenta a me-
dida que se disminuye la humedad de la muestra, se disminuye la temperatura, se disminuye
el tamano de grano y se aumenta la longitud del pellet (lo que en una maquina industrial
significaria aumentar la longitud del canal).



18

3 Proceso de peletizado

Presion

€&—— Piston

Biomasa

Tapon

'

A 1 B

Presion

€——Piston

— Biomasa

Celda de carga

Celda de carga

Figura 3-3. Esquema de una maquina pelletizadora de un solo pellet: A) configuracién

de produccién del pellet con tapén, B) configuracién sin tapén para medir la

resistencia de pellet al moviento dentro del canal [41].
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3.3. Normatividad de pellets

Para la comercializacion de biomasa densificada se han estandarizado tanto las propiedades
de la biomasa sin tratar como también rangos aceptables de propiedades seleccionadas del
producto final. Una lista de algunas de las normas existentes se puede ver a continuacion:

» Pellet Fuel Institute (PFI) [USA]
» European Common Standard for Solid Fuel (CEN) (CEN/TC 335) [Europa]

» ONORM 7135, compressed wood or com- pressed bark in natural state—pellets and
bri- quettes | Austria |

s Pellsam [ Suecia |
= DIN 51731 (testing of solid fuels—compressed untreated wood) [Alemanial
= SN 166000 (testing of solid fuels—compressed untreated wood) [Suiza]

Se puede ver en la Tabla 3-4 una comparacién entre normas. Cabe anotar que estos estanda-
res estan encaminados principalmente a la comercializaciéon de combustibles sélidos para su
uso en combustion.

Norma Austria ONORM M7135 Suecia S5 18 71 20 Alemania DIN 51731 Estados Unidos PFI
Division Gl G2 G3 Premium | Estandar Utility
Diametro (mm) 4-20 <4 <5 <6 6,35-7,25| 6,35-7,25] 6,35-7,25
Longitud (mm) <100

Densidad a granel (kg/m3) > 600 > 500 > 500 640-737 | 609-737 | 609-737
Finos (%) <0,8 <1,5 <1,5 0,5

Contenido de humedad (%) <12 <10 <10 <12 <12 <8 <10 <8
Contenido de ceniza (%) <0,5 <0,7 <1,5 <1,5 >1,5 1 2 6
Poder calorifico (MJ/kg) >18 >16,9 >16,9 > 16,9 17,5-19,5 registrar | registrar | registrar
Azufre (%) < 0,04 <0,08 <0,08 <0,08

Nitrogeno (%) <0,3 <0,3

Cloro (%) <0,02 <0,03 <0,03 <0,03 0,0003

Arsenico (mg/kg) <0,8

Cadmio (mg/kg) <0,5

Cromo (mg/kg) <8

Cobre (mg/kg) <5

Mercurio (mg/kg) <0,05

Plomo (mg/kg) <10

Zinc (mg/kg) <100

Finos antes de entrega al cliente <1 <1

Aditivos <2 registrar | registrar | registrar

Punto de fusion de ceniza registrar | registrar | registrar

Durabhilidad 97,5 97,5 97,5

Figura 3-4. Tabla comparativa de requerimientos de algunas normas de calidad de pellets
[22] (las casillas en blanco representan que esa norma especifica no regula ese
factor).
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3.4. Parametros comunes de evaluacion de pellets

En esta seccion se describen los parametros de evaluacion de pellets mas cominmente utili-
zados y una descripcion breve de las metodologias empleadas.

3.4.1. Durabilidad

Si bien existe un amplio numero de diferentes maneras de evaluar la durabilidad de los pe-
llets, todas tienen en comun el mismo objetivo de determinar la fraccién de pellets que al
ser transportados llegard al destino con una calidad aceptable. Se estima que antes de llegar
a su destino final los pellets seran transferidos entre contenedores en promedio unas 8 veces
[45]. Estos deben soportar cargas estaticas y dindmicas ya que los pellets son propensos a
desintegrarse durante las operaciones de transferencia tales como la carga de material en
carros de tren o camiones, flujo gravitacional saliendo de los silos y puntos de transferencia
en bandas transportadoras [72]. Cada vez que los pellets son elevados y se dejan caer o se
almacenan estos se rompen y producen particulas pequenas y polvo. Es necesario entonces
entender el tipo de cargas a las que estaran sometidos los pellets durante su viaje para de
esta manera estimar las condiciones con las que estos llegaran a su destino final.

Existen dos familias generales de medicién de durabilidad. Las que miden la durabilidad
midiendo la resistencia a la abrasién como las pruebas de tambor rotatorios (Tumbling can)
en las que se introducen los pellets en un recipiente que se hace girar varias veces, prueba
ligno (ligno tester) y prueba Holmen (Holmen tester) en donde los pellets se someten a un
chorro de aire que hace que los pellets colisionen entre si y con las paredes del recipiente. Y
las que miden la durabilidad midiendo la resistencia al impacto como las pruebas de caida
(drop test).

Dependiendo del tipo de prueba de durabilidad utilizada se someteran los pellets a diferentes
tipos de falla. Hay dos clases principales de ruptura de pellets dependiendo del tamano de la
ruptura, la ruptura volumétrica y la ruptura superficial [101]. En la ruptura volumétrica el
pellet se rompe completamente a lo largo de una zona de debilidad en partes mas pequenas.
Mientras que en la ruptura superficial pequenos fragmentos se desprenden de la superficie
del pellet debido a la abrasion causando que el pellet se redondee. Dependiendo del tipo
de prueba de durabilidad los pellets se exponen a ruptura volumétrica, ruptura superficial
o una combinacién de las dos. En las pruebas de caida se evalian los dos tipos de ruptura
dependiendo de la energia de la caida, mientras que en las de abrasion se evaliia principal-
mente solo la ruptura superficial.

El método utilizado en el presente trabajo para estimar la durabilidad de los pellets se puede
ver en detalle en la seccién 4.4.1.
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3.4.2. Densidad a granel

La densidad a granel es un parametro importante para la entrega de combustibles en base
volumétrica ya que junto con el poder calorifico determinan la densidad energética. También
facilita la estimacion del espacio requerido de almacenamiento y transporte, las cuales son
unas de las principales motivaciones en un proceso de densificaciéon como el peletizado.

La densidad a granel no es un valor absoluto, por lo tanto para obtener resultados compa-
rativos las condiciones para su determinacion deben estar estandarizadas.

La metodologia utilizada para estimar la densidad a granel en este trabajo se puede consultar
en la seccion 4.4.3.

3.4.3. Comportamiento térmico

Para su uso como combustible sélido los pellets de biomasa se utilizan principalmente en
combustion, gasificacién y pirdlisis. Dependiendo de la via de conversiéon elegida se evalian
diferentes propiedades de los pellets relevantes al proceso en cuestion. En el presente estudio
se enfatiza més la produccion del combustible sélido y sus propiedades mecénicas, el uso
final de los pellets se deja a discrecion del posible usuario. Por lo tanto es de interés utilizar
la pirdlisis como herramienta de evaluacién térmica ya que esta se encuentra en las primeras
etapas tanto de la combustion como de la gasificacién ya que el primer paso para un proceso
de combustién o gasificacién es la pirdlisis a partir de la cual se generan productos volétiles (o
liquidos condensables), gases no condensables y carbonizado que son los que posteriormente
son sometidos a combustion o gasificacién. [30].

La pirdlisis es la descomposicién térmica de un material a productos combustibles sélidos,
liquidos (agua y alquitranes) y gaseosos. Esta se realiza en ausencia de oxigeno o en una
atmosfera con significativamente menor oxigeno al requerido para realizar una combustién
completa. Para realizar modelos predictivos adecuados de combustion y gasificacién de bio-
masa, es necesario conocer la tasa y cantidad de volatiles liberados durante la pirdlisis como
una funcion de la temperatura de la muestra[91]. Los voldtiles, que pueden ser hasta del 70 %
de la pérdida de masa, controlan la ignicion, la temperatura y la estabilidad de la llama en
la combustién, y las temperaturas y distribucién de productos en la gasifiaciéon. Adicional-
mente, el proceso de pirolisis controla el reblandecimiento, la hinchazén (o contraccién), la
aglomeracion de particulas, reactividad y estructura fisica de la muestra, como también la
produccién de alquitranes [91]. Por estas razones es comun encontrar estudios en los que se
piroliza el material de estudio para evaluar el comportamiento térmico del mismo de manera
general.

La pirdlisis es dificil de precisar, especialmente cuando se utiliza biomasa. La literatura mas
antigua generalmente equipara la pirdlisis a la carbonizacién, en la cual el principal producto
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es el carbonizado sélido y en muchas ocasiones el analisis de la pirdlisis de biomasa se basa
en estudios sobre carbén [61]. Hoy en dia, el término pirdlisis a menudo describe procesos en
los cuales se prefieren productos liquidos.

Dependiendo del objetivo de la experimentacion la pirdlisis se ha llevado a cabo en una
variedad de reactores [91]. Experimentos de pérdida de masa se ejecutaron en crisoles o apa-
ratos de TGA [15] y a altas tasas de calentamiento en rejillas calentadas [92, 44] o flujos
de arrastre [84, 89, 90|, camas fluidizadas [64] y TGA [84, 46, 10, 13, 12]. Se han realizado
experimentos de pirdlisis con medicién directa de particulas utilizando calentamiento por
laser y pirometria de dos colores [115], y calentamiento por contacto con gases calientes
con medicién de temperatura con espectroscopfa FT-IR Emisién/Transmisién [90, 84]. En
la gran mayoria de casos la temperatura de la particula se calculd indirectamente al medir
la temperatura de la atmosfera circundante. Los resultados de estos experimentos se han
interpretado con una serie de asunciones sobre la transferencia de calor (o temperatura de
particula) en el reactor y en una variedad de modelos de pirdlisis. Los modelos varian desde
modelos de simple pérdida de masa que simplifican el comportamiento quimico a una o dos
reacciones que compiten a modelos mas detallados de evolucion de especies y hasta modelos
mucho més complejos que que incluyen procesos quimicos, de transferencia de masa y/o
calor [91].

El método mas comun de analisis para la degradacién térmica de fase sélida es el Analisis
Termogravimétrico (TGA por sus siglas en inglés) [69, 113], y ha ganado buena aceptabilidad
en estudios térmicos de pirdlisis de biomasa [62, 100, 97, 113]. El TGA mide la disminucién
en la masa del sustrato causada por la liberacion de volatiles, llamada devolatilizacién,
durante la descomposicién térmica [111, 113]. La masa del sustrato calentado a una tasa
especifica se monitorea en funcién del tiempo o la temperatura [113]. Al hacer la primera
derivada de la masa con respecto al tiempo se determina la velocidad o tasa de reaccion
[54]. El anélisis térmico provee una excelente herramienta para proveer informacién sobre el
funcionamiento de las cinéticas de reacciones heterogéneas y el uso mas comun en analisis
térmicos es la de elaborar modelos cinéticos de reaccién. Sin embargo, se debe dejar claro
que la informacion cinética obtenida de una sola técnica de andlisis termogravimétrico no
provee la suficiente evidencia para llegar a conclusiones sobre un proceso de descomposicién
de estado sélido [43]. El comportamiento cinético de un sistema de reacciones heterogéneas
puede cambiar durante el proceso y por ende es posible que el mecanismo completo de la
reaccién no pueda ser representado adecuadamente por un solo modelo cinético [9]. Varias
otras técnicas analiticas (eléctrica, nuclear, éptica y de rayos X) se deben utilizar en conjunto
para detectar y analizar cambios ocurridos en la composiciéon quimica y o de la estructura de
la muestra [113]. Métodos especializados como en anédlisis de evolucién de gases (EGA) por
medio de transformada de fourier espectroscopia infraroja (FTIR), espectrometria de masa
(MS), y GC-MS, en conjunto con en analisis térmico puede ayudar a facilitar la correcta
determinacion de la cinética de reacciéon y ayudar a acercarse al entendimiento del mecanismo
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real de reaccién [113].

La gran mayoria de estudios de pirdlisis de la literatura con un modelo cinético proponen el
uso de la ecuacién de Arrhenius. Pero existe un gran debate sobre la relevancia de parame-
tros cinéticos obtenidos de reacciones de estado sélido [113]. El problema se centra en el
uso indiscriminado de teorias de cinética de reacciones homogéneas para describir procesos
heterogéneos [33, 28, 8]. En efecto es posible que mucha de la inconsistencia de los datos de
cinéticas de biomasa se pueda atribuir al uso de expresiones cinéticas que son simples adap-
taciones a las utilizadas en reacciones homogéneas que no incorporan términos que dependan
de la naturaleza del estado sélido de la biomasa. Garn [31] afirmé que las discrepancias ob-
servadas en las energias de activacién calculadas en la descomposicion de fase sélida son
un recordatorio de que el concepto de distribucién simétrica de la energia implicada en la
ecuacién de Arrhenius no aplica a los sélidos. Garn [31] sugirié que si la energia de acti-
vacion calculada varia con las condiciones de experimentacion es necesario entonces que :
(1) No haya un estado unico de activacién y consecuentemente la ecuacion de Arrhenius no
tiene aplicacion a las reacciones de estado sélido; o (2) La asunsién de que la tasa es una
funcién solo de la temperatura y la fraccién de masa remanente es incorrecta; o (3) Las
dos primeras opciones son correctas. Por lo tanto sobre la determinacién experimental de
parametros cinéticos para transformaciones termicamente activadas de estados sélidos solo
se puede esperar que provean una aproximacion preliminar a la tasa general de un proceso
complejo que tipicamente consiste de numerosos pasos, cada uno con energias de activacion
propia [110, 32].

Varios modelos de prediccion de la descomposicion de biomasa se han encaminado a explicar
este fendmeno mediante el estudio de la descomposicion de sus principales macro compo-
nentes, los cuales son la hemicelulosa, celulosa y lignina. Estudios de modelos de mezclas de
hemicelulosa, celulosa y lignina han mostrado que los tres polimeros no interactian durante
la pirdlisis [116]. Se han utilizado varios modelos con tres reacciones paralelas independientes
para describir los picos observados en estos estudios [71]. Los primeros dos picos encontrados
entre 200 °C y 400 °C al graficar la tasa de reaccién se asocian cominmente con la degra-
dacién de la hemicelulosa y la celulosa, no se observa un pico debido a la degradacién de la
lignina como se puede ver en la Figura 3-5. El comportamiento de la biomasa es aun mas
complejo que los modelos de mezclas debido al efecto catalitico de minerales y extractivos.
Aun cantidades mintusculas de Na y K pueden bajar la temperatura de la pirdlisis de la
celulosa, modificar los productos obtenidos, y catalizar la formacion de carbonizado extra
[3]. Toda la evidencia experimental recolectada lleva a la conclusién de que la degradacion
térmica de la biomasa natural ocurre mediante un mecanismo complejo de reacciones ca-
taliticas, algunas en serie otras en paralelo [30].

Garcia et al. [30] realizaron pruebas de cuesco de palma de aceite colombiana y encontraron
los siguientes resultados. El contenido de lignina del cuesco de palma de aceite es de 49.8 %,
un valor significativamente alto, solo unas pocos materiales de biomasa como residuos de la
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Figura 3-5. Descomposicion térmica de la madera y de los compuestos hemicelulosa, celu-
losa y lignina como una funcién de la temperatura [51].

industria del algodén [11] y del aceite de oliva [57] tienen contenidos de lignina tan altos
como el cuesco de palma de aceite. La lignina es el principal precursor de la formacién de
carbonizado y es la fuente de compuestos fendlicos observado en el bioaceite. La Figura 3-6
muestra las curvas de temogravimetria (TG) y la derivada de la termogravimetria (DTG)
para el cuesco de palma de aceite con tamanos de muestra de entre 4,2 mg y 35,9 mg.
Los picos de temperaturas no muestran una tendencia basado en la masa de la muestra.
La variabilidad observada se puede explicar por la heterogeneidad del material estudiado y
puede ser un buen indicador del error experimental.
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Figura 3-6. Curvas de la termogravimetria (TG) y derivada de la termogravimetria (DTG)
para cuesco de palma de aceite a una tasa de calentamiento de 10 °C/min

utilizando diferentes cantidades de muestra. El nombre de cada curva representa
la masa de la muestra en miligramos [30].



4. Metodologia

En este capitulo se describen los materiales y métodos utilizados para la elaboracion de los
pellets como también para su caracterizacion.

4.1. Preparacion y caracterizacion de la materia prima

4.1.1. Taxonomia de la palma de aceite utilizada en el presente
trabajo

En el mundo se conocen dos especies principales de la palma de aceite, la Elaeis guineensis
o palma africana de aceite y la especie Elaeis oleifera o palma americana de aceite [70, 63].
La especie méas utilizada comercialmente es la Elaeis guieensis [37], y de esta se conocen
dos variedades, la variedad Dura caracterizada porque posee un endocarpio grueso (Cuesco)
que protege la almendra y la variedad Pisifera caracterizada por la ausencia de cuesco. La
palma mas cultivada en Colombia es la especie Elaeis guineensis variedad Ténera la cual es
un hibrido entre las variedades dura y pisifera [5]. En el presente trabajo se utilizé cuesco de
palma proveniente de plantaciones locales que cultivan Elaeis guineensis variedad Ténera.

4.1.2. Molienda del cuesco de palma

Previo al proceso de peletizado al cuesco se le redujo el tamano de grano utilizando un
molino de martillos. Posteriormente este cuesco molido se tamizd en una maquina tamizadora
estandar ubicada en el Laboratorio de Ingenieria Quimica de la Universidad Nacional sede
Bogota que utiliza los tamices estandar segin norma ASTM E11-95 ”Standard Specification
for Wire Cloth and Sieves for Testing Purposes”. Se utilizaron los tamices con los ntimeros
100, 80, 60, 35, 25, 18 los cuales corresponden respectivamente a un tamano de apertura de
malla de 0,149, 0,177, 0,25, 0,5, 0,707 y 1 mm. Se tamizd toda la muestra en baches de 100 g
por 10 min.

4.1.3. Determinacion de la humedad del cuesco de palma particulado

El contenido de humedad de la biomasa se determiné utilizando el procedimiento descrito
en la norma europea EN 14774-3 Solid biofuels - Determination of moisture content - Oven
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dry method. En el cual se toma una muestra de material y se seca en un horno a una tem-
peratura de 105 °C hasta alcanzar una masa estable. Para calcular la humedad se utiliza
la Ecuacion 4-1 en donde my es la masa del recipiente vacio, msy es la masa del recipien-
te con la muestra antes del secado y mg3 es la masa del recipiente con la muestra después
del secado. Para realizar estas mediciones se utiliza una balanza con una precisién de 0,1 mg.

mo — M3

Mad = - 100 (4—1)

mo — MMy

Se secaron tres muestras para determinar la humedad del material sin tratar y se reporta
el promedio de las mismas, los resultados de estas pruebas se pueden observar en la Tabla 4-1.

Tamarfio de grano (mm) | Myq (%)

0,5-0,25 841
0,25 - 0,17 8,43
0,17 - 0,15 8,04

Tabla 4-1. Contenidos de humedad de diferentes tamanos de grano de cuesco de palma.

4.1.4. Densidad a granel del cuesco de palma sin peletizar

Para determinar la densidad a granel del material sin tratar se utilizé el procedimiento
descrito en la norma EN 15103 Solid biofuels — Determination of bulk density. En esta
norma se utiliza un recipiente cilindrico con una relacién altura/didmetro de entre 1,25y 1,5
resistente al impacto e impermeable. Se llena el recipiente con el material hasta el tope y se
registra el peso de la muestra, luego se calcula la densidad a granel utilizando la Ecuacién
4-2 en donde my es la masa del recipiente con la muestra en kg, m; es la masa del recipiente

vacio en kg y V es el volumen del recipiente en m?®.

mo — MMy

Dm‘ =
v

(4-2)
Con este fin se fabrico un recipiente de aluminio con didmetro interno de 52,5 mm y altura de
72,15 mm en el cual se evalué la densidad a granel de las muestras. El volumen del recipiente
se determiné siguiendo el procedimiento de la norma en el que se llena el recipiente con
agua y unas gotas de jabon liquido hasta la maxima capacidad, se pesa el recipiente antes
y después de llenado para calcular el peso del agua y se calcula el volumen del agua (que
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serd el mismo del recipiente) asumiendo una densidad de 1 kg/dm3. La densidad a granel
del cuesco de palma sin tratar es de 434,67 kg/m?.

4.1.5. Determinacion del contenido de cenizas del cuesco de palma
sin tratar

Para determinar el contenido de cenizas del cuesco se ejecuté la metodologia descrita en
la norma EN 14775 Solid biofuels - Determination of ash content. Para esto se toman dos
muestras de cuesco con un tamano de grano de particulas entre 0,5 y 0,25 mm, se introducen
en una mufla en donde se lleva a cabo el plan de calentamiento descrito en la norma hasta
una temperatura de 550 °C, esta temperatura se mantuvo por 4 horas. Se registra la masa de
las muestras antes y después del calentamiento utilizando una balanza con una precision de
0,1 mg, el contenido de ceniza en base seca se calcula utilizando la Ecuacién 4-3. El promedio
de las dos muestras arrojé un contenido de ceniza de 2,9 % en base seca.

100 -
Ag= e,

= -100 4-3
ml(lOO — Mad) ( )

En donde my es la masa final de la muestra, m; es la masa inicial de la muestra, M,q es la
humedad de la muestra (calculada en la seccion 4.1.3).

4.2. Maquina peletizadora

Para la elaboracion de los pellets del actual proyecto se utilizé la peletizadora encontrada
en el Laboratorio de Transferencia de Calor de la Universidad Nacional de Colombia sede
Bogota. Esta peletizadora se disend y construyé en proyectos anteriores. Se puede ver un
esquema general de la maquina en la Figura 4-1, esta produce pellets por baches y en cada
corrida genera 14 pellets. Esto se logra al introducir biomasa en la recimara cilindrica (45
mm de Didmetro y 150 mm de largo) donde un émbolo accionado por una prensa hidrdulica
obliga a la biomasa a ser extruida por un dado con 14 orificios de 6 mm de diametro como
se puede ver en la Figura 4-2. La camisa se mantiene caliente gracias a unas resistencias que
la recubren, un lazo de control mantiene la temperatura constante.

El sistema hidraulico de la peletizadora es el que mueve el émbolo superior. En la Figura
4-3 se muestra un esquema del sistema.

La posicién y presion del émbolo se registra con un Arduino UNO. La posicién se mide
utilizando un sensor de resistencia y la presion utilizando un sensor piezo eléctrico conectado
a la linea de aceite que alimenta el émbolo superior. Un circuito sencillo convierte la senal
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—

Figura 4-1. Diagrama general de la méquina peletizadora. 1) recdmara con émbolo superior,
2) columnas de apoyo, 3) émbolo, 4) camisa, 5) base, 6) sistema hidraulico, 7)
entrada de aceite al émbolo superior, 8) salida de aceite al émbolo superior, 9)
tanque de aceite.

-

3

Figura 4-2. Vista en seccion simplificada de los principales componentes de la méquina
Peletizadora. 1) émbolo, 2) camisa, 3) dado, 4) base.

del sensor de presién de amperios a voltios para poder ser leidos por el Arduino. Se registran
datos de posicion y presion cada 0,025 segundos. El sistema de adquisicion de datos registra
la presion de la linea de aceite, por lo que para saber la presion que ejerce el embolo que
empuja la biomasa se realiza el calculo mostrado en la Ecuacién 4-4 que relaciona las areas
del embolo superior y el émbolo que presiona la biomasa, en donde P, es la presion del
émbolo, P, es la presiéon del aceite, A, es el area de la recamara superior y A, es el area de
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Figura 4-3. Diagrama sistema hidraulico peletizadora. 1) Tanque, 2) Filtro, 3) Bomba
engranajes, 4) Motor eléctrico, 5) Vélvula de alivio, 6) Valvula aisladora de
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manémetro, 7) Manémetro anédlogo, 8) Vélvula direcional, 9) Mangueras, 10)
Piston hidréulico, 11) Mandmetro anélogo.

la cara del émbolo. Esta es la presién que se reporta en los experimentos.

4.3. Protocolo de produccién de pellets

A continuacién se describe de manera general el procedimiento utilizado para la realizacién
de cada bache de pellets. En las secciones siguientes se describen en detalle los procedimien-
tos mencionados.

El protocolo incluye los pasos para producir pellets con diferentes niveles de humedad y
temperatura de cuesco de palma molido. Para realizar un bache de pellets se comienza cal-
culando la cantidad de agua que sera agregada al cuesco de palma molido para que este
tenga la humedad deseada, esta se mide utilizando una balanza con una precision de 1 mg.
Después de agregada el agua el cuesco de palma molido es agitado hasta que se alcanza una
homogenizacién visual. Este se deja reposar en un recipiente sellado durante 24 horas antes
de realizar la prueba con el objetivo de permitir que el agua se difunda a través de la muestra
para tener una buena homogenizacién de la humedad. Se seleccioné un tiempo de 24 h ya
que pruebas preliminares mostraron que para tiempos menores no se lograba una adecuada
homogenizacion y para tiempos mayores a 48 h en algunos recipientes con cuesco de palma
molido crecian hongos.

Una vez se tiene el cuesco de palma molido preparado se encienden las resistencias de la
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camisa hasta alcanzar la temperatura deseada. Se introduce el cuesco de palma molido a
un horno microondas por el periodo de tiempo calculado para subir la temperatura a la
requerida segun el diseno de experimento. Se introduce el cuesco de palma molido en la
camisa y se acciona el émbolo que lo extruye por el dado mientras el sistema de adquisicién
de datos registra la posicién y presién durante la prueba. Se considera que una prueba es
satisfactoria cuando alcanza a salir rebaba por el dado, la rebaba se descarta y se extraen los
pellets que quedan en los canales del dado. Las pruebas en las que el émbolo se traba antes
de que esto ocurra se toman como fallidas pero se registra la ultima posicién del émbolo para
de esta manera comparar con otras pruebas fallidas que tanto material alcanzo a fluir en los
canales. Se limpia el dado y la recamara antes de realizar una nueva prueba.

4.3.1. Ajuste de la humedad de la materia prima

Ya que uno de los parametros a evaluar es la humedad del cuesco al ser introducido al proceso
de peletizado se debe poder modificar la humedad con la que viene la biomasa originalmente
a un valor especifico deseado. Esto se logra determinando la humedad inicial de la muestra
utilizando el procedimiento descrito en 4.1.3 y luego agregando la cantidad de agua necesaria
para llegar a la humedad deseada utilizando para las dos actividades una balanza con 0,1 mg
de precision. Para calcular el agua adicionada requerida se parte de la ecuacién encontrada en
la norma EN 14774 para calcular la humedad de la muestra y se simplifica como se muestra
en la ecuacion 4-5 para calcular el agua contenida por la muestra.

A
M; = ~—-100 (4-5)
my
En donde M; es la humedad de la muestra calculada segiin norma, A; es la masa de agua
en la muestra y m; es la masa total de la muestra. Tomando esta ecuaciéon como base, se
modifica para tener en cuenta la adicion de agua como se puede ver en la Ecuacion 4-6.

A+ A

7 - 100 (4-6)
En donde My es la humedad final A; es el agua originalmente contenida en la muestra, A es
el agua adicionada, m; es la masa total original de la muestra. reemplazando 4-5 en 4-6 y
despejando se obtiene la ecuacion con la que se calcula la cantidad de agua a adicionar para
conseguir una determinada humedad de una muestra.

1 -100/M;

(4-7)
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SS df MS F P-value F crit
t (s) 5,071503 | 2 | 2,535752 | 1086,259 | 1,86E-11 | 4,256495
A (g) 16,05985 | 2 | 8,029927 | 3439,841 | 1,05E-13 | 4,256495
Interaccion | 4,464563 | 4 | 1,116141 | 478,1298 | 1,8E-10 | 3,633089
Within 0,02101 9 10,002334
Total 25,61693 | 17

Tabla 4-2. ANOVA del experimento factorial de pérdida de humedad en el horno.

4.3.2. Determinacion de la pérdida de humedad del cuesco molido
durante el proceso de precalentamiento

Con el objetivo de evaluar la influencia de la temperatura del material, las muestras fueron
precalentadas en un horno microondas antes de cargarlas en la maquina peletizadora. En
una serie de experimentos preliminares se observé que la pérdida de humedad era significa-
tiva durante este proceso, por lo cual se disend y ejecuté un experimento para determinar
el contenido de humedad perdida y de esta manera estimar el porcentaje de humedad real
cargado a la maquina.

Un experimento factorial completo con dos replicas se ejecutd con tres niveles de tiempo de
residencia en el horno (t : 10, 35 y 70 s) y tres niveles de adicién de agua (A : 0,5y 11 g). Se
realiz6 un ANOVA el cual mostré que los dos factores y su interaccion son estadisticamente
significativos como se muestra en la Tabla 4-2.

Con el objetivo de encontrar una ecuacién que prediga el agua perdida durante el proceso
de calentamiento se realizé un programa utilizando la herramienta estadistica R [79]. Es-
te programa crea multiples modelos con todas las posibles combinaciones de estos factores
de primer y segundo orden y efectiia una regresion lineal de minimos cuadrados sobre estos
modelos para los cuales encuentra los coeficientes de ajuste de la ecuacién y el R? respectivo.

El modelo con el mejor ajuste fue el que se encuentra en la ecuacion 4-8 y los coeficientes de

regresion para dicha ecuacion se encuentran en la Tabla 4-3 y en la Figura 4-4 se muestra
graficamente como se comporta el modelo.

y = Bo+ BitA+ Bot® + Bat? A+ Byt? A® + ¢ (4-8)
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Coeficiente Valor
Bo 0
B -6,529e-04
P 2,076e-04
Bs 1,303e-04
By ~4.139¢-06

Tabla 4-3. Coeficientes de regresién para la ecuacion 4-8

Al = FAHN2+HN2*A+HN2*AN2+0

Agua agregada (9)
° 0
A5

3 o 11

=~ Modelo

R72=0.999784907114199

Agua perdida (g)

10 20 30 40 50 60

t(s)

Figura 4-4. Mejor modelo pérdida de agua en horno.

4.3.3. Determinaciéon de la temperatura de la muestra posterior al
proceso de calentamiento
Para subir la temperatura de la muestra antes de ser introducida a la maquina peletizadora

se utiliza un horno microondas con una potencia de 1 kW. Con el objetivo de estimar el
tiempo de residencia en el horno para que la muestra llegue a una temperatura determinada
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se realizé un experimento factorial completo con dos replicas, tres niveles de tiempo de re-
sidencia en el horno (t : 10, 35 y 70 s) y tres niveles de adicién de agua (A : 0,5y 11 g). El
experimento arrojé que el contenido de humedad inicial no era un factor significativo y que la
temperatura a la salida del proceso de calentamiento dependia principalmente del tiempo de
residencia. Se utilizé el programa en R mencionado en la seccién anterior para hacer multi-
ples regresiones y encontrar el mejor modelo de prediccién de la temperatura de la muestra.
De este analisis se seleccioné la Ecuacién 4-9 para estimar el tiempo de residencia en el horno.

T,, = —0,025t* + 2,77t + 22 (4-9)

Para corroborar experimentalmente la temperatura de la muestra se utiliza una termocu-
pla tipo K y se mide la temperatura al salir del horno. La temperatura reportada en los
experimentos es la medida experimentalmente.

4.4. Caracterizacion de los pellets producidos

Una vez se producen los pellets, estos son almacenados en recipientes herméticos por 12
horas antes de realizar las pruebas mecanicas. Se separan de manera aleatoria 2 de los 14
pellets los cuales no se utilizaran en la prueba de durabilidad con el fin de utilizarlos en la
evaluacién térmica.

4.4.1. Durabilidad

Con el objetivo de evaluar la durabilidad de los pellets, se tuvieron en consideracién varios
métodos de medicién mencionados en la seccién 3.4.1. Para la evaluacion de este parametro
se escogio un método en el que se dejaran caer los pellets ya que estos métodos estaban
mas adecuados para simular las cargas a las que seran sometidos los pellets en el proceso de
transporte y no se necesitan grandes tamanos de muestra, lo cual es favorable teniendo en
cuenta que en un bache solo se producen 14 pellets.

Se utilizo en los experimentos preliminares una variacién del Standard Test Method for Drop
Shatter Test for Coke ASTM D3038 - 93(2010) inspirada en el trabajo de Adapa et. al [2],
estos experimentos dieron suficiente informacion sobre el efecto de los parametros evaluados
para seleccionar los rangos de variacion de los mismos pero tuvieron poca precision por lo que
para los experimentos principales se refiné la metodologia utilizando como base el trabajo de
Oveisi [73] dando buenos resultados. La metodologia utilizada para las pruebas preliminares
y los experimentos principales se describe en detalle a continuacion.
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Pruebas preliminares

Se estimo la durabilidad de los pellets en las pruebas preliminares utilizando una metodologia
similar a la descrita por Adapa et. al [2] en la que como método de estimacion de la calidad
se midi6 la resistencia al impacto de los pellets de la siguiente manera: Se mide la masa de
un solo pellet antes de realizar la prueba utilizando una balanza con una precisiéon de 1 mg
luego se deja caer el pellet desde una altura de 1,85 m sobre una baldosa de ceramica, se
recoge el pedazo de mayor tamano y este se toma como la masa final del pellet, se calcula
entonces la resistencia al impacto utilizando la Ecuaciéon 4-10.

pU =" 4100 (4-10)
m;

En donde mjy es la masa final y m; es la masa inicial. Esto se hace para todos los pellets de un

bache y se reporta el resultado de la prueba como el promedio de los resultados individuales

de cada pellet.

Experimentos principales

Como se mencioné anteriormente, la metodologia utilizada en las pruebas preliminares die-
ron suficiente informacién sobre el efecto de los parametros evaluados para seleccionar los
rangos de variacion de los mismos pero tuvieron poca repetibilidad por lo que para realizar la
prueba de durabilidad de los experimentos principales se utilizé una metodologia modificada
a la descrita en el trabajo de Oveisi [73] en la que se deja caer una bolsa con pellets repetidas
veces. Esto simula las condiciones de carga y descarga que los pellets experimentaran en la
vida real ya que al hacer la prueba con la bolsa de pellets estos son sometidos a ruptura
de volumen, ruptura de superficie, el efecto de acolchonamiento de los pellets enteros, los
pellets rotos y finos generados en el proceso.

El procedimiento utilizado para realizar la prueba es el siguiente. Los pellets se hacen pasar
por una malla de 5 mm donde se remueven finos que puedan estar adheridos a ellos. Lo
que queda en la malla se pesa utilizando una balanza con una precisiéon de 1 mg, esto se
toma como la masa inicial de pellets. Luego se introducen los pellets en una bolsa de tela
y se dejan caer 5 veces desde una altura de 4 m sobre un piso de ceramica, se hace pasar
el contenido de la bolsa por la misma malla de 5 mm y se pesa lo que queda en ésta, esto
serd la masa final de pellets. La durabilidad se calcula determinando el porcentaje de masa
que queda al final del proceso utilizando la Ecuacion 4-10.

Se decidi6 utilizar una bolsa de tela con las dimensiones necesarias para que quepa un bache
de pellets comodamente (35 mm por 35 mm) y se utilizé tela en vez de una bolsa de plastico
o una malla, debido a que seria dificil garantizar que siempre quedara la misma cantidad
de aire atrapado en la bolsa de plastico lo cual podria afectar la repetibilidad de la prueba.
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Tamano de grano (mm) | <0,15

Temperatura camisa (°C) | 100

Tamafio de muestra (g) 50

Tiempo en horno (s) 60

Tabla 4-4. Parametros constantes de elaboracion de pellets para el experimento de evalua-
cién de la prueba de la bolsa.

Se descart6 la malla debido a que se perderian finos en cada repeticion. Se utilizé la altura
disponible mas alta en el laboratorio de transmisién térmica correspondiente a 4 m. Se se-
leccioné un tamano de malla de 5 mm, el cual es un poco més estricto que por ejemplo 3,15
mm utilizado en la norma europea EN15210-1 Solid biofuels — Determination of mechanical
durability of pellets and briquettes — Part 1: Pellets. Para determinar el nimero de veces
que se debe dejar caer la bolsa con los pellets se llevé a cabo un experimento simple el cual
se describe a continuacién.

Luego de seleccionar los parametros del método, se realizé6 un experimento con el objetivo
de evaluar si habia una mejora significativa del método de la bolsa con respecto al droptest
simple. En este experimento se vari6 solo la humedad como variable de entrada, ya que en
los datos recolectados con la anterior metodologia del droptes simple se observé que esta
variable es la que tenia el mayor efecto sobre la durabilidad. Se seleccionaron 3 niveles de
humedad los cuales se pueden ver en la Tabla 4-4. Para cada nivel se ejecutaron 2 réplicas
que fueron evaluadas con el droptest simple, cuya metodologia se describe en el numeral
4.4.1 y 2 réplicas que fueron evaluadas con la bolsa. Utilizando los datos obtenidos en las
pruebas preliminares (Seccién 5.1.2) se seleccioné un nivel bajo de humedad de 11,5 % que
corresponde a la durabilidad mayor, un nivel alto de 17,5 % que corresponde a la durabilidad
menor y una humedad intermedia de 14,5 %. Las muestras evaluadas con la bolsa se dejaron
caer 2, 5y 10 veces cada una, entre cada prueba las muestras se pasaron por la malla de 5
mm, se anoto el peso de los pellets que quedaron en la malla, se volvid a cargar la bolsa con
todo el material y se dejé caer la bolsa de nuevo hasta alcanzar el siguiente nivel de caidas,
esto con el objetivo de evaluar el efecto de las caidas repetidas y de esta manera seleccionar
el numero de veces que se debe dejar caer la bolsa.

Para analizar estos resultados de manera gréfica, se elaboré la Figura 4-5 en donde se loca-
lizan los promedios de las réplicas para cada punto del experimento y se dibujé una barra de
error que muestra la mediciéon mayor y menor entre réplicas. La prueba de la bolsa muestra
una tendencia clara en la que a medida que aumenta la humedad disminuye la durabili-
dad de los pellets, lo cual también se observa en la prueba del droptest aunque con mucha
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mas variabilidad. Al ver la Figura 4-5 se puede llegar a la conclusién de que al cambiar el
método de evaluacién de la durabilidad los resultados de una prueba de durabilidad no son
extrapolables a la otra, pero que se observan las mismas tendencias independientemente del
método utilizado. Se puede ver ademés que la variacién entre replicas es mayor a medida
que aumenta la humedad y que para cada humedad la variaciéon entre replicas es siempre
menor para la pruebas de la bolsa que para el droptest, muestra de esto es que en algunos
puntos la barra de error es tan pequena que se confunde con el marcador de la serie.
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Figura 4-5. Comparacién de durabilidad de pellets evaluados con el droptest y con diferente
numero de caidas en la prueba de la bolsa. Con barras de error.

Para seleccionar el nimero de veces que se debe dejar caer la bolsa se realizé un analisis de
varianza utilizando la herramienta R [79]. Un resumen con los valores p de este anélisis se
pueden ver en la Tabla 4-5. Se observa que todos tienen un nivel de significancia menor a
0,05 por lo que se podria dejar caer la bolsa solo dos veces y tener certeza de que el compor-
tamiento observado se debe al efecto y no al error de medicién, pero dejando caer la bolsa 5
veces se disminuye a la mitad la significancia. No se observa una diferencia tan significativa
entre dejar caer la bolsa 5 o 10 veces. Basado en estos resultados se decidi6 dejar caer la bolsa
5 veces al ser este niimero un buen balance entre precisién y tiempo de ejecucién de la prueba.
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Caidas | Valor p

2 0,0468
5 0,02
10 | 0,0157

Tabla 4-5. Valores p para los diferentes niveles de ntimero de caidas en la prueba de la
bolsa.

4.4.2. Humedad de los pellets

Luego de haber realizado la prueba de durabilidad se recolectan los pedazos mas grandes que
se obtienen al realizar la prueba descrita en la secciéon 4.4.1 y se realiza el mismo procedi-
miento que se utiliza para determinar la humedad del cuesco sin tratar descrito en la seccién
4.1.3 . No se toman los pellets completos para poder utilizar la mayor cantidad de pellets
en la prueba de durabilidad y también se aprovecha que después de realizada la prueba de
durabilidad se obtienen varios pedazos pequenos con lo cual se aumenta el area superficial
ayudando al secado, ademas el hecho de que estos pedazos vengan de diferentes pellets ayuda
a obtener un promedio de todo el lote.

4.4.3. Densidad a granel

Para determinar la densidad a granel de los pellets se utilizo el recipiente descrito en la sec-
cién 4.1.4 que cumple la norma EN 15103 Solid biofuels — Determination of bulk density. Se
estima la densidad a granel de los pellets haciendo uso de una de las ventajas del peletizado
la cual es que se producen elementos de geometria regular. Se determina el nimero de pellets
que caben en el recipiente y partiendo de la premisa de que el volumen entre pellets no varia
de manera significativa se puede asumir que la misma cantidad de pellets independientemen-
te de las condiciones en las que se fabricaron utilizaran el mismo volumen.

Manualmente se llené el recipiente de pellets siguiendo el procedimiento descrito en la norma
tres veces y se determiné que en promedio al recipiente le caben 84 pellets (los cuales fueron
tomados de varios baches de pellets). Para calcular la masa que tendrian 84 pellets realizados
con las condiciones de un bache determinado, se pesan todos los pellets de un bache y se
divide entre el numero de pellets con lo cual se obtiene el peso promedio de un pellet de ese
bache, este valor se multiplica por 84 y se obtiene la masa de pellets que ocuparia el volumen
del recipiente. De esta manera se llegd a la ecuacion 4-11 basada en la norma con la que
se estima la densidad a granel de los pellets producidos en un bache, donde m,, es la masa
promedio de un solo pellet en kg del bache a evaluar. Para estas mediciones se utilizé6 una
balanza con una precisiéon de 1 mg.
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84 - m,,

Dar = T AT~
0,000157

(4-11)

4.4.4. Comportamiento térmico

Para evaluar el comportamiento térmico mediante la pirdlisis de pellets de cuesco de palma
se llevaron a cabo una serie de andlisis termogravimétricos.

Los parametros utilizados para el analisis de termogravimetria dependen de las condiciones
realizables en el equipo disponible el cual permite el procesamiento de muestras de hasta
aprox. 10 g con tasas de calentamiento de maximo 15 K/min. A partir de la experimentacion
realizada por Gomez et al. [34] para la pirdlisis de cuesco de palma en forma granular se
selecciona una tasa de calentamiento de 10 K/min para ser utilizada en los experimentos de
este proyecto.

La experimentacion se dividié en dos partes, una seccion preliminar en la que se utilizaron
como muestras pequenos trozos de pellets y la experimentacion principal en la que se uti-
lizan como tamano de muestra pellets completos. Se decidié dividir la experimentacién en
dos etapas, ya que el equipo utilizado para las pruebas preliminares requiere un tiempo de
preparacion, tiempo de ejecucion y gasto de nitrogeno para cada prueba significativamente
menor al equipo en el que se ejecutaron las pruebas principales, de esta manera al eva-
luar térmicamente en el experimento preliminar todas las combinaciones de los parametros
de elaboracién de los pellets se esperaba recolectar informacién relevante sobre el comporta-
miento térmico que permitiera ejecutar y analizar de mejor manera el experimento principal.

En las dos secciones experimentales las muestras se calentaron utilizando un plan de calenta-
miento que comienza con una etapa de secado a 105 °C y luego se calienta la muestra hasta
950 °C en una atmosfera de nitrégeno y se registra la pérdida de masa (los detalles del plan
de calentamiento y flujo de nitrégeno se presentan en las secciones correspondientes). Para
presentar los resultados de las dos secciones experimentales se muestra la pérdida de masa
en porcentaje y se toma como 100 % la masa de la muestra después del proceso de secado a
105 °C y se sustrae del resultado el contenido de cenizas, de esta manera se normalizan los
resultados obtenidos de las pruebas utilizando el parametro W que representa el porcentaje
de masa de la muestra en el pellet libre de agua y cenizas. Para calcular el parametro W
se utiliza la ecuacién 4-12, en donde m, es la masa registrada por los instrumentos, m es
la masa de la muestra libre de agua, Ay es el porcentaje de ceniza en base seca del cuesco
(calculado en la seccion 4.1.5).
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Pruebas preliminares de pirolisis

En los experimentos preliminares se tomaron fragmentos con un diametro promedio de 3 mm
de los pellets realizados en el experimento principal. Estas muestras se analizaron en un
equipo de termogravimetria Mettler toledo TGA 1 ubicado en el Laboratorio de Ingenieria
Quimica de la Universidad Nacional de Colombia sede Bogota (LIQ). Se corren las pruebas
con la tasa de calentamiento ya mencionada de 10 K/min y un flujo de nitrégeno de 50
ml/min a condiciones ambientales, se selecciond este flujo basado en la experiencia adqui-
rida en el uso de este equipo para proyectos anteriores. En la Figura 4-6 se muestra una
descripcion detallada del programa de calentamiento utilizado.
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Figura 4-6. Descripciéon grafica del programa de calentamiento utilizado en el Laboratorio
de Ingenieria Quimica.

Evaluacién térmica del experimento principal

Para evaluar el comportamiento térmico de los pellets completos, se llevaron a cabo prue-
bas en la termobalanza del laboratorio BIOT descrita en la Figura 4-8. Como tamano de
muestra se utilizaron dos pellets completos cada uno proveniente de una réplica diferente
con el objetivo de intentar disminuir el error por la variacion entre réplicas. Se utilizaron los
pardmetros descritos en la Figura 4-7.

Debido a que como se puede observar en la Figura 4-8 el nitrogeno fluye en la misma direc-
cién del peso de la muestra, el crisol experimenta una fuerza de arrastre debida al flujo que
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de no ser tenida en cuenta conllevaria a un error en la medicién de la pérdida de masa de la
muestra. Para cuantificar el efecto del arrastre se ejecuta una prueba en el equipo utilizando
la misma tasa de calentamiento y flujo que se utilizara en todas las pruebas pero sin muestra,
en la cual se registra el peso que reporta la balanza durante la prueba. De esta manera se
cuantifica el efecto del arrastre y se descuenta este efecto al reportar los resultados de las

pruebas.

Figura 4-7.

Temperatura (°C)

Descripcion grafica de la tasa de calentamiento utilizada en el equipo de ter-

1000

800 —

600 —

200 o

Flujo N2 1.5 I/min

120 min
105 °C

T T T
100 150

tiempo (min)

mogravimetria del Grupo BIOT.

200

250




42 4 Metodologia
O
@l_':h‘j
I\ o
I:T:I DAO
@nz ) ?
| &
A = !
4 =
i)
/@

Figura 4-8. Equipo de termogravimetria empleado para la realizacién de la pirdlisis [26].

1) bala de nitrégeno gado industrial, 2) vélvula de control de fujo, 3) valvula

de control de flujo, 4) balanza, 5) tapa, 6) reactor, 7) horno, 8) crisol, 9) ter-

mocupla, 10) soporte crisol, 11) intercambiador de calor, 12) intercambiador

de calor, 13) filtro de lana de vidrio, 14) valvula de control de fluyjo manual,
15) analizador en continuo de oxigeno, 16) bomba de vacio, 17) medidor de

flujo en continuo, 18) sistema de adquisicién de datos, 19) sistema de control

de temperatura.



5. Resultados

El presente capitulo se muestran todos los resultados obtenidos durante el transcurso de
la ejecucion del proyecto. Se comienza con la muestra de la informacién recolectada en las
etapas preliminares en donde se llevaron a cabo una serie de experimentos encaminados a
familiarizarse con los equipos y la elaboracion de pellets de cuesco de palma como también
indagar sobre el efecto que tienen los factores de elaboracién de pellets sobre la durabilidad
de los pellets y la presion de peletizado. Esta etapa preliminar cumple ademas una funcién
muy importante ya que con los equipos utilizados en este proyecto no es posible realizar
pellets con algunos niveles de los parametros seleccionados, por lo tanto fue necesario antes
de ejecutar el experimento principal determinar el rango de variacién de los parametros en
los cuales es viable realizar pellets con estos equipos. Por tltimo se muestran los resultados
obtenidos al ejecutar el experimento principal en donde se muestra de manera mas formal
la relacion entre los parametros de elaboracion de los pellets y el comportamiento mecénico
y térmico de los mismos.

5.1. Experimentos preliminares

Antes de disenar y ejecutar los experimentos principales que determinaran de manera es-
tadisticamente significativa la influencia de los parametros de elaboracion seleccionados, se
ejecutaron una serie de experimentos con el objetivo de familiarizarse con la maquina y los
factores de elaboracion de los pellets. Los resultados de estos experimentos se describen a
continuacion.

5.1.1. Exploracion inicial

Se llevaron a cabo una serie de experimentos en la peletizadora con el objetivo de fami-
liarizarse con la maquina y el proceso de peletizado. Esta exploracién inicial se ejecuta sin
la intencién de presentar resultados estadisticamente significativos, el objetivo de estos ex-
perimentos es familiarizarse con el proceso y los pardametros de elaboracion de pellets. Un
resumen de la informacién recolectada en esta exploracién se explica a continuacion.
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Flujo de material en los canales

Al analizar los datos recolectados por el sistema de adquisicién de datos con las posiciones y
respectivas presiones del émbolo se comenzd a observar un patrén repetitivo en las pruebas.
En la Figura 5-1 se puede ver la forma tipica del comportamiento de la presién de peletizado
que experimenta la biomasa durante una prueba. Si bien la forma especifica de esta gréfica
depende de varios factores que se mencionardn mas adelante, durante todas las pruebas (sin
contar las pruebas fallidas en las que el émbolo se traba antes de que logre salir todo el
material por los canales) se observa que a medida que se mueve el émbolo la presién primero
aumenta rapidamente hasta llegar a un maximo local, luego disminuye un poco antes de
comenzar a aumentar de nuevo hasta un méaximo en el cual se mantiene constante y por
ultimo se dispara hasta la méxima presién de la maquina al llegar al final de la carrera (225
mm). Este comportamiento se puede dividir en tres etapas que se relacionan con el fenémeno
fisico que ocurre durante la formacion del pellet. Estas etapas son compresion, extrusion y
estabilizacion.

Durante la compresion el émbolo presiona la biomasa contra el dado pero no ejerce la sufi-
ciente presion para que esta entre a los canales, la energia del émbolo se utiliza entonces para
comprimir la biomasa y a medida que se reduce el volumen va aumentando la presion. En la
etapa de extrusién la presién a la que estd sometida la biomasa es lo suficientemente grande
para lograr que esta comience a fluir por los canales. El pico de presién y el valle al inicio de
la etapa de extrusién puede deberse a que en el pico la biomasa alcanza su punto maximo
de compresion, justo después esta comienza a fluir por los canales del dado por lo que hay
un aumento subito del volumen de la biomasa y esto causa la caida en la presion después del
pico. A medida que la etapa de extrusién continia, la biomasa sigue entrando a los canales,
debido a la presién a la que esta sometida hace fuerza contra las paredes del canal lo que
genera resistencia al flujo debido a la friccion, esto obliga a que el nuevo material que entra
al canal deba vencer esta resistencia, por lo que entra al canal a una presion mayor lo que
ocasionara que esta biomasa que entra a una mayor presion ejerza a su vez mayor friccién
cuando esté dentro del canal, por lo tanto la biomasa detras de ésta entrara al canal con
mayor presion ain y asi sucesivamente la presion requerida para introducir biomasa al canal
aumentara gradualmente. Evidencia de este fenémeno descrito se puede ver en la Figura 5-2
que muestra un pellet de una prueba fallida en la que el émbolo se trabd antes de llegar al
final de la carrera. El gradiente de presién al que estuvo sometido el pellet en el canal se
puede ver en el pellet donde los segmentos de biomasa que entraron al canal primero con
una presién menor (derecha de la imagen) se ven maés sueltos que el final del pellet que se ve
muy compacto. Este proceso en el que la presion aumenta gradualmente debido a la friccion
continuia hasta que se llega a la tercera etapa en la que se alcanza una presion estable y el
émbolo extruye la biomasa restante en la recAmara a una presion relativamente constante
(estabilizacion).
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Figura 5-1. Comportamiento de la presion de peletizacién en donde se muestran las tres
etapas del proceso.

Tamano de muestra

Si no se carga suficiente material a la mdquina para que la presién de extrusion se estabilice
los pellets fabricados tendran gradientes de compactacion. Por lo que lo ideal es cargar la
maquina con la mayor cantidad de material posible para garantizar que haya suficiente ma-
terial en la recamara y asi llegar al estado estable.

Durante las pruebas preliminares se encontraron pruebas en las que el émbolo se trababa
antes de que saliera rebaba por el dado. Una de las maneras en las que se intent6 lograr que el
material extruyera fue cargando menos material a la recamara con el objetivo de reducir las
pérdidas debidas a la friccién del material con las paredes de la recAmara y por la compresién
del material. Si bien disminuyendo la cantidad de material cargado se logré hacer que un
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Direccion de flujo |:>

Figura 5-2. Pellet parcial.

poco mas de material entrara a los canales, nunca se logré que extruyera por completo. Por
lo tanto se decidi6 llenar la recamara al maximo y esto se logré utilizando 50 g de material
para todas las pruebas.

Humedad

Para lograr diferentes niveles de humedad se agregd agua a la muestra como se describe en
la seccién 4.3. Se encontro que el efecto de adicionar agua a la muestra solo mostraba resul-
tados si se dejaba reposar la muestra por varias horas. Experimentos en los que se dejaron
las muestras por mas de 48 horas después de adicionar el agua mostraban crecimientos de
hongos, por lo que se decidié dejar reposar las muestras por 24 horas para evitar que la
descomposicion de la biomasa por la accién de organismos vivos influenciara los resultados
de las pruebas.

En la exploracion preliminar al variar la humedad de la muestra se puede ver que a medida
que se aumenta la humedad de la muestra se necesita menor presion para extruir la biomasa.
Cuando se realizan pellets con una humedad mayor al 20 %, independientemente del tamano
de grano o temperatura utilizado, los pellets que se fabrican son extremadamente fragiles
y se desmoronan con facilidad. Mas informacion detallada sobre el efecto de la humedad se
puede ver en la seccién 5.1.2.

Tamaio de grano

Los datos obtenidos en la exploracion preliminar en la que se intentd evaluar el efecto del
tamano de grano muestran que a medida que se incrementa el tamano de grano se aumenta
la presion necesaria para hacer extruir la biomasa. Los resultados mostraron que no fue po-
sible realizar pellets de una calidad aceptable en la maquina peletizadora disponible con los
tamanos de granos mayores a 0,5 mm.
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Aglomerante

Una de las principales preguntas que se esperaba responder en esta exploracién preliminar
es si era posible realizar pellets sin aglomerante. Basado en los resultados observados se
encontrd que si es posible realizar pellets de cuesco de palma en esta maquina peletizadora
sin el uso de aglomerantes.

Temperatura

Inicialmente se probé peletizar el material a temperatura ambiente para fijar esta tempera-
tura como el nivel mas bajo de temperatura de peletizacion, pero solo se logré que la biomasa
fluyera por los canales para el tamano de grano més pequeno de entre 0,17 y 0,15 mm, por
lo que se descarto esta temperatura ya que a esta temperatura seria imposible evaluar varios
niveles de tamanos de granos o humedades. Esto hizo necesario realizar experimentos en los
que se subié la temperatura de la camisa y se comenzo a precalentar la biomasa antes de
introducirla a la recamara, lo cual mostré buenos resultados.

Para determinar si la temperatura de la camisa o la de la muestra ejercia una mayor in-
fluencia en la facilidad con que fluye la biomasa en el proceso de extrusion, se disené un
experimento factorial 22 con dos réplicas. Los pardmetros fijos utilizados se pueden ver en
la Tabla 5-1. Se seleccionan dos niveles para la temperatura de la camisa (7.: 100 y 55 °C)
y dos niveles para la temperatura de la muestra (7,,: 90 y 50 °C) cada pardmetro con dos
réplicas. Se decidié que el nivel maximo de la temperatura de la muestra debia ser menor a
la temperatura de ebullisién del agua a la presién atmosférica de bogotd (aproximadamente
93 °C) para evitar que el efecto de que el agua contenida en las muestras se evaporara rapi-
damente por la accién del calentamiento tuviera un efecto no previsto sobre las variables de
respuesta y enmascarara el efecto de la temperatura de la muestra.

Tamano de grano (mm) | Humedad (%)

0,5 a 0,25 10,3

Tabla 5-1. Parametros fijos utilizados para la realizacion del experimento.

Para medir la resistencia al flujo de la biomasa, en los experimentos principales se tomo co-
mo variable de respuesta la presion registrada para hacer fluir la biomasa por los canales,
pero como en algunos experimentos ejecutados en este numeral la biomasa se atascé antes
de llegar al final de carrera es imposible utilizar la presion de peletizado como variable de
respuesta. Por esta razén con el objetivo de evaluar la capacidad de fluir de la biomasa en
este numeral se tomo6 como variable de respuesta la tltima posicion del émbolo, cabe aclarar
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que el final de la carrera del émbolo se encuentra en 225 mm. Los resultados obtenidos se
pueden ver en la Tabla 5-2. Se puede observar en los datos, que independientemente de
la temperatura de la camisa, solo se llegd al final de la carrera en los experimentos con la
temperatura de la muestra alta.

T,, alta T,, baja
T. alta | 222 | 225 | 218 | 218
T. baja | 225 | 223 | 217 | 216

Tabla 5-2. Ultimas posiciones del émbolo en las pruebas de peletizacion.

Se ejecutd un andlisis de varianza utilizando la herramienta R y se encontraron los valores p
mostrados en la Tabla 5-3. Se puede observar que el inico factor con un nivel de significancia
menor a 0,05 es la temperatura de la muestra por lo que se concluye que es este el tinico
parametro significativo. Se decidié entonces mantener fija la temperatura de la camisa en
100 °C para las pruebas realizadas después de ejecutar este experimento.

Factor | valor p
T, 0,62131
T 0,00225

T, T, | 0,3452

Tabla 5-3. Valores p para los factores temperaturas de camisa y temperatura de muestra.

En experimentos donde se intenté subir la temperatura de la muestra por encima de 100 °C
se necesitaba dejar la muestra en el horno por un tiempo considerablemente mayor con
respecto a temperaturas menores y era muy evidente que habia una pérdida de humedad
significativa durante el proceso. La evaporaciéon del agua dificultaba el subir la temperatura
a un valor superior a 100 °C por lo que se decidi6 realizar las pruebas hasta una temperatura
de 90 °C para evitar que la humedad saliendo del grano enmascarara el verdadero efecto
de la temperatura. Se encontré que a temperaturas mayores se requiere menor presién para
extruir la biomasa.
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5.1.2. Determinacion del rango de variacion de los parametros

Luego de dejar a punto tanto la maquina como la metodologia de elaboracion y evaluacion
de los pellets. Se utiliz6 la informacion recolectada en la exploracién anteriormente mencio-
nada de los parametros de procesos para ejecutar un experimento simple con el objetivo de
determinar el rango de variacién de los parametros con los cuales se pueden producir pellets
en la maquina peletizadora del laboratorio.

Se disend entonces un experimento explorativo con combinaciones de parametros para de es-
ta manera recolectar informacién que permita decidir los niveles del experimento principal.
Cabe aclarar que como el objetivo de la experimentacion en esta seccién es sélo explorar
combinaciones de la parametros para identificar los rangos de variacién en los que se pueden
elaborar pellets, no se realizaron réplicas de los experimentos para de esta manera tener
suficiente materia prima con la que ejecutar el experimento principal el cual si posee varias
réplicas.

De la exploracion inicial se conoce que los factores mas influyentes son el tamano de grano
y la humedad, por lo que se seleccionaran diferentes niveles de estos factores y se dejara la
temperatura de la muestra fija. Se eligieron como variables de respuesta la durabilidad de los
pellets y la presiéon maxima alcanzada. Se evaluaron dos niveles de tamano de grano (G: 0,5
- 0,25y 0,17 - 0,15) que fueron los niveles con los que se logré producir pellets en la maquina
utilizada. Para la humedad se ejecutaron pruebas comenzando con el tamano de grano mas
pequeno sin adicion de agua y se ejecutaron niveles adicionales al agregar 1 g de agua hasta
que se llegd a un punto en el que la calidad de los pellets era inaceptable ya que presentaban
grietas y eran muy quebradizos como se puede ver en la Figura 5-5. Esto dio doce niveles de
humedad (H: 7,02, 8,11, 9,23, 10,38, 11,54, 12,73, 13,93, 15,15, 16,38, 17,62, 18,87, 20,12), con

el tamano de grano mayor se ejecutaron las pruebas con los mismos doce niveles de humedad.

Cuando el émbolo llega al final de la carrera en una prueba se reporta como presién méxima
la presién registrada por los instrumentos a 2 mm antes del final de la carrera con el objetivo
de asegurar que la presion registrada en ese punto es debido a la resistencia que opone la
biomasa a fluir por los canales y no porque el émbolo ha llegado al final de la carrera. El
sensor de posicion tiene una precision de mas o menos 1 mm por lo tanto 2 mm antes del
final de la carrera es la posicién donde se tiene la absoluta certeza de que el émbolo no ha
llegado al final de la carrera. Cuando no se alcanza a extruir toda la biomasa y el sistema se
traba, se reporta la maxima presion alcanzada en la maxima posicion alcanzada. En la Tabla
5-4 se pueden ver los pardmetros fijos de la prueba en donde se muestra la temperatura de
la camisa, la temperatura de la muestra y el tiempo de residencia en el horno para subir la
temperatura de la muestra.
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T. (°C) | T;,, (°C) | Tiempo en horno (s)
100 90 60

Tabla 5-4. Parametros fijos utilizados para la realizacion del experimento.

Con el tamano de grano mayor no se logr6 realizar pellets con humedades menores a 9 %
por lo que los resultados de esas pruebas no se muestran. El comportamiento de la presion
se puede ver en la Figura 5-3 y el de la durabilidad en la Figura 5-4. Se puede observar una
clara tendencia en la que a medida que aumenta la humedad de la muestra disminuye tanto
la durabilidad de los pellets como la presién de peletizado. Se debe recordar que como se dijo
en la seccion 4.4.1 la metodologia de evaluacién de la durabilidad en esta seccion es diferente
a la utilizada en el experimento principal, se puede ver en la Figura 5-4 que la respuesta
de la durabilidad tiene mucha variabilidad, esta fue la principal motivacion para seleccionar
una nueva metodologia de evaluacion de la durabilidad en los experimentos principales, y
como se mostrara mas adelante, en el experimento principal se encontraron tendencias mas
definidas con mucha mejor repetibilidad. Por ejemplo, pareciera que en la Figura 5-4 hubiera
un aumento repentino de la durabilidad en humedades mayores a 17 %, pero en realidad era
muy evidente al observar los pellets que no habia una mejora en la durabilidad si no mucha
variabilidad en la respuesta de la variable. Al refinar la metodologia de evaluacién de la
durabilidad este comportamiento no se volvié a encontrar.

Basado en los resultados de la exploracion mostrada en esta seccién se decidieron los niveles
de los pardmetros que seran utilizados en el experimento principal. Los dos niveles (G: 0,5
- 0,25 y 0,17 - 0,15 mm) producen pellets en la maquina con las condiciones utilizadas y
se alcanza a observar una diferencia apreciable de comportamiento entre los niveles por lo
que se utilizardan estos niveles. Para poder ver diferencias significativas en el comportamiento
de los pellets se deben utilizar diferencias de temperaturas de mas de 20 °C, por lo que se
utilizaran solo dos niveles de temperatura una mayor de 90 °C (tiempo en horno de 35 s) que
es la mayor temperatura alcanzada en los experimentos con la que no se tiene una pérdida
significativa de agua durante el proceso de calentamiento y para el nivel de temperatura
menor se considerd utilizar la temperatura ambiente pero se descarté ya que esto es un es-
cenario poco realista ya que debido a la friccién entre las particulas y las paredes siempre se
observara un incremento en la temperatura en un proceso industrializado, ademas al someter
un nivel de temperatura al proceso de calentamiento y otro no podria suceder que haya un
efecto por el proceso de calentamiento y no por la temperatura de la muestra, entonces se
decidi6 utilizar como nivel minimo un tiempo de residencia en el horno de 5 s que resulto en
una temperatura de muestra de 30 °C.

Para la humedad se seleccioné el nivel maximo como la humedad a la que se encuentra la
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Figura 5-3. Comportamiento de la presién de peletizado en las pruebas preliminares.

menor durabilidad que fue con 17 % de humedad y para el nivel inferior se buscé la menor
humedad a la cual se pudieran elaborar pellets con las condiciones mas desfavorables de los
demds parametros, de esta manera se garantiza que para todas las demas combinaciones
de parametros se podran elaborar pellets y la maquina no se trabard durante la prueba.
Para seleccionar estos parametros se buscaran las condiciones que den la mayor presion de
pelletizado ya que esta es la limitante para poder elaborar pellets en la maquina utilizada.
Se puede ver en la Figura 5-3 que el tamano de grano menor da la presion de pelletizado
mayor y en la Tabla 5-2 se encuentra que la temperatura menor da la capacidad de fluir
menor. Por lo tanto se ejecutaron una serie de pruebas con el tamano de grano mayor a la
temperatura menor y se vari la humedad hasta encontrar la menor humedad con la que se
pudieran elaborar pellets, la cual fue 11,5 %. Ya que se ve que la humedad tiene un efecto
significativo sobre la presion de pelletizado y la durabilidad, ademéas de los niveles alto y
bajo se decidié agregar dos niveles intermedios para observar el efecto de la humedad de la
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Figura 5-4. Comportamiento de la durabilidad en las pruebas preliminares.

muestra de manera gradual. Para el experimento principal se decidié entonces utilizar los
niveles de humedad (H: 11,5, 13,3, 15,3 y 17%).

5.2. Experimento principal

En la experimentacién preliminar se logré familiarizar con el proceso de peletizado, se de-
terminaron los pardametros relevantes a la durabilidad, se seleccionaron rangos de variacién
de estos parametros en los que se lograron realizar pellets y se refiné la metodologia tan-
to de elaboracién como de evaluacion de pellets. Basados en la informacién recolectada en
la experimentacion preliminar se disendé un experimento para mostrar el comportamiento
observado anteriormente pero con la suficiente rigurosidad estadistica. Se disené un experi-
mento factorial con dos niveles de tamafnio de grano (G: 0,5 - 0,25 y 0,17 - 0,15 mm), dos
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Figura 5-5. Pellets realizados con un tamano de grano de 0,5 a 0,25 mm y una humedad
de 20,12 %.

niveles de temperatura de muestra (7,,: 90 y 30 °) y cuatro niveles de humedad (H: 11,5,
13,3, 15,3 y 17%). Cada combinacién de los factores se ejecuté con 3 réplicas (los resultados
numéricos de todas las pruebas ejecutadas del experimento principal se pueden consultar
en el Anexo A). El experimento se ejecutd y los pellets producidos fueron caracterizados
mecanica y térmicamente, los resultados obtenidos de esta experimentacion se muestran a
continuacion.

5.2.1. Evaluacidon mecanica

En esta seccién se presentan los resultados del experimento principal sobre el comportamiento
mecanico de los pellets. En la Tabla 5-5 se muestra el resultado de los anélisis de varianza de
los factores y sus interacciones sobre la durabilidad, presion de peletizado y densidad a granel.
Se puede observar en la tabla que todos los factores y sus interacciones, exceptuando al efecto
de la combinacion de la temperatura de muestra con el tamano de grano para la presion,
tienen un efecto estadisticamente significativo sobre la presién de pelletizacion, durabilidad y
densidad a granel de los pellets (asumiendo una significancia de 0.05). Especificamente sobre
la durabilidad de los pellets el experimento principal corrobora con rigurosidad estadistica
las sospechas encontradas en la exploracién inicial de que la humedad de la muestra tiene
el mayor efecto sobre la durabilidad de los pellets, lo cual se puede apreciar en la tabla, ya
que este parametro tiene el menor valor p de todos. En las siguientes secciones se describen
en detalle los resultados encontrados sobre estas variables de respuesta.

Presion de peletizado

Para mostrar el efecto que tienen los parametros seleccionados sobre la presion de pelletizado,
se elabor6 la Figura 5-6 en donde cada marcador representa el promedio de las réplicas para
cada combinacion de parametros, las barras de error se dibujaron trazando una linea del
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valor p

Factor | Durabilidad | Presién | Densidad
T 5,108e-13 2,2e-16 | 0,026797

G 0,0019 2,2e-16 | 2,870e-08

H 2,2Ee-16 2,2e-16 | 1,164e-13
TG 1,009e-5 0,74563 | 0,003541
T,,:H 0,0013 2,200e-11 | 0,044995
G:H 0,0019 0,01032 | 0,002138
T,:G:H 0,019 3,851e-07 | 0,001236

Tabla 5-5. Valores p para los factores del experimento principal sobre la durabilidad, presién
de peletizado y densidad a granel de los pellets. En donde T;, es la temperatura
de la muestra, G es el tamano de grano y H es la humedad de la muestra.

punto menor al mayor entre réplicas. Los nombres en la leyenda representan los dos niveles
de temperatura Alto = H y Bajo = L (linea roja y azul respectivamente), y los dos niveles
de tamano de grano 17 = tamano de grano menor y 25 = el tamano de grano mayor (linea
continua y discontinua respectivamente).

El andlisis de varianza realizado con la herramienta R (Tabla 5-5) revela que todos los fac-
tores y en menor medida sus interacciones tienen un efecto significativo sobre la presién de
peletizado de los pellets.

Se encuentra que la presién de peletizado disminuye a medida que se aumenta la tempera-
tura de la muestra. Esto se puede explicar debido a que a mayor temperatura los polimeros
que constituyen la biomasa (celulosa, hemicelulosa y lignina) se deforman mas facilmente y
esto a su vez hace que la biomasa fluya més facilmente hacia los canales del dado ya que
el material opone menor resistencia a la deformacion. A medida que aumenta la humedad
se observa una disminucion en la presién, esto puede ser debido a que el agua actia como
lubricante en la interfaz pared-particula y particula-particula. La humedad de la muestra
también disminuye la temperatura de transicion vitrea de los polimeros que conforman la
biomasa, por lo que la combinacién de estos factores tiene un efecto mayor que cada uno por
separado, evidencia de esto es que al observar la Tabla 5-5 se puede ver que la combinacién
de estos dos factores tiene un efecto mucho mayor que cualquier otra combinacién de factores
sobre la presién de pelletizado.

Cabe resaltar que tanto en el tamano de grano pequeno como en el grande, las pruebas
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Figura 5-6. Comportamiento de la presién de peletizado del experimento principal.

con la temperatura baja y la humedad mayor tuvieron un valor que se sale de la tendencia
observada. Estos puntos tienen una presiéon mayor a la humedad inmediatamente anterior
(para su respectivo tamano de grano y temperatura de muestra) lo cual solo ocurre para
esta combinacién de parametros, por esta razén estos puntos se repitieron. Las pruebas de
repeticion dieron los mismos resultados por lo que se descarta que sea un error experimen-
tal. Seria muy interesante en futuras experimentaciones elaborar sobre este comportamiento
no esperado observado en esta experimentacion ya que este no se encontré en la literatura
tampoco.

Basado en los experimentos preliminares y el experimento principal, se puede ver que a
medida que se aumenta el tamano de grano se necesita mayor presion para que fluya la
biomasa por los canales. Esto contradice los resultados encontrados por Stelte et al. [94]
quienes reportan que para tamanos de grano menores se obtienen presiones mayores para
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mover la biomasa en los canales. Una posible explicacion para la diferencia con los resultados
encontrados en esta experimentacion es que Stelte et al. utilizan una recamara cerrada para
elaborar los pellets en la que solo se tiene en cuenta la resistencia al flujo debida a la friccién
de la biomasa con las paredes del canal, pero no se tiene en cuenta la resistencia al flujo
debida al cambio de secciéon para forzar a la biomasa a entrar a los canales del dado a la
cual si estd sometida la biomasa en la maquina utilizada en este estudio. En la literatura
no se encontraron autores que estudiaran el efecto del tamano de grano sobre la resistencia
al flujo debida al cambio de seccién pero varios autores han encontrado que manteniendo
todos los demas factores fijos, a medida que se aumenta la presion de peletizado aumenta la
densidad de los pellets [58, 17, 86, 21, 38, 53|, por lo que se podria utilizar la densidad de
los pellets como medida indirecta de la presion de peletizado. Los resultados obtenidos por
Serrano et al. [85] y Bergstrom et al. [6] quienes evaluaron el efecto del tamano de particula
sobre la densidad de los pellets utilizando maquinas pelletizadoras industriales en las cuales
si estd presente el efecto del cambio de seccién muestran que a medida que se incrementa el
tamano de grano se aumenta la densidad de los pellets y el consumo de energia de la maquina
pelletizadora, ambos indicadores de que la presion necesaria para hacer fluir la biomasa por
los canales aumenta. Esto corrobora los resultados encontrados en esta investigacion en la
que se encuentra una relaciéon directamente proporcional entre el tamano de grano y la
presion de pelletizado. El hecho de que al tener en consideracion solo el efecto de la friccién
de la biomasa con la paredes del canal se encuentre que la presion disminuye al aumentar
el tamano de grano y que ocurra lo opuesto al tener en cuenta el efecto combinado de la
reducciéon de area y la friccion con las paredes del canal sugiere que la reduccion de area
tiene un efecto mayor sobre la presién de pelletizado que el de la friccién con las paredes.
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Durabilidad de los pellets

Para mostrar el efecto que tienen los parametros seleccionados sobre la durabilidad de los
pellets, se elaboré la Figura 5-7 en donde cada marcador representa el promedio de las
réplicas para cada combinaciéon de parametros, las barras de error se dibujaron trazando una
linea del punto menor al mayor entre réplicas. Los nombres en la leyenda representan los dos
niveles de temperatura Alto = H y Bajo = L (linea roja y azul respectivamente), y los dos
niveles de tamano de grano 17 = tamano de grano menor y 25 = el tamano de grano mayor
(linea continua y discontinua respectivamente).
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Figura 5-7. Comportamiento de la durabilidad del experimento principal.

El analisis de varianza realizado con la herramienta R mostrado en la Tabla 5-5 revela que
todos los factores y sus interacciones tienen un efecto significativo sobre la durabilidad de
los pellets, especialmente la humedad de la muestra.
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La literatura sobre el efecto de la humedad muestra que a medida que se aumenta la hume-
dad de la muestra se mejora la durabilidad de los pellets hasta llegar a un maximo después
del cual esta comienza a disminuir. Al ver los resultados de estos experimentos se puede
concluir que como solo se observa que la durabilidad disminuye al aumentar la humedad en
el rango de parametros ejecutados, el maximo de durabilidad se debe encontrar al realizar
pellets con una humedad menor a la utilizada en estos experimentos, lo cual es imposible de
evaluar en la maquina utilizada ya que al ejecutar experimentos con una humedad menor
la biomasa se trababa en el dado al no tener la suficiente presion para obligarla a fluir por
los canales del dado. De la misma manera como se habia comentado en la seccién de la
presion de peletizado, la combinacion de factores en los que se tiene la méxima humedad,
maxima temperatura y menor tamano de grano, presenta un comportamiento que se sale
del esperado, esta combinacién de parametros se repitié para descartar que el comporta-
miento observado se debiera a un error experimental, no se encuentra informacién sobre este
comportamiento en la literatura, por lo que los datos recolectados en esta experimentacion
pueden servir como punto de partida para futuras investigaciones que lo expliquen.

El refinamiento de la metodologia de evaluacion de la durabilidad permite ver que hay un
aumento en la durabilidad a medida que aumenta la temperatura de la muestra que no se
veia claramente en las pruebas preliminares. Es claro ahora que la temperatura de la mues-
tra tiene un efecto positivo en la durabilidad de los pellets. Esto se puede deber como se
mencioné en la seccién 3.2 a que la temperatura tiene un efecto sobre los polimeros que
constituyen la biomasa (como celulosa, hemicelulosa y lignina) permitiendo que se deformen
mas facil, lo cual tiene un efecto favorable en la aglomeracion de las particulas.

Segun la literatura a menores tamanos de grano se deberian tener pellets con mejor durabili-
dad ya que estos tienen un area superficial mayor lo cual favorece el proceso de aglomeracion.
Varios autores utilizando maquinas con dados cerrados han encontrado evidencia de esto en
sus resultados [14, 48], pero otros autores utilizando maquinas de pelletizado industrial han
encontrado resultados similares a los observados en este proyecto en el que los pellets con
mejor calidad son los elaborados con el tamano de grano méas grande [81, 102, 99|, aunque
los autores reportan que no en un incremento significativo. Una posible explicacion de los
resultados observados puede ser que en el montaje experimental ejecutado en las pruebas de
este proyecto, la presién de pelletizado depende de los deméas parametros de proceso inclu-
yendo el tamano de grano, y a medida que se disminuye el tamano de grano la presiéon de
pelletizado disminuye. Como se explicé anteriormente en la seccién de presion de peletizado
del experimento principal 5.2.1, la presion tiene un efecto directamente proporcional a la
durabilidad de los pellets [1, 14], por lo que el efecto observado aqui en el que disminuye la
durabilidad de los pellets al disminuir el tamano de grano probablemente no sea debido a la
disminucién del tamano de grano si no a la disminucién en la presion de pelletizado o a la
interaccién de estos dos factores. Tiene sentido entonces encontrar trabajos en la literatura
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con los mismos resultados obtenidos aqui en procesos de pelletizado industrial que tienen
dados abiertos, en los cuales los efectos del tamafnio de grano y presién compiten.
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Densidad a granel

En la Figura 5-8 se muestra el efecto que tienen los parametros seleccionados sobre la den-
sidad a granel de los pellets, en donde cada marcador representa el promedio de las réplicas
para cada combinacién de parametros, las barras de error se dibujaron trazando una linea del
punto menor al mayor entre réplicas. Los nombres en la leyenda representan los dos niveles
de temperatura Alto = H y Bajo = L (linea roja y azul respectivamente), y los dos niveles
de tamarnio de grano 17 = tamano de grano menor y 25 = el tamano de grano mayor (linea
continua y discontinua respectivamente).
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Figura 5-8. Comportamiento de la densidad a granel del experimento principal.

Se puede observar que la densidad a granel tiene un comportamiento similar al de la presion
de peletizado, lo cual es de esperar ya que la presién de peletizado es la directamente encarga-
da de compactar la biomasa. Aunque no se encuentra una tendencia clara, lo cual sugiere que
el error encontrado se debe a la metodologia empleada debido a que no se poseen tamanos
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de muestra suficientemente grandes para ejecutar pruebas de densidad a granel normalizadas.

En la seccién 4.1.4 se calcula la densidad a granel del cuesco sin tratar, la cual es 434,67 kg/m3.
Por lo que se ve que aun con la menor densidad a granel encontrada se obtiene un aumento de
la densidad con respecto al material sin tratar. Tomando como referencia la mayor densidad
a granel encontrada se tiene un aumento del 139,6 %. La norma EN 14961-6 Solid biofuels
— Fuel specifications and classes — Part 6: Graded nonwoody pellets especifica que para la
comercializacién de pellets estos deben tener una densidad a granel mayor a 600 kg/m?® por
lo que los pellets producidos con la temperatura mayor y el tamano de grano mayor podrian
ser comercializados bajo norma.
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Humedad de los pellets

La humedad de un combustible sélido es un valor de gran interés, por lo que se caracte-
riz6 la humedad de los pellets elaborados. Los resultados de esta caracterizacion se pueden
ver en la Figura 5-9. Todas las muestras tuvieron una pérdida de humedad significativa
en el proceso de pelletizado, lo cual es una de las ventajas del proceso de pelletizado pa-
ra la comercializacion de combustibles sélidos ya que es deseable tener un combustible con
baja humedad. Como es de esperarse entre mas elevada es la humedad de la muestra con
la que se realizo el pellet mayor es la humedad de los pellets. Como referencia, la norma
EN 14961-6 Solid biofuels — Fuel specifications and classes — Part 6: Graded nonwoody
pellets especifica que para tener una calidad B los pellets deben tener una humedad menor
al 15 % mientras que para tener una calidad tipo A deben tener una humedad menor al 12 %.
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Figura 5-9. Comportamiento de la humedad de los pellets elaborados.
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5.2.2. Comportamiento térmico

Para evaluar el efecto que tienen los parametros de elaboraciéon sobre el comportamiento
térmico de los pellets se decidié hacer un analisis termogravimétrico de los pellets elabora-
dos en el experimento principal. Como se mostré en la seccién 3.4.3 este tipo de andlisis es
uno de los mas utilizados para este fin. Para analizar los datos recolectados en la prueba
se decidié utilizar como variable de respuesta solo la pérdida de masa y la derivada de la
pérdida de masa con respecto a la temperatura de la muestra, ya que la motivaciéon para
realizar esta caracterizacion es tener la suficiente informacién para comparar el comporta-
miento térmico de los pellets y asi evaluar el efecto de los parametros y niveles utilizados para
su elaboracién. Cabe recalcar que la motivacion de realizar pirdlisis en el presente trabajo
es utilizar la informacién recolectada solo como herramienta de comparacion entre pellets
y de esta manera evaluar el efecto de los pardmetros de elaboraciéon de los mismos, NO se
pretende estudiar de manera formal el proceso de pirdlisis de los pellets de cuesco de palma
o dar explicacién al comportamiento observado.

Como se menciond anteriormente la evaluacion térmica se dividié en dos etapas, una prelimi-
nar y otra definitiva. El equipo utilizado para las pruebas preliminares requiere un tiempo de
preparacion, tiempo de ejecucion y gasto de nitréogeno para cada prueba significativamente
menor al equipo en el que se ejecutaron las pruebas principales con los pellets completos (ya
que en el equipo utilizado para las pruebas preliminares solo se pueden evaluar muestras de
tamanos menores a 4 mm), de esta manera al evaluar térmicamente en el experimento pre-
liminar todas las combinaciones de los parametros de elaboracién de los pellets se esperaba
recolectar informacién relevante sobre el comportamiento térmico que permitiera ejecutar y
analizar de mejor manera el experimento principal.

Se efectuaron una serie de andlisis termogravimétricos con los parametros descritos en la
seccién 4.4.4 y los resultados se presentan a continuacién.

Pruebas preliminares de pirdlisis

En esta seccion se ejecutaran andlisis termogravimétricos de fragmentos (3 mm de didmetro
en promedio) provenientes de los pellets elaborados en el experimento principal utilizando
un equipo de termogravimetria encontrado en el Laboratorio de Ingenieria Quimica de la
Universidad Nacional sede Bogotd (Los detalles del equipo y de las muestras se pueden con-
sultar en la seccién 4.4.4).

Los resultados de estas pruebas se pueden ver en la Figura 5-10. En donde el nimero 25 y 17
representan el tamano de grano mayor y menor respectivamente, Las letras H y L representan
la temperatura de muestra alta y baja respectivamente y los dos tltimos digitos del nombre
representan la humedad de la muestra. Solo se presentan los resultados de la humedad alta
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y baja sin los puntos intermedios, ya que no se observa una diferencia significativa debida
a la humedad por lo que se decidié no mostrarlos por claridad. Para tener un estimado del
error experimental se realizé una réplica del cuesco sin tratar.
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Figura 5-10. Pérdida de masa TGA muestras LIQ.

Se puede ver en las figuras mostradas que el cuesco sin tratar tiene un comportamiento di-
ferente al de la biomasa pelletizada, pero que entre parametros de elaboracién no se observa
una diferencia significativa (las diferencias observadas estdn dentro del rango del error expe-
rimental). Esto se pude explicar si se tiene en cuenta que los pellets aun si son elaborados con
diferentes parametros tienen la misma composicién quimica y a tasas de calentamiento bajas
en donde los fenémenos de transporte no juegan un papel importante no se ven diferencias
significativas entre pellets de diferentes parametros de elaboracion.

A tasas de calentamiento bajas y con tamanos de particula pequenos como los utilizados
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Figura 5-11. Derivada de la pérdida de masa con respecto a la temperatura TGA muestras

LIQ.

en esta seccién experimental en donde los fenémenos de transporte se ven disminuidos y no
hay una diferencia significativa en la composicién quimica debido a que el peletizado es un
proceso mecénico y no quimico, no se esperaria ver diferencias significativas entre la biomasa
pelletizada y sin pelletizar. Puede ser posible entonces que la diferencia observada en este
estudio preliminar muestre que hay una diferencia en el comportamiento térmico debida
exclusivamente al proceso de pelletizado, independientemente de las condiciones en las que
se realice el mismo.
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Figura 5-12. Comparacién de la pérdida de masa y la derivada de la pérdida de masa con
respecto a la temperatura TGA muestras LIQ.
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Experimentaciéon con pellets completos

En la seccién anterior se realizaron una serie de termogravimetrias utilizando como tamano
de muestra fragmentos de pellets. En esta seccién se busca ver el efecto que tiene la geometria
de los pellets elaborados (Didmetro 6 mm y Largo 30 mm) para lo cual se pirolizaron pellets
completos. Ya que independientemente de los parametros de elaboracién, como se mostro en
la seccion anterior, se observé un comportamiento similar y todos los pellets tienen una geo-
metria regular, que es el efecto que se espera evaluar en esta seccién. En la secciéon anterior
se mostré que utilizando fragmentos pequenos de pellets a tasas de calentamiento bajas en
donde los fenémenos de transporte son pequenos no hubo una diferencia significativa en el
comportamiento térmico de los pellets debido a los parametros de elaboracion, en esta sec-
cion donde se utilizan pellets completos de haber diferencias en el comportamiento térmico
se deberian a fendémenos de transporte, por lo que se decidié en esta seccion sélo evaluar los
pellets con la mayor y menor densidad, los pellets con la mayor densidad son los elaborados
con el tamano de grano mayor, la temperatura mayor y la humedad menor, mientras que
los pellets con menor densidad se elaboraron con los niveles opuestos de parametros de ela-
boracién por lo que ademas se garantiza que se evaltiien pellets con todos los niveles de los
parametros (aun si no se evalian todas las combinaciones).

Los resultados de estas pruebas se pueden ver en la Figura 5-13. En donde el ntimero 25
y 17 representan el tamano de grano mayor y menor respectivamente, Las letras H y L re-
presentan la temperatura de muestra alta y baja respectivamente y los dos ultimos digitos
del nombre representan la humedad de la muestra. Para estimar el error experimental se
realizé una réplica de los pellets elaborados con el tamano de grano mayor, la temperatura
alta y la menor humedad.

Los datos obtenidos de esta experimentacion estan dentro de lo esperado para el comporta-
miento térmico del cuesco de palma de aceite. Al comparar los datos obtenidos por Garcia et
al. [30] que hizo pirdlisis de cuesco de palma de aceite (Figura 3-6), se puede ver que tanto
en el presente trabajo (Figura 5-15) como en el de Garcia et al. (Figura 3-6) se encuentra
un pico de tasa de descomposicién entre 270 °C y 280 °C (el cual puede ser debido a la
descomposicién de la hemicelulosa), luego a medida que se aumenta la temperatura la tasa
de descomposicion comienza a bajar hasta que se llega al rango de temperaturas entre 310
°C y 320 °C donde la tasa comienza a subir de nuevo (probablemente debido a que cerca
estas temperaturas la celulosa comienza a descomponerse) hasta que se llega a un segundo
pico de tasa de descomposicion en el rango de temperaturas entre 340 °C y 350 °C a partir
del cual la tasa de descomposicién comienza a disminuir significativamente hasta 400 °C (al
rededor de esta temperatura ya ha reaccionado la gran mayoria de la hemicelulosa y celulo-
sa), luego de este punto la tasa disminuye gradualmente hasta llegar a cero cerca a los 800 °C.
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Figura 5-13. TGA muestras Laboratorio de transmisién de calor (comportamiento suavi-
zado).

Se puede observar en la Figura 5-14 que de la misma manera que en los experimentos de
la seccion anterior, el pellet tiene una tasa de descomposicion méas elevada. No se observan
diferencias significativas en el comportamiento térmico entre pellets, por lo que se puede
asumir que el rango de densidades de los pellets evaluados no es suficiente para que se ob-
serven diferencias significativas debidas a la transferencia de masa. Tampoco se encuentran
diferencias significativas entre parametros de elaboracién de los pellets ya que las diferencias
observadas estan dentro del rango del error experimental.

Para explicar la diferencia en el comportamiento térmico entre la biomasa peletizada y sin
procesar se buscé en la literatura autores que realizaran analisis termogravimétrico donde
compararan la pirdlisis de un material y pellets hechos del mismo material, pero no se en-
contraron autores que hicieran este tipo de estudios. Por ejemplo, segin Erlich et al. [24]
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Figura 5-14. Derivada de la pérdida de masa con respecto a la temperatura TGA muestras
Laboratorio de transmisién de calor (comportamiento suavizado).

es dificil encontrar estudios que analicen la descomposiciéon de pellets. Por este motivo los
datos mostrados en este estudio pueden servir de punto de partida para futuros estudios en
donde se estudie de manera formal el efecto del proceso de peletizado sobre la pirdlisis.
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Figura 5-15. Comparacién de la pérdidad de masa y la derivadad de la pérdida de masa
con respecto a la temperatura TGA muestras Laboratorio de transmision de
calor (comportamiento suavizado).
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Contraccién geométrica de pellets pirolizados

Al realizar la pirdlisis de los pellets elaborados en el proyecto se observé que el pellet car-
bonizado mantenia una geometria similar a la inicial antes del proceso de pirdlisis pero que
este experimentaba una contraccién como se puede ver en la Figura 5-16. Utilizando un
calibrador se midieron los pellets pirolizados, se comparo6 la geometria inicial con la final y
todos dieron una reduccién de alrededor del 30 % en longitud y didmetro.

Figura 5-16. Comparacién de pellets antes y después del proceso de pirdlisis.



6. Conclusiones y recomendaciones

6.1. Conclusiones

En este capitulo se presentan las conclusiones a las que se llegd después de realizar el presente
trabajo.

» Los rangos de los parametros de elaboracion seleccionados dentro de los cuales es
factible realizar pellets de cuesco de palma utilizando el equipo del presente trabajo
son los siguientes: Tamano de grano menor a 0,5 mm, humedad entre 11 y 17%,
temperatura de la muestra entre 20 y 90 °C.

= Sobre el efecto de los pardametros de elaboracién de los pellets en su comportamiento
mecanico en los rangos seleccionados se puede concluir lo siguiente:

e Al aumentar el tamano de grano aumenta la durabilidad de los pellets y la presion
de peletizado.

e Al aumentar la temperatura de la muestra aumenta la durabilidad de los pellets
y disminuye la presién de peletizado.

e Al aumentar la humedad de la muestra se disminuye la durabilidad de los pellets
y la presién de peletizado.

= No fue necesario utilizar el tamano de grano menor para elaborar pellets de buena
calidad, esto significa que se pueden ahorrar costos en el proceso de molienda para la
produccion industrializada.

= Los pellets con la mejor durabilidad se elaboraron utilizando el tamano de grano entre
0,5 y 0,25 mm, una humedad de 11,5% y una temperatura de 90 °C. Los cuales tienen
a su vez la mayor densidad a granel encontrada.

= Hay una diferencia entre el comportamiento térmico de la biomasa sin tratar con
respecto a la peletizada. Pero entre pellets realizados con diferentes parametros de
elaboracion no se encontré una diferencia significativa.
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6.2. Recomendaciones

= En futuros trabajos para estudiar de manera mejor controlada la presion de peletizado
se deberfa construir un montaje experimental con un solo pellet en el que se evalie de
manera independiente los efectos de la friccién dentro del canal y la resistencia al flujo
debida al cambio brusco de seccion entre la recamara y el canal del dado.

= Se deberian hacer modificaciones al montaje experimental de la termobalanza del la-
boratorio de transmisién de calor de la Universidad Nacional sede Bogotd para mejorar
la precisién de la lectura.
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A. Anexo A

Prueba | G (mm) | Tm (°C) | Hm (%) | t (s) | P (MPa) | DU (%) | Dar (kg/m3) | Hp (%)
3H111 | 0,25-0,5 86 11,5153 | 35 109,216 95,128 606,771 9,8409
3H112 | 0,25-0,5 85 11,5153 | 35 109,004 96,759 605,389 9,8409
3H113 | 0,25-0,5 83 11,5153 | 35 108,155 96,110 606,369 9,8409
3H131 | 0,25-0,5 84,3 13,3199 | 35 99,016 93,623 590,764 10,9657
3H132 | 0,25-0,5 91,8 13,3199 | 35 101,992 91,747 596,427 10,9657
3H133 | 0,25-0,5 91,1 13,3199 | 35 99,016 91,618 583,006 10,9657
3H151 | 0,25-0,5 92 15,3666 | 35 93,919 81,292 575,070 12,4068
3H152 | 0,25-0,5 82 15,3666 | 35 88,180 77,231 275,516 12,4068
3H153 | 0,25-0,5 91 15,3666 | 35 95,192 84,514 578,414 12,4068
3H171 | 0,25-0,5 92 17,0135 | 35 111,767 53,102 555,497 13,4213
3H172 | 0,25-0,5 93,3 17,0135 | 35 107,519 | 31,357 556,662 13,4213
3H173 | 0,25-0,5 91,6 17,0135 | 35 105,816 48,506 554,828 13,4213
3H17R1 | 0,25-0,5 84 17,0032 | 35 114,531 42,391 548,497 13,4213
3H17R2 | 0,25-0,5 84,4 17,0032 | 35 110,070 35,741 550,207 13,4213
3HI7R3 | 0,25-0,5 88 17,0032 | 35 102,204 | 41,053 569,760 13,4213
3L111 0,25-0,5 31 11,5209 ) 130,676 87,499 584,210 10,2319
3L112 0,25-0,5 30,2 11,5209 5) 132,167 77,810 563,611 10,2319
3L113 | 0,25-0,5 30,3 11,5209 5 133,015 80,472 959,599 10,2319
3L131 | 0,25-0,5 30,9 13,3186 ) 125,367 | 76,630 579,002 12,1296
3L132 0,25-0,5 30,1 13,3186 ) 131,742 73,149 566,064 12,1296
3L133 | 0,25-0,5 30,9 13,3186 5 128,130 66,000 990,363 12,1296
3L151 0,25-0,5 29 15,3587 ) 107,094 46,766 276,898 13,7570
3L152 | 0,25-0,5 29,5 15,3587 ) 109,428 | 41,189 273,599 13,7570
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Prueba | G (mm) | Tm (°C) | Hm (%) | t (s) | P (MPa) | DU (%) | Dar (kg/m3) | Hp (%)
3L153 | 0,25-0,5 27,5 15,3587 ) 114,531 51,985 580,554 13,7570
3L171 0,25-0,5 33 17,0092 ) 100,931 36,429 547,828 13,9442
3L172 0,25-0,5 30 17,0092 ) 99,446 23,765 559,465 13,9442
3L173 | 0,25-0,5 30 17,0092 ) 105,816 22,486 562,140 13,9442
bHI111 | 0,15-0,17 7 11,4895 | 35 88,392 86,534 574,134 9,8324
oH112 | 0,15-0,17 70 11,4895 | 35 89,458 93,765 579,975 9,8324
oH113 | 0,15-0,17 80 11,4895 | 35 88,604 91,662 588,223 9,8324
oH131 | 0,15-0,17 89,9 13,3483 | 35 85,204 84,813 570,726 9,9818
5H132 | 0,15-0,17 83 13,3483 | 35 83,083 89,285 568,382 9,9818
5H133 | 0,15-0,17 90 13,3483 | 35 82,659 88,723 572,083 9,9818
oH151 | 0,15-0,17 87,4 15,3556 | 35 72,035 68,164 539,045 11,0549
oH152 | 0,15-0,17 90 15,3556 | 35 72,671 70,149 044,127 11,0549
5H153 | 0,15-0,17 87,3 15,3556 | 35 70,968 70,628 552,688 11,0549
oH17R1 | 0,15-0,17 80,7 16,9980 | 35 74,793 51,589 543,252 13,5129
oH17R2 | 0,15-0,17 87,8 16,9980 | 35 73,520 50,948 536,013 13,5129
bH17R3 | 0,15-0,17 88 16,9980 | 35 72,883 04,121 945,287 13,5129
oL111 | 0,15-0,17 27 11,5007 ) 106,028 89,024 586,975 10,1345
oL112 | 0,15-0,17 26 11,5007 ) 106,240 87,952 585,815 10,1345
oL113 | 0,15-0,17 27 11,5007 ) 107,519 90,501 589,516 10,1345
5L131 | 0,15-0,17 27 13,3299 5 96,683 76,369 575,650 11,3585
oL132 | 0,15-0,17 28 13,3299 ) 98,804 83,340 574,045 11,3585
oL133 | 0,15-0,17 26 13,3299 ) 99,016 79,950 574,401 11,3585
oL151 | 0,15-0,17 29 15,3405 ) 93,071 63,043 542,656 12,3557
5L152 | 0,15-0,17 27 15,3405 ) 89,671 58,491 555,318 12,3557
oL153 | 0,15-0,17 28,5 15,3405 ) 91,156 56,309 554,025 12,3557
oL171 | 0,15-0,17 29 17,0243 ) 83,295 49,700 018,203 13,3710
oL172 | 0,15-0,17 29 17,0243 ) 82,659 37,979 539,312 13,3710
o5L173 | 0,15-0,17 28 17,0243 ) 82,234 35,628 539,624 13,3710
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Prueba

G (mm) | Tm (°C) | Hm (%) | t (s) | P (MPa) | DU (%) | Dar (kg/m3) | Hp (%)

Tabla A-1. Datos de los experimentos realizados del experimento principal de los pellets. En

donde se muestran las condiciones con las que se realizé cada prueba: Tamano
de grano (G), Temperatura de la muestra (Tm), Humedad de la muestra (Hm),
Tiempo de residencia en el horno (t), Presién méxima de pelletizado (P), Du-
rabilida de los pellets (DU), Densidad a granel en base seca de los pellets(Dar),
Humedad de los pellets (Hp).
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