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RESUMEN

. Se exponen los primeros resuliados obtenides al aplicar
la yécnica conocida con el nombre de Fusion Zonal con Gra-

diente de Temperatura (FZGT) al estudio de la criataliza-
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cidn de 1la sararOaa, espec{ficamente en la determinacion- de
la relacién existente entre la velocided de traslacidn de
la zona 1{quida (V' ) y el ancho de la misma ( € ), asf
como con la temperatura de cristalizacidn (T; ), en los
rangos: 50 < €<3504m y 30<T, <60%-

Del andlisis de estas dependencias experimentales se
concluye que el comportam¢ento del proceso_se halla en con-
cordancia con la Teoris de Tiller, pudiendec de esta manera
calcular la "energia de activacidn", del proceso de trasla-
cién de la zona 1fquida (7,3 Kcal/mol) y de difueidn de 1a _

molécula de sacarcsa en la solucién acuosa (6,8 Keal/mol).

ABSTRACT

First results using the technique known as Zone Helting
with temperature gradient (ZHTG) are shown applied to the
study of sucrose cryatallization kinetics, in regards to,
the determination of the’ existing relation between the tras
lational veloeity of the liquid zome () and its width

&4 ), as well as the crystallization temperature ( ),
in the ranges : '

50& € {350 4m 5 3047 < 60%

From the analysis of the experimental relations it ia
concluded that the process is in accordance with Tiller's
Theory, which allows the calculation of the "activation
energy" of the liquid zone migration (7,3 Kecal/mols) as
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well as of the diffusion of the sucrose molecule in aquous

solution (6,8 Kcal/mole).

INTRODUCCION

'\:Le%Fusién Zonal con Gradiente de Temperatura (FZGT) se

'utiliza en el crecimiento de ¢ristales y capas epltaxiales
" de :materiales semiconductores, as{ también como método de

“rﬁalizacion de investigaciones fisico-quimicas en gran can-

tidad de estos sistemas (1-9}.

- En este articulo se muestran lom resultados de las in=-
:}~+;§t&gaciones llevadas a cabo sobre la traslacidn de zonas
3¥1£quidas de H,0 sacaross en monocristales de sacarosa me-

: diaﬁte la PZGT.

BT uso de la sacaroaa permite la introduccidn en la

 .pr§¢&ioa‘de las investigaciones con ls PZGT de materimles

driﬁralinos orgénicos cuya obtencion de 1leva a cabo & par-

 Hir de soluciones acuosas. Ademas cabe destacar la impor=-

tanmia ‘que posee el estudio basico de la cinetica de cris-

'talrzacion de la sacarosa, teniendo en cuenta su interés

economico. El sistoma H20 pacarosa posee un diagrama de

: Iases eutéctico (10). 1o cual facilita la interpretacidn
de los resultados.de las investigaciones experimentales
 gébre 1a oindtica de traslacién de la zona 1{quida en el

‘_msﬁbcristal de gacarosa.



DESARROLLO EXPERIMENTAL

Para la realizacidn de la FZGT se utilizé H,0 bidestila-
da y monocristales de sacarosa obtenldos en nwestros labo-
ratorios a'partir de aziucar refino comercial. Las muestras
posefan forms de paralep{pedos rectangulares de egpesor
3-4 mm y drea =1 cm2, cortados por el plano (100).

La zona 1fquida (solucidn de Hzo-sacarosa) se coclocaba
entre dos de éstas pastillas, una de las cuales, durante la
FZGT, se disuelve mientras la otre actis de subsirato para
la cristalizacidn.

_ La PZ0T se llevé a cabo en un equipo disefiado con egte
fin y que permitie la realizacién simultdnea de 4 experimen
tos. Las muestras eran colocadas entre una lamina metalica
que actuaba como elemento de calefaccidn y oira con enfria-
miento mediante un flujo de agua. La temperatura y el gra-
diente de temperatura fueron medidos con termopares de Cu=-
constantan.

En estos experimentos se utilizd un intervalo de tempe-
raturas de cristalizacidn entre 30-60°C Invegtigaciones
previas demostraron que 2] sumentar la temperaiura media de
cristalizacidén, aumenta también el gradiente de temperatura
en la muestra. En el diapasdn de temperatura de 30-60°C el
gradiente de temperstura aumenté casi linealmenie desde 20
hasta 70°C/cm. El ancho de 1la zona i{quida en estos expe~

rimentos quedaba fijado mediante una junta monohoradada de
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a de la temperatura de cristelizacidn: 40 y 60°C y gra-

\lentes de temperatura de 30 ¥ 70°¢C/om respectivamente.

RESULTADOS EXPERTMENTALES

El resultqdo de estos experimentos se mmestra en las

curvaa 1 y 2 del grafico #1, en el cual, en el eje de las

absciaaa, ge denota el ancho de la zoma liquida.

Durante el proceao de la FZGT la zona se trasladabs 8
En esta distan-

JEA

- R

b7 vea del cristal nunca mas de 350 4m,

b

f; via . la temperatura no variaba en mas de 2°G ¥y por ellp la

}composioion de la zona liquida no cambia apreciablemente.
Gomn puede observarsge en el grafico, en la reglon de anchos
& 320/11“ pe observa una dlsminucidn gradual de la velo-
'fix;i.da.d de trasle.cion de la zona al disminn:l.r '4 ta.nto para 1a

temperatura de 40 como de 60°C,
En e].grafico #2 Be representa la dependencia térmica de

ln velocidad de traaslacidn de une gzona de ancho aproximado
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de 300/“1" o A medids que la 2oma liquida se adentra en la
zona del cristal con mayor temperaitura su velocldad de trag
lacidn aumenta. Con el fin de disminuir el error en la me-
dicidn de la velocidad de iraslacién introducido por este
factor, la velocidad medla de traslacion de 1s zona fue me-
dida en intervalos de espesor no mayores de 300 AL,

Como puede verse en el grafico 2, la dependencia témica.
de la velocidad de traslacion de la zona liquida es fuerte.
Para un cambio de temperatura de 30 a 60°C dicha velocidad
aumentd en 4 veces.

Como puede verse en la fig. 1, la dependencia entre la
velocided de traslacidn de la zona ¥ Su espaesor se corres~
ponde con la expueste por Tiller (3);

La dependencia entre la velocidad de traslacidn de la
zona liquida y 1a temperatura media en la misma en el intex
valo de temperaturas utilizado para f ' < 300 MM ge
aproxima bastante & la forme expomencial. Esto tembién se
encuentra en concordancia con la Teoris de Tiller (3). Di-
cha dependencis expdnsncial puede ser expresads en la fore
ma:

Ve, e ~i/RT

donde VO depende de] gradiente de temperatura, B es la cong
tante universal de¢ los gases, U= 7,3 Kcal/mol. La magni-
tud U, de acuerdo a la Teorfa de Tiller, puede ser reprew

sentada como la suma de dos términos: la energia de acti-
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-:bj§? _yéénitud B, relacionada con el diagrame de fapes del
" gistems bimario utilizado. Si el intervalo utilizado en

1fien de "1liquidus" del sistems se aproxima a una expo-

‘T'ﬁn tal cago Uy~U = 6,8 Koal/mol., Aunque en la lite~
.r;‘no se reportan datos suficientes para soluciones si-
A SRR, ,

t1ares a las utilizadas en nuesiro trabajo, loa valores

Jiados se encuentran dentro de los limites esperados.

CONCLUSIONES

Jﬂa.sido realizado el proceso de Pusidn Zomal con gra=~

”ﬁdiente de temperatura (FZGT) en un material organico

{qua eristaliza a partir‘de soluciones liquidas (saca-

sgﬁﬂga) con resultados que permiten afirmar la posibili-

“dsd de realizacidn del mismo con resultados satisfacto-

rios.

2+ Con la disminucidén del espesor de la zona 1{quida des-

e 350 hasta 504 m la velocidad de traslacidn ge la

. gona 1{quida disminuye mondtonamente desde 7,5 hasta
2,5 #m /h para T, = 60°C y G=70°C/cm y desde 4,8 has-

e 1,3 4™ /b para T, = 30°C y Ge 20°C/cmi

« . Gon el eumento de la temperatura la velccidad de migra-
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cidn de la zonme 1fquida para € 300 Am aumenta expo-

- mencialmente. La "energia de activacidn" dei producto

de traslacidn de la zona es igwal a 7,3 Kcal/mol.

Este dato corresponde al régimen de difusidn de la
PZGT y se correlaciona con la energia de activacidn del
proceso de difusidn de 1s molécula de sacaross en solu=
clones acuosas (6,8 Kcal/mol) y con el cardcter del

diegrama de fases Hzo-sacarOsa.

4. Los resultados obtenidos se hallan en concordancia con
la Teoria de Tiller.
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la veloc¢idad de trapla~

cién de la zoma liquida.

»
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