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INTRODUCCION,

En todo laboratoric de investigacidn en catdli-
sis, es necesario contar con métodos de compactacidn de -
polvos para elaborar cetalizadores s6lidos de una buena -
resistencia mecénica, pera esto se pretende sefialar prin-
cipios generales que pueden establecer el método de com—
pactacidn adecuado a las caracteristicaes de cade sdlido -
en particular. La presentacién de tales principios no -
pretende instructurar un manusl de compactecién de $§61i-
dos cataliticos, sino solamente poner en forme resumida -
ciertos criterios generales y teoriss que se han desarro-
llado en los Gltimos veinte efios. Se presentan tambien -
varios mecanismos de compactacién, esi como las caracte—
risticas de los materiales compactados y algunos métodos-—
para evaluar la resistencia mecénice obtenidas; tento préc
tica como tedricamente.

Le informacidn sobre la resistencis & la disgre
gacidén es un factor importante en la eveluacidn de nuevos
catalizadores en el laboratorio, la cual radica siempre -
en una comparacién con la resistencia de otros catalizado
res.

Con el objeto de disponer de datos para estas -
comparaciones se desarrolld una prueba de disgregecidén -
acelerada, la cual consiste en determinar la resistencia-
relativa gl desmoronamiento de particulas de catalizado--
res s6lidos.. Este trabajo describe la prueba experimen—
tal, evaluecidn de algunos de los factores que influyen -
en la disgregecién y presenta resultados de resistencia -
a la disgregacidn de diferentes catalizadores. La disgre
gacién de catalizadores, durante lé operacidn del reactor,
es causada por varios factores como son, el desgaste de -
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las particulas con las paredes del recipiente y entre —
ellas mismas.

En el disefio de una prueba de lsboratorio apro-
piado para comparar la resistencia'a la disgregacidn de-
varios catalizadores, es necesario reproducir ten cerca -
como sea posible el mecanismo de desmoronamiento de parti
culas de tal manera que los resultados obtenidos sean lo-
més representativoc posible de la operacién en los lechos
cataliticos. Aungue no es posible reproducir exactamente
las condiciones de una planta en el laboratorio, se probd
una columna en la cual se introduce una corriente de aire
@ alta velocidad a través de un lecho de psrticulas de cg
talizedor, el cual provoca la frotacién del cetalizador,-
causando el desmoronamiento deseado. E1 desgaste se nota
por un cambio en la cantid;d de particulas y se compara -
con el de otros catalizadores bajo las mismas condiciones.

Aungue las comparacines entre los catalizado-—-
res son relativas y no permiten predicciones cuantitati—-
vas directas de las pérdidas que se presentan en las plan
tas industrisles, los resultados de la prueba son Gtiles-—
pera le evaluacibn, en el lsboratorio, de nuevos caetaliza
dores para operaciones comerciales; cabe sefialar que la -
validez de este tipo de prueba radica en la resistencia -
a la disgregacién comparativa entre diferentes sflidos.

En el aparatocarriba descrito, se ha logradoc —
aproximar las condiciones hidrodinémicas de un lecho empa
cado, ampliando el efecto que sobre la particula sélida -
presenta el paso de un gas.
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CAPITULO (

CARACTERISTICAS DEL POLVO QUE INTERVIENEN EN
LA COMPACTACION.

En la compactacidn de polvos se comprimen parti
culas adyacentes para formar una sola, de mayor tamsfio; -
de tal forma que areas de contacto interfaciales y fuer—
zas de supeficie, tales como atdmicas, moleculares y elec
trostéticas juegan un papel importante en la produccién -
de una nueva entidaed estable. Esta estasbilidad se mani—
fiesta como resistencia mecénica y depende principalmente
del tipo de fuerzas de atraccién y el &rea sobre le cusl
ellas actuan.

La calidad de las fuerzaes de atraccién esté in-
timamente ligada a las propiedades fisicoquimicas del ma-
terisl comprimido y serén consideradas en el mecanismo de
unién. La produccién de areas de contacto dependen por -
un lado de la naturaleza de la carge compactente y por -
otro de las propiedades fisicas del material.

1. 17.— FORMA DE LAS PARTICULAS.- El1 tipo de ma-
terial considerando son partficulas que presentan vértices,
aristas y superficies. Dichas particulas al someterse a-
la compactacién, transmitirén la fuerze ejercida a través
de éstas vértices, aristas, y superficies; a pesar de ser
muy peguefias se llega a acumular un esfuerzo considerable,
es decir, un aumento de la fuerza interna gue interactla-
entre las particulaes; existiendo un reacomodo entre las -
particulas al presentarse simulténeamente la ruptura del-
material y la apericidn de nuevas uniones entre las super
ficies resultantes de tal ruptura.



1.2..SUPERFICIE.- La accidn primarie de la - -
fuerza compactacte es acercar las superficies de las par-—
ticulas adyascentes y asi esperando que las fuerzas scti—-—
vas de superficie consoliden le unidn que va e dar consis
tencia a la nueva entidad.

Se hace patente por lo tanto; en el trabajo clg
sico de Bowden y Tabor (1), sobre el mecanismo de adhe—
sidn, le necesided de superficies de adhesién perfectamen
te limpias para lograr una consistencia determinante.

Cualguier contaminacién debida a la absorcién -
de gases, humedad, capas de 6xido, grasa y lubricantes -
disminuye ésta adhesién y precisamente es en esta condi—
cibén en la que existen la mayoria de los polvos.

Estas pelfculas de contaminacién pueden elimi—
narse durante el mecanismo de compactacién; produciendo-
areas de contacto ™limpias" y una mayor cohesifén fisica-
entre particulas.

En la compactacién todo el polvo estd sujeto a-
una méxima accidn de cizaellamiento en sus superficies y -
ha sido probado que s6lo la capa exterior producide por -
cizalla mantiene unida a la nueva entidad compactada, de-
bido & gque durante le compactacidn hay un movimiento rela
tivo entre las particulas cuando la accidén de cizallamien
to ocurre, ademés de la deformacién plésticae y deforma—
cidn eléstica.

Se considera por lo tanto que cuando interfie—
ren pelfculas contaminantes en el sistema sujeto a compac
tacién en seco y en frio, un mecanismo de cizellamiento -
entre particulas es esencial para la obtencifén de méxima-



consistencia. GREGORY RHYS JONES, y PHILLIPS (2), aumen
taron exitosamente la densidad del aglomerado de polvo de
carbén rotando las paredes de la matriz durante la com——
prensifn y causando movimientos de cizallamiento entre ——
las particules.

Existe otra forma de producir areas limpias de-
contacto para adhesidn, produciendo nuevas superficies me
diesnte la fractura de la particula fundamental durante la
comprensién, y esto presupone el uso de material esencial
mente quebredizo o bien sujetarlo a una compactacidn con-
impacto.

Sin embargo, también existen fuerzas de adhe-—
sifn debidas a la presencia de peliculas delgadas de 1i—
guido en la interfase interparticular las cuales son im—
portantes en ciertas situaciones précticas.

Las modernas teorias en tecnologias de gomas y-
adhesivos aceptan también la existencia de fuerzas molecu
lares en proporcién considerable en la cohesién de parti-
culas cuando se usan gomas y cementos, é&sta evidencia fué
revisada por CASS (3) que considersba la posibilidad de -
un componente electrostético contribuyendo a la consisten
cia de un aglomerado, especialmente en aquellos procesos—
de compactacidn que usan un ligando (goma a] Cemento) para
unir particulas no adherentes.

1.3.— TAMANO DE PARTICWA.- La figura 1 mues—-
tra el efecto, de utilizar frecciones de polvo de diferen
tes tamafios, en la dureza de la tableta resultante; espee=
cificamente can cloruro de sodio une disminucién en el ——
tamafio de la particula proporciona un aumento en la con—
sistencia de la tableta a diferentes presiones de compac-



tacién. Estas tabletas al someterse a una prueba de com—
presifn presentaron una ruptura a través del cristal, lo-
cual indica una unidn perticule - partfcula bastante con-
sistente. Se hicieron también pruebas con aspirina en ——
donde se vid que el tamafic de la particula tiene solo un-
peguefio efecto en la consistencia de la tableta y se ob—
servé gue la ruptura ocurrié alrededor del cristal, lo -
cual indica une unidn particula - particula muy débil, pa
ra explicer ésto; GRIFFITHS (4) postulé que la concentre-
cién de esfuerzos, (sumento de fuerza interna en la table
ta al ser comprimida), ocurre en defectos o dislocaciones
del sdlido y es una funcién de la megnitud del defecto;-
La teorfs del defecto de GRIFFITHS (4) fué desarrollada -
después pera materiales policristelinos no porosos, por -
OREWAN (5) quien sugirié que la consistencia de los mate-
riales compactados es inversamente proporcional a la raiz
cuadrade del difmetro medio de particula.

Fco=Kd - % (1.1)

donde Fco es consistencia de la tableta no porosa, d es -
diémetro medio de partficula. K es constante y especifica
pars cada material. Esta ecuacidn establece:

a) .~ La ruptura ocurre en algln defecto del cris
tal.

b).- Las uniones entre las partfculas eviten la
propagacién del defecto a particulass veci-
nas.

c).— Le fuerza necesaria para propagar la ruptu
ra através de las uniones es inversamente-
proporcicnal a la raiz cuadrada del tamario
de particula.
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Una relacibén mas general resulta de este traba-
jo cuando se indica gue el término de fuerza en la ecua——
cién de OREWAN (6) es dependiente del material.

Fco = Kd - a [ 1.2]

Donde a es una constante dependiente del material compri-
mido.

Este anflisis concuerda con los resultados expe
rimentales de SHOTTON (7) y GANDERTON, fig. 2. Sobre el -
cloruroc de sodic y la metanamina, el valor a, de la cons-
tante del material es 0.2 y 0.47 respectivamente.

KNUDSEN combino la ecuacién de OREWAN y la ecuacién de —
RHYSKENTICH para obtener la siguiente ecuacidn.

a be
Fc = Kd - e - (1.3)

Donde Fc es la consistencia de la tableta.

A bajas presiones de compactacién la conducta —
de la metanamina es similar a la del cloruro de sodio ya-
gue reduciendo el tamafio de la particula aumenta marcada-
mente la consistencia o dureza del material a cada nivel-
de presién y la ruptura ocurre através de los cristales -
cuando la tableta es quebrada, lo cual indica gran fuerza
de unién particula - particula,

A altas presiones de compactacién (arriba de —
1000 kg/cm 2.) la resistencia & gquebrerse decrece marcada
mente debido a la formacidn de laminaciones perpendicula-
res al eje de compresifn dando lugar al fenémeno llamado
coronamiento.
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De este trabajo es evidente que la teoria de -
GRIFFITH sobre defectos del cristal solo es aplicable a -
tabletas comprimidas que dan una unién particulas- parti-
culas tan fuerte como la tableta misma, lo cual es paten-
te al romper una tableta, por eso las fallas de la aspiri
na ocurren al rededor del cristal; esto indica una débil-
unidn particula - particula y bajo estas condiciones el -
tamafio del cristal tiene efecto despreciable.

A menudo muchas particulas existen como aglome-
rados de partfculas més pequefias, en la comprensifén ta—
les aglomerados son més despedazables que la particula sg
la rompiéndose en més pequefias unidades. La dureza de -
las tabletas preparadas en tal forma es superior a la gue
se podria esperar del tamafio de particula del aglomerado
original. La formacidn de nuevas superficies al romper—
se el aglomerado promueve la formacién de una gran cohe—-—
sidén en la comprensién, por lo tanto, para poder determi-
nar una verdadera correlacidn entre consistencia de com—-
pactacidn y tamafio de particula, es necesario clasificar-
por tamafos los cristales por medio de un tamiz y ademés
examinar mediante el microscopio para determinar si la -
particula existe como particula unitaria o como aglomera-
do de particulas més pequefias.

Con particulas muy finas, el polvo adguiere -—-—
gran cohesién, aln en un estado incomprensible. Por es-
te método se han logrado tabletas extremadamente consis——
tentes de cristales de cloruroc de sodioy asi como de - -
otros compuestos, partiendo de particulas muy finas. Se-
considera que la fuerza de cohesidn se produce por la —
gran superficie existente, (producto de las pequefias par-
tfculas) que al momento de comprimir las pone en contacto
fntimo provocando la libre actuacién tanto de fuerzas — -
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electrostéticas como de fuerzas moleculares, més sin em——
bargo, existen problemas en los gue se aumentan las posi-
bilidades de gue se de el fendmeno de coronamiento a una
dada presién de compresidn y mediante el uso de particu——
las muy finas, como resultado de la recuperacién altamen-
te eléstica del material, debido al gran nimero de super—
ficies de contacto particula - partfcula, que acarresn la
carga: ademds el volumen del aire aprisionado también au-
menta, esta.

1.4 .-~ PLASTICIDAD.- GComo se habfa dicho ante——
riormente, al iniciar la compactacién, en el troquel exis
te una cama de polvo formado por particulas en contacto -
por sus aristas, vertices y superficies; cuando se aplica
la fuerza externa compactante a dicha cama, la trasmisidn
de la fuerza a través del polvo es conducida por medio de
estos contactos interparticulares. Se desarrollard como-
consecuencia una concentracidn de esfuerzos en sitios ad-
yacentes a estos puntos prosiguiendo con una deformacifn-
del material. La naturaleza de esta deformacidn es de 3-
tipos: eléstica, plésticae o destructiva, dpendiendo de la
velocidad de aplicacién, de magnitud y duracidn del es——
fuerzo inducido localmente, asi como de las propiedades -
fisicas del material. Cuando existe solo una deformg——
cién el&stica, si el médulo de elasticidad del material —
es muy alto, hay un pequefo o casi nulo movimiento, debi-
do @ que el sistema es rigido; en cambio si el médulo es-—
bajo ocurre una distorsidn temporal regeneréndose a su -
forma original cuando cesa la fuerza. Por otra parte si
el 1limite eléstico se rebasa,continua una deformaecifn ——
pléstica al aumentar la cargas, la cual continua hasta que
el area del materiel es capaz de soportar el esfuerzo mé-
ximo resultante inducido al aplicar la carga compactante.
La mayorfa de los sistemas almacenan algo de esta fuerza-
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aunque como energia, gue permite una recuperacifén elésti-
ca, al cesar la carga, bajo tales condiciones, resulta -
una deformacidn irreversible de la masa compectada. La -
magnitud de la tensién de recuperacién pléstica se reduce
elevendo la temperatura del materiel, tal hecho proporcio
na el fundamento del procesoc de "prensado en caliente".

Ahora bién, si la velocidad de aplicacién de la
carga es suficientemente ré&pida y su magnitud excede un -
cierto valor critico de umbral, el material es incapaz de
deformarse pl&sticamente a una velocidad suficiente para—
distribuir la tensidn inducida llegando como consecuencia
de ésto a la ruptura del material. Estos fendmenos se —
encuentran generalmente en partfculas de sales orgénicas—
en las cuales existen fallas o defectos naturales y gue —
al aumentar la tensifn, debido a la concentracién de es—
fuerzos, provoca la rupture de acuerdo a la teorfa de —
GRIFFITH sobre rupturas. Muchos de los conceptos b&si——
cos en este campo son resultados directos de investigacio
nes sobre el mecanismo de reduccidn de tamafio y es sabido
gue la ruputra es casi siempre provocada por cizallmiento.
La ruptura alivia la tensifn, pero como las superficies -
de la nueva particula estén todavia muy cerca una de otra,
las condiciones para reunirse son excelentes.

Se puede provocar tal fendmeno en la mayoria de
los materiales, es decir, causarle una fractura provocan-—
do una elevada tensifn inducida dentro del material y a =
la vez aplicarla répidamente, lo suficiente para llegar -
a la resistencia al chogue, siendo este el fin gue persi-
gue la compactacidn directa.
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1.5—- HUMEDAD.- En la preparacidn de tabletas de cataliza
dor es aconsejable una pequefia proporcidn de humedad, la-—
cual esta en funcidn del material a compactar, vy obviamen
te serd necesario hacer una serie de pruebas para estable
cer un Sptimo de humedad para una mayor consistencia.
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CAPITULO 2
ESTUDIOS DEL MECANISMO DE LA COMPACTACION.

2.1 PROPIEDADES DE LOS GRANULADOS.- Todos —
los materilaes gque se intenten comprimir deben cumplir —

con los requisitos fundamenteles de fluidez y comprensibi
lided.

La fluidez es necesarie para el transporte del-
material e trevés de le tolva, ya gue las perticulas soli
das se mueven solo por gravedad o conductos cada vez més—
estrechos, la partfcule est8 sometida a presiones inten—
sas de la misma masa que la acompafia. Dependiendo de la
geometrfa del conducto, y de la partfcula, el camino de =
la partfcule se puede congestionar impidiéndole el paso,-
tales obstrucciones pueden ser: a) que se quede alomera-
do en la entrada de un conducto ms pequefio. figura 3a.

B) .- Que desde la parte superior hasta el conducto més es
trecho exista un hueco, que impida el movimiento de las -
partfculas cercanas a’.la pared. figura 3b

tolva
granulado

fig. 3 b)
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Cuando =1 flujo se entorpece, se puede aplicar-
vibracién a le tolve, pero se incurre en otro serio pro—
blema, puesto cue la alimentacifn debe existir de une dis

tribucién de tzmefios de partfculas, y &l vibrar la tolva,-

la alimentecidn se estaria temizando es decir, separando-
partfcules grandes de pequefias, lo cual varia el peso de-
la tableta, uniformidad, y por &ltimo cohesién. EL pro-—-
blema es solucinado, colocando partfculas en forme de es—
fers o bien ls forma geom&trica gque més se sproxime a es-
férica.

Se enumeran algunas propiedades generales de la alimenta-
cidn. '

A) .- Partfculas con forma esférice o que se - -
acerquen a esa forma, pues minimizen la fraccién intérpas
ticular y se liberan relastivemente de carge estética.

B).- Presente un rango de tamafio de particuls -
gue puede generar una curva de distribucién normel, es de
cir con un porcentaeje de particulas finas, un porcentaje-
o: particulas gruesas y el resto oscilando entre ambos —
tamzfos. Los polvos tienden e llenar los espacios entre-
lss pertfcules grendes, por lo tanto, el llenado de la ma
triz es uniforme, sirven también los polvos pares formasr -
los puentes entre partfculas que van a dar la consisten—
cia al producto terminado. Muchos polvos interfieren el
flujo de la granulacién y pueden tembién causer defectos-
estructurales en la tableta.

C).- Cuando son més de un compuesto los gque to-
man parte en la comprensifn deben de conservar una perfec
ta distribucifn en la alimentacién.

1)
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(Tener en consideracidn de que al menos uno de los consti
tuyentes tiene buenas propiedades de Cohesién).

La otra caracterfstica deseable es la compren—
sibilidad o sea la propiedad de formar una masa coherente,
estable, las propiedades fisicas, que mantienen unida a -
esta masa, es el objeto del presente capitulo, por lo tan
to esta propiedad se describe a lo largo del mismo.

Las anteriores propiedades son un requisito in-
dispensable para aquella substancia que se quiera compac-
tar, la cual se puede preparar de la siguiente manera:

2.2 PREPARACION DE COMPONENTES PARA COMPRESION.
El método pares preparar tabletas puede ser uno o la combi
nacién de varios de los siguientes:

2.2 1. Métodos Secos.
A) .- Comprensién directa.

B) .- Granulacidn por compresidn.

2.2. 2. Mé&todos Humedos

C) Granulacién humeda.
D) Procedimientos especiales.
Las necesidades de pastillamientos y la activi-

dad final de la tableta en catalisis determinarén el métg
do seguido.
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2.2 1. Métodos secos.— A).— Compresidn directa.
Generalmente son cristales de sales inorgénicas (cloruro-
de sodio, bromuro de potasio, cloruro de potasio), cuando
es necesario compactar directamente otro tipo de substan-
cias surge la necesidad de recurrir a substancias propi-—
cias para tal compactacidén. La mayoria de los materiales
poseen una atraccién molecular relativamente débil; o es-—
tén cubiertos con una pelfcula de gas absorvido que inter
fiere @ la transmisién de fuerzas.

Como deciamos anteriormente, es necesario recu-
rrir a otras substancias (aditivos) para efectuar la com-
prensidén directa en aguellas substancias que son diffci—
les de comprimir directamente. Estos aditivos son subs-—
tancias inertes; en algunos casos, y en otros, se lleva &
cabo una reaccién quimica con el catalizador, y mejoren —
su consistencia.

Este procedimiento sencillo, en comparacién con
uno més complicado y tardado, como lo es el método himedo,
alienta a conocer més profundamente.

La mayoria de las caracteristicas de una buena-
compresién directa fueron descritas en el inciso de ali——
mentacién, sin embargo hay algunas limitaciones para usar
un aditivo.

a).— Diferencia de tamafio de particula entre el
aditivo y el catalizador, y/o diferencia de densidades,—
esta diferencia puede provocar estratificacidén en alimen-
tacidén haciendo variar el peso de la tableta y por lo tan
to la consistencia. -
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b).— Que el aditivo disminuya la actividad del-
catalizador.

B).- GraMulscién por compresién. Cuando los in
gredientes son suceptibles a la humedad o no toleran altas
temperaturas en la operacién de secado, y si los ingre——
dientes de la tableta no tienen suficiente cohesividad, -
se usa este método gue consiste en la precompactacidn del
polvo de catalizador seco con ayuda de lubricantes para -
formar aglomerados que luego se trituran para darles el -
tamafio adecuado de granulado volviéndose & comprimir.

Como en estas operaciones no se usa agua, es pg
sible asociar substancias incompatiblesy ademés se evite-
el secado.

Las particulas que formen los granulos deben -
tener uniformidad en el tamafio para que el adhesivo se ——
pueda mezclar homogeneamente con estas, o bien disolverlo
en agua y agregarlo después, dependiendo de la solubili=
dad del adhesivo y del catalizador.

De esta Gltima forma la alimentacibdn adguiere -
una consistencia pastosa, la cual se agita y calienta a -
100° C. hasta gue el adhesivo se distribuye uniformemente
durante un tiempo de 15 minutos a una hora,; generslmente-
el indicio de gue la alimentecidn es apropicda, general——
mente es tomar un poco de pasta en la palma de la mano y-
si los granulos se despedazan a presidn moderada, ya esta
lista para ser despedazada en un molino de martillos o en
un granulador oscilatorio con el objeto de aumentar el =
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area y facilitar el desplazamiento de la humedad al ser =
secado (este paso puede ser omitido), posteriormente se -
seca adquiriendo gran dureza los grénulos y dejéndolos ——
con la humedad adecuada para ser pastillado o bien para -
solo desplazar el solvente del agente adhesivo. Poste——
riormente se vuelve a tamizar considerandolo la siguiente
secuencia.

Tabletas de diémetro mayor de 6-32 pulgs. se =
usa malla 20. Tabletas de diémetro entre 7/32 y 9/32 pul
gadas malla 16,

Tabletas de 10/32 a 13/32 pulgadas malla %4.

Tabletas de 14/32 pulgadas y mds grandes malla 12.
Posteriormente se agrega el lubricante en forma tan fina-
como sea posible (60-100 mella)

D) .— PROCEDIMIENTOS ESPECIALES.- Hay varias for
mas més de preparar granulados, los cuales combinan en el
mismo equipo la adicién del aditivo y el sacado, tal es -
el caso del sacador a presifin o bien el secador de lecho—
fluidizado, en el cual se logra gran homogeneidad de par-
ticulas de hasta 25q/u_.

La mayorfa de las substaencias reguieren el uso-
de aditivos para obtener mayor consistencia y mejor cali-
dad; tales aditivos generalmente son: Lubricantes y adhe-
sivos.

2.3 LUBRICANTES Y ADHESIV0S.- Lubricante.— Los
lubricantes ayudan a la trasmisién de fuerzas y reducen -
la adhesidn con las paredes de la matriz.

Existen dos tipos de lubricantes:
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a).— Lubricantes internos, los cuales se mez—
clan con el material al preparar la alimentacidén de la —-—
tabletadora.

b).- Lubricantes externos, se aplican a la su=—
perficie de la matriz. Los lubricantes internos debili—
tan a menudo las propiedades de consistencia.

A menudo es necesario utilizar un lubricante en
la compactacidn de un polvo con el objeto de reducir al -
méximo la friccién con lgs paredes de la matriz, obtener—
mayor uniformidad y ayudar a la expulsién de la tableta -
compactada.

Los lubricanres de tabletas actuan en tres formas:

a).— Como deslizantes que promueven el flujo -
del polvo o de los granitos en la matriz.

b).— Como reductor de la friccién con las pare-
des de la matriz.

c).— Como antiadhesivo de la tableta formade, -
evitando que esta se pegue al ser expulsada.

La teorfia de BONDEN y TABOR de la friccifn su——
giere gue la fuerza de friccidn proviene de la ruptura de
planos existentes entre las dos superficies deslizantes,-
por lo tanto, la fuerza de friccidn corresponde a la re——
sistencia al corte del material que es compactado, lo - -
cual es considerablemente menor gue la resistencia al cor
te del material de la matriz y del area total de los pla-
nos .
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Durante la compresidn el polvo se forza a un ——
contacto fntimo con las paredes de la matriz y eventual——
mente se obtiene una mdxima presidén con las paredes de la
matriz equivalente al producto de la resistencia al corte
del polvo y el area en contacto con dichas paredes. Esta
condicidén es ha comprobado con substancias maleables como
plomo y yodo, asi como también de tabletas normalmente -
usadas como estearato de magnesioc. Es evidente que los -
lubricanres de tabletas actuan interponiéndo una pelifcula
de baja resistencia al corte entre la interface de las -
paredes de la matriz y el compactado, reduciendo la fuer-
za de friccidn.

Existen métodos para determinar la resistencia-
al corte de cualquier material, consistente en medir la -
fuerza necesaria para desalojar la parte central de una -
pastilla, en forma similar a pruebas de penetracidn.

A continuacifn se presenta una tabla con valo-
res de resistencia al corte para varios materiales lubri-—
cantes.
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Tabla 1.- RESISTENCIA AL CORTE DE VARIOS MATERIALES.

Material Resistencia al corte.
Kg / cn®.
Estereato de litio 6.0
- " zinc, 9.3 - 20.2
Acido palmitico 12.3 - 12.7
" estedrico 13.3 - 13.7
Estereato de calcio 15.0
Parafina dura. 19,0
Estearato de magnesio. 20
" " potasio 31.3
& " sodio 33,9
Grasa sintética. 5.5 - 65
Talco con grano 63.2
“ atraves de grano 80
Acido bérico 73
Grafito. 75

Claramente; se desprende de consideraciones pu=
ramente mecénicas que se desea el valor més bajo posibie-=
en el lubricante. Lo anterior sugiere gue pueden ser ——-—
vias més apropiadas los lubricantes 1fquidos (lubricantes
hidrodin&micos) que los lubricantes sélidos (lubricantes—
limitantes) normalmente usados. EL1 problema con los lu—
bricantes lfiquidos es que disminuye la fluidez de alimen-—
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tacidn desde la tolva y disminuyen la consistencia de la-
tableta., Para muchos materiales conforme aumentan la pre
sidén de compactacién, la resistencia el corte también se-
eleva, este fendmeno es patente en lubricantes laminares-
como talco y grenito; lo que sucede es gue al aumentar la
presifn, la movilidad de las placas laminares disminuye y
no se desliza facilmente. El1 talco no debe por lo tanto-
usarse cuando se manejan altas presiones de compactacibn-
pues induce gran friccidn en la tabletadora adn siendo ——
buen adhesivo.

Adhesivos; los adhesivos aumentan la dureza del
compactado y se clasifican segln KOMAREK (8) en tres ti—
pos:

a) Tipo matriz.

Este depende de su efectividad de penetracidn -
més o menos continua en la matriz al aglutinar el mate—
rial. Se requieren grandes cantidades de este material -
debido a que su fuerza de pelfcula disminuye y al consis-—
tencia de la tableta depende de la presencia de una fase-
continua rodeando las particulas.

i

Ejemplos:
Carbdn Brea.
Asfalto cemento y cera carnaciba.
Parafina, greda, almidén, azlcar, alquitran vegetal.
b).-— Tipo Pelfcula.- Se usan generalmente como
soluciones o disperciones, el agua es el solvente més co-

mén pero taembién se puede usar alcohol, acetona, tetraclo
ruro de carbono.
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Se usa principalmente cuando se va a secar la-
tableta, a la estufa, pues adguiere mayor dureza.

La cantidad de agregar depende de la densidad -
de la particula y de la superficie especifica més que de-—
la porosidad.

Ejemplo:

Agua, silicato de sodio, resinas plésticas, co-
la, almidén, gomas, bentonite, tapioca, glucosa, sacarosa,
dextrina, lignosulfonatos, melaza, alginatos.

c).— Tipo Qufmico.- La dureza depende de la »e
reaccién quimica entre el cuerpo de la tabigeta y el aglu-—
tinante, por ejemplo: fierro met&lico que se premezcla —
con hidroxido de calcio y melaza, utilizando la reaccién-
entre el Ca 0 y el azlcar se forma una fuerte unién a —
prueba de agua.

El Oxido de magnesio puede ser otro constituyen
te gue de fuerza en el aglomerado agregando una solucién-—
de cloruro de magnesio gue forme un oxicloruro entre las-—
particulas.

Ejemplos:

_Ca (OH) 2 + co2

Ca (OH) 2 + Melaza

Mg O + Fe S04

Mg O + Mg C1
Silicato de Sodio + Ca C12

Silicato de Sodio + C02.
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Una clasificacién de adhesivos y lubricantes -
usada en catélisis se presenta a continuacidén, pero es ng
cesarie una evaluacidn experimental segln los reqguerimien

tos de cada aplicacidn.

Tabla 2.- ADITIVOS USADOS EN CATALISIS Y SU

EFECTIVIDAD.,

ADITIVO % PESO
Adhesivos
Brea asfaltos 2-50
Resinas 0.5-5
Agua 0.5-25
LUBRICANTES
Gré&fito 0.25-2
Estereato Alumfnico 0.25-2

it Magnesio,

calcio 0.25-2

“ Litio, Zinc. 0.25-2
Acido esterérico 0.25-2
Esterotex 0.25-2
Talco 1-5
Agua 0.1 =5

La efectividad se determina por la letra

A  excelente
B Bueno

EFECTIVIDAD

©

> 0O » @O >» >
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C regular

D pobre

Un factor de vital importancia en la compscta—
cidn es la fuerza de comprensidn, ya que depende fundamen
talmente de la naturaleza del material por tal motivo a -
continuacidn se analiza que sucede con el material y como
se trasmite esta fuerza.

2.4. PRESION APLICADA.- Todos los materiales -
estan sujetos a una deformacién eléstica, recobrando su -
forma original cuando cesa la fuerza de compresidn. En -
materiales puramente elésticos, esta recuperacién puede -
romper cualguier unién que haya sido formada, al regresar
a la forma original de la particula, a menos que el 1lfmi-
te eléstico se exceda, llegando a la deformacién pléstica.
El recobre eléstico se puede demostrar al comprimir parti
culas de antracita o globulos de poliestireno y al expul-
sar las de la matriz, estas se separan completamente debi
do a su gran elasticidad.

Con sustancias sujetas a deformacién pléstica -
en la compresién el recobre el&stico es pequefio y puede —
ser shsorvido por las pequefias separaciones existentes en
la tableta formada. Se puede aumentar la cohesién de la-
tableta variando las condiciones de la compresién.

2.5 MECANISMO DE TRAMISION DE FUERZAS.- Dentro
del mecanismo de compactacidn existe una consolidacidn im
portante, no soloc desde el punto de viste de interaccifn-
partfcule-partfcula sino una interaccién de los utensi——
lios de la takbleteadora, con las partfculas, por lo tanto
es necesario también considersr el mecanismo de trasmi——-
sién de fuerza desde el punzdn hasta el polvo.
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Se considera que el sistema més sencillo de com
pactacién involucra balances complejos de esfuerzos tanto
aplicados como inducidos, muchos de los cuales, no pueden
ser medidos con exactitud, asi que sus efectos a menudo -
solo se pueden deducir indirectamente observando la con-—
ducta del material durante lacompactacién. El valor de —
tales observaciones es limitado por las imperfecciones ——
naturales del material usado, esto hace que la correla——
cifn de efectos sea imposible y confusa.

Muchos investigadores han estudiado la compacta
cifén de polvos en matrices cilindricas, midiendo las fuer
zas tanto aplicadas como transmitidas, lo cual se presen-—
ta a continuacidn con el objeto de correlacionar los re——
sultados.

En una tableteadora de golpe simple la fuerza -
de compresién (fa) se aplica con el movimiento del punzén
hacia abajo y la fuerza transmitida, es la fuerza genera-
da en el polvo hacia arriba, la cual es menor que la fuer
za aplicada, debido @ las fuerzas que se pierden.

La trasmisifn de fuerzas en el polvo es comple-
ja, pero se puede considerar que consta solo de una fuer—
za axial que causa la compresidn y una fuerza radial (Fx)
Ejecutada sobre la pared de la matriz. Durante la com———
presifn la fuerza de friccién entre la pared de la matriz
y €l s6lido evita mayor consolidacién del compactado. Si
AL es el (coeficiente de friccidn entre ambos; entonces—
Fd= u Fx y por un andlisis vertical de fuerza Fd = FA

E
B

Cuando la masa alimentada a la matriz es cons—
tante la relacidn entre FA y Fg es lineal (o bien la pre
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sién correspondiente PA y PB )

Sin embargo cuando la profundidad del polvo es-—
variable SHAXBY y EVANS (9) encontreron una relacifn lo—
garitmica.

PA= Py exp. 4LK « (=1

L = Longitud del compactado

o)
]

Difmetro " g

P
I

Constante del meterial

M&s tarde UNCKEL (10) mostrd que K puede ser ==
reemplazeds por el producto de lz friccin (¢-) y la re-

lacién de esfuerzo redisl y esfuerzo exial = (1] ) por -
lo tento
- . MHUn -
PA PB exp aL b (2-2)

Le longitud del compectado solo decae logarftmi
camente lo cual se puede demostrar tomando un elemento de
longitud dL. El esfuerzo axial en este elemento es Ui -
y el radial es Q; la relacifn entre estos dos es——
fuerzos este dado por <§;;= \}(F%
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S% FIG. 4
Considerendo un balence verticel de fuerzas en la figurae
- 4G 2T {2.3;

1!

4 quTDL

o S
Q‘qéhﬁéT?E)dL-z — %% 13}1? (2.4 )
dSz | db vy (2-5)
Sz D .
L
ffpﬁﬁ/&=_ﬁy_&_;f Ao (2.6
J;PA q.i: _D * 5o
" ? (2.%)
/?M_f}__._. "/412- %
e D

1 uso de esta ecuacifin es diffcil précticamen-—
te por la dificultad de conocer el esuferzo redial, sin —
embargo es (til solo para mostrar la importancia de una =
pequefia relacién de L/D para la tablete cuando es compac-—
tada y la influencie del coeficiente de friccién, es de—

£



cir el uso de materiales en polvo sujetos a altas presio-
nes provocan gran friccién y cuando la relacidn 5 es -
alta, habré un decaimiento en la fuerza de presifn splica
da, resultando una regifn pobremente compactada la cual -
gueda exactamente junto al punzdn inferior (punzén esta—
cionaric). Esto se reduce al usar dos punzones mobiles -

(en vez de solo el superior) como en la tableteadors rota
toria.

Se deduce de lo anterior que durante la compac-
tacifn la distribucifn de fuerzas en el polvo no es uni—
forme. Varias técnicas se usan para medir la fuerza a -
diferentes puntos en la tableta. Llos primeros esfuerzos-
fueron algo burdos pues se colocaba un perdigfn de plomo,
cuya consistencia mecénice se conoce, en varias partes de
la pastilla y mientras se compactaba se estudiaba por me-
dio de rayos X su conducta, se mide posteriormente la de-
formecién y se calculan las fuerzas.

TRAIN (11) midié la distribucién de presién en-
el polvo mientras se comprimia. Usé una matriz de dos —
pulgadas en unaprensa hidréulica para comprimir carbonato
de magnesio, colocando resistencias sensibles a la pre——
sifn, eontenidas, en cépsulas de glicogelatina, en sitios
conocidos,

Los cambios de la resistencia son seguidos du—
rante el proceso de compresién y el volumen relativo - -

((vr)) se calcula desde la distancia del punzén movido —
en la matriz.

Vr = .(2-8)

L
Lo
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L = Longitud observeda de compactacién
Lo = Longitud del compactado o ceru espacio vecio.

La figura 5 muestre le distribucifn de fuerzas en el com-
pactado,

Fig. 5 Vista latersl de ls pastilla compactade contra com
presién,

Le densided se determina en alguna zone de la -
pastilla y la distribucién se muestre en la fig. 6.

Fig. 6 vista lasteral de la pastilla compactada
contra densidad.



Como podemos. observar las zonas de presifn y —
densidad elevadas ocurren en la periferis de la tableta -
cerca del punzén mévil y las zones de més elevadas pre—
sifn y densidad ocurren socbre el eje axial cerca del pun-

" z8n estacionario.

Puesto que estos compactados son- generalmente -
cilfndricos, las regiones de alta densidad pudieron for—
marse por la migrecién de polvo en direccién radisl, esto
pudo comprobarse haste que se usf dentro de una tableta -
cepes de polvo colorido y cepas incoloras de carbonsto-
de magnesio en forme elternada, los resultados se pueden—

observar en la figura 7.




En una matriz sin lubricer, el polvo cerce de -
las paredes no se mueve tan répidamente (dibujas ByD, -
figure 7) como el polvo que queds en el centro. En cam—
bhio un desplazamiento més uniforme se lleva & casbo cuando
la metriz esta lubricada. (Dibujo A y C figura 7)

A 2.6 FRICCION.- Se ha puesto especial interés—
en el efecto de la trensmisién de fuerzas a través’de los
puntes de contacto particuls: - particula.

Sin embergo LA consolidecidn tembién ocurre es
pecialmente en los pasos inicieles de la compresién al —
deslizarse unas partfcule sobre otra, este fenfmeno se ve-
influenciado grendemente por las propiedades de friccifn-
de las superficies deslizantes.

Como resultado de los trabajos de BONDEN y TA—
BOR (12) quede estsblecido clarsmente que el lfmite de la
magnitud del esfuerzo cortente en las superficies es un -
parémetro importente y que la imposicifin tanto de esfuer-—
zos tengenciasles esf como de esfuerzos normales provoce -
el répido crecimiento de areas de contacto nuevas.

& En el presente anélisis hasta ahora se ha consi
deredo s6lo aquellos factores gque contribuyen a la total-
utilizecién de fuerzas en la .compactacifn y algunas limi-
taciones en el proceso de aglomeracifn se han etribuido a
propiedades inherentes del materiel, sin embargo, en la -
practica, hay condiciones que entorpecen la utilizecién -
de la fuerza total de compactecifn. Una ejemplificacifin-
de tal suceso son los efectos de friccifn entre particu—
las y con las paredes de la matriz y punzones. El estu—
dio de los fectores gque gobiernan tal procesoc es bastante



complejo sin embargo BONDEN y TABOR, (12) concluyeron en-—
su estudio gue en general el esfuerzo cortante del mate—-—
rial en contacto con los punzones y matrices es el de ma-
yor influencia sobre el resultado del compactado final -
(dureza).

Para facilitar la trasmisidn uniforme de fuer——
zas y reducir los efectos de friccién indesesbles con los
utensilios (punzones y matriz) asf como todos los utensi-
lios con los que entra en contacto desde gue se alimenta-
@ la pastilladora). Se aplican aditivos conocidos gene——
ralmente como lubricantes.

Se deduce de lo anterior que el entorpecimiento
de tal fendmeno e sproducto del area de contacto de las -
particulas con los utensilios, asi como del esfuerzo cor—
tante del material en contacto, este Gltimo medido.bajo -
las condiciones de presidn.

El &rea de contacto es funcién del grado de con
solidacién que se alcanza durante la compresién, por lo -
tanto el Gnico factor mdvil en este casoc es utilizar un -
lubricante con bajo esfuerzo cortante en un rango bastan-
te amplio de fuerzas de compresifén el cudl encubrirg a -
las dem&s partfculas. La adisién de lubricante al polvo-
facilitard la consolidacién, produciendo tabletas més den
sas sin aumentar la presién compactante, pero reducird -
fuerza de cohesién interperticular. En conclusién, si el
material lubricante se usa en cantidades abundantes la -
consistencia final ser& muy baja; en cambio si se desean-
tabletas de elevada dureza el lubricante s6lo seré aplica
do a las superficies de los utensilios y no mezclados di-
rectamente con el polvo.
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Se ha demostrado recientemente que cuando -
la particula a comprimir son relativamente grandes, la -
consistencia final del compactado es superior; lo cuel ha
ce suponer que el &rea de contacto intraparticulas se ve-
aumentado por la adicién de lubricante. Lo anterior hace
suponer que la adicién de adhesivos y lubricantes afecta-
profundamente las caracteristicas de compresidn del mate-
rial,

Una vez gque se ha analizado el procedimiento de
preparacidn para someter una substancia a la accibn de la
compactacidn, es ahora conveniente conocer como se lleva-
a cabo el mecanismo propiamente dicho, es decir, conocer-
la forma de como una tableta va adquiriendo consistencia-
conforme se desarrolla el mecanismo o bien simplemente co
nocer el fendmeno que se lleva a cabo para tal suceso sin
olvidar gue es fundamental la forma de preparar los cOm—-—
ponentes, ya gue influyen en un porcentaje elevado.

2.7. MECANISMO DE COMPACTACION.,- La produc——
cién de compactados coherentes partiendo del polvo se uti-
lizan de la manufactura de pastillas de catalizador y mu-—
chas otras operaciones.

La consistencia se obtiene generalmente por po-
limerizacién térmice o guimice de los polvos constituyen
tes y puede involucrar uniones intermoleculares tanto fi-
sicas como guimicas.

Si el compactado se secciona y estas secciones-—
se examinan en el microscopio se obtiene asi un panorama-
no solo del arreglo de particulas individuales sino del -
estado interno de las particulas k mismas, por lo tanto -
cualguier teoria de la compactacidén debe ser compatible -
con esta evidencia visual.
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Existen varias teorias sobre mecanismos de com—
pactacidn que a continuacién se analizan; los 6 primeros—
son fisicos y el Gltimo guimico.

Los mecanismos para la compactacidn se pueden -
dividir segdn Rumpff (13) ern 7 grupos principales. Los—
cuales se pueden aplicar uno o varios a la vez en el pro-
ceso de compactacidén. A continuaicén se describen somerg
mente:

2.7+ 1.— Mecanismo de los puentes sélidos.- Es -
aguel que formado entre particulas por la sinterizacidn -
de metales, por la cristalizacién de substancias disuel——
tas durante el secado como en la granulacidén de fertili—
zantes y el endurecimiento de agentes adhesivos como goma
y resina. ‘

2.7.2.,— Mecanismo de unién lfguida mévil. Es-
te produce adhesién através de fuerzas interfacisles y -
succién capilar. Adhesién es la unidén particulas distin—-—
tas o de particulas a superficies sdlidas.

En el proceso de granulacidén humeda, la presen—
cia de humedad intergranular provoca le adhesidn de parti
culas (estado pendular) dénde los huecos entre partfculas
de polvo estan sflo parcialmente rodeados de liquidos fig.
8-A existen puentes liguidos que mantienen las particu——
las unidas por medio de la fuerze de tensién superficial-
y la presidn negativa de cepilaridad lo cual produce que-
el sélido se moje. '

Cuando los huecos se llenan completemente de 11
quido, el cual se extiende hasta el borde de los poros, -
la unibn es provocada por fuerzas interfeciales en la su-
perficie de la particula y presién negetiva de capilari-—-
dad, através del espacio liquido. A ésto se le denomina-
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estado caepiler fig. 8 B, el estado intermedio entre estas
dos, se les denomina estado funicular fig. 8.C cusndo el
1fquido envuelve completamente las paerticulas se mantie--
nen unidas por medio de la tensidn superficial de la gota
aungue fuerzas intergranulares no existan, se le llama a-
este Gltimo fig. 8 D de la gota.

Durante el secado aungue alguna humedad resi-——
dual puede premanecer, se pueden formar puentes s6lidos -
en grénulo por fusidn de los puntos de contacto a éreas -
de contacto similar & la sinterizacién, o por la vulcani-
zacidn de un adhesivo agregado en forma de agente adhesi-
vo, 0 por la cristalizacidn de materisles disueltos.

2:7.3.— Mecanismos de las fuerzas intermolecula
res y electrostéticas. En ausencia del lfgquido las fuer—
zas moleculares y electrostéticas provocan fuerzas de =——
atraccién entre las partfculas. Las fuerzas moleculares—
del tipo valencia son de poca importancia debido a su ex—
tremadamente corto radio de accién. Las fuerzas de Ven—
der Wasls tienen valores significantes, alin, cuando las -
superficies de adicidn esten separadas hasta 1000 A° La
superficie de energfs, la cusl se considerard una medida
de las fuerzas de sdicidn de superficie, es méxime cuando
la superficie no esta contaminada.

Durante el proceso de granulacidn se desarro——
1lan ademés fuerzas electrost&ticas debido a la fricocidn,
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0 a la reduccidn de tamafio de las partfculas; la cergs de
sarrollada depende de la naturaleza del material y del ti
po de movimiento reaelizado, adem&s con materiales idnicos
hay la posibilidad de que la superficie se polarice.

Cuando la superficie es cubierta por una capa -
répidamente deformable, como lo es una capa grasosa, la -
deformacibén provoca un més fntimo contacto entre las par—
tfculas que se encuentran unidas por fuerzas de Vender -
Waals. Sin embargo la consistencia de la unifn es débil.

Con una capa menos deformable como lo es una ca
pa de 6xido, la unifén no se realiza sin antes penetrar a-—
remover ésta capa de 6xido por una seccidn de cizellamien
t0os

Las fuerzas electrostéticas son relativamente —
pequefias, pero actuan a gran distancia e influyen proba—
blemente en la formacidn del grénulo por otro lado las —
fuerzas de Vander Weals, son relativamente més fuertes pe
ro actlan sdlo en un pequefio rango de distancia, por esta
razén se supone gue son las encargadas de aportar la con-—
sistencia para evitar el rompimiento de la entidad forma-
da.

Durante la compresién las superficies son acer—
cadas mediante una reduccién de tamafio, o bien, por una -
deformacidén plé&stica.

Ademés la superficie puede penetrarse con los -
vértices o por una accidn de cizallamiento provocado por-
deslizamiento entre partfculas o por friccidn con las pa-
redes de la matriz. En este poroceso aumentan considera——
blemente las fuerzas moleculares.



2.7+.4.— Mecanismo del entrelazamiento mecénico.
Es propio de materiales fibrosos y esponjosos. Es la for—
macidén de una marafia en 3 dimensiones la cual povoca gque-
la compactacidn sea més consistente. Se considera ung —-—
deformacidén de la particula que le proporciona mayor re——
sistencia mecénica.

Como se verd més adelante, esta teoria pertene-
ce a un grupo de teorfas desarrolladas con el fin de ex——
plicar la resistencia a la recuperacién eléstica de la -
partfcula sl cesar la fuerza de compresidn.

2.7.5.~ Mecanismo de los puentes ligquidos inmo-
-viles.—~ Se forman con materiales altamente viscosos como
asfalto o resina, rompiendo por otro lado las uniones més
débiles. Entonces las fuerzas de adhesién y/o coehsién -
son completamente explotadas, y la capacidad de unirse —
es mucho mayor.

2.7+.6 Mecanismo de microaplastamiento.- E1 fe-
némeno del micro-aplastamiento se presenta generalmente —
en partfculas muy pequefias, las cuales al ser compactadas
fluyen y algunas veces se fragmentan, a ellas se asocia -
propiedades adhesivos dentro de una masa de polvo. Las -
asperezas, de pequefio radio de curvatura actuando sobre la
superficie de particulas grandes tendrfan la misma conduc
ta, dicho mecanismo se presenta como dos teorias probabi-
1fsticas (14), (19).

A).— El primer proceso es el llenado de macropo
ros con particulas de tamafio original, lo cual se logra -
al deslizarse una particula sobre otra una vez que se hu-
bo deformado el&stica o plésticamente o bien frgmentado.-
Fige. 9A .
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B).- El segundo procesc corresponde a un llena—
do de los microporos por medic de un flujo pléstico de -
las partfiulas de tamafio original o bien después de gue -
hubieran sido fragmentadas; el flujo pléstico es el més -
versdtil ya que forza la entrada de las partfculas en los
poros, dando mayor consistencia a la tableta Fig. 9 B .

Debido &l acercamiento desordenado de las perti
culas seré necesario una fuerza de compresidn limite pars
llenar todos los macroporos y los microporos.

—>

tig. 9A REARREGLO

- FRAGMENTA_CION

K FLUJO PLASTlCO j

tig. 9B
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2.747¢= Mecanismo guimico.- Independientemente
del adhesivo usado (16) (tipo metriz, tipo partfcula, o =
tipo gufmico) en algunos catalizadores la consistencia —
desarrollada se debe a une reaccién gufmica gue se efec—
tle durente el tretamiento té&rmico, o bien simplemente du
rente el secado en la estufa, el cual puede ser un meca—
nismo complementario de consolidacifn enel cual se va a =
desarrpllar consistencia de gran significancis como es el
caso que se tretaré especificemente de ls sflice compects
da, en la cual se considera que la resistencia mecénice -
depende del aumento en la densidad asf como también el -
cambio favorable en condiciones pars la formecién de unio
nes siloxano (Si -0 Si) Estas uniones se forman a par—
tir de le deshidretacifn de grupos silanol adyacentes -—-
(SIOH-); esta resccifn = es .. cetalizada por iones hidréxi
lo e iones floruro en medic fuertemente &cido.

Es patente de las figures 10 & 13 y la tabla 3-
gue una alta densidad y consistencie ocurre cuando la -ali
mentecifn es humedecide con una solucién alcalina. Y el-
caso contrerioc ocurre si se humedece con un &cido o con -
un 1fquido no acuoso. Baje consistencis y densided tem—
bién ocurre cuando los grupos sianol se esterdifican.

Le verdadera correlacifn de dureze es presumi——
ble debide & le complete resccidn de todes los grupos si-
lencl més gue de €l aumento en densidad. Ya que se desa
rrolld una tebleta de silice de gran densidad. (1.3 g 1 -
cm®) pero se Blogued la resccifn de los grupos (-SiOH-)-
y se obruvo el resultado esperado, es decir, una consis——
tencia desprecisble. La coorrelacién de la consistencis-
con la densidad probablemente solo refleje el sumento de-—
densidad como aumento de posibilidades de llevarse a cabo
le reaccién de los grupos silanol.
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Las uniones fisicas gque pudieran formarse entre
particulas, son despreciables en este caso ya que pueden-—
variar con la presencia y tipo de lfgquido intersticial y
su efecto no es superior al de las uniones quimicaes forma
das.

2.7.7.1.— Preparacidén para mecanismo quimico.——
Los polvos de sflice-allmina y aldmina usados son del ti-
po comercial.

Sus propiedades se enumeran en la talba 3. El-
polvo se mezcldé con una solucidn en un mortero, se homo—
geniz8, se compactd y el compactado se secd a 140°C en la
estufa durante 3 horas y finalmente se calcind durante -
otras 3 horas a 600° C las variasciones de por ejemplo 1 -
hora en tiempo y 20° C en temperatura fueron rpobadas sin
alterar las propiedades de la reaccién.

2+747.2.= Desarrollo de la consistencia mecéni-
ca.— La mayor parte de la consistencia se desarrolla du-
rante el secado a 140°C., es decir despues de permanecer-—
la pastilla por tres horas en la estufa a 140°C. ésta ad-
guiere su didmetro final y la mitaed d ela consistencia fi
nal se ha desarrollado. Por lo tanto se supone que en es
te paso se han formado algunas uniones siloxano y parte -
del agua quimica absorvida se pierde. Por medio de técni
cas quimicas y de rayos infrarojos se puede medir los gru
pos hidrdxilo presente en la superficie lo cual es una ——
prueba contundente de la formacidén de nuevas ligaduras de
Si-0-5i vy la disminucidn de grupos hidrdxiloe
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Tabla 3.

CONSISTENCIA Y DENSIDAD DE SILICE EXTRUIDA EN FUNCION DE LA COMPOSICION .DE LA ALI-
MENTACION LIQUIDA.

Polvo

S5iloid 244

esterificado
con decanol

Alimentacid

f Liquido

total sélida

% en peso
34.5
35,0
34.8
35.0
38.6
39.3
38.3
28.1
54.0

8% NaOH

pH

11

NHqOH conc —

agua

9. 1% NHaClag

21% NHqCO3aq

3.4% AlClggg
HClaq

etilenglicol

33% insopropa-—
nol ag.

Diam
extrusor
pulg.
0.090
0.090
0.090
0.090
0.090
0.090
0.090
0.090
0.090

Diam.
final
pulg.
0.067
0.069
0.070
0.072
0.079
0.082
0.080
0.080
0.083

Densidad

extruido
g/cc
.93
0.73
0.69
0.58
0.60
0586
0.54
0.42
Q.37

Resistencia

a la tensidn
psi.
397
84
160
Al

78
75
0
0
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La consistencia restante se desarrolla cuendo -
el resto de agua gumico-abosrvida se pierde es decir, a -
los 600°C. Quiz& la formacidn de cadenas de ligaduras Si-
loxano entre esferas adyacentes de la consistencia final-
a la tableta. No existe cambio alguno si &l secado se -
prolonga varias horas o si la pastilla ya completamente -
procesada se rehumedece y despues de varios dfas de estar
a temperatura ambiente se seca a 140°C. Esta conducta es
esperada puesto que la rehidretascidn es despreciable a es
tas condiciones.

Entre otras reacciones quimicas gque dan consis-—
tencia a las catalizedores conocemos los nitratos de meta
les pesados los cuales fueron usados para dar mayor con—
sistencia a una bauxita. El tratamiento que se le da a -
esta banxita es primeramente activado durante cuatro ho—
ras a 400 - 450° C. con el objeto de desprenderle un poco
de agua basta para que lar banxita adgquiera una dureza de-
cuatro en la escale de MOHS. El producto todavia en ca——
liente y preferiblemente en una atmosfera de vacio es im
pregnada de una solucidn 25% de nitrato ferrico durante -
15 minutos y posteriormente vuelta a calcinar a 400 - -
450°C.

Se puede impregnar con nitrato de magnesio solo
gue entre 800 — 1000°C. obteniendose asf una de las bau-
xitas més duras conocidas.

2.8.,— EFECTO DE LA PRESION EN EL VOLUMEN RELATI
VO. (POROSIDAD).- A medide que el polvo se comprime su-
densidad aumenta, estos cambios se pueden seguir, cono—
ciendo el volumen relativo de la tableta a cada momento,-

(Vr).
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Walker (17) obtuvo una funcién logeritmica en-
tre el volumen relativo y la presidn de compactacidn.

V(.__C—K.QOQPA (2.9)

donde C y K son constantes, cusando varios materiales co-
mo son: perdigones de plomo, cloruro de amonio, cloruro =
de sodio y nitrato de potasio, entre otros, observando —-
gue el perdigon de plomo se deformaba plésticamente y gue
algunos materiales cristalinos exhibian fracture tipo bri
tlle (quebradiza), BAL' SHIN (18) obtuvo una relaecidn -
similar para substancias tales como plomo, estafio, fierro
y cobre, todas ellas en polvo.

HIGUCHI (19) obtuvo también una relacién loge—-—
ritmica, trabajando solo con substancias farmaceuticas en
donde le porosidad se reducfs hasta el 5%, dichea porosi——
dad signifca el volumen de los huecos o espacios vacios -
comparando con el volumen total del compactado expresado-
como fraccién. fig. 14

E V =  \Ves
- ——— 2 - 10
= (2 - 10)
0 como porcentaje al multiplicar por 100
donde V = es el volumen del compactado

Voo = el volumen del polvo excluyendo los huecos -
o espacios vacios. ’

Por Gltimo TRAIN (20) estudio detalladamente el
efecto de la presién sobre el volumen relativo estipulado
gue laconsolidacién ocurre en varios pasos. fig. 15
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PASO I ( @ @ b) la disminucién de V¢ es causada
primersmente por el deslizamiento interparticuler del pol
vo 8l ser compactado este proceso se ve limitado por las-
partfculas adyacentes que eventualmente se inmobilizen re
lativamente.

PASO II ( bac ) aquf el aumento de la resisten-
cia a la compresién se caracteriza por la formacidn de co
lumnas y bovedas protegiendo los poros generalmente sopor
tendo le fuerza de compresidn;

PASO III (Cad) sl aumentar la fuerza de compre—
sién provoca la ruptura de la estructura formade en el pa
so II, por medio de una compresién con flujo pléstico. -
Estc se considera gue empieza cuando hay puntos o lineas -
de contacto como son los vértices y aristas de las parti-
culas.

Las nuevas superficies producidas estan en bue-
nas condiciones de unién (fusién en frfo). HIGUCHI (19)-
midié el &rea especfica de la tableta usando nitrdgeno, -
durante el proceso de compactacidn y mostrd que hay un -
aumento en el Srea superficiel el aumentar la presidn has
ta un valor méximo, y a un mayor aumento en la presién -
provoca una disminucidn en el &rea superficiael Figura 14,

Esto se atribuyd a la fragmentacién seguida por
unién de las partfculas en contraste con HUFFINE (21) que
encontrd gue el &rea superficiel de cristales de cloruro-
de sodio disminuye a medida gue se aumenta la presidn és-
ta conducta es propia de la deformacidn pléstica.
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Es evidente que el comportamiento guebradizo -=—
del material determina el mecanismo para alcanzar la come
pleta consolidacidn por lo tanto es necesario determinar-
la fuerza de compresién Gptima de cada material.

PASO IV (daf) es probable que la reunién se lle
ve a cabo mds répidamente que la frgmentacidén, y que la -
reduccidén en el volumen relativo sea devido en gran par—
te a la deformacidn pléstica de las partfculas. Cuando -
la compresifn cesa ocurre un recobre elésticc radial del-
compactado. Adem&s un recobre eléstico al expulsar la -
pastilla de 1a matriz.

Existen ecuaciones desarrolladas para cads meca
nismo de compactacifn sin embargo todas ellas consideran—
una presidn media aplicada. Una de ellas es la ecuacifn-
que relaciona la consolidacidn fraccioneria, la cuel defi
ne una disminucién de la porosidad (proporcién de la porg
sidad original), con la presién.

» _ky -kayp .
Vo — V - O, R /e r G, (Z’N\)
Vo ~ Veo
donde a, , k« - ‘Zz son constantes, Vo es el volumen -

original del polvo incluuendo poros, Voo es el volumen del
s6lido y V' es el volumen a una presién P. Los terminos

del lado derecho se relacionan, el primero con el deslizs

miento de las particulas y el segundo con la subsecuente-

deformacidén pléstica.

Otra ecuacién relacionada la relativa disminu-
cién del volumen con la presién aplicada.



Vo -V _ CX_-,.bp (Q—e\?;)

VO \+bp

donde a_ y b son constantes; la dificultad en las ecuacio
nes anteriores es la designacién de algln significado fi-
sico a las constantes.

HECKEL (10) considerd gue la reduccidn de la -
porosidad cbedece a una relecifn cinética de primer drden
con la presidn.

Qn( V.v;,@l"’ Lp +(‘V\?,@§ (2.13)

)

esta ecuacidn es linear solo a presiones elevadas. EL1 =
valor de la constante K se demostrd gue pere metales es -
igual a8l reciproco de la presifn medis producide en el me
tal.

Para, los materisles gue son guebradizos o su——
ceptibles a serlo y reunirse durante la compresidn se de-
rivé una ecuacién de la forma.

£.F2 = qu(%/g_\m (2.14)

E
donde es la porosidad del material antes de la compacta——
cién y el exponente m es relacionado con el &ngulo de res
puesta.

Los materiales que se deforman plasticamente ba
jo la compresidn no obedecen esta ecuacién pero los datos
se pueden correlacionar.
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P i€ )
e g-) = lg® L

donde n y m son constantes.

Las ecuaciones 2.14 y 2.15 abarcan 2 grupos de materiales,
la primera abarca aguellos que se compactan principsimen-—
te por un mecanismo de reduccidn de tamafios y la segunda-
aquellas gue se compactan principalmente por deformacidr-
pléstica. Esta Gltima coincide con la evidencia de ig —
disminucién en 4rea superficial, a medida que se aumenta-—
presidén cloruroc de sodio.

Este tipo de anélisis produce informacién consi
derable de los pasos de consolidacidn.

2.9.— Efecto del aire atrapado.- Una répida -
compresidn provoca bolsas de aire atrapadas en los poros—
de latableta debido al répido cizallamiento del materiali-
por las paredes de la matriz y el pote del punzdn, los —=
cuales sellan la tableta antes que el aire tenga tiempo -
de selir. La presidn desarrollads en los poros puede lle
gar a ser considerable y causa la ruptura de la tableta -
al dejar de aplicar la fuerza. Esete efecto es més marca
do con las particulas finas que se compactan comparativa-
mente en forma m&s débil.

El aire atrapado es el principal causante del-
fenSmeno de coronamiento en la tableta. Para evitar tal
fenémeno en la tableteadora rotatoria de gran velocidad;-—
se disefi§ de tal manera que permita una serie de pasos —
anteriores a la compactecidn final en los cuales se elimi
na el aire atrapado.



2.10.— La ventaja de la cizalla.- Para obtner—
alte dureza en el compactado final es necesario asegurar-
se de que la técnica de compactacidn es efectiva para ob-
tener la densidad necesaria de particulss y que la table
ta no sufre dafio alguno durante su expulsién. La densi——
dad y la consistencia son funcidn de lapresién de compac-
tacidn hasta un valor limite después del cual se indepen-
dizan. La densidad de la tableta es definida por la den-
sidad del material, en un rango que sbarca de 4 a 20%
sobre esta (ltime densidaed (ver figurs 16).
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Por lo tanto, la completa densificaecidn no pue-
de alcanzarse por, primero: a la presidn de compactacidn-
se le oponen fuerzas gque se desarrollan en el polvo o -
bien las fuerzas de friccidn con las paredes de la matriz
y segundo, cuando la presién de compactacidén cesa, las ——
particulas recobran su forme original debido a su elasti-
cidad y al menos una parte del compactado se expande, -——
asi los poros sumentan de tamafio y la tensidn residual ce
sa. GCuando el maeterisl posee un recobre eléstico grande-
o bien un mddulo de Young pequefo se puede preveer gue el
compactado es débil.

Se ha encontrado que la densidad puede aumentar
aplicando una cierta presién y a la vez con el mismo pun—
z6n sujetar al polvo a un esfuerzo cortente, asi la dure-
za8 aumenta y 8l recobre eldstico se reduce. Esta dureze-
es méxima si se aplica el esfuerzo cortante cuando la —
fuerza de compresién es méxima.

La magnitud del esfuerzo cortante es funcidn de
las propiedades reolSgices del materiel, es decir, cuando
el materisl es muy eldstico es necesaric un gran esfuerzo
cortante y viceversa.

El significedo del esfuerzo cortante cuando se—
aplica a un cuerpo eléstico es bien entendido, no asi ——
cuando se aplica a una masa en particular; dicho fendmeno
se explica fecilmente considerando una masa de particulas .
de carbén en la cuel se incruste un perdigén de plomo com
pletamente esférico, cuando se le aplicae presidn a esta -
masa, la compactecién tendra lugar. A una presifn especi
fica, el perdigén se deformaré plésticamente y paserd de-
esférico a elipsoidel el esfuerzo cortante angular daré -
la medida de elipsoidelidaed, la cual puede ser medida por
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medio de rayos X. Existen equipos de laboratorio capaces
de reproducir la misma magnitud de esfuerzo cortante, ta-
les son:

a) La caje rotetorie de cizalle (figura 17).

b) Lae ceja anular de cizalla (figura 18).
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Por lo tanto, pare obtener mejor calidad en el-
aglomerado, es necesario aplicar durante la méxime pre——
sidn de compactacidn un esfuerzo cortante adicionsl, obte
niendo asi elta densidad, lo cual redunda en alta consis-—
tencia.

2.11.— Problemas de proceso.— Coronamiento y —
resguebrajedura de tabletas: Estos defectos de las table
tas son dos de las mayores dificultades con gue se tropige
za. Es muy dificil advertirlos durante el proceso de fa-
bricascidn, pero se nota facilmente agitando con fuerza -
unas cuantas tabletas entre las dos manos. Una tableta-
ligeramente despostillada no siempre significa que esté -
resquebrajada o con corona. Hay muchos defectos que ha-——
cen que la tableta salga con defectos:

a) El exceso de polvo fino hace gque se retenga aire en la
mezcla, lo que ocasiona rajadura.

b) Los punzones gue tienen marces profundas, Los dise——
fios de los punzones y las crestas para ranuras en las ta-
bleteadora pueden ser demaesiado anchos y profundos. Las—
marcas delgadas son tan delgadas como las profundas.

c) Trogueles desgastados. Estos se tienen gque reponer, -
los trogqueles cromados oque tienen incrustaciones de car-
buro de tungsteno duran més y surten mejor efecto que los
de caburo ordinario.

d) Presifn excesiva. Se puede correcir el defecto redu——
ciendo la presidén de la méguina.

e) Punzones desgastados o defectuosos. Los punzones de--
ben ser lisos y pulidos; los que tienen mallas con fre—
cuencia ocasionan coronamiento.
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f) La formula. Acaso sea necesario modificer ésta; quizé
sea incorrecta le proporcidn de los diluyentes. Por ejem
plo puede haber exceso de lactos, almiddn u otros materis
les de relleno, defecto que se debe corregir.

g) Granulado h@medo y blando. Esta clase de granulado no-
corre facilmente a los trogueles, de lo que resulta falta
de uniformidad en el peso y tabletas blandas o corcnadas.

h) Punzones. El juego de punzones gue se usa en maguinas—
giratorias debe ser medido con exactitud hasta 0.005 pulg.
(0.727 mm ). La falte de uniformided de los punzones
es perjudicial a la méquina y no produce tabletas de peso
exacto. Un punzdn desalineado puede hacer que en cada re
volucién salga una tableta con corona o resquebrajadura.-—
Le més de las veces el remedio eficez es humedecer la. mez
cla con agua slcohol o con una mezcla de ambos, o bien -
con solucién de glucosa, etc., antes de lascompresién, —
siempre gue no haya ninguna incompatibilidad.
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CAPITULO 3
CARACTERIZACION DEL S0LIDO COMPACTADO

Debido 8 que las propiedsdes fisicas de la te—-
bleta dependen de muchos factores, un reporte de dureza -
sin definir las condiciones de compresién, forma, tamerio,
alimentecidn, velocided de compresidn... es seriamente ob
jetado debido a su irreproductibilidad. Hasta el momento
se ha hablado de dureza, consistencia o resistencia de -
una tableta sin preveer que la dureza en una tableta es -
un término no muy especifico constantemente usado al defi
nir verios parémetros de la misma como son:

A) .- Resistencis & la flexién o quebradura
B).- Resistencia sl splastamiento axisl o radisl
C) .- Resistencis sl impacto

D).— Resistencia al desgaste o resistencia a la disgrega-
cidén.

Se ha tratedo de abarcar todos estos aspectos -
a8l dicter un modelo de compectecidn, sin embargo, un pro-
grame en tecnologis de tabletas caerece de sentido & menos
gue se desarrollen métodos de prueba y especificaciones-
gue sean capaces de garantizar calidad de la tableta ter-
minada. Estas tienen que incluir principalmente pruebas-
de dureza, desgaste, peso, espesor y porosidad.

3.1.- Desgeste.- El choque y la friccidén son -
las fuerzas gue més a menudo causan que la tableta se rom
pa, se descascare, se descantille o se desmorone. Como -
resultado de esto se desarrollo el Desgastador Roche; —
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consiste de un disco de 6 pulgadas de difmetro con un es-
pesor de 1 pulgada en donde se alojan las pastillas, es-—
te disco es transparente. El disco se hace girar a 100 -
RPM provocendo el auto desgaste de la tableta y el golpe-
teo. Obviamente este aparato no refleja estrictamente -
las condiciones a las gue va a ser sometida la pastilla -
de catalizador, es por tal gue nos avocamos & desarrollar
un método de prueba de la resistencia a la disgregacidn.

3.2.— Peso.- ELl peso de la tableta se determina-—
fisicamente en la matriz sefialando la altura de la cama -
de polvo llenade antes de la compasctacidn; ésta debe ser—
cuidadosamente medide a intervelos de tiempo pare estable
cer con certeza un peso definido en la pastilla.

3.3.- Espesor.—- Este tipo de especificacidn es
importante debido a que a menudo se le asocia directamen-
te @ la dureze de le tablets y puede por lo tanto ser usa
da como control de este paré&metro. Un cambioc en el espe—
sor de la tableta durante el proceso se debe @ un flujo -
pobre de la alimentacién o bien a un depSsito en la ma——-
triz,

3.4 .- Porosidad.- El volumen relativo y la po-
rosidad se relacicnsn de la siguiente manera:

E=  (1-_1) (3-1)
Vr

En 1923 Welker E. E. dedujo la siguiente ecuag——
cidén del volumen relaetivo y la presién de compaectacién.

V = € - K log Ps (3-2)
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Donde C y K son constantes. Afios mds tarde Bsl'Shin cor-
cluye sus trabajos mostrando la relacidn entre el volumen
relativo V y la consistencia de la tablets FC.

r

Fc = Fcg V (3-3)

donde Fcy es le consistencie de ls tabl~ta cuando Vr =1,
es decir, la pastilla no es poroso y m es una constante —
para cade sisteme comprimido. Puesto que la porosidad au
menta cuando el volumen relativo aumenta; la siguiente —
ecuacidn de Ryshkewitch se desarrollo para relscionar la—
consistencia de la tablete en términos de la porosided:

Fc = Fgg exp - be (3-4)
donde b es una constante empirica.

Higuchi usando granulaciones fermacéutices de -
sulfatiazol, sulfadiazina, aspirina, lactosa, fenacetin y
metacetin encontro una relscién aritmétics entre la con——
sistencie de le teblete y ls porosided en un rango eproxi
mado de porosided de 5 s 20%; sin embargo, estas grenula-
ciones contenfian agentes adhesivos los cuales no fueron —
usados en los trabajos de Bal'Shin y Ryshkewitch lo cual-
pudo afectar los resultados, sin embargo, la consistencia
de la tableta fué directamente relacionsde sl logeritmo -
de la presidén, excepto en los casos extremos de splica——
cién de presién.

Shoton y Gradenton encontraron también que la -
consistencia de la tableta esta relacionada directamente-
con la fuerza media spliceds como sigue:



log P = m Fc + C (3-5)
donde m y C dependen de la substancia usada.

3.5.- Dureza.- Tradicionalmente los requerimien
tos de resistencis quedaban consolidedos sl no desbaretar
se la pastilla inmediatamente después de compaectada, sin-
embargo en los ultimos afios ha genado importancis como pa
rémetro fisico en el control de las tabletss.

Generalmente, pera determinar la consistencia -
de le tableta, ésta se rompia usando el segundo y tercer—
dedo con el pulgar como punto de spoyo; si no se rompia,;-
la tableta se consideraba consistente. Obviamente hubo -
la necesidad de desarrocllar nuevos métodos llegando s los
siguientes aparatos de prueba: probador de dureza Stronf-
Cobb, Pfizer, Stokes Monsanto y Eureka; todos ellos miden
resistencia a le compresién. No hay correlacién entre —-—
ellos y existe una gran variacién de lecturas entre ins——
trumentos del mismo tipo. Para una compresifn exacta cae
da instrumento requiere celibracién contre un estandar co
nocido.

Si bien se han descrito algunos métodos para -
evaluar la dureza, es (til contar con algdn método tebri-
co para su evaluacidn.

Para un aglomerado formedo solo por particulas
esférices de igusl tamafio la resistencia a la tensidn pue
de ser determinede segln Rumpf tedricamente de la siguien
te manera.

e Z ( 10—26 ) N F (3-6)
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donde x es el diémetro de particula, F es la fuerza de -
unidén por punto de contacto,N es el nimerc promedio de —
coordinacién, es decir, el nimero promedio de puntos de -
contacto de une esfera con sus vecinas, es el volumen va
cfo en el aglomerado. Llos velores de x y € se pueden -
obtener del andlisis de la distribucién de tamafios del —
polvo y de la densidad de las particulas. El ndmero de -
coordinacidn segln Rumpi es:

N o= (3-7)
&
o segldn Meissner
N = 2exp 2.4( - € ) (3-8)

para aglomerados con unidén de lfgquido mévil en estado pen
dular, se puede determinar tedricemente también la resis-
tencia a la tensidn.

i = 2.8 1-§€ q (3-9)
€ x{(d)

donde T es la tensién superficial del 1fquido adhesivo-
y f es una funcibén del &ngulo de contecto, es decir, si -
el mojado es completo f (J ) = 1 y para el estsdo cepi
lar:

i = 8.0 1 -& T (3-10)

& x f (d)
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La resistencia a la tensidn en un aglomerado en
el estado pendular es la tercera parte de la resistencis-
en el estado capilaer, mientras que el estado funicular -
tiene una resistencia intermedia. Una disminucién en el
tamafic de particula y en la porosidad produce mayor con—
sistencia. En la figura 19 de presenta la resistencia a-
la tensidn segln la forma de compactar.
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CAPITULO 4
METODO PROUESTO.

4.1.— Descripcién del equipo.
Tuberfa de fierro galvanizada 1/2" ¢ cédula 40
Tuberfa de neopreno de 1/2" ¢ resitente a alta presién

Valvulas de aguja de alta precisidn con asiento de acero
inoxicable & " ¢

Rotéametro marca Fisher & Bortar para medir flujo de aire
de 1.68 m3/hr a 21m3/hr a una presién méxima de trabajo —
de 5 Kg/cm?@,

Columna de disgregacidén acelerada consistente en un tubo-
Ce vidrio de pared gruesa de 1.5" ¢, 50 cm de altura mar
ca QVF.

Bridas vidrio-metal 1.5" ¢ fabricadas especialmente en-—
acero cold rolled, para este dispositivo, ya que no se -
fabrican comercialmente en la medida requerida.

Empagues de asbesto con funda de terlén con 1.5" ¢.
Mandmetro diferencial manejado con mercurio.

Dos ciclones de vidrio Pyrex.
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4.2.- Funcionamiento de la columna de disgregacidn-
acelerada.— E1 diagrama completo del equipo se presenta-
en la figura 20 La entrada del aire a presién se regula-
por medio de la vdlwula (1) Se abre la védlwula (2) com—
pletamente para gque circule el flujo de aire por el by -
pass éste aumenta el gasto de aire que circula por el -
equipo y cuyo gasto se calibré en funcidn de la lectura-
del rotémetro (3). El aire a presidén penetra a la colum—
na de disgregacién (4), donde interacciona con las parti
culas de catalizador, las cuales estan colocadas a la en
trada de la columna sostenidas sobre una malla 150 de co
bre. E1 aire provoca la disgregacidn acelerada del cata-—
lizador, donde por resultado un porcentaje de finos que-—
se arrastra por la corriente de aire, mismos que se recu
peran en gran proporcién en los ciclones (5) colocados —
a la salida de la columna E1 paso de aire a través de la
columna sufre una ciada de presién; que se registra por-—
medio de un mandmetro diferencial de mercurio (6).
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FIG. 20 EQUIPO DE DISGREGACION
ACELERADA




67

4.3.- Condiciones de operacién.- Dentro de las va-
liosas aportaciones cel método de disgregacidn acelerada
se cuenta el gue se lograron uniformizar las condiciones
de operaci6n: gasto y presidén; las cuales son pardmetros
importantes, ya que permiten la reproduccién de resulta-—
dos en la medida de la exactitud del método. Dicho pard
metros fueron una consecuencia de la masa de catalizador
manejada y del periodo de operacidén, baséndose en el mo-—
vimiento gue requerian las particulas de catalizador den
tro de la columna.

En todos los casos se trabajé bajo las mismas con-
diciones, las cuales se presentan a continuacién:

3
gasto 10 m /hr

masa inicial de catalizacdor 50 g

tamafio inicial de particulas de catalizador malla 3-10

tiempo total de operacidn 60 minutos
intervalos de tiempo 10 minutos
temperatura ambiente
caida cde presién através de la columna 3 mm Hg.

Se presentan los datos de calibraci6n del rotéme—
tro aumentando el by pass, graficando a continuacién pa-
ra visualizar mds facilmente los datos. Tablas, Figura -
2.
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TABLA 5
Lectura del rotémetro Gasto real del by pass
m3/h de aire.
1 B
2 6
3 7
q 8
5 9
6 10
7 11
8 12
2 13
10 14
11 18
12 16
13 17
14 8
15 19
16 20
17 21
18 22
19 23
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4.,4.- Procedimiento de la Prueba.- Por la parte-
superior de la columna se carga una cantidad representa-—
tiva de catalizador. Esta cama de catalizador se somete
a un flujo de aire a presi6n con un gasto constante de -
10 m3/ hr a temperatura ambiente. En todos 1 hora; pero-
la conducta del catalizador se revisa a intervalos de ——
10 minutos, esta conducta se basa en la pérdida de peso-
de la carga inicial. Esta pérdida de plovo se determina
por la diferencia del peso inicial dela muestra y el pe+
so después de 10, 20, 30,...60 minutos.

4.5.- Las diferente pruebas permitieron conocer
algunas de las variables que afectan la interpretacién -
de los resultados, ya que determinan la relacidén entre —
prueba de laboratorio y las condiciones de disgregaci®n-—
en una planta comercial y proporcionan informacidn sobre
el mecanismo de dicho fendmeno.

El contenido de finos en el catalizador solido -
(polvos més pequefios a 325 mallas) es uno de los facto—
res gue mayor influencia tienen en los resultados de la-
disgregacién acelerada, ya gue produce de dos maneras la
severidad de la disgregacifn; por un lado, reduciendo el
espacio de frotacién entre las particulas grandes y por-—
otro, diluyendo las particulas grandes, en otras pala———
' bras,redondeando los vertices de las particulas de cata-
lizador.

El tiempo del periodo de prueba disminuye paula-
tinamente la pérdida de catalizador. Esto se debe a gue-
al resistencia a la disgracidén aumenta porgue las parti-
culas se van redondeando y adem&s una vez eliminadas las
particulas débilmente asociadas aumentan la cantidad de-
finos presentes protejiendo de la disgregacitn a las par
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ticulas mayores, por tal motivo, se estipuld como tiempo
de operacidn 60 minutos.
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4.6.- Establecimiento de las condiciones de prue
ba.— E1 objetivo dentro de estas condiciones de prueba -
fue el de lograr un patrdn de flujo adecuado para evitar
el pistoneo del catalizador sometido a prueba. El dispo
sitivo inicial que contaba con una columna de prueba de-
2" de ¢, no proporcionaba el movimiento adecuado del ca-
talizador, pues el flujo méximo de aire que proporciona-
ba el rotémetro era insuficiente para mover completamen-—
te las particulas Se colocé un " by pass " en el rotéme-
tro para aumentar el flujo, sin embargo no se pudo lle—-
gar a mover completamente las particulas de catalizador,
Se modificd después el dié&metro de la columna cambiando-
la por una columna de 1" ¢, en este caso el flujo de ———
aire fue excesivo. Entonces se colocd un plato distri—
buidor a la entrada de la columna. Este plato consistia
en un pequefio cilindro metdlico de 1" ¢ empacado con are
na de mar y protegido en los extremos con papel filtro
No, 3 y malla 150, Con los platos distribuidores no se-
pudo evitar el pistoneo excesivo del catalizador, enton-
ces se probd una columna con didmtro de 1.5" ¢; en este-
caso si se obtuvo el patrdén de flujo deseado. Cabe sefia
lar gue la cantidad de catalizador usada en todas las e
pruebas no se modificd, ya que se quiso respetar la rela
cién de escalamiento. El gastode aire se obtuvo de tes:
tificar un movimiento adecuado del catalizador.
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CAPITULO. S5

ANALISIS Y PRESENTACION DE RESULTADOS.

A
C
D
E
E
G
H

J

Descripcién de catalizadores usados.-—

Pentéxido de vanadio, soportado sobre sili
ce (Siop) tratado térmicamente, forma ci--

"lindrica.

Pentéxido de vanadio, soportado sobre sili
ce (Siop) forma cilindrica.

Silice-aldmina, forma granular, malla 10
Silice-aldémina, forma granular, malla 8
Sflice-aldmina, forma granular, malla 6
Bauxita, forma granular, malla 12
Allmina, en tabletas, diametro Gmm.

Aldmina, tratada térmicamente,forma de ta-
bleta didmetro 1 cm, densidad 1.7912 g/cmS.

Aldmina tratada termicamente, forma de ta-
bleta, didmtro 1 cm, densidad 1.9057 g/cm3,

Allmina tratada térmicamente, forma de ta-—
bleta, didmetro 1 cm., densidad 1.9723g/cmS3

Graficas y tablas,- Las graficas y tables-

obtenidas de presentan a continuacidn.
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TABLA A CATALIZADOR A.- PENOTOXIDO DE VANADIO CALCINADO,25G

Tiempo de Corrida I Corrida 2.

Operacidn Pérdida Pérdi da

min. g % peso g % peso
10 0.76 3.04 0.76 3.04
20 1.04 4,16 0.9 3«6
30 1.24 4.96 1.23 4.92




°/s peso
pe.rgido

[0 20 0t min
FIG. A CATALIZADOR A



TABLA B.— GATALIZADOR A.—- PENTOXIDD DE VANADIO CALCINADO 25g

Tiempo de Corrida 1 Corrida 2 Corrida 3

Operacidn Pérdida Pér di da Pérdi da

min. g % peso g % peso g % peso
10 112 4.48 1: 16 4.65 11 4.40
20 1.39 5.56 1.42  5.68 1.38 5,52
30 1.64 6.56 1.67 6.68 1ie 58 6.32
40 1.84 7.36  1.83  7.32 1.75 7.00
50 2.03 8.12 2.06 8.24 1492 7.96
60 2+21 8.84 2.26 9.04 24l 8.4

9L
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TABLA C CATALIZADOR A.- PENTOXIDO DE VANADIO CALCINADO .50 g

Timpo de Corrida 1 Corrida 2 Corrida 3 Corrida 4 Corrida 5

Operacién Pédida Pérdida ° Pérdida Pérdida “Pérdida

min, g %peso g %peso g %peso g %peso g % peso
10 2.28 4,56 2.08 4.16 2.62 5.24 2.14 4.28 2.15 4.31
20 3 6.00 3.16 6.32 3.01 6.02 3.19 6.3 3,08 6.17
30 3.92 7.8 3.3 7.86 3.5 72.100 3.90 72.80 3.81 7.63
40 4,52 9.05 4,20 8.40 4.08 8.6 4,55 9.10 4.47 8.95
50 5.10 10.20 B5.00 10.00 4.99 9,98 4.72 9.44 4,92 9.85
60 5.70 11.40 5.30 10.60 5.;10 10,20 4,98 9,96 5.17 10.35

8L
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TABLA D

Tiempo de
Operacidn

min.

.— CATALIZADOR B.- PENTOXIDO DE VANADIO SIN CALCINAR

Corrida 1 Corrida 2 Corrida 3 Corrida 4 Corrida 5
Pérdida Pérdida Pérdida Pérdida Pérdida

g %peso g %opeso g

% peso g % peso g % peso

10

20

a0

60

3.57 7.14 4,20 8.40 4.60

6.32 12.64 7.40 14,80 7.77

9.79 19.58 10,12 20.24 10.71

12.00 24.00 12,84 25.68 13.00

13.98 27,96 14.66 29.32 14.79

15.47 30.94 15.23 30.46 15.21

9,20 4.08 8.16 4.99 9.98

15.54 8,01 16.02 7.49 14,98

21.42 10.91 21.82 10.10 20.2

26.00 13.12 26.24 13.28 24.56

29.58 15.01 30.02 14.10 28.20

30.42 15,16 30.32 15.11 30.22
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TABLA E CATALIZADOR C.- ACTAL 1-2 CAICO MALLA 10

Tiempo de Corrida 1 Corrida 2 Corrida 3 Corrida 4 Corrida 5

Operacitn Pér dida Pérdi da Pérdi da Pérdi da Pérdida

min, g %peso g %peso g %peso g %peso g % peso
10 0.0 0.0 o0.04 0,08 0.05 0,70 0,04 0.08 0,03 0.60
20 0.08 0.76 0.08 0.16 0.07 0.74 0,07 0.74 0.06 0.12
30 0.10 0.20 0.70 0.20 0.70 0.20 0.170 0.20 0.170 O0.20
40 0:11 022 0:11 0.22 011 D022 011 0.22 0.11 'D.22
50 8.91 D.22 0:11 022 0.1 D22 091 D22 011 b.22
60 0191 022 0:117 0:.22 0.19 D22 0.11 0.22 041 0D.22

28
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TABLA F CATALIZADOR D.- GRANULADOS ACTAL 4-8 MALLA 8

Tiempo de Corrida 1 Corrida 2 Corrida 3 Corrida 4 Corrida 5

Operacién Pérdida Pérdida Pérdida Pérdida Pérdida

min, g %peso g %peso g %peso g %peso g % peso
10 0.1 0.20 0,12 0.24 0.08 0.76 0.15 0.30 0,70 0.20
20 0.%2 0.24 0.13 0,26 0,08 0,16 0,18 0,36 0,12 0.24
30 0.1 0.30 0.1 0.30 0.11 0,22 0.179 0.38 0.14 0.28
a0 0.6 0.32 0.1 0.30 0.12 0.24 0.19 0.38 0.7 0.28
50 0.17 B0.34 0.1 0.30 0.15 0.30. 0,19 0.3 0.15 .0.30
60 0.1 0.34 0.1 0.30 0.15 0.3 0.19 0.38 0.17 0.34

8
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TABLA G.— CATALIZADORE GRANULADOS ACTAL 2-4 MALLA 6

Tiempo de Corrida 1 Corrida 2 Corrida 3 Corrida 4 Corrida 5

Operacibn Pérdida Pérdida Pérdida Pérdida Pérdida

min. g %peso g %pess g %peso g %peso g % peso
10 0.2 1.64 0.84 1.68 0.68 1.36 0.78 1.56 0.70 1.40
20 0.4 1.8 0.87 .74 0.78 1.5 0.80 1.60 0.82 1.64
30 0.8 1.76 0.91 1.82 0.82 1.64 0.90 1.80 0.85 1.70
40 0.0 1.80 0.93 1.86 0.92 1.84 0.97 1.94 0.97 1.94
50 7.00 2.00 0.98 1.96 0,99 1.98 1.00 2.00 1,12 2.24
60 .07 2.14 1.10 2.20 1.117 2.22 1.02- 2.04 1.25 2.580
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TABLA H.,- CATALIZADOR F .- BAUXITA PEMEX MALLA 12

Tiempo de Corrida 1 Corrida 2

Operacidn Pérdi da Pérdida

min., g %peso g % peso
10 5,56 11.12 5,68 11,386
20 6.54 13.08 6.65 13.30
30 6.79 13.58 6.85 13.70
40 6.95 13.90 6.90 13.80
50 7.03 14.06 7.01 14,02
60 7.12 14.24 7.10 14.20
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TABLA I CATALIZADOR G,—- PASTILLAS DE ALUMINIO SIN CALCINAR

Tiempo de Corrida 1 Corrida 2 Corrida 3 Corrida 4 Corrida 5

Operacién  Pérdida Pérdi da Pérdida Pérdida Pérdida

Min. g %opeso g %peso g %peso g %peso g % peso
10 2,83 5,66 278 5.56 2:85 5.70 2.87 5.74 2.85 8.71
20 5.42 10.84 5510 10,20 5.55 11.10 5.61 1122 5.49 10,98
30 7.60 15,20 7.40 14,80 7.62 15.24 7,71 15.42 7.56 15.13
40 9.88 19,76 9.78 19.56 9.85 19.70 9.90 19.80 9.89 19.78
50 10.05 20.10 10.01 20.02 10,00 20.00 9.98 19.96 10.01 20.03

60

10.23 20.46

20.12 20.24

10.07 20.14

10.02 20.04

10.05 20.10

06
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TABLA J.— CATALIZADOR H.~ ALUMINIO DENSIDAD 1.7912

Tiempo de Corrida 1 Corrida 2 Corrida 3 Corrida 4 Corrida 5
Operacidn Pérdida Pérdi. da Pérdida Pérdida Pérdida
min. g %peso g %peso g %peso g %peso g % peso
10 17.91 35.82 17.80 35.60 17.90 35.80 17.72 35.44 17.77 35.54
20 25.68 51.36 25.65 51.30 25.70 51.40 25.72 51.44 25.62 51.24
30 28.74 57.48 28.74 57.48 28.71 57.42 28.65 57.30 28.68 57.36
40 30.79 61.58 30.78 61.56 30.62 61,24 30.67 61.34 30.73 61.46
50 32.48 64.96 32.46 64,92 32,50 65.00 32.52 65.04 32.48 64.90
33.04 66.08 33.02 66.04 33.01 66.02 33.11 66.22 33.01 66.02

6
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TABLA K.— CATALIZADOR I.- ALUMINIO DENSIDAD 1.9057

Tiempo de Corrida 1 Corrida 2 Corrida 3 Corrida 4 Corrida 5

Operacidn Pérdida Pérdi da Pérdida Pérdida Pérdida

min, g %peso g %pesoc g %peso g %peso g % peso
10 16.08 32.16 16.02 52,04 15.99 31.98. 16.01. 32,02. 16.02 32.04
20 22,99 45,98 22,95 45,90 23.01 46.02 23.01 46.02 22.94 45.88
30 25.72 51.44 25.68 51.36 25.67 51.34 25.721 51.42 25,68 51.36
40 28.02 56.04 28.01 56.02 27,02 54.04 28,00 56.00 28,00 56.00
50 29.02 58.04 29.01 58.02 29.01 58,02 29.02 58,04 29.02 58.02
60 29.79 59.858 29.71 59.42 29.70 59.40 29,69.59.38 29,70 59.40

v6
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TABLA L.- CATALIZADOR J.- ALUMINIO DENSIDAD 1.9723

Tiempo de Corrida 1 Corrida 2 Corrida 3 Corrida 4 Corrida 5
Operacidn Pérdi da Pérdida Pérdida Pérdida Pérdida

min. g % peso g % peso g % peso g % peso g % peso

10 14,97 29,58 13.90 27.80 13.78 27.56 14.10 28.20 14.11 28.22

20 21.68 43.36 21.60 43.20 21.59 43.18 21.55 43,10 21.55 43.10

30 24,79 49.58 24,63 49.26 24.65 49,30 24.62 49.24 24,71 49.42

26.63 53.26 26.61 53.22 26.58 53.16 26,65 53,30 26.63 53.26

27,01 54,02 27.02 54,02 27.10 54,20 27.05 54,10 27.02 54.04

60 27,59 54.98 27.47 54,94 27.94 54,98 27.45 54.90 27.51 55.02
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5,3.— Discucidn de resultados.- Existe un sinfin
de juegos de variables en las particulas de catalizador-
gue se pueden probar en la columna de disgregacibn acele
rada. En el presente trabajo solo se prueban algunas de
ellas como son: forma,.tamafno, densidad y tratamiento —-
técnico. Estas caracteristicas se probaron solo indepen
cdientemente, es decir, en funcién de una sola variable.

Forma,- Esta caracteristica no tuvo punto de com
paracién, ya que a pesar de haber sido sometidas a prue-
ba gran variedad de formas, cada lote tuvo diferente pre
paracidn; pero en general la disgregacién fué menos seve
ra en particulas esféricas o casi esféricas, en cambio -
en aguellas particulas gue no poseian dicha forma ten=—-
dian a adguirirla en el transcurso de la prueba.

Tamafio.— De la medicién del tamafio, se vid que -
es directamente proporcional a la désgregacién. Se pre-
sentan los resultados obtenidos en las gréficas Ej F, y G.

Densidad.- En las gréficas J ,K L se dan —
los resultados de las diferentes densidades probadas y -
puede notarse una relacidén directamente proporcional en-—
tre. la densidad y la resistencia a la disgregacidn.

Tratamiento término.- Se presentan los resulta—-
tos de esta variable en las graficas C y D.
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5,4.- Reproducibilidad de resultados

Un método de evaluacidn de alguna caracteristi--
ca, ya sea fisica o quimica, donde no exista reproducibi
lidad de resultados, es un método inoperante. Se consi-
dera en general, un resultado reproducible cuando hay va
riaciones de 0 a 5 % dependiendo de la sencibilidad re--
querida en los resultados. Ademds cuando un método es -
propuesto por vez primera, los resultados estan sujetos-—
a un examen mas riguroso, ya que dan la confiabilidad —-
sobre el fundamento del mismo. Igualmente y en la medi-
da en gue se hayan podido escalar las condiciones comer-—
ciales al laboratorio, se tendrd un mayor o menor grado-
de validez.

En el caso del presente trabajo, se escalaron —-—
condiciones hidrodindmicas severas, de tal manera que el
método propuesto, es la prueba mas consistente dentro de
los metodos actuales de disgregacién de catalizadore so-
lidos. Por otro lado, la evidente reproducibilidad de -
resultados, hace més aceptable dicho método ya en ningu-—
no de los casos, el catalizador sometido a prueba tuvo -
una variacién en la disgregacidén mayor del 1.5 % empezo-
con respecto al mismo catalizador en diferentes pruebas.
Esta reproducibilidad depende de la versatilidad de la -
operacién en la columna. En la tabla 5 se presentan re-
sultados de algunas corridas que dentan este hecho.

Un hecho significante dentro de la reproducibili
dad de resultados radica en que al colocar a la salida -
del segundo ciclén, una malla en forma de bolsa para re-
cibir el polvo gue se logra escapar, los resultados va——
riaron senciblemente, disminuyendo en gran proporcidén la
disgregacién de los catalizadores solidos. Tales resul-
tados se observan en las graficas A y B.
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TABLA 5.-
Catalizador: B
Corrida 2 Corrida 3

Tiempo Pérdida " Pérdida
min. en g en % en peso en g en % en peso
10 4.20 8.40 4.60 9.20
20 7.40 14.80 T 27 15.54
30 10.12 20.24 10.71 21.42
40 12.84 25.68 13.00 26,00
50 14.66 29,32 14.79 29.58
60 15.23 30.46 15.21 30.42

Catalizador D

Corrida 1 Corrida 5

Tiempo Pérdi da Pérdida
min. en g en % en peso en g en % en peso
10 0.10 0.10 0.10 0.20

20 0.12 0.24 0.12 0.24

30 0.5 0.30 0.14 0.28

40 0.16 032 0.14 0.28

50 0.17 0.24 0.15 0.30

60 0.17 0.34 0.17 0.34
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2
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11.36
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13.70
13.80
14.02

14.20
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CONCLUSIONES.

El método propuesto en el presente trabajo para-
evaluar la resistencia a la disgregacitn de sélidos cata
liticos, ofrece ventajas sobre todos ya existentes. En-
tre ellos, provee de una herramienta Gtil en el laborato
rio de catélisis, puesto que el catalizador quese estu——
dia puede ser sometido, ademis de a las pruebas de acti-
vidad ya conocidas, a esta severa prueba de consistencia
sin tener que recurrir a los metodos tradicionales que -
en general consisten solo en medir la fuerza necesaria -
para romper una pastilla de catalizador, sometiéndola a-—
tensidn, compresidén o flexibn; conducta que, aungue re——
fleja la consistencia de una pastilla, posee el inconve-
niente de conocerla individualmente, en cambio el método
propuesto mide la resistencia a la disgregacién de una -
muestra mas representativa de ellas.

En la columna de disgregacién acelerada se obtie
ne una medida de la resistencia a la disgregacién, que -
es precisamente el dato que mayor informacidn proporcio-—
na sobre el tiempo de vida de un catalizador sélido, sin
necesidad de interrumpir la operacién.

Por otro lado, la columna ofrece gran versatili-
dad para su operacidn,ya que la carga y descarga del ca-
talizador es sencilla, asi como su manipulacién al arran
car y concluir la operacidén.

Otra ventaje consiste en el uso de menores canti
dades de catelizador siendo,; sin embargo, altamente re——
presentativos de la totalidad del catalizador.



Existe la desventaja en el método de la necesi--—
dad de conectar y desconectar las ramas del mandmetro di
ferencial, pues dado su disefio, el mecanismo de desmon--
tar la columna asi lo requiere en cada corrida. Ademés,
el golpeteo excesivo del las particulas catalizador de -
entre si mismas, es un aspecto que no se pudo suprimir -
en el funcionamiento de la columna.

La sintesis de las consideraciones tedricas de -
la compactacidén muestra gque al compactar particulas adya
centes para producir una sola de mayor tamafo, juegan un
papel importante en la produccién de una nueva entidad —
estable tanto areas de contacto interfaciales como fuer-
zas de superficie (atdmicas, moleculares y electrostdti-
cas) (compactado). Esta estabilidad se manifiesta como-
consistencia dela pastilla y depende principalmente del-
tipo de fuerzas de atraccidén y el &rea sobre la cual -—-
ellas actlan. La calidad de las fuerzas de atraccidn es
ta intimamente ligada a las propiedades fisicoquimicas -
del material a comprimir o bien del material auxiliar —-
para compactar, déndose diferente tipo de mecanismo se——
gln se realicé una polimerizacibén térmica o guimica o —-
bien ambas.

En la medida en gque se produzcan areas de contac
to interfaciales se obtendri mayor consistencia en la ——
particula de catalizador. En esta forma todo material -
gue se intente compactar debe cumplir con los requisitos
fundamentales de fluidez y compresibilidad., La fluidez-
se logra con particulas esféricas o casi esféricas, una-
distribucién amplia del tamarfio de particulas asi como ——
una buena distribucidén de componentes cuando la mezcla -
cuenta con dos o méds. Es necesario asegurarse de que al
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menos uno de los componentes tenga buenas propiedades de
cohesifn o en su defecto utilizar algln adhesivo conoci-
do. Se obtiene una buena consistencia cuando en el mo—
mento de aplicar la fuerza méxima de compactacibn, se ——
provoca ademds una ligera rotaci6n, ya sea en la matriz-
0 bien en el punz6n.

En la actulidad no se cuenta con una teoria lo -
suficientemente desarrolilada y sblida que permita prede-
cir las condiciones més convenientes de compactacidn de-
cada s6lido en particular.
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