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Resumen

Los polialcoholes son materiales que pueden ser
interesantes si se utilizan para el almacenamiento
térmico de energia mediante cambio de fase. En este
estudio se intenta acelerar la velocidad de
cristalizacion de uno de estos materiales, el xilitol,
para comprobar su viabilidad.

Introduccion

Debido a la intermitencia de las fuentes de energia
renovable, y la desincronizacion entre la generacion
y la demanda, es necesario el uso de almacenamiento
de energia. Este trabajo se centra en el uso de
almacenamiento térmico de energia mediante cambio
de fase, y propone el xilitol como un prometedor
material de cambio de fase, o en inglés Phase Change
Material (PCM).

El xilitol, un polialcohol, es un material que no es
corrosivo, ni toxico ni inflamable. Ademas, es un
material barato y con una alta entalpia de cambio de
fase. Estas caracteristicas hacen que el xilitol sea un
material prometedor, que sin embargo arrastra dos
problemas: una baja velocidad de cristalizacion y el
subenfriamiento.

La nucleacion del xilitol se da principalmente
mediante nucleacion secundaria, ya que no se ha
observado cristalizacion en el xilitol sin un cristal de
siembra. Como es el mecanismo de nucleacion
secundaria el mecanismo principal, y no se ha
observado nucleacion primaria, es necesaria una
semilla para activar la cristalizacion; y es necesario
también cizallar la muestra para promover esta
cristalizacion.

Metodologia

Se propone la técnica combinada de siembra y cizalla
para activar la cristalizacion del xilitol [1]. Se
comprobara la eficacia de esta técnica mediante un
reémetro de par controlado, que permite cizallar la
muestra ademas de medir la viscosidad. Los ensayos
del calorimetro diferencial de barrido y los
difractogramas permiten comprobar si hay cambios
en las propiedades del xilitol una vez ha sido
cizallado. Por otro lado, se ha disefiado un tanque
agitado de pequefla escala que permite estudiar la
cristalizacion del xilitol cuando la muestra es mucho
mayor que la del redmetro.

Experimentos reoldgicos

Se ha utilizado un reémetro de par controlado para
medir la viscosidad, pues la viscosidad esta
relacionada con la cristalizacidon. Ademas, el
redometro es capaz de cizallar el xilitol, lo que se
espera que provoque una aceleracion en la velocidad
de cristalizacion. Para iniciar la cristalizacion, se
introducird previamente en el xilitol una semilla. Se
han llevado a cabo ensayos en tres diferentes
temperaturas (70, 80 y 90 °C) y tres velocidades de
cizalla (5, 10y 15 s™"). De los resultados del reémetro
(Figuras 1 y 2) se observa que si que existe relacion
entre la temperatura y la velocidad de cizalla (menor
temperatura implica mayor velocidad de cizalla);
aunque no se ha podido garantizar la repetibilidad de
los resultados. También observamos la existencia de
dos zonas, una de induccion, donde la viscosidad es
constante; y otra de cristalizacion, donde aumenta la
viscosidad de la muestra hasta la finalizacién del
ensayo.
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Utilizando las graficas de la viscosidad y de la fuerza
normal del redmetro (Figura 3) podemos calcular los
tiempos de induccion y de final de cristalizacion.
Comparando los tiempos de cristalizacion de los
ensayos con uno a muy baja cizalla (Tabla 1), vemos
que la velocidad de cristalizacion es 20 veces mas
rapida de media, y hasta 40 veces mas rapida si lo
comparamos con el ensayo mas rapido. Esto implica
que la técnica de siembra y cizalla si que activa y
acelera el proceso de cristalizacion en el xilitol.

Ensayos con calorimetro diferencial de
barrido (DSC)

En estos ensayos se ha comparado el calor latente y
la temperatura de fusion del xilitol entre una muestra
sin cizallar y muestras tomadas de los ensayos
realizados en el apartado anterior. De los resultados
de estos ensayos (Tabla 2), se infiere que no ha
habido cambios en la estructura cristalina del xilitol.
En la Figura 4 podemos encontrar los graficos de
entalpia-temperatura; donde no se aprecian cambios
entre las diferentes curvas.

Difractogramas

Se han realizado medidas con un difractometro de
rayos X sobre una muestra sin cizallar y otra cizallada
para encontrar diferencias en la estructura cristalina
del xilitol entre las muestras. Podemos ver en la
Figura 5 que los picos de las dos curvas coinciden en
los mismos valores del angulo, luego la estructura
cristalina de ambas muestras es la misma.

Reactor de cristal

Para poder conseguir una mayor repetibilidad en los
ensayos de cristalizacion, se ha propuesto la
construccion de un tanque de cristal agitado para
nuevos ensayos (Figura 6). El tanque es capaz de
realizar ensayos sobre una muestra de mayor tamafio;
midiendo la cristalizacion mediante la temperatura
(la temperatura del xilitol aumenta debido a la
recalescencia [2]) y observando directamente la
cristalizacion. Al igual que en el redmetro, se
anadirdn semillas para activar la nucleacion y se
utiliard un agitador mecanico para cizallar la muestra.
Un bafio termostatico permite calentar el xilitol para
la fusidn; y utilizando dos sondas de temperatura se
puede calcular el calor cedido por el xilitol hacia el
aceite en el momento de la cristalizacion.

De una primera campaiia de ensayos (Figura 7)
podemos observar que aparecen tres zonas, de las
cuales dos coinciden con las de los ensayos del

redmetro anteriormente mencionados. Aparece una
primera zona de induccion, donde la temperatura es
constante; luego una zona de cristalizacion que se
observa debido a un aumento de la temperatura hasta
una cercana a la de fusion; y otra zona donde la
cristalizacién ya ha terminado y la temperatura
permanece constante (aunque mas adelante se
observa como la temperatura empieza a descender).

Se puede entonces concluir que la técnica combinada
de siembra y cizalla aplicada en el tanque también es
un método valido para activar y acelerar la
nucleacion del xilitol. Sin embargo, son necesarios
mas ensayos para poder comprobar la influencia de
los distintos parametros de ensayo, como Ia
temperatura, velocidad de cizalla o peso de la
semilla.

Conclusiones

En este estudio se ha estudiado la técnica combinada

de siembra y agitacion como método para activar y
acelerar la cristalizacion del xilitol. Los resultados
del redometro confirman que este método combinado
si que promueve y acelera la cristalizacion, aunque
no se ha encontrado repetibilidad entre los
experimentos. Los ensayos del DSC y de los
difractogramas muestran que esta técnica no cambia
las propiedades del xilitol.

El reactor de cristal puede dar solucion al problema
de la repetibilidad de los ensayos del redmetro. Se ha
comprobado que el comportamiento del xilitol en el
tanque es muy similar al del red6metro, aunque son
necesarios mas ensayos para completar la
investigacion.
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Tabla 1. Tiempos de cristalizacion para varias

velocidades de cizalla.

Tabla 2. Calor latente y temperatura de fusion de
muestras ensayadas a diferentes velocidades de

cizalla.
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Figura 1. Grafica de viscosidad frente al tiempo para
diferentes velocidades de cizalla (5, 10 y 15s7), 90 °C.
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Figura 3. Grafica de la fuerza normal frente al tiempo

de un ensayo a 10 s™!
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Figura 2. Gréfica de la viscosidad frente al tiempo para
diferentes temperaturas (70, 80 y 90°C) a una velocidad
de cizalla de 10 s,
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Figura 4. Grafica entalpia-temperatura para
diferentes muestras de xilitol.
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Figura 5. Difractogramas de xilitol cizallado

y no cizallado.
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Figura 7. Grafico temperatura vs tiempo

de tres ensayos del tanque agitado.
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Figura 6. Tanque agitado y dimensiones.
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