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RESUMEN. En este trabajo se reporta la modelacion de la curva de equilibrio para diez modelos encon-
trados en la literatura, siendo los modelos de Bradley y Aguerre los que mejor describen el proceso de de-
sorcién. Se realizé la determinacién de las curvas cinéticas del disofenol en un secador de laboratorio en
operaci6n discontinua, en un rango de temperaturas entre 40 °C y 80 °C y espesores del lecho de secado
entre 8 mm y 15 mm. Como resultado del diseio experimental realizado se obtuvo un modelo para la de-
terminaci6n del tiempo de secado en funcién del espesor de la torta himeda y de la temperatura del aire
de secado.

SUMMARY . “Study of the Disophenol Drying Kinetics”. In this work the modeling of the equilibrium curve was
reported by ten models found in the literature, being the models of Bradley and Aguerre those that better they de-
scribe the desorption process. The determination of the kinetic curves of the disophenol was carried out in a labo-
ratory dryer in discontinuous operation in a range of temperatures between 40 °C and 80 °C and bed thickness be-
tween 8 mm and 15 mm. As a result of the carried out experimental design a model was obtained for the determi-

nation of the time of drying in function of the thickness of the wet cake and the temperature of the air drying.

INTRODUCCION

El 2,6-diiodo-4-nitrofenol (disofenol, Figura
1), es un solido de color amarillo con actividad
antihelmintica reconocida !, el cual presenta un
espectro amplio de actividad biologica que in-
cluye el tratamiento de la fasciolasis.

Es conocido que el disofenol se obtiene por
iodaciébn con monocloruro de iodo en acido
acético glacial 2 y que es secado en una estufa
con recirculacion de aire en operacion disconti-
nua a una temperatura de 60 °C; sin embargo la
literatura consultada no hace mencién a un es-
tudio de secado del producto, a pesar de la im-
portancia que tiene esta operacion en el proce-
so tecnologico, por ser el contenido de hume-
dad final uno de los parimetros a tener en
cuenta en el control de calidad del disofenol co-
mo materia prima farmacéutica.

El contenido de humedad de equilibrio es
una propiedad de los sélidos y depende sola-
mente de las condiciones de temperatura y pre-
si6én a la cual es determinada. El mismo puede
ser representado por la curva de desorcion, ob-
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Figura 1. Férmula estructural del disofenol.

tenida experimentalmente por métodos dinami-
cos o estiticos y ademds ser inodelada por dife-
rentes ecuaciones disponibles en la literatura 3 4.

Por otra parte la cinética (expresada como la
velocidad de pérdida de masa por unidad de
tiempo y drea) no sodlo depende del estado ter-
modindmico sino también de las condiciones de
operacion (temperatura, humedad y velocidad
del aire).

Las curvas de secado tipicas (velocidad vs.
tiempo 6 velocidad vs. humedad) muestran un
periodo de velocidad constante y otro donde la
velocidad disminuye desde el contenido critico
de humedad hasta el contenido de humedad de
equilibrio. El analisis de las mismas es muy im-
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portante en la caracterizacion del mecanismo de
carga para la transferencia de masa, durante ca-
da periodo de secado 5.

En este trabajo los objetivos propuestos son:
a) ajustar la curva de equilibrio del disofenol
para diez modelos muy utilizados en la industria
farmacéutica, que describen la isoterma de de-
sorcién, b) realizar un estudio de 1a cinética del
secado del disofenol en un rango de temperatu-
ra de 40 a 80 °C y de espesores de la torta ha-
meda entre 8 y 15 mm y ¢) obtener un modelo
que relacione el tiempo de secado con el espe-
sor de la torta y la temperatura del aire de seca-
do.

MATERIALES Y METODOS

En la modelacién de la isoterma de hume-
dad del disofenol se utilizaron los valores de
humedad de equilibrio reportados en la literatu-
ra 6, los cuales se muestran en la Tabla 1.

Humedad relativa Humedad de equilibrio
(%) (%)
43 0.057
48 0.065
62 0.11
74 0.23
79 0.24

Tabla 1. Valores de la curva humedad de equilibrio-
humedad relativa, a T= 22 °C y P= atmosférica.

Para el ajuste de la curva se aplicaron: los
modelos de dos parimetros de Oswin 7, Bradley
8, Henderson 9, Iglesias y Chirife 10, Kuhn 11,
Smith 12, Chung y Pfost 13 y Halsey 14; el modelo
de tres parimetros de Aguerre 15 y el modelo de
cuatro parimetros de Peleg 16, resolviéndose los
mismos mediante el empleo de un paquete de
programas estadisticos. En la Tabla 2 se obser-
van las ecuaciones de los modelos empleados.

Nombre del modelo Ecuaciéon del modelo Referencias
H. B
Oswin X=4 —l—’H Chinnan y Beauchart, 1985
— Hr
Bradley In (1 _\= BcX Bradley, 1936
H,
Henderson 1-H, = exp (<(BX%) Henderson, 1952

Iglesias y Chirife

Kuhn x=-% +B
In H,
Smith X=B-Cln(1-HpD

Chung y Pfost

X=C H, + B
h 1—H,

In(1-HJ=-Bexp (-CX)

Iglesias, 1981
Labuza, 1972
Smith, 1947

Iglesias, 1978

Halsey H,=exp (— i ) Halsey, 1948
Aguerre Vv In H, = K;K,%, donde Aguerre, 1989
S D S
M (380.5 T
Peleg X=KH™ + KH? Peleg, 1992
Tabla 2. Modelos utilizados para el ajuste de la isoterma de desorcion del disofenol
Parte Experimental espesor del lecho 8, 10 y 15 mm. Todos los ex-

En el estudio de la cinética de secado del di-
sofenol se realizd un disefio experimental con
una réplica para cada experimento. Los niveles
seleccionados en el mismo para la variable tem-
peratura fueron 40 °C, 60 °C y 80 °C y para el

perimentos se realizaron en un secador de ban-
dejas discontinuo de laboratorio MEMMERT ULM
400 donde la velocidad del aire permaneci6
constante (4.0 £ 0.1 m/s). La variacion del valor
de temperatura fijado en la cimara de secado



fue de +1 °C. El valor de la humedad relativa
del aire de secado fue de 58 + 4 %. Los ensayos
se realizaron a presidn atmosférica.

La variacién del peso de la torta en el tiem-
po fue medida en una balanza técnica Sartorius
con una precisiéon de + 0,01g. Las mediciones se
llevaron a cabo cada 5 min durante la primera
hora del experimento y cada 20 min a partir de
la misma. Se dieron por terminados los ensayos
cuando al efectuarse dos mediciones sucesivas
la variacion del peso de las bandejas fue menor
del 1 % 7. Después de concluidos los mismos,
las bandejas permanecieron en la estufa a 105
°C durante 12 h con el objetivo de determinar el
peso seco del producto 18, el cual es Gtil para
expresar la humedad en base seca.

RESULTADOS Y DISCUSION
Isoterma de bumedad

Los resultados del ajuste de la curva de de-
sorcién se muestran en la Tabla 3.

Modelo Parametros error del ajuste
(%)

Oswin A = 0,076 8,31
B = 0,918

Bradley B =-3,705 1,30
C=-1,991

Henderson B =-2,473 1,68
C=-0,172

Iglesias y Chirife B = 0,007 7,08
C = 0,067

Kuhn B = 1.417 22,08
C=-5,199

Smith B = 0,865 10.12
C = 0,202

Chung y Pfost A =0,029 1,77
B =-0,125 .
C=1,361

Halsey B =-4,953 363
C =-0,090

Aguerre K7 =0,189 1,35
KZ =1,991
v = 0,051

Peleg K; =0,011 11,15
K, =-0,012
n; =1,668
n; =1,656

. Tabla 3. Resultados obtenidos del ajuste de los mo-
delos que describen el proceso de desorcion.

Como se muestra en la tabla anterior los mo-
delos que mejor describen la curva de desorcion
son el modelo de Bradley y el modelo de Ague-
rre, con un error de estimacion relativo prome-
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dio de 1,30% y 1,35%, respectivamente, los cua-
les garantizan para cada valor experimental un
error relativo menor del 4%.

Cinética de secado

En el disefio experimental realizado para la
determinacién de la influencia de la temperatura
v el espesor del lecho en la cinética de secado
del disofenol se llevaron a cabo 16 experimen-
tos. El error promedio de reproducibilidad obte-
nido en la determinacién de la humedad es me-
nor del 1%.

A modo de ejemplo la Figura 2 muestra la
influencia de la temperatura del aire en la cinéti-
ca de secado del disofenol. En la figura 2b y 3b
para calcular los valores de humedad adimen-
sional se utilizd el valor de humedad de equili-
brio (X¢= 0.11%) correspondiente a un 62% de
humedad relativa del aire, ya que este valor de
humedad se encuentra en el intervalo de con-
fianza de la humedad relativa del aire de secado
utilizado en los experimentos.

Como se observa en la Figura 2c un incre-
mento en la temperatura del aire hace que se
incremente la velocidad de secado, y por tanto
que se pueda disminuir el tiempo de exposicidon
del producto en el secador.

En la Figura 3 se ejemplifica la influencia del
espesor de la torta himeda en la cinética de se-
cado.

La curva de velocidad de secado vs. hume-
dad correspondiente a la Figura 3 muestra que
un aumento en el espesor del lecho hace que
disminuya la rapidez con que se elimina la hu-
medad del sélido.

En la Figura 2c y 3c se observa que para el
producto disofenol solamente aparece el perio-
do de caida del régimen o segundo periodo de
velocidad. Cuando esto sucede la velocidad de
secado se rige por la velocidad del movimiento
interno de la humedad. Algunos estudios reali-
zados del movimiento interno de la misma !9 in-
dican la posibilidad de que se sigan varios me-
canismos de control, entre los que se destacan:
la difusidon, la capilaridad y los gradientes de
presidon producidos por la contraccion o encogi-
miento.

Por otra parte los valores experimentales ob-
tenidos en los diferentes ensayos fueron ajusta-
dos a partir del desarrollo de un modelo (ecua-
cion 1) que relaciona el contenido de humedad
con el tiempo 2; en todos los casos fueron sig-
nificativos los coeficientes del modelo para un
nivel de significacion del 90% y las ecuaciones
adecuadas.
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Figura 2. Influencia de la temperatura del aire en la cinética de secado del disofenol para un espesor del lecho
de 15 mm. a) contenido de humedad vs tiempo, b) humedad adimensional vs tiempo, ¢) velocidad de secado
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Figura 3. Influencia del espesor del lecho en la cinética de secado del disofenol para una temperatura de 80
2C. a) contenido de humedad vs tiempo, b) humedad adimensional vs tiempo, ¢) velocidad de secado vs conte-

nido de humedad.

X=A.exp(-B.t/A) (ec. 1)

Una vez obtenido el valor de los coeficientes
A y B del ajuste de los datos de cada ensayo, se
evalud el modelo para obtener el tiempo de se-
cado correspondiente a una humedad del s6lido
del 1%, el cual representa el contenido de hu-
medad final que es permitido en el control de
calidad del disofenol como materia prima farma-
céutica. Los valores de tiempo de secado calcu-
lados por el modelo anterior son los que consti-
tuyen la data que forma parte en el disefio de
experimento, y que se muestran en la Tabla 4.

Con los resultados del disefio de experimen-
to y a partir de la regresiéon cuadritica multiple
de los factores se obtiene un modelo que des-
cribe el secado del disofenol (ecuacidon 2).

t = A x espesor - B (espesor x temperatura) ec. 2
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Experimento espesor temperatura tiempo
(mm) o (min.)

1 8 40 89

2 15 40 243

3 8 60 76

4 10 60 110

5 15 60 135

6 8 80 30

7 10 80 65

8 15 80 132

Tabla 4. Resultados del disefio de experimento.

En la prueba de significacién de los coefi-
cientes se utilizo el criterio de la t de Student y
se comprueba la adecuacién del modelo por el
estadigrafo F de Fisher para una probabilidad
del 90%. En la Tabla 5 se muestran los resulta-



dos del ajuste realizado. Como se observa en la
misma, el término de mayor significacién en el
modelo es aquel que esta relacionado con la va-
riable espesor de la torta himeda.

Variable Valordelat
independiente Coeficiente de Student
espesor 21,79 6,43
espesor - temperatura -0,19 -3.58

coeficiente de correlacién (r2) = 0.92
Tabla 5. Resultados del ajuste del modelo.

El hecho de que la variable mas significativa
sea el espesor de la torta reafirma la hipotesis
de que el mecanismo de transporte de humedad
en el disofenol se desarrolla en el segundo pe-
riodo de velocidad y que por tanto la influencia
de variables externas como la temperatura sea
menor.

CONCLUSIONES
Se encontrd que los modelos de Bradley vy
Aguerre son los que mejor describen la curva de
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