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RESUMEN

Se presentan los resultados y observaciones de un estudio sobre la mecénica del proceso de
compactacion de dos materlales granulares. Cada uno de los materiales consta de una arcilla
como medio principal y cierta cantidad de un lubricante. Por primera vez con estos materiales,
se asignan varios porcentajes de lubricante para estudiar la influencia de este segundo
componente. Dentro de las aplicaciones practicas, las arcillas son prospectas a constituirse como
excipientes farmacéuticos para la manufactura de comprimidos por compresion directa, método
para el que actualmente, el nimero de sustancias apropiadas es muy limitado. Se comparan las
curvas esfuerzo-deformacion del proceso mencionado para observar el cambio inducido por la
variacion de la composicion del material.

Se analiza la variacion de las propiedades mecanicas de los comprimidos resultantes. Estas
propiedades son: compactibilidad y compresibilidad, recuperacién viscoelastica, resistencias
axial y radial, y friabilidad (resistencia al desgaste).

Ademas, por el lado tedrico, se presenta el desarrollo de un modelo para el calculo del médulo
de rigidez de un medio granular, basandose en la micromecanica del contacto entre particulas.
Se hace la comparacion de este modulo tedrico con el méddulo experimental.
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INTRODUCCION

GENERALIDADES

La compactacion de materiales es un tema de estudio presente en varias disciplinas como las
ciencias de la tierra y la ingenieria petrolera y minera. Las mediciones experimentales de
propiedades de materiales bajo esfuerzos son fundamentales para las ciencias de materiales, de
mecanica de suelos y rocas y la contribucion que éstas pueden hacer en la ingenieria de recursos
naturales depende en parte de la validacion de las propiedades medidas en el laboratorio, ya que
estas propiedades se usan en numerosos calculos de disefio.

Entre los diferentes materiales, encontramos a los materiales granulares, cuyo extraordinario
comportamiento los hace diferentes a ofras sustancias ya que pueden comportarse como sélidos,
como fluidos, o bien combinadamente. La compactacion de este tipo de materiales es también
muy importante en diversas 4rcas. Puede mencionarse que la compresion de materiales
granulares es de interés técnico en metalurgia de polvos asi como en el estudio de la mecanica
de la nieve, y la compactacién de nieve es comparable al sinterizado a alta temperatura, La
compactacion de polvos constituye una versatil alternativa de manufactura para metales
monoliticos, cerdmicos y polimeros, ya que determinados componentes pueden ser obtenidos en
su forma final, a partir de diferentes aleaciones,

Pueden citarse algunas otras aplicaciones industriales practicas en que puede aprovecharse el
conocimiento de la compactacion de materiales granulares. como por ejemplo selecciéon de
pavimentos, elaboracién de dulces, de alimentos para animales, de fertilizantes, y entre estos
usos, una aplicacion muy importante y delicada se presenta en la tecnologia farmacéutica. Se
estima que mas del 80% de todas las dosis medicinales son administradas como tabietas, esto
es, en dosis unitarias obtenidas a través de la compactacién de polvos. En la creacién de
medicamentos con drogas de aceptable absorci6n oral, la tableta compacta es la primera eleccidn
como medio de suministro. Los rangos de produccion pueden sobrepasar cantidades de 3, 000
kg semanales, requiriéndose estaciones multiples de prensas de alta velocidad.

La formacién de comprimidos consiste en llenar una cdmara rigida de forma y tamafio
conveniente con cierta cantidad del material, y compactar el polvo hasta un espesor
determinado. Para conseguir esto, debe haber buen flujo y compactibilidad, y los materiales
deben transportarse y llenar los dados a altas velocidades. Adicionalmente, deben formar una
masa compacta estable sin defectos después de la eyeccion. Aunque algunas sustancias pueden
ser comprimidas directamente, la mayoria requiere procesado previo y la adicién de excipientes
(ingredientes no activos) para compensar su inherente limitada fluidez y/o limitada
compactibilidad.

PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA Y OBJETIVO

El conocimiento sobre el comportamiento mecanico de los materiales granulares se encuentra
atn en un nivel incipiente, dada la complejidad que se puede observar en un sistema granular, y
que todavia no se tienen modelos constitutivos generales, sino solo soluciones aproximadas para
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casos muy especificos. En el comportamiento de un sistema granular sometido a compactacidn,
se observan diferentes etapas: por ¢jemplo, el inicio de la deformacion en ocasiones puede
considerarse como un flujo no-newtoniano (reoldgico); conforme la deformacion aumenta, el
medio tiende a ser un sélido poroso, comportandose cada vez mas, por ende, como tal. Si bien
ya se han estudiado los mecanismos que ocurren durante la consolidacién de los granos, ain no
se tiene una explicacién totalmente satisfactoria incluyendo, por supuesto, a los sistemas
granulares binarios, en los que se pueden presentar fenémenos adicionales durante la
consolidacion.

Cuando en los usos practicos (como el sinterizado) se compacta un material granular, es
deseable reducir la friccion del material con las paredes de la cdmara, la friccidn entre particulas
y efectuar el proceso aplicando [a fuerza y velocidad convenientes. Lo anterior se traduce en
ahorro energético, mayor duracién de la maquinaria, facilidad en el procesamiento de las piezas,
y cambios substanciales en sus propiedades mecénicas. Si el medio granular es lubricado, se
reduce la friccién con la pared de la cdmara y un mayor porcentaje de la fuerza del punzén
superior puede transmitirse al punzon inferior. La diferencia entre los valores de las fuerzas
gjercidas por los punzones puede ser una medida de la eficiencia que un lubricante tiene para
contrarrestar la friccidn.

Como se menciond, una importante area en la que se aplica este conocimiento, €s en la
tecnologia farmacéutica, ya que los comprimidos constituyen uno de los medios mas comunes
de suministro y, por su finalidad, éstas dosis sélidas deben presentar propiedades especificas
muy controladas. Aunque las tabletas farmacéuticas estin compuestas normalmente de varios
ingredientes, los estudios sobre las propiedades de compactacidn y consolidacién son
frecuentemente enfocados solo al excipiente. Las pruebas de compactacién del material y la
determinacion de propiedades mecdnicas de los comprimidos resultantes, estdn comprendidas
dentro de las pruebas para la caracterizacién fisica.

Con esos antecedentes, uno de los objetivos del presente trabajo es realizar un estudio
experimental, de la mecénica del proceso de compactacién de medios granulares agregando un
lubricante. En particular, se eligieron dos arcillas espafiolas como materiales de prueba porque
son Utiles para dicho proposito, y ademds, podrian constituirse como nuevos excipientes de uso
farmacéutico. El lubricante es una sustancia en polvo, que ha sido usado en la investigacién de
materiales farmacéuticos.

El segundo objetivo es el de estudiar los cambios en las propiedades mecanicas de los
comprimidos resultantes, cambios inducidos por los diversos porcentajes del lubricante.

El tercer objetivo es presentar un modelo tedrico para la estimacion del médulo de un medio
granular, y emplearlo para comparar el moédulo teérico con el experimental.

La originalidad del frabajo recae en que por primera vez se estudian varios porcentajes de
lubricante en la composicién, para conocer la gama de variaciones inducidas en el
comportamiento de estos materiales. Anteriormente solo se habfan efectuado experimentos sin
adicion de lubricantes o bien con un Unico porcentaje (1 %), y no se efectuaron pruebas de
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friabilidad (desgaste de comprimidos). Con estas pruebas se contribuye a la caraclerizacién
mecdnica de las sustancias, determinando hasta que punto resultan convenientes los métodos y
composiciones usados.

JUSTIFICACION DEL ESTUDIO .

En la formulacién de tabletas, ademas de los activos (i.e., las drogas), los ingredientes esenciales
incluyen diluyentes, adhesivos, desintegrantes y sustancias auxiliares en el procesamiento, tales
como los lubricantes. Por lo general, la cantidad de ingrediente activo es pequefia en
comparacion con la cantidad de excipiente. Los lubricantes previenen la adhesion del granulado
a las paredes de la camara y de los pistones, reducen la friccion durante la expulsion, y
permiten una distribucién mas homogénea de fuerzas dentro del medio durante la compactacion
mediante la reduccion de la friccién interparticular. La fuerza de eyeccién estd directamente
relactonada con la fuerza perdida en la pared de la cdmara durante la etapa final del proceso de

compactacién.

Aunque cientos de drogas médicas son incorporadas en las formulaciones, el numero de
excipienies en uso comun es muy limitado, ya que su eleccion es extremadamente critica para
las tabletas por compresion directa. Las propiedades finales de cualquier formulacién en
particular, aunque dependen en gran medida de las caracteristicas fisico-quimicas/fisico-técnicas
de las drogas y los excipientes usados, son también influenciadas significativamente por los
procesos de manufactura. Por ejemplo, la compactacién influye determinantemente en varias
propiedades de las tabletas como la densidad, porosidad, dureza, resistencia axial y radial,
desintegracion, disolucidn, etc.; por consiguiente, el conocimiento de las caracteristicas de los
materiales nuevos puede ser usado en la seleccién de ingredientes adecuados y en la
interpretacion del efecto de las variables de proceso.

Por otra parte, la temperatura de los comprimidos es afectada por la friccién v la velocidad en la
maquina pastilladora; por tanto, se agregan también lubricantes porque el calentamiento
excesivo no es conveniente por su influencia en la posible degradacién de los ingredientes,
ademas del desgaste del punzon y dado.

Con todo esto, se puede afirmar que los materiales usados como excipientes tienen que cumplir
diversas funciones y juegan un papel muy importante. De aqui la necesidad de estudiar su
influencia en las propiedades fisicas del comprimido y durante la compactacion, que es la parte
més critica del proceso de manufactura.

ORGANIZACION DEL ESTUDIO

Como una base para la comprension general del tema, en el capitulo I se presentan algunos
antecedentes teoricos con la definicidn de los conceptos usados en el desarrollo de la
investigacion. Se presenta el desarrollo del modelo teérico para calcular el modulo del material.

En el capitulo II se precisan los objetivos especificos a cubrir, y la organizacién experimental
que para ello se requiere,
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LLa descripeidn de los materiales y equipo utilizados, asi como una explicacion detallada de los
métodos experimentales para recabar la informacién (datos), su manejo, y andlisis estdn
incluidas en el capitulo IH. Se propone el enfoque para la interpretacion de los resultados del
estudio.

En el capitulo IV se presentan los resultados de la experimentacion, junto con una discusion
derivada de ellos. Se presentan también los resultados de la comparacion entre los mddulos
experimental y tedrico,

Por ultimo, se presentan las conclusiones de esta investigacidn y algunas ideas para trabajo a
futuro.

ALCANCE DEL ESTUDIO

Es un estudio mayormente experimental en el que se hacen observaciones de cardcter puramente
mecéanico. Se busca una relacion entre las propiedades medidas durante la compactacién y
aquetlas presentes en los comprimidos, de acuerdo con la composicion del material.
Evidentemente, no se busca una explicacion total del proceso de elaboracién de comprimidos
farmacéuticos, ya que para ello se requeririan ademds consideraciones fisico-quimicas que
quedan fuera del alcance de este trabajo. Por otra parte, para el médulo total (o macroscopico)
del material, se busca obtener y emplear un modelo tedrico lo suficientemente aceptable y
completo, tomando en cuenta la interaccién mecdnica microscopica de contactos entre
particulas. Se compara la curva del mddulo tedrico con la del modulo experimental (real).



I. ANTECEDENTES

I.I LOS MATERIALES GRANULARES

La arena, los polvos medicinales e industriales, el azicar y las semillas son algunos ejemplos de
materiales granulares.

Los materiales granufares o medios granulados consisten basicamente de un sélido divido en
particulas y un fluido, generalmente aire, llenando los intersticios entre granos (Jaimes et al,
1997). Los granos se consideran rigidos € interactiian principalimente por contacto (friccion y
colisiones) y si para el modulo efectivo del material, la contribucion del médulo de los granos es
mucho mayor que la del fluido intersticial, como el aire, los efectos del fluido pueden
despreciarse (Cordova, 1999). El tamafio del grano puede variar considerablemente ya que
puede ser de unas cuantas micras hasta de unos centimetros (como en la grava, por ¢jemplo).
Estos materiales presentan comportamientos muy peculiares, ya que bajo determinadas
condiciones se comportan como fluidos, o bien como sélidos. Por ejemplo, un montén de granos
en reposo tiene una forma y volumen definido, pero si se inclina hasta sobrepasar su angulo
maximo de estabilidad, los granos se mueven y el material “fluye”. Otra situacién peculiar se
presenta cuando se mide la presion en el fondo de un recipiente que se llena con algiin material
granular. A diferencia de la presién hidrostatica, la presidn en el fondo no es constante y puede
Hegar ser independiente de la altura del material en el recipiente, ya que el fendmeno de arqueo
v la friccion entre los granos y con la pared, llegan a contrarrestar el peso de la columna.

Il avance en el estudio del comportamiento mecanico de los medios granulados es todavia muy
limitado. Esto se debe entre otros factores a la no-homogeneidad en el material, es decir, formas
y tamarios irregulares de los granos, zonas de arqueo, diferentes patrones de empaquetamiento,
colisiones inelasticas y friccidn entre granos.

Los materiales empleados en ¢l desarrollo de esta tesis son materiales granulares, ya que tanto
las arcillas como los lubricantes son polves. Entendemos por polvo al medio cuyas particulas
son por lo general de tamafio inferior a 1000 pm y que cumplen con las caracteristicas descritas.
A continuacion se hace una revisién de las propiedades mecanicas de las arcillas, como son las
propiedades de fiujo, de empaquetamiento y cohesividad.

I.II PROPIEDADES MECANICAS DE LAS ARCILLAS

Se conoce como “arcilla” al material que muestra propiedades pldsticas al interponerse en agua,
estando formado por particulas naturales de tamafio inferior a 2 um (Viseras, 1997). Estén
constituidas fundamentalmente por silicatos de aluminio hidratados y ocasionalmente, por
silicatos de magnesio hidratados. Otros minerales comunes en estos materiales son cuarzos,
feldespatos, carbonatos, dxidos, hidréxidos y materia orgéanica.
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En farmacéutica, los materiales usados como excipientes son no metalicos y generalmente son
mezclas de compuestos inorganicos (Parrott, 1990). Podemos citar a sustancias como la celulosa
microcristalina (Avicel®), fosfato dibdsico de calcio (Emcompress®), lactosa (Fast-Flo
Lactose®), anhidrido de lactosa, azlicar compresible (Di-Pac®), sulfato de calcio dihidratado
(Compactrol®) como materiales que se encuentran deniro de los excipientes de uso comtn para
manufactura de comprimidos por compresion directa. El relativo significado de cada evento en
el proceso de compresion depende de las propiedades mecanicas (fluidez, densidad,
comportamiento plastico, resistencia a la trituracién) de la mezcla, su naturaleza quimica y
efectos superficiales (friccidn, capas de absorcidn, tubricacion).

LIL.1 PROPIEDADES DE FLUJO

Las propiedades de flujo de un material tienen un efecto determinante en su compresion, v en
olros procesos (Viseras, 1997). Las propiedades de flujo se derivan de una serie de
caracteristicas como el tamaiio y forma de particula y la distribucién de éstos, la carga estatica y
variables ambientales como humedad temperatura, que aumentan la cohesién disminuyendo la
facilidad para el deslizamiento,

LIL1.1 Efecto del tamafio de particula y distribucién de tamaiios
El tamafio de particula esta relacionado con las propiedades de flujo de acuerdo a la relacién
establecida por Brown-Richards:

H

D
Q=157 pfg| L1
K

Donde D es el diametro de particula, K es una constante que depende del material, Q es la

velocidad de flujo, p es la densidad del polvo y g es la aceleracidn gravitacional. Para polvos de
alta cohesividad, el coeficiente n se aproxima a 2, en tanto que para polvos que fluyen bien lo
hacea 1.

Para particulas de tamafio inferior a 100 um la interaccion se da a través de fuerzas eléciricas.
Con tamafio superior a 1000 pm lo hacen por fuerzas gravitatorias. El tamafio de particula se
puede determinar de diversas maneras, segiun el rango de los tamafios. Para tener una nocién
sobre el tamafio de particulas, se puede mencionar los datos que algunos autores reportan en sus
trabajos, por ejemplo, Danjo (1996) reporta un didmetro de grano medio de 246 a 409 um,
Mollan (1996} menciona un tamafio medio de particula entre 179 y 285 pm, y Duberg y
Nystrom (1982) un tamafio de 90 a 500 pum.

En la determinacién por tamizacion, el tamafio de particula se define como el tamafio de las
aberturas de la malla que retiene al polvo, aunque las particulas de forma alargada podrian pasar
a través de un tamiz cuyas aberturas fuesen menores a su dimensiéon menor.,

En el método de sedimentacion o elutriacion, la velocidad con que ésta sucede separa las
particulas de acuerdo a la [ey de Stokes:
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Donde v es la velocidad de la particula, g es la aceleracion gravitatoria, p, y p,, son la densidad
de la particula y del medio en que estd inmersa, 1 es la viscosidad del medio y r es el radio de la
particula, supuesta esférica. Si las particulas no son esféricas, r se define como el radio de la
esfera de velocidad de sedimentacion equivalente.

El método que emplea el contador “Coulter”, se basa en medidas del cambio de resistencia
eléctrica cuando las particulas suspendidas en un medio conductor atraviesan una pequeiia
abertura, en la que dos electrodos miden la corriente. El paso de la particula genera un voltaje
proporcional al volumen de ésta. El tamafio se define como la raiz cuadrada de este volumen.

Existen otros métodos como el analizador laser, en el que circula una dispersion de particulas en
agua y mediante una lente con rayo ldser acoplado se mide el tiempo en que la particula
atraviesa el haz; el analisis de imagen, en donde a partir de imdgenes obtenidas por diversos
medios (como lupas, microscopios clectronicos, microscopios dpticos, etc.), con un sofiware se
estudian todas las variables de la forma y tamafio de las particulas, pero para que los resultados
sean representativos se necesita un gran nimero de determinaciones.

Los tres primeros métodos son los més empleados para determinar el tamafio de particula de un
polvo, pero todos ellos presentan el mismo defecto: consideran que las particulas tienen una
forma aproximada a una esfera, porque el tamafio de las particulas esféricas estd definido
tunicamente por su didmetro. Pero si las particulas son irregulares, el tamaiio dependers del
método elegido para su determinacién, generando resultados que pueden ser significativamente
diferentes. En cualquier caso, los resultados se expresan como una distribucion de tamafios. Los
datos pueden estar dados en frecuencias de pesos o bien de tamafios, dependiendo del método de
determinacion, pero es posible convertir las frecuencias de tamafio a frecuencias de peso y
viceversa. Cuando la distribucién se encuentra en un rango pequefio es frecuente hacer una
representacion lineal o aritmética de éstos. Pero si el rango es amplio, es preferible hacer una
representacion mediante escalas geométricas.

LIL.1.2 Efecto de la forma y estructura de las particulas

El flujo de un polvo decrece a medida que sus particulas sean mas irregulares. La forma de las
particulas también afecta al mezclado y a la segregacion de la mezcla. La velocidad de flujo de
un material aumenta cuando aumenta la esfericidad de sus particulas. La esfericidad puede
medirse con el “indice de forma”:

4 4

Mr

Donde A es el rea de la particula, L es su longitud mayor, y M su longitud menor.

IF= (L3)

Ixisten otros criterios de medida de la esfericidad de una particula, pero en general todos hacen
referencia a la relacion entre los dos ¢jes principales de la misma, y se emplea el que mejor se
adapte a las particulas en estudio.
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Existen algunas formas comunes de particulas como:
- acicular: forma de agujas
- angular: tendencia a ser poliédrica
- dendpritica: con forma de ramas
- fibrosa: forma de filamentos regulares o irregulares
- laminar: forma de placas
- granular: aproximadamente equidimensional pero de forma irregular
- irregular: sin ninguna simetria
- nodular: forma irregular tendente a redondeada
- esferoidal: practicamente esférica

Las particulas aparecen con frecuencia formando agregados, que deben romperse antes de
determinar el tamafio de los constituyentes. Hay tres posibles configuraciones en las que se
acomodan las particulas:

1- aisladas
2~ fuertemente unidas formando granos
3- débilmente unidas en aglomerados

Fig. L1 Estados de agregacion de las particulas: 1. Particula mds o menos aislada. 2, Particula
SJuertemente unida, 3. Agregado débil (aglomerado) de particulas.

LI1.1.3 Efecto de la humedad, la temperatura y Ia carga estatica en el flujo

El agua puede encontrarse como agua de cristalizacién o adsorbida en la superficie. Esta ultima
modifica las propiedades superficiales de las particulas afectando a las propiedades de flujo del
polvo. En general, en un material poroso y cohesivo, la humedad no afecta en gran medida al
flujo ya que es imposible la formacion de puentes de agua entre particulas.

Al incrementar la temperatura, la cohesion aumenta y la capacidad de flujo disminuye. Este
efecto es apreciable para elevadas temperaturas.

La carga estatica de una particula se debe al procesado previo (molienda, colisiones, mezclado,
tamizado, etc.). Los excipientes para compresién adquieren carga negativa en contacto con
superficies de vidrio o metdlicas, y carga positiva en contacto con superficies pldsticas, La carga
afecta indirectamente al comportamiento del flujo. Las arcillas son materiales con poca
resistividad, tendiendo a perder la carga electrostitica rapidamente en contacto con el suelo.
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LIL.2 PROPIEDADES DE EMPAQUETAMIENTO

El empaquetamiento depende en gran medida de las interacciones entre particulas y de éstas con
el fluido intersticial.

Cuando un material en polvo se deposita en una cavidad cerrada, el reacomodo de las particulas
y la consecuente distribucion de los huecos entre ellas tiene una influencia definitiva en el
comportamiento mecanico de la masa de polvo; en particular, cuando el polvo va a ser sometido
a deformacion para obtener un comprimido, la densidad inicial del polvo determinard la
reduccidon de volumen necesaria.

Tedricamente. en un areglo ideal perfectamente ordenado, la densidad maxima de
empaquetamiento de esferas es de 0.7404, mientras que simulaciones computacionales
concuerdan con la densidad real maxima de esferas empacadas al azar que es de 0.64. La
densidad de empaquetamiento menor se presenta cuando cada esfera esta en contacto con otras
tres. La situacion se complica mas si las esferas son de diferentes diametros, y mas ain cuando
la forma de las particulas es irregular. En general, las particulas mas pequefias rellenan los
espacios entre las mayores. reduciendo la porosidad. Sin embargo. la angularidad de las
particulas genera puentes que aumentan la porosidad, reduciendo la densidad de

empaquetamiento.

I.I1.2.1 Medida de la densidad aparente de un polvo

La “densidad aparente” de un polvo se obtiene al dividir su masa entre el volumen que ocupa.
La densidad verdadera, que siempre serd mayor dado que no incluye los espacios “vacios” entre
las particulas, puede determinarse por medio de un picnémetro u otro mecanismo que mida el
volumen real del sélido. La determinacidon de la densidad aparente dependerd del método
escogido. El método usual para polvos farmacéuticos se detalla en el capitulo de materiales y

métodos.
Se tiene el “indice de Carr” que define a la compresibilidad como una constante del material:

e =2=A 100 (1.4)
s

Donde p es la densidad del polvo cuando su volumen ha alcanzado un nivel estacionario en el
ensayo de densidad aparente. y A es la densidad derivada del volumen inicial, a C se le conoce
como “indice de Carr”. Anteriormente, Hausner habia empleado la relacién p/A para
caracterizar la compactibilidad de un polvo, siendo ésta la forma mas empleada en tecnologia
farmacéutica.

LIII COMPACTACION UNIAXIAL DE UN MATERIAL

La compactacion es el proceso de aplicar presion a un material. El proceso de compactacion
puede dividirse en dos fases, comenzando la primera a partir de un agregado del polvo
empacado aleatoriamente. En la segunda fase, resulta conveniente considerar al material como
un sélido con una cierta distribucidn de huecos (sélido poroso}.
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El arreglo para la prueba de compactacién uniaxial es sencillo. Consta de un dado con una
camara (cavidad) cilindrica en la que se deposita el material granular a ser compactado (ver
figura 1.2). Se tienen dos pistones cilindricos, uno superior y uno inferior, mediante los cuales se
aplica la carga.

Figura 1.2: Compactacion uniaxial en un dado

Cuando la masa de granos estd sometida a un esfuerzo vertical de compresion o, el material a su
vez aplica un esfuerzo radial v sobre las paredes de la cdmara, Este esfuerzo radial t serd
linealmente dependiente de o dentro de la fase de consolidacién. Después de llegar al punto en
que se inicia la deformacién de las cuentas y casi simultdneamente se empiezan a fusionar por
distintos mecanismos, la pendiente de la grafica de T respecto de ¢ se hard mds pronunciada.
Aun después de que la prensa ha dejado de aplicar compresion, la tensién dentro de la pastilla no
se anula abruptamente sino que decrece en el tiempo de manera gradual y sigue una trayectoria
muy similar a la historia de como se fue aplicando la compresién inicialmente, pero en sentido
contrario (Salazar, 1999).

En algunos casos es necesario emplear la pre-compresion para lograr un comprimido aceptable a
partir de una relacién de componentes dada (Shangraw, 1996). La precompresion facilita el
reacomodo de granos y libera aire atrapado (Lordi y Cuitifio, 1997).

LIIL.1 CURVAS FUERZA-DESPLAZAMIENTO

Y ESFUERZO-DEFORMACION
Las curvas fuerza-desplazamiento son una alternativa para comparar las propiedades de
compactaciéon de materiales incipientes, en particular, pueden ser usadas para estimar el trabajo
involucrado en el proceso de compactacién (Jones, 1981).

La técnica de fuerza-desplazamiento puede arrojar datos adicionales sobre las propiedades
fisico-técnicas de materiales. Por ejemplo, si la curva se considera como una hipérbola, puede
usarse para determinar tanto el limite eldstico del material en cuestién y la energia total durante

la compresion.

10
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En todos estos estudios se requiere gran atencion en la precision experimental para la medicion
tanto de la fuerza como del desplazamiento.

Otra forma de presentar el comportamiento del material durante el proceso de compactacion es
la grafica esfuerzo contra deformacion. En un ensayo de compresion se somete al material a una
{uerza creciente, midiéndose la deformacién en el ¢je en que la fuerza es aplicada. Los
rcsultados se presentan en una grafica de esfuerzo deformante (fuerza por unidad de 4rea) frente
a deformacién (disminucién relativa de la altura del cilindro). La grafica con determinada forma
arroja informacion importante.

1.IV CARACTERISTICAS FISICAS DE LA COMPACTACION
DE UN MATERIAL GRANULAR EN LA OBTENCION
DE COMPRIMIDOS

Un volumen apropiado de granos en una camara es comprimido entre un punzon superior y un
punzén inferior para consolidar al material en una Unica matriz sélida, la cudl es
subsecuentemente expulsada de la camara del dado como una tableta. La compactibilidad es la
“habilidad” de un material para ser comprimido hasta formar una tableta de cierta resistencia
(fortaleza); la compresibilidad es la habilidad del material para reducir su volumen bajo presioén

(Wang, 1995).

Hasta finales de los afios 50, la vasta mayoria de tabletas producidas en el munde era
manufacturada mediante un proceso que requeria granulacion previa a la compactacion de los
constituyentes pulverizados (Shangraw, 1996). El propésito primario de la granulacién es
producir una mezcla de ingredientes y excipientes, compresible y de féacil flujo.

El término “compresion directa” fue usado para identificar la compresién de un tnico
compuesto cristalino (usualmente una sal inorganica) para formar un comprimido sin la adicion
de otras sustancias. Pocas sustancias quimicas poseen el flujo, cohesidon y propiedades
lubricantes para hacer posibles a estos comprimidos. Ademds, la dosis efectiva de la mayoria de
drogas es tan pequefia que este tipo de compresién directa no es practica para la mayoria de las
substancias de droga.

El término “compresion directa” se usa ahora para definir el proceso mediante el cudl las
tabletas se obtienen directamente a partir de la compresion de mezclas de polvos del ingrediente
activo y excipientes adecuados (incluyendo desintegrantes, adhesivos y lubricantes), y no es
necesario el tratamiento previo de granulacion (himeda o seca).

Las etapas que se presentan en el proceso de compactacion de un material granular son (Parrott,
1990):

- Reacomodo de particulas

- deformacion en los puntos de contacto

- fragmentacion y/o deformacién

- adhesidn (fusion de particulas)

- deformacién del cuerpo rigido

11
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- descompresion
- eyeccion

LIV.1 REACOMODO DE PARTICULAS (REEMPACADO TRANSICIONAL)

La distribucion del tamatio de particulas y su forma determinan el empacado inicial (densidad
volumétrica) conforme el granulado es vaciado en la camara del dado (pastilladora). Al inicio, el
punzonado v el movimiento de pariiculas ocurren a baja presion. Los granos fluyen unos con
respecto a otros, con las particulas més finas entrando en los espacios entre las particulas mas
grandes, y la densidad volumétrica de la granulacion se incrementa, Las particulas esféricas
experimentan menos reacomodo que las particulas irregulares, ya que las particulas esféricas
tienden a adoptar un arreglo compacto desde un inicio. Para lograr un flujo rdpido requerido
para las prensas de alta velocidad, el material es procesado (granulacién) para producir
particulas esféricas u ovaladas; de modo que el acomodamiento de particulas y la energia
gastada en ello sean consideraciones menores en el proceso total de compresion. También es
importante que ¢l aire entre particulas pueda escapar facilmente, de lo contrario quedara
atrapado dentro de la tableta y al cesar la compresion harda que ésta tienda a fracturarse o
desmoronarse {Salazar, 1999).

LIV.2 DEFORMACION EN LOS PUNTOS DE CONTACTO

Cuando las particulas del material estdn empacadas tan compactamente que ya no puede ocurrir
mayor llenado de los espacios, un incremento adicional de la fuerza compresiva causa
deformacién en los puntos de contacto. Tanto la deformacidn pléastica como la eldstica pueden
ocurrir aunque una de las dos predomina para un material dado. La deformacién incrementa el
drea de contacto real v la formacion de dreas potenciales de adhesidn.

LIV.3 FRAGMENTACION Y DEFORMACION

A una presion mds grande, la fractura ocutre cuando los esfuerzos dentro de las particulas se
hacen lo suficientemente grandes para propagar grietas. La fragmentacién propicia aumento en
la densidad, mediante la infiltracion de los fragmentos més pequefios dentro de los huecos. La
fragmentacién incrementa el mimero de particulas y forma superficies nuevas y limpias que son
potenciales areas de adhesion.

Con algunos materiales la fragmentacién no ocurre porque los esfuerzos son liberados por la
deformacion plastica. La deformacion plastica puede considerarse como un cambio en la forma
de la particula y como el deslizamiento de grupos de particulas en un intento por liberar el
esfuerzo (flujo viscoeléstico).

L1V.4 ADHESION (UNION DE PARTICULAS)

Como resultado de las rupturas y deformaciones se generan puntos de contacto entre superficies
adyacentes que sirven como dreas de union interparticular (Viseras, 1997). La adhesién de las
particulas individuales para formar un cuerpo Unico es un proceso que todavia no se ha
entendido satisfactoriamente. Existen principalmente tres teorias que intentan explicar el
mecanismo de unién;

12
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L.a teoria mecanica. Propone que las orillas irregulares de las particulas se entrelazan,
formando una unién mecanica. Los contactos son inherentemente un tipo de “puente” solido, la
separacion entre particulas se elimina (Hiestand, 1997).

La teoria molecular. Las moléculas (o iones) en la superficie de un sélido presentan una
energia libre superficial (fuerzas intermoleculares), que interactta con otras particulas cuando
hay contacto. El contacto interparticular disminuye la energia libre. Esto es la atraccidn
{Hiestand, 1997). De acuerdo con ésta teoria, bajo presion, en los puntos de contacto entre
superficies nuevas y limpias de los granos, las moléculas estin lo suficientemente cerca, de
modo que las fuerzas de Van der Waals interactiian para consolidar las particulas. Esta unién es
similar a la que hace crecer a un cristal,

La cementacién (teoria de la capa liquida superficial). Atribuye la unién a las propiedades
cementantes de una delgada capa superficial producida por la humedad existente en los granos.
También considera la fusién del mismo polvo en la interfaz entre las particulas, como
consecuencia del calor generado por la friccion entre ellos, 1o que da lugar a una cristalizacion
local que forma uniones solidas (Salazar, 1999). No ocurre una fusion mayor porque la energia
suministrada causa Unicamente un pequefio aumento de temperatura. que no es suficiente para
fundir a todo el material que esta siendo compactado.

Ninguna de estas teorias estd comprobada totalmente, y existen discrepancias entre ellas.
Funcionan muy bien en ciertos casos, pero parecen no tener mucho sentido en otros, por
ejemplo, Parrott (1990), menciona que el entrelazamiento mecénico no es un mecanismo
principal en la consolidacion de polvos y en la unién en las tabletas farmacéuticas. Otros autores
(Wang, et al, 1995), opinan que el entrelazamiento mecanico puede ser el mecanismo
predominante en la consolidacion de particulas més grandes y que la rugosidad superficial e
irregularidad son los mayores factores en el fendmeno. Sin embargo, cuando la fuerza
compresiva es lo suficientemente fuerte para romper los granos en fragmentos. las interacciones
en el nivel molecular son mas importantes ya que los fragmentos estan tan proximos que
permiten que éstas interacciones ocurran. La escasa compresibilidad de la mayoria de los
materiales insolubles en agua, y la relativa facilidad de compresion de materiales solubles en
agua sugieren que la solubilidad inducida por la presién es importante en la formacién de
tabletas. Asimismo, las granulaciones que estan absolutamente secas tienen caracteristicas
compresivas muy pobres.

Duberg y Nystrém (1982), mencionan que los materiales que experimentan deformacion
plastica, en contraste con la elastica, mejorarian la formacién de uniones y producirian tabletas
mas fuertes. Sin embargo, también es discutido el efecto de la fragmentacion de las particulas en
las propiedades del comprimido. El grado de fragmentacion es también de importancia en lo que
concierne al efecto de los aditivos en la formulacidn para compresion directa.

1.IV.5 DEFORMACION DEL CUERPO RiGIDO
A medida que la presion se incrementa, se va consolidando un sélido hasta aproximarse a una
densidad limite mediante la deformacion pléstica y/o elastica de la tableta dentro del dado.

13
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1.IV.6 DESCOMPRESION

El éxito o fracaso para obtener una tableta intacta, depende de los esfuerzos inducidos por la
recuperacion viscoeléstica y los procesos de deformacion asociados durante la descompresion y
eyveccion.

Idealmente, si solo ocurrié deformacion eléstica, al quitar repentinamente la presién axial, los
granos retornarian a su forma original, rompiendo las uniones que se pudieron haber formado
bajo presion, También la presion en la pared de la cdmara se haria cero a medida que el material
se recuperara axialmente y se contrajera radialmente.

En la realidad, los materiales farmacéuticos experimentan una deformacién plastica suficiente,
para producir una presion en las paredes que es necesariamente mayor que la que pudiera ser
liberada por una recuperacion elastica al retirar el pistén superior. Como el movimiento de la
tableta es restringido por una presion residual en la pared y por la friccién con la camara, el
estuerzo de la recuperacion elastica y la contraccidn radial causa agrietamiento o
“abombamiento” de la tableta a menos que el esfuerzo cortante sea liberado mediante
deformacion plastica.

De este modo, el abombamiento se debe al relajamiento uniaxial en la cavidad del dado al
liberar la presién producida por el punzén superior, y una parte puede producirse también en la
eveccion. Si la descompresion ocurre simultdneamente en todas direcciones, el abombamiento
es reducido o eliminado.

La relajacién de esfuerzos o la deformacion plastica es dependiente del tiempo. Durante la
descarga, los contactos que se formaron al final de la compactacion pueden experimentar ya sea
extension ductil o bien fractura fragil, mientras otros son reducidos en 4rea (Hiestand, 1997).
Los materiales que tienen una relajacion lenta, se agrietan en el dado en la descompresion. Si la
relajacion de esfuerzos es lenta y el agrietamiento es un problema, una velocidad operacional
mds lenta proporciona mds tiempo para la relajacion. Una prensa que proporcione
precompresion permite alguna relajacién de esfuerzos antes de la compresién final. Debido a
que el flujo plastico tiene una naturaleza dependiente del tiempo, el funcionamiento de las
prensas debe supeditarse a esto y debe permitir varios ajustes en una prensa dada.

1LIV.7 EYECCION

Cuando la tableta ha sido consolidada y se encuentra dentro de la camara, ejerce atin una presién
residual contra la pared vy puede gastarse una considerable energia en vencer la friccion durante
la expulsién. A medida que la tableta es removida de la cdmara, la presion lateral es liberada y la
parte de la pastilla que ha salido del dado sufre recuperacion elastica con un incremento (2 a 10
%) en volumen; en cambio, la porcion de la tableta dentro del dado estd todavia bajo presién. Si
la diferencia de deformacion entre las porciones exterior e interior induce esfuerzos que exceden
la resistencia al corte, la tableta se “hincha” en la regién adyacente a la zona en la que la presion
acaba de ser suprimida, llegando incluso a fracturarse en casos extremos.
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LV COMPRIMIDOS

1.V.1 USO FARMACEUTICO

Los preparados medicinales s¢lidos en forma de tabletas han sido usados desde la antigiiedad
(Celik. 1996). Uno de los aspectos mas importantes del disefio y desarrollo de tabletas ha sido
indudablemente la seleccion de excipientes adecuados, y una formulacion conveniente.

Las tabletas farmacéuticas son sistemas complejos en cuanto a composicién y requerimientos de
proceso. Como estos productos son para consumo humano, su procesamiento es regulado por
organizaciones y normas establecidas. Las normas de administracién de drogas incluyen datos
que definen la seguridad de un producto, eficacia, estabilidad, asi como composicion, pasos del
proceso. y requerimientos de equipo (Lordi y Cuitifio, 1997).

1.V.2 PROPIEDADES MECANICAS

Los comprimidos deben poseer una resistencia mecénica adecuada, de manera que puedan
resistir esfuerzos e impactos de magnitud moderada al ser empacados, transportados y
almacenados. El comprimido debe cumplir también requerimientos en cuanto a su capacidad de
desintegracion y de disolucion. La disolucion se refiere al proceso de liberacién de la droga, que
continna atn después de que la tableta se ha desintegrado (Salazar, 1999).

I.a relacion entre presion aplicada y peso, espesor, densidad y la fuerza de eyeccidén son
relativamente independientes del material que estd siendo comprimido. La dureza, fortaleza
tensil, desintegrabilidad y disolucion son propiedades que dependen predominantemente de la
formulacién. Sin embargo, se cree que aunque bien en la mayoria de los comprimidos la
cantidad de excipiente es mucho mayor que la droga en si, el procesado y la formulacién son
disciplinas integradas, y el efecto de una en un producto no puede estar totalmente separado del
de la otra.

[.V.2.1 Densidad y porosidad

[.a densidad aparente de una tfableta es el coclente del peso y el volumen geométrico. La
densidad aparente de una tableta esta relacionada exponencialmente con la presién aplicada (o
fucrza compresiva), como se muestra en la figura 1.3, hasta que se aproxima a la densidad limite
del material.

Como la porosidad y la densidad aparente son inversamente proporcionales, la curva de
porosidad contra presion aplicada tiene pendiente negativa y se muestra en la figura 1.4. Puede
anticiparse que un cambio en la composicién porcentual tendra un efecto en la porosidad y en la
densidad aparente.
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Figura I.4 Efecto de la presion aplicada sobre la
porosidad de varias tabletas

L. V.2.2 Recuperacidn viscoelastica

Aun después de expulsarse el comprimido de la cdmara se alcanzara otra fase importante en su
caracterizacion final. En esta etapa se producira un relajamiento de los esfuerzos internos a los
que fueron sometidos los granulos y el comprimido se expandird paulatinamente recuperando
una pequefia parte de su volumen original antes de la compactacion (Salazar, 1999). Este efecto
puede cuantificarse utilizando un pardmetro que se conoce como el porcentaje de recuperacion
viscoeldstica (algunos autores la llaman eldstica) y se define como la relacion del espesor (o
diametro) de la pastilla después de un determinado tiempo de haberse expulsado del dado al
espesor {0 didmetro) cuando la carga era maxima. Puede medirse inmediatamente después de la
eyeccion, y también después de varias horas. Puede ademds medirse el peso del comprimido, y
tomando en cuenta las dimensiones calcular la densidad aparente.
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}.V.2.3 Dureza y resistencia tensil.

De la compactacion de polvos resultan comprimidos anisotropos e mhomogéneos (Nystrom et
al, 1978). La habilidad de una tableta para soportar el manejo y transporte ha sido evaluado
mediante varios tipos de pruebas (abrasion, flexionado, dureza, ruptura diametral); sin embargo,
los datos arrojados en estas pruebas rara vez pueden ser correlacionados de manera precisa.
Aunque la dureza no es una propiedad fundamental, la ruptura diametral y axial es
{recuentemente usada por su simplicidad. Hay una relacién lineal entre [a dureza de la tableta y
el logaritmo de la presion aplicada, excepto a grandes presiones.

L.os ensayos de resistencia son un tipo especial de ensayo de compresién, en los que un material
sc somete a una fuerza compresiva, pero fuera de una cdmara cerrada, logrando sobrepasar el
limite de elasticidad y fragmenténdose (Viseras, 1997).

i:t esfuerzo en una direccion causard esfuerzos en otras direcciones. Cuando se aplica una fuerza
en direccion axial {eje del comprimido cilindrico), se produce una deformacion en esa direccion,
pero también en direccion radial. La resistencia de una tableta puede expresarse como una
resistencia tensil (esfuerzo de ruptura). Para una tableta isétropa homogénea, los esfuerzos
tensiles axial y radial son iguales.

I.a resistencia tensil radial o, esta deferminada por una prueba de compresion diametral en la
que se mide la maxima fuerza F; para causar la falla (fractura). Se calcula por:

0 (1.5)

En donde D es el didmetro y t es el espesor de la tableta.
La resistencia tensil axial estd determinada por la medicién de la fuerza maxima F, en
compresion axial. Se calcula por:

z (L6)

1.V.2.4 Friabilidad

La friabilidad es un aspecto importante para evaluar la calidad de una tableta y se relaciona con
su resistencia mecénica; basicamente la friabilidad cuantifica la tendencia del comprimido a
desmoronarse o a perder peso en forma de polvo en los bordes y supetficie al ser manipulado, al
golpearse o friccionarse. :

En este ensayo, se determina la pérdida de peso por volteo en condiciones controladas. La
reproducibilidad de este ensayo es escasa y por lo general requiere de un elevado numero de
determinaciones. Las especificaciones usualmente se fijan entre 0.5 y 1% de pérdida en peso

(Lordi, 1997).
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LVI LUBRICANTES

La friccion interparticular juega un papel crucial en el proceso de partes obtenidas por
compactacién, y, muy importantes también, son los efectos de la friccidn polvo-pared, que
causan densidades no uniformes dentro de los comprimidos, que a su vez afectan la calidad y
comportamiento de la pieza final (Briscoe, 1998). En el sinterizado, por ejemplo, la pieza final
puede presentar desviaciones de la geometria del dado.

En farmacéutica, ademas de los activos (i.e. las drogas), los ingredientes esenciales en una
formula incluyen diluyentes, adhesivos, desintegrantes, saborizantes y colorantes (si se
requieren) y aditivos de proceso.

Los aditivos de proceso como las sustancias “deslizadoras” (glidants en inglés) y lubricantes se
agregan a la formulacién para asegurar que los estidndares de produccién se logren durante la
etapa de compactacion. Los “deslizantes” mejoran el flujo mediante la reduccién de la friccién
interparticular.

Los lubricantes previenen que la granulacion se pegue a las caras de los punzones, reducen la
friccion con la pared durante el proceso, y permiten una distribucién de fuerzas mds homogénea
dentro del medio durante la compactacién (Lordi y Cuitifio, 1997). La diferencia entre la fuerza
del punzén superior y la del punzén inferior es una medida de la friccion con la pared de la
camara. La friccién presente en la compresion, afecta la homogeneidad estructural de un
comprimido (Hwang y Parrott, 1993). Algunos lubricantes tipicos consisten en combinaciones
de estearato de magnesio (0.5 — 1% peso) y silica coloidal (1 % en peso). Otras sustancias que se

usan experimentalmente son el aceite vegetal hidrogenado (Lubritab®, Sterotex®), y polietilen
glicol.

En los estudios sobre el efecto de los lubricantes en la resistencia de tabletas se han reportado
tanto un decremento en la resistencia a la ruptura, como ningin cambio, o bien un incremento en
la resistencia, a medida que la concentracion de lubricante es incrementada (Hwang y Parrott,
1993). Parece que el efecto de un lubricante depende del material y del mecanismo de union de
particulas, y que la sensibilidad al lubricante no es Unicamente una propiedad material sino que
depende, también, del comportamiento en la densificacion, del tamafio y forma de particulas y
de su textura superficial (Riepma, et al, 1993). Durante el proceso de mezclado de particulas de
forma irregular, el lubricante puede formar una capa alrededor de las particulas del excipiente; o
bien, puede quedar atrapado en las asperezas y cavidades, y entonces no estd totalmente
disponible para la formacién de una pelicula de lubricante que pudiese influir de alguna manera
en las propiedades mecanicas.

Varios aulores han sugerido que el comportamiento fragil de los excipientes tiene efectos
favorables en la influencia de los lubricantes durante la compactacion (Duberg y Nystrém,
1982). Sin embargo, esto no estd confirmado, i.e., la sensibilidad al lubricante parece no estar
relacionada al grado de fragmentacién (Riepma, et al, 1993).
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LVL1I MEZCLAS BINARIAS COMO SISTEMAS HETEROGENEOS
Y ANISOTROPOS

Las mezclas granulares binarias son sistemas heterogéneos anisétropos (Wang, et al, 1995).
Pueden considerarse como materiales particulados compuestos de dos fases, en las que una
cantidad relativamente pequefia de un sélido esta dispersa en un segundo material sélido que
actua como la matriz continua. La presencia de la fase dispersa puede alterar las caracteristicas
plasticas o fragiles de la fase continua debido al efecto de los esfuerzos localizados (locales) v
las propiedades de la fase dispersa. Las propiedades de compactacién de la mezcla, pueden ser
dominadas por la fase continua. Sin embargo la integridad de tales sistemas recae en la
composicion, tamafio de particula, resistencia, compresibilidad/compactibilidad de ambas fases,
la proporcién y distribucion de una fase en la otra y la compatibilidad de unién entre las dos. El
numero de pardmetros hace impractica la cuantificacion de la contribucién individual de cada
factor. Para simplificar esta complejidad se asume que los comprimidos son estadisticamente
homogéneos, i.e., cualquier pequefia porcion extraida del material tiene las mismas propiedades
que la muestra entera.

La diferencia en las propiedades de expansion de dos materiales es critica en las mezclas
binarias. St la fase dispersa experimenta menos expansion, sus particulas quedardn sujetas a
tension isostatica, y la matriz estard bajo tension radial y compresién circunferencial.
Contrariamente, si la fase dispersa se expande més que la matriz, las fases dispersas quedaran
bajo compresion isostdtica, y la matriz estard expuesta a compresiéon radial y tension
circunferencial. Pueden ocurrir fracturas espontdneamente antes de que el sistema alcance el
equiltbrio si estos esfuerzos son lo suficientemnente grandes para romper las uniones
interparticulares.

I.VII VELOCIDAD DE COMPACTACION

Los cambios en el tiempo total de compactacién tendran efectos profundos en el
comportamiento de muchos sélidos particulados, y esto es particularmente relevante para los
materiales de uso incipiente, cuando son agentes de compresion directa, o forman la mayor
parte del producto. La cantidad de relajamiento de esfuerzo varia con la velocidad de
punzonado. Danjo (1996) menciona que la deformacién plastica y la fractura plastica de los
materiales es relajada méas facilmente.

El ciclo de compactacion (ver figura 1.5) puede ser dividido en una serie de periodos (Jones,
1981):

- Tiempo de consolidacion: tiempo para llegar a la fuerza maxima

- Tiempo de carga maxima: tiempo en la fuerza maxima

- Tiempo de contacto: tiempo para la compresién y descompresion excluyendo la
eyeccion

- Tiempo de eyeccion: tiempo en que ocurre la expulsién

- Tiempo de residencia: tiempo durante el cudl el comprimido formado esta en el dado.
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Figura L5 Eventos durante la compresion

Aunque en la actualidad las simulaciones numéricas de la compactacion permiten recopilar
extensas bases de datos concernientes al efecto de velocidad, material y caracteristicas de la
formulacién en la compresibilidad del material, los efectos reales de la velocidad de la prensa y
del lubricante siguen siendo de particular interés en los perfiles de compactacion de diferentes
materiales (Lordi y Cuitifio, 1997). Los resultados demuestran la importancia de considerar la
velocidad de prensado desde que se hace la formulacién porque los rangos de produccién y/o
calidad pueden limitarse por los materiales seleccionados.

LVIII MODELADO DEL MEDIO A PARTIR DE LA
MICROMECANICA ENTRE PARTICULAS

El comportamiento mecanico de un ensamble de particulas es afectado por la estructura de su
empaquetamiento, y la interaccién entre particulas en la microescala controla la respuesta en la
macroescala. Los acomodamientos sistemadticos de esferas de igual tamafio, han sido
extensamente estudiados, mientras que la estructura y propiedades de arreglos irregulares y
aleatorios son aun tema de investigacion activa.

Para esas configuraciones de empaquetamientos mas complicados, es dificil la eleccion de un
tipo de celda representativa. Ademads, para una condicion general de carga, la derivacion de la

relacion esfuerzo-deformacidn se vuelve generalmente intratable,

Se han desarrollado modelos para los que la “falla” por deslizamiento es la que predomina. Sin
embargo, la influencia del inicio de la fractura de las particulas debido a la carga, muchas veces
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no puede ser ignorada. En el caso de materiales como suclos o arenas, tanto los efectos del
deslizamiento como los de la fractura tensil se consideran importantes para el entendimijento del
comportamiento macroscdpico. El problema de contacto sélido de cuerpos deformables es un
problema matematico complicado, debido a que el area de contacto es desconocida, al desarrollo
local de una zona plastica, asi como al deslizamiento relativo de las superficies en contacto
(Takeuchi, 1988).

LVHI.1 ENFOQUE MICROMECANICO A TRES NIVELES

El material puede ser visto a tres niveles, como se muestra en las figuras 1.6 y 1.7

UNIDAD REPRESENTATIVA UNIDAD :> RELACION
REPRESENTATIVA ESFZO-DEF
MICRO ELEMENTO TOTAL

RELACION
ESFZO-DEF

MICRO
ELEMENTO —

LOCAL
CONTACTO f
INTERPARTICULAR
CONTACTO RELACION
. iy . INTERPARTICULAR f:> FZA-DESP
Fig 1.6 Representacion esquemdtica DE CONTACTO

de tres niveles del material granular

Fig 1.7 Enfoque micromecdnico para el
maodelado del material granular

.VII.2 MICROMECANICA DEL CONTACTO INTERPARTICULAR

Para materiales como suelo granular, polvo y cerdmicos, los granos son relativamente rigidos, y
la deformacién elastica ocurre mayormente en los contactos. De este modo, el material es visto
como un conjunto de particulas rigidas conectadas por resortes elasto-plasticos imaginarios que
permiten deslizamiento y separacidn de las particulas.

De acuerdo con la cinemdtica de dos esferas rigidas, el desplazamiento relativo A890; y la

rotacion relativa Aeab,- entre la particula @ y la particula b en el punto de contacto ¢, como se
muestra esquematicamente en la figura 1.8, estan dados por:

A8 =Au, ~Au, +e.,k{Aa)frf “Acojrf) (L.7)

ah

AD =A®, -Aw, (L8)
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En donde e} es el simbolo de permutacién usado en representacion tensorial para el producto
cruz de vectores.

Particula b

Particufa a

Fig. 1.8 Cinética de dos particulas

La rotacion angular relativa, AG¢; , representa movimientos rodantes (giratorios) y torsionales de
las dos particulas. Por simplicidad, se limita la discusién a particulas rigidas con formas
convexas. De este modo, el 4rea de contacto es relativamente pequefia y se desprecian las
fuerzas debido a los momentos (pares) en los contactos interparticulares causados por la rotacién

angular relativa, A87%; . En cambio, el desplazamiento relativo, A8, juega un papel
importante en la transmision de la carga.

El desplazamiento relativo representando el ajuste del resorte en el punto de contacto ¢, A8,

puede ser relacionado con la fuerza de contacto, Af¢; , mediante una expresion general, en una
forma incremental

AT =K GA8S - Aff (1.9)

En donde K§; es el tensor instantineo de rigidez (“constantes de los resortes™), y Af € esla
i g y Aty

fuerza de relajacion por cuenta del efecto ineldstico asociado con el deslizamiento y separacién

de la particula (esta fuerza no serd considerada por ahora). Si se considera que la rigidez

tangencial 4 y la rigidez compresiva j° pueden separarse (no estan acopladas), el tensor de
r n

rigidez K; toma la forma
K f,=k§nfnj+kf(sfs‘}+tft‘,') (L10)

22



Antecedentes

En donde n, s° y t°, son los vectores unitarios basicos en el sistema coordenado local construido
cn cada contacto, como se muestra en la figura 1.9. El vector n es normal al plano de contacto,
los otros dos vectores oriogonales, s y t, estdn en el plano de contacto, y se eligen
arbitrariamente.

Y

Fig. 1.9 Sistema coordenado local en el contacto interparticular

kI comportamiento cortante en el contacto interparticular es considerado en este andlisis como
clasto-perfectamente pléstico. El deslizamiento pldstico entre particulas estd gobernado por la
Ley de friccion de Coulomb. En la condicion de fluencia, la resultante fuerza cortante de

contacto esta relacionada con el dngulo de friccion superficial entre granos ¢, mediante
FE=f¢ tanQu (1.11)

El angulo ¢, de friccion interparticular es aquel formado por la direccién de la fuerza resultante
entre particulas y la normal a la superficie de contacto como se ilustra en la figura 1.10.

Fiot

<

Fig LI10 Angulo de Jriccion interparticular
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La fuerza tangencial en el contacto origina una deformacién causada por deslizamiento sobre
una parte de la superficie de contacto. Claramente, cuando la fuerza tangencial excede la
resistencia por friccién en el contacto, ocurre el deslizamiento (Chang, 1989).

LVIIL3 RELACION CONSTITUTIVA PARA UN EMPAQUETAMIENTO
ALEATORIO

L.VIIL3.1 Propiedades geométricas de la estructura del empaquetamiento

La investigacién sugiere que entre las propiedades geométricas de sistemas granulares, los
factores mds importantes influenciando el comportamiento mecénico son: la proporcién de
huecos o porosidad e el nimero de coordinacién #, la distribucién direccional de los vectores
que unen los centroides de las particulas en contacto, y la distribucién direccional de los
contactos interparticulares. Para particulas esféricas, las dos distribuciones direccionales son la
misma. En el presente andlisis, se consideran solo empaquetamientos de particulas esféricas de
igual tamafio,

Basédndose en tal sistema granular idealizado, la relacion entre el esfuerzo incremental Ao, y la
deformacién incremental Ag,, puede expresarse en forma general como (Chang, 1990) :

Aoc,=CulAss (1.12)

I.VIIL.3.2 Empaquetamientos con interaccion lineal en los contactos
interparticulares

Considerando la ecuacién (I.10), desarrollando la expresién anterior (I.12), e integrando, se

pueden derivar soluciones en forma compacta, de las constantes de rigidez del

empaquetamiento, en funcién de las constantes a; provenientes del tensor de estructura (fubric)
del medio y de las constantes K| y K| (rigidez normal y tangencial entre particulas) (para revisar
el desarrollo completo ver Chang y Misra, 1990). Se considera que todos los contactos en el
ensamble tienen las mismas propiedades mecéanicas independientemente del estado de esfuerzos.
La relacion esfuerzo deformacion se expresa como:

AGHI = Cmu Agn (I 1 3)

o bien:
A O-zz Cl] Cll CI3 0 0 Cfﬁ Ag::
Ao w Cr, Csx O 0 Ci Ag v
AO _ Cs O 0 Ci A& (.14
Ao, Cuw Cs 0] ]|2A¢.,
Ao. sim Cs 0 | |2As.
Ao, | Cul |2A8.]
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En donde C_, son las constantes de rigidez.

Un material transversalmente is6tropo o con simetria material hexagonal, se caracteriza por un
¢je de simeiria. Las propiedades materiales son las mismas en todas las direcciones sobre un
plano perpendicular a este gje. Para este caso, se cumplen las siguientes idenudades: C,# C,, =
Cus Cpy = Cpy 2 Cyy, Cyy = Cyg # Cgg, ¥ €,y = Gyt 2C,, y el material puede ser representado por
cinco constantes independientes. Este es el caso de un material sometido a compactacion
uniaxial (ver figura L.11). Podria ser cuestionable el hecho de que la friccion y confinamiento
debidos a la frontera lateral (pared de la cdmara), tuvieran algun efecto sobre la isotropia
iransversal. Esto es valido, pero por ahora en este trabajo, el desarrollo del modelo se continia
considerando que dicha isotropia transversal se cumple.

Z

X Y T Fue

Fig. L1! Esfuerzo y deformacion en un material somelido a compactacion uniaxial

kin la situacién que aqui se estudia las deformaciones en las direcciones x y v son nulas (Ag,, =

Ag, = 0), va que las paredes de la cdmara son rigidas. Asi, C,, es la componente de interés para
una relacidn esfuerzo-deformacion en la direccion zz, y esta dada por:

.2 2
Co=-2 6K, 2K =226k, K) (1.15)

La relacion del nimero de contactos al volumen del empaquetamiento N /¥ puede expresarse en
términos del numero de coordinacién n y la proporcién de huecos e como sigue:

N 3n
S L16
v  4m’(l+e) (110

v + ¢s ¢l radio de las particulas,

I.os resultados empiricos muestran que para un material granular dado, existe una relacion entre
¢l nimero de coordinacién n y la proporcidén de huecos. Una expresion util es (Chang et al,
1989):
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12

(1+e)

Ademds, se requiere que la matriz de rigidez sea positiva-definida para satisfacer la condicién de
energia de deformacion para materiales transversalmente isétropos. Para cubrir este requisito,
los elementos diagonales de la matriz de rigidez deben ser positivos, restringiendo de este modo

(1.17)

H =

el valor (no nulo) del parametro de estructura a,, (ver Chang y Misra, 1990). El rango de valores

admisibles del pardmetro a,, para 0<y <1, (donde ¢ =K/K, es la proporcidn de las rigideces de
contacto), estd dado por:

—7(3+2Z)<a < 73+2y) (18)
26+x) " 6+ '

1.VIIL3.3 Empaquetamientos con interaccién no lineal en los contactos
interparticulares

Si la fuerza cortante no excede la resistencia friccional en un contacto, la ley constitutiva local
puede también definirse con base en el contacto friccional de Hertz-Mindlin. Si en lugar de una
ley constitutiva local lineal, se considera una ley de contacto de Hertz-Mindlin no lineal, las
constantes de rigidez K, y K| para contactos friccionales estan dadas por:

1 _0-v) (1.19)
Kﬂ 2GA
1/3
L _Cn) (1.20)

En donde:
143

8G

A (L.21)

v = relacién de Poisson de las particulas, G = moddulo de corte de las particulas, f, y f, son
respectivamente la fuerza normal y tangencial en el contacto interparticluar, y r es el radio de las
particulas.

En este caso las expresiones para Cpyp, (tensor constitutivo general) se vuelven muy complejas y

tas soluciones en forma compacta pueden obtenerse solamente para empaquetamienios
estadisticamente is6tropos.
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LVIIL.4 CONSIDERACIONES

Con base en las expresiones presentadas en el desarrollo anterior, v tomando en cuenta que
algunos valores de las variables (G,e,v,r) pueden ser obtenidos de datos experimentales, es
posible estimar algunos parametros microscopicos del nivel de contacto interparticular como las
constantes de rigidez y las fuerzas de contacto. Concretamente, estas tltimas se usarfan para
estimar el esfuerzo maximo normal en el area de contacto y compararlo con el maodulo elastico
del material. Segin McMeeking (1992), el area promedio de un solo contacto estd dada
aproximadamente por:

2
a= M (1.22)
3(1- Do)

En donde r es el radio de una particula no deformada, D es la densidad relativa (densidad
aparente instantdnea dividida entre la densidad real de las particulas) y Do es la densidad relativa
del empaquetamiento aleatorio antes de compactar (Do es aproximadamente igual a 64% en el
caso de esferas de igual tamafio). El drea de contacto es cero en el empaquetamiento aleatorio
antes de compactar, ya que entonces se reduce a un punto, y es 1/12 de la superficie de la
particula esférica no deformada cuando la densidad del medio es aproximadamente igual a la
densidad real de las particulas.
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II. OBJETIVOS Y PLAN DE TRABAJO

Por primera vez para los materiales en cuestion, se estudia el comportamiento mecanico en
funcién de rangos de composicion. Se¢ consideran suficientes porcentajes de lubricacién para
asegurar que se manifiesten los principales comportamientos y sus tendencias. Lo anterior
representa la originalidad de esta investigacion cuyos objetivos son establecidos enseguida.

II.I OBJETIVOS

12l objetivo global fue el realizar un estudio de la mecanica de la compactacioén de los materiales
seleccionados y de las propiedades mecanicas de sus comprimidos.

Espcceificamente:

s [Efectuar experimentos de compactacion con diferentes porcentajes (en peso) de lubricante en
la composicion del material, manteniendo constante la velocidad de compactacidn. Incluir
experimentos sin lubricante, teniendo asi una referencia para la cuantificacién de los efectos
de éste. Obtener y comparar las curvas esfuerzo—deformacion de la compactacién, para
determinar si la presencia de lubricante induce algin cambio sustancial en la forma general
de las curvas.

s Medir y comparar las propiedades mecanicas de los comprimidos de acuerdo al porcentaje
del Ilubricante presente: compactibilidad, recuperacion viscoelastica, resistencias axial y
radial, y friabilidad. Obtener las curvas esfuerzo-deformacion de la ruptura radial y axial de
fos comprimidos.

» Comparar el mddulo experimental del material con el obtenido tedricamente. El modelo
teodrico se desarrolla a partir de la micromecénica entre particulas.

IL.IT PLAN DE TRABAJO

IL.I1.1 DISENO EXPERIMENTAL

Enfocado a prucbas de compactacion uniaxial. Se tomaron en cuenta los diversos factores que
intervienen en el fendmeno, para tener bajo control a los que se considera como los mds
relevantes por su influencia en el sistema, v que han sido descritos en el capitulo 1I: propiedades
fisicas de las arcillas, carga méaxima de compactacion, velocidad de compactacion, y la adicién
de lubricantes (u otros aditivos). Los tres ultimos factores son totalmente regulables, y son
precisamente los parametros de interés en este estudio.

Se tomaron en cuenta también las condiciones que de alguna manera influyen en el proceso
como la humedad y temperatura ambientales, intentando asi tener una repetibilidad en la
experimentacion, procurando reproducir en la medida de lo posible las mismas condiciones en
cada uno de los experimentos.



Objetivos y plan de trabajo

ILIL2 EXPERIMENTACION

Se decidio realizar algunos experimentos “preliminares™, verificando la secuencia planeada de
los pasos a seguir en cada evento, y para identificar las posibles causas de errores o factores
indeseables en los experimentos “definitivos” cuyos datos serian documentados para el andlisis.

Una vez que se establecieron los pasos a seguir en un experimento, se hizo un nimero
conveniente de éstos con diferentes porcentajes (en peso) de lubricante, cubriendo un rango en el
que puedan notarse variaciones significativas en las caracteristicas del proceso y en los
comprimidos resultantes. A la par de esta primera etapa experimental, se hizo un primer analisis
de la informacidén y observaciones recabadas, y con base en éste, se detalld el plan para la
segunda etapa experimental con una finalidad de cardcter atin mas especifico.

Mediciones experimentales. Se hizo énfasis en la importancia de efectuar las mediciones de la
mejor manera posible, ya que al consistir este trabajo en un reporte experimental, gran parte de
su crédito queda delerminado por la exactitud y precision con que se registren las magnitudes de
interés en el fenémeno.

IL.II.3 MANEJO Y ANALISIS DE DATOS

Se propuso hacer un andlisis estadistico de la informacion experimental que arrojaron los
parametros de interés, asi como una presentacion y comparacién grafica, obteniendo
determinadas curvas y tablas para cada material y para cada porcentaje de Iubricante.

Se comparan los efectos de las variables de control seleccionadas, para delerminar como
influyen en el proceso.

I1.11.4 INTERPRETACION DE RESULTADOS

Como se mencioné en la introduccidn, el presente es un estudio experimental en el que se hacen
observaciones puramente mecanicas. Se trata de hacer una correlacién entre caracteristicas
basicas y derivadas, es decir entre la composicién del material, las caracteristicas de la
compactacién y las propiedades presentes en los comprimidos.



III. MATERIALES Y METODOS

IIL1 MATERIALES SELECCIONADOS

Bentonita de Gador (BG) y Sepiolita de Vicalvaro (SV) (su aspecto puede apreciarse en la figura
[I1.1). Estos materiales son arcillas (silicatos) provenientes de Espafia y son materiales que
podrian constituirse como excipientes para comprimidos de uso farmacéutico. En su seleccion se
considero la diferencia en su morfologia, ya que mientras la BG es un silicato laminar, la SV es
un silicato fibroso.

De los materiales usados en los trabajos de Viseras (1997) y Salazar (1999), los materiales aqui
seleccionados se reportan como los materiales con mejores propiedades durante y
posteriormente al proceso de consolidacion.

Q % 8 < 2 5
5|2 5 | & £ = |8 g1y
= =4 7 =) = = |9 G 1= B
3 O .- < 3 §‘ g é{;w —
BG 1 1 1 05 Z
SV 2 2 91 3 2

Tabla L1 Composicion mineral de los materiales (dartos en porcentaje)

"1 S0, | ALO, | Fe,0, | MgO | CaO | Na,0 | K@ | Ti® q
BG | 5378 | 20.00 | 145 | 469 | 1.79 | 069 | 052 | 04l | 0.5
TSV | 5644 | 128 | 038 | 2350 | 021 | 010 | 0.64 | 0.06 | 0.02

Tabla H1.2 Andlisis quimico de elementos mayoritarios (en porcentaje).

La sustancia utilizada como lubricante fue el estearato de magnesio (dcido estearico o sal de
magnesio, de la compaiifa Sigma-Aldrich) que es un polvo muy fino de color blanco. Su formula
molecular es C,;H;,0,, su peso molecular es de 591.27, y su punto de fusion esta entre 200-215

°C. Deben tomarse ciertas precauciones en su manejo, ya que esta sustancia es irritante.

i Estearato de
magnesio

Figura IIL1 Materiales seleccionados
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IILL1 PROPIEDADES MECANICAS DE LAS ARCILLAS
IILL1.1 Tamaiio de grano

Arcxl]a( Tamﬁfﬁig\ ge Jaqyggpla*zi ieTamaﬁo de agregado§
eaio | ) el (pm). .

BG 2 3 6-8

SV 0-2 3-4

Tabla II1.3 Tamafio de grano de las arcillas

I1L.1.1.2 Medicion de la capacidad de flujo

Se considerd conveniente incluir una resumida explicacion de algunos de los métodos para la
medicion de la capacidad de flujo de un material granular, con la finalidad de mostrar como se
obtuvieron las caracleristicas de los materiales empleados. A continuacién se presentan dos de
los métodos.

H111.2.1 flyjo a través de un orificio

Durante la elaboracién de un comprimido, o el llenado de una cépsula, el polvo debe fluir a
través de un orificio, salir de la tolva y fluir de nuevo en el interior de un receptaculo cerrado.
Los patrones de flujo son diferentes en cada caso.

En el ensayo para la determinacion de {lujo de un material, se usan los dispositivos mostrados en
la figura IIL.2.

El dispositivo de la derecha es un embudo sin tubo y en su lugar tienc tres inyectores de
diferente diametro de salida (10, 15 y 25 mm). Se disefié para polvos con flujo deficiente. Debe
fabricarse de acero inoxidable y resistente al dcido (acero al cromo niquel). '

A 110

125

& 12
—_— |
125410 1.25 .
@3.2.},
/45 T i . Inyector 1, 18 3
° ol T 5 —
v P \v g B, 'O" o ampliado
L o
led i

Figura I11.2 Embudos para la determinacion de la velocidad de deslizamiento. A la derecha el embudo
num. 1 con detalle del inyector y a la izquierda el embudo nim. 2
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Materiales y métodos

El segundo método (dispositivo de la izquierda), pensado para materiales con buena fluidez, se
hace con un embudo de vidrio de 125 mm de didmetro superior, y que tiene un tubo de 12 mm
de didnietro externo con un espesor de 1.25 mm y longitud de 120 mm. El 4ngulo del cono es de

60°.

En ambos métodos se emplearon 100 g de material, desecado a 40 ° C y mantenido en ambiente
de Cl,Ca hasta su andlisis. Se procedia entonces a llenar los embudos, que se colocaban en un
soporte protegido de vibraciones, midiendo el tiempo que tardaban en vaciarse totalmente los
100 g depositados en el embudo. Los resultados obtenidos corresponden a la media de tres
determinaciones y se expresan en segundos y décimas de segundo por 100 g de muestra.

Arcilla Velocidad de Pu-1 C.V. (%)
deslizamiento (s) : e
BG 7.32 0.12 1.64
SV 6.2 0.15 242

Tabla 1114 Velocidad de deslizamiento de las arcillas

I 1. 2.2 determinacion del angulo de reposo

El “angulo de reposo” es aquel que forma la superficie libre de una pila cénica de material con
¢l plano horizontal, su determinaciéon es simple, teniendo la ventaja de poder determinarse
conjuntamente con ¢l parametro anterior (flujo a través de un orificio).

La determinacion del angulo de reposo se realizé empleando el embudo ntmero 2 de la figura
11I.2, situado a 4 cm de una superficie lisa, en la que se coloca un papel milimétrico. Se procedié
al llenado del embudo para el calculo del flujo (100g de muestra), y posteriormente se midio la
altura y diametro del cono que se forma sobre el papel al caer el polvo. El valor del angulo de
reposo (o), sera la arcotangente de la relacién altura/radio del cono. Se llevaron a cabo tres
determinaciones de cada muestra.

Arcillas () o CV. (%)
BG 28.5 0.65 228
SV 223 0.59 2.65

Tabla L5 Angulo de reposo de las arcillas

IILI.1.3 Densidad
HI11.3.1 Densidad real por intrusion de liquido en el sélido
La densidad real' de una muestra se puede determinar mediante un porosimetro de mercurio, por

ejemplo el modelo Quantachrome® Autoscan-60 (Viseras, 1997).

" Se considera al valor de densidad obtenido por intrusién de mercurio como la “densidad real”, tomando en cuenta
lo descrito por acuerdos ya establecidos. Sin embargo, solo se trata de una medida mds precisa de la densidad del
material, por lo que no deja de ser una “densidad aparente”.
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2.067 1.087 .
SV 1.778 0.694 60.93

Tabla IIL6 Densidad real de las arcillas

11 1.3.2 Densidad volumétrica o de asentamiento

De acuerdo a este ensayo (Viseras, 1997) se introdujeron 50 g de muestra, desecadaa 40°Cy
mantenida en ambiente de Cl,Ca hasta su analisis, en una probeta de 250 ml, colocandose en el
soporte de un dispositivo disefiado para este propdsito, y midiendo el volumen inicial (V). Se
iniciaba el golpeteo establecido, deteniendo el dispositivo para tomar el valor de volumen de
polvo tras 10, 500 y 1250 golpes (asi como 2500 si la diferencia entre V55, y Vo eta mayor de
2 ml). Con base en estos valores se realizaron los calculos de la densidad de llenado (d;= m/V ),
densidad por golpeo (tn/V 5, 6 m/V,540) ¥ capacidad de sedimentacion (V,, ~ Vp).

IT1L1.1.4 Relacién entre la densidad volumétrica y 1a real
La porosidad de las muestras se calculé mediante la siguiente expresion:

%P =(1-% 71100 (1.1

donde d, es la densidad real del material hallada mediante intrusién de mercurio, y d_ es la
densidad aparente compactada.

Capacidad de sedimentacion 8 16
Densidad de llenado (g/ml) 0.833 0.562
Densidad por golpeo (g/ml) 1.087 0.694
Densidad “500” (g/ml) 1.064 0.685
LLH. 1.543 1.219

Tabla I11.7 Caracteristicas de flujo de las arcillas

L.os parametros contenidos en la tabla anterior III.7, proporcionan informacion tanto de la
cantidad de aire entre las particulas del polvo, como de manera indirecta, de la capacidad de
flyjo. El indice de Hausner (L.H.= dy,/d,), se interpreta seglin el siguiente criterio:

LLH.>1.5= fluidez deficiente

[.H.<1.5=fluidez buena

IILII DISPOSITIVOS Y PROCEDIMIENTOS EXPERIMENTALES

IILIL1 DISENO EXPERIMENTAL
El disefio experimental tuvo por objeto observar el comportamiento del material y cuantificar la
variacidn de las magnitudes de interés en el proceso de compactacion y en los comprimidos.
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Mencionando nuevamente, los factores considerados son: carga méxima, velocidad de
compactacion, presencia o no de lubricante, ademas de las propiedades del material como su
densidad vy fluidez.

Para minimizar los efectos de las variables imponderables’ del proceso, se siguié una secuencia
aleatoria’ para realizar los experimentos, de manera que la informacion extraida recayera mas
confiablemente en las variables de entrada (Montgomery, 1996).

J:i valor maximo de la carga de compresion fue de cinco mil kilogramos, ya que este valor se
cncuentra dentro del rango de fuerza para el que los comprimidos de los materiales
seleccionados presentan un comportamiento mecanico optimo. Ademds este valor de carga,
permite hacer una comparacion con los experimentos de Viseras, ya que ¢l también utilizé esa
carga, pero no realizé experimentos con adicién de lubricante. Para todos los experimentos de
compactacion, la velocidad de deformacion fue de 5 mm/min y la adquisicion de datos fue de
£ 8.2 datos/seg.

MLIL2 MEZCLADO

I método utilizado para mezclar la arcilla con el lubricante se conoce como de las diluciones
seriadas, que se explica a continuacién. Si se desean obtener, por ejemplo, 100 gramos de
producto final con un contenido de 1 por ciento de lubricanie, se mezclan partes iguales de
lubricante y de arcilla, o sea, se toman | gramo de arcilla y un gramo de lubricante y se mezclan,
al resultado se le adicionan otros dos gramos de arcilla pura, se mezcla el material para despucs
agregar otros cuatro gramos de arcilla pura, y asi sucesivamente hasta juntar los cien gramos de
la mezcla.

[.as cantidades de material se midieron con una balanza electrénica (Mettler, mod. PM4000, con
capacidad para 4100 g y una resoluciéon de 0.01 g).

11LIL3 COMPACTACION

Para la obtencion experimental de los comprimidos se fabricaron una cdmara de compactacion y
los pistones con los que se aplicaria la carga (figuras I11.3 y TIL.4).

En la seleccion del material para el dado de compactacién y los pistones (punzones) se tomaron
en cuenta las condiciones de uso, ya que debido a las caracteristicas de los polvos, se puede
presentar la corrosién y la oxidacién, ademds del desgaste debido al contacto metal-metal

* En cualquier experimento, la variabilidad que surge a partir de un factor incémodo puede impactar los resultados.
Se define un factor incémodo como un factor de disefio que probablemente tiene un efecto en la respuesta, pero ese
efecto no es de interés. Algunas veces el factor incomodo es desconocido e incontrolable.

¥ |a “aleatorizacién” es la piedra angular fundamental subyacente al uso de métodos estadisticos en el disefio
experimental. Por aleatorizacion se entiende que tanto la distribucion del material experimental como el orden en el
que las pruebas del experimento seran efectuadas, son determinados al azar. Los métodos estadisticos requieren que
las observaciones (o errores) sean variables aleatorias distribuidas independientemente.
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(desgaste adhesivo) y al desgaste por abrasion. Ademas, se consideré el tratamiento térmico que
sufriria la pieza, en este caso el templado, para aumentar Ja dureza superficial.

El material seleccionado fue un acero grado maquinaria, (TX10R (Carpenter), 6 9840 R en

clasificacién AISI-SAE), cuyos elementos de aleacion (C, Si, Mn, Cr, Ni, Mo) le otorgan
propiedades antioxidantes, resistencia a la corrosidn, ademas de la dureza conveniente.

— 62.4

32 12.9

————————
——————

4‘5 i i _________________

Acot, mm

Figura II1.3 Esquema del dado (cdmara de compactacion) y pistones

Se efectuaron pruebas de compactacion uniaxial, en una maquina de pruebas universal Instron®
modelo 1125 (ilustrada en la figura IIL.5). Esta mdquina es capaz de someter a tensidn o
compresion las probetas de los materiales en estudio y puede proporcionar la “historia” de cada
ensayo de compactacion. Estd conectada a una computadora que cuenta con un programa
(Testing Module 1.07) para seleccionar y registrar la variacion y valores maximos de la carga, el
régimen de deformacidn, los intervalos de adquisicién de datos, etc.

Los materiales (arcilla y lubricante) se desecaban a 40 °C durante 24 horas y se mantenian en el
desecador (Rios Rocha, S.A., mod. EC-41, serie ECML, con un rango de temperatura de 0 a 60°
C). Posteriormente se mezclaban para obtener un material con determinado porcentaje de
lubricante, se pesaba (1 gramo para cada comprimido) e inmediatamente se llenaba la cdmara de
manera manual (con ayuda de un cono de acero, a manera de embudo), procurando que la altura
desde la que cafa el polvo fuese siempre la misma. Una vez llena la cdmara se aplicaba una
compresidén previa de manera manual con la finalidad de expulsar aire y que el medio no
estuviese demasiado poroso, para que durante la siguiente etapa de compactacién no se adhiriese
demasiado a las paredes.
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'INSTRON

Figura 111 4 Pastilladora Figura II1L5 Magquina universal de pruebas con sistema
computarizada de adquisicion de datos

Figura 111.6 Prueba axial

Figura I11.8 Maguina para pruebas de friabilidad

Figura ITL 7 Prueba radial
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La magnitud de la “precarga” era de entre 6 y 8 kilogramos aproximadamente y se puede
considerar despreciable con respecto a la posterior carga de compactacion. Se ajustaba el pistén
superior, se media la altura de llenado del material (h,), y se colocaba la cAmara de compresién
entre los cabezales de 1a maquina Instron®. El cabezal superior de esta maquina se bajaba
manualmente hasta hacerlo coincidir con el piston superior, ajustdndose a cero el
desplazamiento antes de comenzar el ensayo.

Se iniciaba entonces la aplicacién automatica de la carga mediante el desplazamiento del cabezal
superior. El piston inferior, siendo el apoyo firme para el material granular, permanece inmovil
durante la prueba. Como se menciond, el programa de adquisicién de datos registra la variacién
de la carga y del desplazamiento a lo largo de la compactacion. El muestreo de datos se fijo en
18.2 datos/seg. La velocidad de compactacion se fijé en 5 mm/min. El final de la compactacién
se alcanzaba cuando la carga aplicada por la maquina llegaba al valor predeterminado (5000 kg),
momento en que la computadora enviaba la sefial de paro. El desplazamiento total del pistén
superior se relaciona con la altura minima del volumen dentro de la cdmara, y por tanto, con la
densidad del polvo en la cAmara inmediatamente después de compactar.

A continnacion, se procedia a la expulsion del comprimido, a una velocidad de 5 mm/min (para
la segunda etapa de experimentos, se registraron los archivos con los valores fuerza-
desplazamiento de las expulsiones). La adquisicién de datos continué en 18.2 datos /seg.

La compactacion en la camara se calcul6 segun la siguiente expresion:

%C = 279009 (1I1.2)

de

Donde d, es la densidad aparente en la camara justo después de comprimir, y d, es la densidad
aparente de llenado de la camara.

I1L.I1.4 MEDICION DE LAS PROPIEDADES MECANICAS

DE LOS COMPRIMIDOS

Se consideraron algunas de las propiedades finales de los comprimidos como las variables
respuesta que reflejan las variaciones en la composicién del material y en el proceso de
compactacién, es decir, que manifiestan la influencia de los cambios en las variables de entrada.
Estas propiedades son: densidad aparente, fortaleza axial y radial (y sus mddulos eldsticos),
recuperacion viscoeldstica (relajacién de esfuerzo) y su friabilidad (velocidad de desgaste).

Con la medicion de éstas propiedades se pueden identificar las tendencias en el comportamiento
mecanico.

111.11.4.1 Peso, dimensiones y grado de recuperacion

Tras la expulsion del comprimido se procedia a medir su didmetro y altura (mediante un vernier
digital electrénico marca Mitutoyo, cédigo no. 500-351, y un rango de 0.01-150 mm), asi como
su peso, con la finalidad de calcular su densidad aparente al momento de salir de la camara (d,).
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Los comprimidos se guardaban en un recinto protegido de la humedad y cambios de
temperatura, y se median sus dimensiones (altura y diametro) pasadas 24 horas, obteniendo asi
su densidad a las 24 horas después de la expulsion (d,,).

Con estos valores se calculo el grado de recuperacion (indicador de la memoria viscoelastica del
material) del comprimido recién expulsado y a las 24 horas de su expulsién de acuerdo a las
siguientes ecuaciones:

%R, = fif—d_i 100 (I11.3)
%R, = % ;dz‘* 100 (I11.4)

[+

[11.11.4.2 Resistencias axial y radial

Después de 24 horas de la obtencion de los comprimidos se determiné su resistencia mecanica
tanto en sentido axial (los comprimidos tienen forma cilindrica), como en sentido radial (o
diametral). Esto se lograba sometiendo a la tableta bajo una carga (sin ninguna cémara de
compactacion, sélo sometida a la accién de los cabezales planos de la maquina, como se muestra
en las figuras 1116 y 11.7) hasta que fallaba por ruptura. La velocidad de desplazamiento del
cabezal de la méaquina fue de 5 mm/min. Los ensayos se efectuaron con un promedio de 4
muestras para cada tipo de resistencia. El céleulo de las resistencias se logra con las siguientes

expresiones:

o, = 2, (IIL1.5)
Ditrm

o, = 4{:;’ (111.6)
D

[n donde o, es el esfuerzo radial y o, es el esfuerzo axial, t es el espesor de la tableta.

111.11.4.3 Friabilidad (desgaste de comprimidos)

Para estas pruebas, se utilizé una maquina (Thumler’s Tumbler, mod. A, No. 110) que consiste
de un motor (Fasco Industries, tipo U63) de velocidad constante de 1550 rpm, acoplado a un ¢je
mediante una banda y polea con una reduccién de 8.3:1 (ver la figura IIL.8). En el eje giratorio
de prueba de la maquina, cuya velocidad es de 187 rpm aproximadamente, se colocaba un bote
metalico conteniendo tres comprimidos del mismo material y se hacia funcionar durante
determinados lapsos (40, 80 y 120 minutos), lo que se traduce en cierto numero de revoluciones.
Para determinar la pérdida de masa de los comprimidos al final de cada intervalo, se sacaban, se
les limpiaba el polvo adherido y se pesaban.
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IILIII MANEJO Y ANALISIS DE DATOS EXPERIMENTALES

La informacion se manejo estadisticamente para cada serie de experimentos. Una serie consiste
en un numero determinado de pruebas de compactacién con el mismo tipo de material
(excipiente y porcentaje de lubricante), y las pruebas para la medicién de las propiedades de los
comprimidos resultantes. En cada serie, se hicieron 8 comprimidos destinados a pruebas de
resistencia tensil (4 axiales y 4 radiales) y 3 comprimidos destinados a la prueba de friabilidad.
Se usd el paquete de computo Excel (office), para presentar la informacién estadistica mediante
tablas y para los graficos mds sencillos (aquellos con un niimero de datos pequefio).

Para la obtencién de las gréficas de los experimentos, se uso el paquete de cémputo PV-WAVE
(visualizacion precisa y andlisis de datos en estacion de trabajo, creado por Visual Numerics),
mediante una estacion de trabajo Silicon Graphics.

IIL.IV COMPARACION DEL MODULO TEORICO
CON EL EXPERIMENTAL

I11.IV.1 MODULO TEORICO
Al analizar [a ecuacién (1.15) para el médulo Cy,, se nota que se puede considerar, como primera
simplificacién, que X, estd en funcién de K| mediante la relacién constante y =K /K, (0<y<1),

para satisfacer ademds la ecuacién (I.18) para la constante a,,.

A continuacién, para estimar y sugerir los valores del pardmetro K, se utilizan las ecuaciones
(I1.19) y (1.21) (expresiones de Hertz-Mindlin), comparando esos resultados, a manera de
verificacion, con los utilizados en algunas de las investigaciones citadas. Analizando ahora estas
ecuaciones (I.19 y 1.21), se nota que finalmente pueden quedar en funcion Gnicamente de la
fuerza normal entre particulas f,, ya que los valores para las otras variables (G,v,r) pueden
sugerirse de las referencias consultadas (mds adelante se presentan los valores empleados). De
este modo, pueden generarse para f, , series de sus valores consecutivos a partir de 0 (inicio de la
compactacién) hasta llegar a un valor méximo correspondiente a cierta deformacion
macroscopica del material (en que el modelo funcione, ya que considera deformaciones
pequefias). El valor maximo de f, sera el que represente a cada serie de sus valores,

Por otra parte, volviendo a la expresion (I.15) para C,,, es posible simplificar ¢l coeficiente que
contiene a la relacidon N/V, mediante las expresiones (1.16) y (1.17), y ponerlo solo en funcién de
la porosidad e.

La porosidad instantdnea puede expresarse como funcién de la deformacién real y de la
densidad aparenie en cada momento en un experimento de compactacion, utilizando ademds el
valor de densidad real. Considerando que la masa de material en un experimento es de 1 gramo,
se obtuvo la siguiente expresion:
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o
W) o

I:n donde V, es el volumen inicial del material y def’es la deformacidn instantanea.

Asi, el moédulo C,, queda finalmente en funcién de la fuerza normal entre particulas (f,), y la
deformacion experimental (def) (esta ultima representa de alguna manera a la porosidad). Al
graficar este médulo tedrico, resultard una curva para cada serie de valores de fn.

(I1.IV.1.1 Datos empleados para el calculo
Para ambos materiales se usan los siguientes valores:

72 0.6 vy Gy=~(7/4).

Por otra parte Chang (1989), presenta en sus experimentos los siguientes datos:
(= 3.6 * 10° kN/m’ (médulo de corte de las particulas arena Monterey # 0)
v = 0,13 (coeficiente de Poisson de las particulas)

BENTONITA DE GADOR
Sawicki (1998) presenta para la bentonita los siguientes valores macroscépicos promedio del
modulo elastico y del coeficiente de Poisson:

5 =1.29* 10 N/m-. y
v =026

Para r, se usa el valor de 8 um, que corresponde al valor aproximado de los agregados de
bentonita segin Viseras (1997), asi como o~ 2.067 g/ml.

En el calculo de e (expresidn I11.7), se emplean los datos del experimento 3 de BG sin lubricante
de la primera etapa. Para este experimento se obtuvo V= 0.7254 ml.

Después de introducir los valores en las ecuaciones correspondientes. se obtuvieron para BG las
siguientes expresiones:

e=1- 04838 (II1.8)
0.7254 —0.7254 def
24N
r A _copr= 2714648 (I11.9)

(+e)

K. =74342.07( f n'{';) (111.10)
C, = COEFON* K, (1IL11)
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SEPIOLITA DE VICALVARO

r=4 um, asi como g~ 1.778 g/ml, Viseras (1997).

Se emplean los datos del experimento 2 de SV sin lubricante de la primera etapa con un
volumen inicial V= 1.444 ml.

Con estos datos, las expresiones para SV son:

e=1- 0.5624 (IIL.12)
1.444 —1.444 def

]

24N
"S_V" =COEF = %32-‘—9_?- (IIL.13)
(1+e)
]
K, =59006.9[ f nA) (IIL.14)
(I11.15)

Esta tltima expresion (1I1.15) es igual a (II1.11) y se presenta nuevamente aqui para una mayor
claridad.

ILIV.2 MODULO EXPERIMENTAL

El moédulo experimental se obtiene mediante el paquete PV-WAVE, y es la primera derivada de
la curva esfuerzo-deformacion de una compactacién, Con base en esta Gltima curva, el mddulo
se obtiene basicamente mediante dos rutinas: BSLSQ, que realiza, por segmentos (ajuste por
splines), una aproximacién por minimos cuadrados. La segunda rutina es SPVALUE, que
calcula valores del ajuste (spline) o de alguna de sus derivadas.

Como ya se dijo, se emplearon los datos (archivos) experimentales de una compactacién de cada
material sin lubricante, para la graficacion del moédulo real (experimental).

ITLIV.3 COMPARACION

Al graficar juntas la curva del médulo tedrico y la curva experimental en el paquete PV-WAVE,
se elige aquella serie de valores de fn para la que la curva tedrica se haya aproximado mejor a la
curva experimental, Con este valor de fuerza normal entre particulas, se calcula el maximo
esfuerzo de contacto, considerando que cuando la porosidad alcanza el valor cero (cuando el
material llega aproximadamente a la densidad real de las particulas), el 4rea del contacto es 1/12
de la superficie de la particula no deformada. Este esfuerzo de contacto se compara con el
modulo elastico macroscopico.
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IV. RESULTADOS

Se cubrieron dos etapas de experimentacion. La primera se enfocd principalmente a encontrar
los rangos de porcentaje de lubricante significativos (es decir, aquellos en que se manifestaran
cambios notables en el comportamiento mecanico del material), asi como a obtener los datos del
proceso de compactacion y consolidacion de los materiales, y a la elaboracion de las pruebas de
resistencia axial y radial de comprimidos.

I'n la segunda etapa, se disefiaron experimentos mds especificos, con el respaldo de las
observaciones de la primera etapa (detalles experimentales, composicién de los materiales, tipos
de pruebas, etc.). Se produjeron los comprimidos para los experimentos de desgaste (friabilidad)
v se¢ realizaron prucbas que subsanaban a las de la primera etapa que no resultaron muy
confiables. Se tomaron también datos fuerza-desplazamiento de la expulsién de los

comprimidos.

[in las tablas IV.1 y [V.2 se presentan los tipos y el total de experimentos definitivos efectuados
{compactacion, reistencia axial y radial y friabilidad). En la figura IV.1 se ilustra el aspecto de
{os comprimidos.

IV.I ETAPA 1 DE EXPERIMENTACION

I'n la ctapa 1, se obtenian 8§ comprimidos (utiles) con cada tipo de material (arcilla con
determinado porcentaje de lubricante), se usaron 4 para la prueba de resistencia radial y 4 para
Ia de resistencia axial. La velocidad de ruptura fue de 5 mm/min. En la figura IV.2 se presentan
dos comprimidos después de romperse radialmente; cuando se rompian axialmente se
Jesintegraban por completo.

Para la Sepiolita de Vicalvaro, en esta etapa, se probaron 8 composiciones distintas, a saber: 0,
6.35. 1, 1.2, 1.5, 2, v 4%. Se notd que con porcentajes de lubricante mayores a 1.2 %, los
comprimidos ya no se consolidaban completamente, es decir el material era expulsado con la
forma de pastilla, pero con grietas visibles y resquebrajado (ver figura IV.3). Con la
composicion al 1.2 % de lubricante, solo algunas (5 de 8) de las pastillas de esta serie lograron
consolidarse completamente.

Se noté también la diferencia en la facilidad para expulsar los comprimidos de la camara de
compactacién (pastilladora), ya que cuanto mayor era el porcentaje de lubricante, mas fécil era
Ja expulsion, pudiendo incluso expulsarse “manualmente” cuando la composicién era al 2 y 4%
(con 1.5% esto Gltimo todavia no era posible).

En cuanto a la Bentonita de Gador, el porcentaje de lubricante varié entre 0 y 16 %, pudiendo el
material siempre consolidar completamente. No se aument6 més el porcentaje porque se planted
la situacion de decidir hasta que proporcion puede considerarse a la sustancia lubricante como
tal. y no pase de una cantidad pequefia o minima a una proporcién muy grande con respecto al
material principal (excipiente), dejando de considerarse lubricante y convirtiéndose en
excipiente también. Se decidié entonces que el rango de porcentajes era amplio y mas que
suficiente.




Resultados

Figura IV. 1 Aspecto de los comprimidos

Figura IV.3 Comprimidos no consolidados
completamente

Figura IV.4 Comprimido con una grieta
muy delgada en la mitad de su cara
curva

44

y

LLLL L LA

FRACTURA
TIPICA

Figura IV.2 Comprimidos después de la
prueba de resistencia radial

Figura IV.5 Comprimidos después de la prueba
de friabilidad




Resultados

TOTAL DE PRUEBAS DE COMPACTACION -
Y RESISTENCIAS AXTAL Y RADIAL

Ead

Material Yo de comN(:*.egiznes No. pruebas | No. pruebas
lubricante P resisf, Axial | resist. Radial
(iitiles)

0 8 4 4
G-
- 1 8 4 4
I 2 8 4 4
22 4 8 4 4
Subtotal &) 48 24 24
=) 0 8 4 4
= 0.5 8 4 4
£ L1 6 3 3
-
z 1.5 8 0 0
g 2 8 0 0

4 8 0 0
Subtotal 9 68 73 21
TOTAL 15 116 47 45, E

TOTAL DE PRUEBAS DE FRIABILIDAD

Numero de

Material Porcentajes A

eria De lubricante | comprimidos probados

0 3

2 ]

Bentonita f

4 2

De -

Gador 8 -

16 3

Subtotal 5 15

0 6

Sepiolita 0.4 3

De 0.8 3

Vicalvaro 1.3 6

Subtotal 4 18

TOTAL 9 33

Tabla IV.2 Tipo y ntimero de pruebas de _friabilidad realizadas

Tabla IV.I Tipo y ntimero de experimentos de compactacion y de resistencia axial y radial realizados
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Como se menciond, con los diferentes porcentajes empleados para BG, siempre se obtuvieron
comprimidos completos. Lo que era notable, era el cambio en el aspecto de los comprimidos de
este material, ya que a partir de 8% eran ya considerablemente mas claros (blanquecinos) y més
suaves al tacto; y con 16% esto se acentuaba bastante, porque los comprimidos presentaban
ciertas “lineas” sumamente delgadas similares a grietas, ademas de que al limpiarlos con un
pequefio escobillén {como a todos los comprimidos antes de medir sus dimensiones), se
desprendia mucho “polvo”,

Al igual que con 8V, un mayor porcentaje de estearato de magnesio facilitaba la expulsion de
los comprimidos de BG, y viceversa.

IV.II ETAPA 2 DE EXPERIMENTACION

Como en la etapa I, para la Sepiolita de Vicalvaro se encontrd que el valor de 1.2% de
lubricante marcaba una transicién (problemas del material para consolidar), se decidi6 probar
las composiciones de L.I, 1.2 y 1.3 %. Sucedi6, que en cada porcentaje, algunas muestras
consolidaban y se obtenian comprimidos de regular apariencia, pero que efectivamente, el
material seguia presentando problemas en esta consolidacion. De hecho, ahora, al observar mas
detenidamente el aspecto de los comprimidos, atin en los que consolidaban casi bien del todo, se
encontraban defectos en mayor o menor grado (grietas en la cara curva y resquebrajamientos de
las caras planas). En la figura IV.4 se muestra un comprimido con una grieta muy delgada
(aunque no sumamente delgada como otras que apenas eran perceptibles a simple vista).

Para la medicion de las propiedades mecdnicas de los comprimidos, se eligieron sélo aquellos
que se consideraron lo suficientemente consolidados. Se obtuvieron los comprimidos para las
pruebas de friabilidad (desgaste de comprimidos, ver figura IV.5) eligiéndose, para SV las
composiciones al 0, 0.4, 0.8 y 1.3% de lubricante, ya que no tiene sentido probar porcentajes
mayores; mientras que para BG los porcentajes fueron de 0, 2, 4, 8 y 16 %. Los primeros
experimentos (no definitivos), se efectuaron introduciendo al bote metalico Vinicamente a los
comprimidos, pero se desgastaban muy poco. Se opté entonces por el empleo de balines de
acero (Aldrich®, no. de catdlogo Z17186-7) con un didmetro de % de pulgada junto con los
comprimidos, con el proposito de acelerar el desgaste. Todas las demas pruebas de friabilidad se
realizaron con balines. En cada prueba se introducian al bote 3 comprimidos con la misma
composicién mas ocho balines metélicos. Inicialmente, cada comprimido se marcaba (con
pequefios puntos de tinta) y su peso era registrado, se ponia a funcionar la méquina para prucbas
de desgaste durante 40 minutos, al final de los cuales se sacaban los comprimidos para conocer
el peso perdido en ese lapso. Esta secuencia se repetia dos veces mas, teniendo asi tres registros
del peso perdido en intervalos ignales durante 120 minutos de desgaste.

En esta etapa, se tomaron también datos de la eyeccion de los comprimidos, con la finalidad de
presentarlos graficamente.

IV.III CORRECCIONES DEBIDO A LA DEFORMACION
DEL PISTON SUPERIOR

Los calculos del desplazamiento real del material, de la altura del comprimido en la carga
maxima y de su porcentaje de compactacién fueron corregidos tomando en cuenta la
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deformacion sufrida por el pistén superior (el que transmitia la carga) en las pruebas de
compactacion. Se encontré que cuando la carga era méxima (5000 kg) el pistén se comprimia
alrededor de 1.9 mm (def = 6%). Este factor modifica los resultados de manera muy importante
v cabe mencionar que no habia sido tomado en cuenta {0 al menos no sc menciona) en los
trabajos previos de Salazar y Viseras. La deformacion del piston inferior es de menor magnitud
(esto se comprobd por la posicién del comprimido consolidado antes de ser expulsado de la
camara) y se consideré despreciable, ya que soporta una carga mucho menor. debido a que la
fiiceién ocasionada por el material granular al ejercer presion sobre la pared de la cdmara,
contrarresta la carga ejercida por el piston superior, sobre todo cuando la carga es relativamente
grande y el material comienza a consolidar. En las pruebas de ruptura radial vy axial no se
considero correccion. ya que las cargas maximas eran, a lo mucho, aproximadamente de 500 kg.

Se muestra a continuacién (fig IV.6) la curva fuerza-desplazamiento para uno de los pistones
utilizados hasta la carga méaxima de 5000 kg.

Comportamiento del pistor

Lyrrreeny

Colrrres T e i e irrifrns

FEREIL T by et n

- -

IRRRS SRR}

FEETel ety

IARRRRERES

w
I

} 0.2 (S
Desplazamiento (mm)
Figura IV.6 Compresion del piston superior

e oy 11
|

En las curvas esfuerzo-deformacion del material, no se incluye la correccion por la deformacion
del pistén, considerandose esto como un factor constante en todas las graficas. que las modifica
a todas en la misma forma y en la misma magnitud, sobre todo en el intervalo de cargas
relativamente grandes. Se decidié asi, porque el incluir los datos de deformacion del piston,
1epresenta ciertas complicaciones adicionales en el manejo de los archivos y su presentacidn
grafica.

Se muestran a continuacion las tablas y graficos que resumen los resultados obtenidos con el
trabajo experimental. Se usa C.V. como abreviacion de coeficiente de variacion. Se comentan
las tendencias presentes en las curvas, con la reserva pertinente segin la incertidumbre en los
valores. representada por las barras de error.
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IV.IV COMPACTACION DE LOS MATERIALES

% compactacion % R Qh % R24h

0,0 43,1 202 21,9

1,0 41,6 17,1 L 18,6

2,0 40,0 13,8 15,0

4,0 40,9 14,1 15,0

8,0 40,3 12,3 15,4

16,0 39,1 i 16,7

0,0 58,0 26,2 287

0,5 65,0 2886 32,4

1.0 63,0 26,0 29,6

; 11 62,7 26,4 29,6
b 1,2

é (etapa 1) 64,5 29,1 32,3

1,3 63,2 282 31,3

2‘2 1|5 61 |9 Hk Hk e

i 2.0 61,8 dkiek kR

L 4‘0 60‘5 dekkk k&

Tabla 1V.3 Porcentajes de compactacion de los materiales
Y de su recuperacion a 0 h (vecién expulsados) y a 24 h de su expulsion

En general, la compactibilidad de BG tiende a disminuir ligeramente cuando el porcentaje de
lubricante aumenta. Para SV, aunque la compactibilidad aumenta inicialmente cuando el
porcentaje pasa de 0 a 0.5% y tiende a descender después, en general no se nota una tendencia
muy clara en sus curvas de compactacion, es decir éstas se alternan en forma aleatoria. (nota: las
tablas con los datos completos de cada serie se encuentran en el anexo A),
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P BENTONITA DE GADOR. i L
t@? 0% Media] Desv. Estéan.| Coef. Variac.| Densx {g/ml)
[Ho (mm) 5,33 0,19 3,64 1,436
‘He (mm) 3,03 0.29 9,59 2,526
‘He {(mm) 3,65 0,08 1,59

|De (mm) 13,03 0,01 0,08 2,015
'H24 (mm) 3,69 0,04 1,11

D24 (mm) 13,09 0,02 0,13 1,972]
Peso (9) 0,98 0,01 1,22

Bg 1% Media] Desv. Estan, C.V.| Dens x {(g/mi);
Ho (mm) 5,40 0,10 1,89 1,418
Hc (mm) 3,15 0,12 3,94 2,427
He (mm) 3,68 0,07 2,02

De {(mm) 1 13,04 0,01 0,10 2,012
H24 (mm) | 3,72 0,07 1,98

D24 (mm) | 13,11 0,04 0,33 1,975
Peso (g} 0,99 0,01 1,21

Bg 2% Media| BDesv. Estan, C.V.i Dens x {(g/mi)
Ho {(mm) 1 5,47 0,12 2,22 1,400
He (mm) ; 3,28 0,10 3,13 2,333
‘He (mm) i 3,66 0,04 1,08

De (mm) ! 13,03 0,02 0,12 2,011

H24 (mm) ' 3,68 0,05 1,24

D24 (mm) ! 13,09 0,02 0,14 1,985
Peso (a) ! 0,98 0,01 0,90

Bg 4% | Media| Desv. Estan. CV.| Densx (g/@)_‘
Ho (mm) | 5,60 0,12 2,06 1,366
Hc (mm) : 3.31 0,07 2,08 2,313
He {mm) 3,69 0,06 1,60

De (mm) 13,03 0,00 0,00 1,987
H24 (mm) 3,72 0,06 1,52

D24 (mm) 13,07 0,02 0,12 1,965
Peso (g} 0,98 0,01 1,27

By 8% Media] Desv. Estan. C.V.| Dens x (g/ml)
IHo (mm) 5,82 0,10 1,64 1,315
iHe (mm) i 3,48 0,13 3,79 2,201

‘He {(mm) | 3,84 0,06 1,56

iDe (mm) % 13,00 0,01 0,04 1,931

'H24 (mm) 3,90 0,07 1,80

D24 (mm) 13,14 0,04 0,30 1,862
IPeso (g) 0,99 0,01 1,21

Bg 16% Media| Desv. Estan. C.V.| Dens x (g/ml)
He (mm) 6,02 0,24 3,97 1,272
He (mm) i 3,67 0,05 1,43 2,087
He (mm) i 4,08 0,05 1,31

De (mm) 12,98 0,01 0,08 1,776
'H24 (mm) 413 0,04 1,06

{D24 (mm) 13,05 0,02 0,17 1,738
[Peso (q) 0,96 0,01 0,79

Tabla IV.4 Dimensiones y densidades del material BG
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50

Ho (mm) 10,90 041] 3,74 0,702
Fic (mm) 3.82 0,15, 3,95 2,602
He (mm) 514 0,08| 1,47
De (mm) 13,19 0,01 0,06 1,429
H24 (mm) 5,33 06,68 167
D24 (mm) 13,30 0,02 0,12 1,354

2,62

Ho (mm) 0,28

He (mm) 0,14 3,42 1,892
He (mm) 5,22 0,13 248

De {(mm) 13,19 0,02 0,12 1,400
H24 (mm) 5139 0,15 2,75

D24 (mm) 13,29 0,02 0,17 1,333

He {mm)

He (mm) 5,35 1,50
De (mm) 73,21 0.16 1374
F24 (mm) 5,50 1,03

D24 {mm)

2,51

2,62 2,005

0,39

0,08 1,421
H24 {mm) 0,94
D24 (mm) 13,29 0,08 1,357
Peso (9) 1,00 1,00

Tabla IV.5 Dimensiones y densidades del material SV
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1SV 1.2% (etapa 2) Medial Desv.Estan. C.V.| Dens x (g/ml)
i

‘Ho (mm) 10,85 0,09 0,83 0,705
He (mm) 4,04 0,05 1,24 1,892
‘He (mim) 5,29 0,03 0,57

De (mm) 13,19 0,02 0,15 1,398
H24 (mm) 547 0,03 0,55

‘D24 (mm) 13,30 0, 0,08 1,328
'Peso {g) 1,01 0,01 0,99

SV 1.3% (etapa 2) Media|Desv. Estan. C.V.| Dens x.(g/mi)
Ho (mm) 10,791 0,05 0,46 0,709
He {mm) 3,97| 0,11 2,77 1,925
.He {(mm) 5,31 0,02 0,35

De {mm) 13,20! 0,01 0,08 1,380
H24 {mm) 5,46/ 0,01 0,18

‘D24 (mm) 13,301 0,01 0,08 1,321

'Peso (g) 1,001 0,01 1,00

ISV 1.5% Media|Desv. Estan. C.V.| Dens x (gimi)
Ho (mm] 10,74 0,15 1,40 0,713
He (mm) 4,09 0,13 3,18 1,871

'SV 2.0% Media| Desv. Estan. C.V.| Dens x (g/ml)
Ho (mm) 10,80 0,23 2,13 0,708!
He (mm) 412 0,11 2,67 1,856!
'SV 4.0% Medial Desv. Estan. C.V.| Dens x (g/ml)
Ho (mm) 10,25 0,32 3,12 0,747
He (mm} | 405 0,11 2,72 1,889

Tabla 1IV.5 Dimensiones y densidades del material SV (continuacion)

Compactacion de los materiales
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52
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Porcentajes
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Figura IV.7 Comparacion de la compactacion de los mateviales
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IV.IV.1 BENTONITA DE GADOR

r— ——_——— . . . .

BG
% de compactaclon

Porcentajes
-
L]

36 - . t - r T
0 2 4 6 8 10 12 14 16 18

% de Jubricante

Figura IV.8 Comportamiento de la compactacion de BG con respecto al porcentaje de lubricante
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Figura IV.9 Porcentajes de compactacion de BG y de su recuperacién total

IV.IV.1.1 Comentarios

La mayor compactacion (43.1%) se presenté con 0 % de lubricante y la menor (39.1) con 16 %
(tabla 1V.3 y figura IV.8) aunque esta diferencia es solo representativa (4 puntos porcentuales),
ya que puede estar dentro de la incertidumbre.

Para una misma composicion, la diferencia entre la recuperacién a 0 h 'y a 24 h fue a lo mucho
de 3 puntos porcentuales, lo que refuerza la idea de que préacticamente toda la recuperacion se da
durante la expulsion del comprimido. La méxima y minima recuperacion a 0 h, es de 20.2 y12.3
% respectivamente, mientras que a24 hes de 21.9y 15 %.
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Porcentajes

% de lubricante

{—#—9, recuperacion 0 h —#% recuperaciin 24 1 |

Figura 1V.10 Recuperacion de BG en lu eyeccron y después de 24 horas

La densidad de! material antes de compactar (Do) se encuentra alrededor de 1.3 a 1.4 g/ml,
disminuyendo definitivamente cuando la cantidad de Jubricanie cs mayor, ya que este ultimo es
menos denso. Sucede lo mismo con la densidad de los comprimidos recién expulsados (ver tabla
JV.4), aunque su valor siempre oscila entre 1.8 y 2 g/ml.

IV.IV.1.2 Curvas esfuerzo - deformacion

Con fines comparativos, se retmen en una sola grafica las curvas represcntativas de cada serie
{cs decir de las ocho curvas esfuerzo deformacién cn cada composicidn, se obtiene una curva
promedio). Se presentan las figuras IV.11 y IV.15 para los dos materiales respectivamente. Para
BG (figura IV.11), se nota una tendencia de disminucién en la compactacion conforme el
porcentaje de lubricante aumenta. :

(E] total dc graficas sc presenta en el anexo B).
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Esf (MPa)

400
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BG. Curvas representativas
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Def (%)
Figura IV.11 BG Curvas representativas de las series de compactacion
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IV.IV.2 SEPIOLITA DE VICALVARO

SV
% de compactacion

Porcentajos
[e2]
n
—

00 1.0 2.0 30 40 50

% de lubncante

Figura V.12 Comportamiento de la compactacion de SV con respecto al porcentaje de lubricante
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Figura 1V.13 Porcentajes de compactacion de SVy de su recuperacion total
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Frgura I V i4 Recupemc:on de SV en la eyeccion y despuds de 24 horas
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Esf (MPa)
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Figura IV 15 SV Curvas representativas de las series de compactacion
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[V.IV.2.1 Comentarios
No se nota una tendencia muy definida en las curvas de compactacion, es decir éstas s¢ alternan

en forma aleatoria. pero se puede visualizar un aumento inicial en la compactacion (con 0.5% de
lubricante), para después apreciar una tendencia de disminucion. La mayor compactacion (65%)
sc presentd con 0.5 % de lubricante y la menor (58%) con 0 % (tabla V.3 y figura IV.12) y
también esta diferencia es solo representativa (7 puntos porcentuales).

Para una misma composicion, la méxima diferencia entre la recuperacion media a 0 hya24h
no sobrepasé los 3.8 puntos porcentuales, por lo que aqui tambicn se afirma que practicamente
la totalidad de la recuperacion viscoeldstica ocurre durante la eyeccion del comprimido.

[.a densidad del material antes de compactar (Do, tabia IV.5), toma valores de alrededor de 0.71
g/ml, diminuyendo despreciablemente (0.697 g/ml) cuando la composicién pasa de 0% a 1.1%
volviendo a aumentar hasta 0.75 g/ml cuando la cantidad de ubricante es del 4%.

IV.V RESISTENCIAS AXIALY RADIAL DE LOS COMPRIMIDOS

Resistencia tensil de los materiales

~4—35V etapa 1
rad:al
—E—3v etapa 1
axial

= -BG radial

MPa

—X~BG axal

0 2 4 6 g 10 12 14 16

% de lubricante

Figura IV.16 Comparacidn de las resistencias axial y radial de BG y SV

Relacion de resistencias

EalEr
I
o
[

0 2 4 6 8 10 12 14 16

% de Iubricanti

—4— 5V {etapa 1} —":BLG

Figura IV.17 Comparacion de la relacion de resistencias de BGy SV

57



Resultados

IV.V.1 BENTONITA DE GAD_ -

o

Figura IV. 18 Variacidn de la resistencia de BG con respecio al porcentaje de lubricante
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' 'CargaMRad I

Axial
{ka)

BG 0%

Media

358,44]

Desv. Estan.

56,31

Coef. Variac.

BG1% .l

15,71

Media

369,61

Desv. Estan.

36,06

Coef. Variac.

10,87

BG2% NI

A

Media

26706

6.0

Desv. Estan.

3717

Coef. Variac.

BG:4%

12,51

Media

553,06

82

Desv. Estan,

36,46

Coef, Variac.

BG 8%

14,38

Media

11157

Desv. Estan,

7,31

Coef. Variac.

6,56

BG16% - "5 [t

Media

‘658

745

Desv. Estan.

10,3

Coef. Variac,

15,7

Tabla IV.6 Valores promedio de resistencia tensil de BG

BG, Reslstoncia tensl|

f—#— Esf Radial
- #W-EsfAxial
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BG. Relacién de resistencias (Ea/Eny

Ea/Er
-
r

0 2 4 -] 8 10 12 14 16 18

% de lubricante

Figura IV.19 Variacion de la relacion de resistencias de BG

IV.V.1.1 Comentarios
Conforme el porcentaje de lubricante aumenta (ver figura V.18 y tabla IV.6), la tendencia
notable es de una disminucion en la resistencia axial y radial.

En cuanto a la relacién de resistencias (Eax/Erad), en los porcentajes pequefios (0 a 8%) se
presenta una tendencia cstable, pero una tendencia negativa cuando ¢l porcentaje de lubricante
aumenta a 10 % (recordar que lo ideal es que este parametro se aproxime a la unidad, ya que de
alguna manera, es un indicador de la distribucion del esfuerzo (homogeneidad) en la
consolidacion del material y en la estructura final del comprimido).

1V.V.1.2 Curvas esfuerzo-deformacion de la resistencia axial y radial

Se presentan las curvas “promedio” de cada composicion, organizadas en dos graficas, una
grafica de resistencia axial y otra para las prucbas de resistencia radial ({iguras TV.20 y TV.21
respectivamente). El total de curvas de cada composicion puede verse en el anexo C.

El valor maximo de las curvas corresponde a la méxima resistencia de los comprimidos, es
decir, en esc punto maximo la pastilla se rompia y por consecuencia el esfuerzo comenzaba a
decacr. Las curvas de resistencia axial presentan principalmente dos etapas de comportamiento
lineal, ¢s decir la relacion esfuerzo deformacion crece lincalmente hasta el valor maximo
absoluto y después se presenta una caida subita,
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Figura IV.20 BG Curvas representativas de las series de ruptura axial
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De las curvas de resistencia axial para los diferentes porcentajes de lubricante (fig [V.20), se
tiene lo siguiente:

Puede calcularse aproximadamente el médulo elastico para cada composicion, con base en la
region de la curva que se considera lineal (region en la que el esfuerzo aumenta a medida que la

deformacion crece). Después, se calculan las relaciones de cada uno de los modulos al valor del
modulo Ey (mddulo sin lubricante).

Los resultados de lo anterior se reflejan en la tabla 1V.7

Lubl ] e (MB TR0 i [ ARL(EES) (% 0B)
0 270 100 -

I 265 98 2

2 200 74 13

4 265 98 035

8 200 74 3.25

16 128 47 3.5

Tabla IV.7 Variacion absoluta y relativa del médulo eldstico axial de las tabletas de BG

En la discusion de resultados se prescnta una hipdtesis que explica ¢l parametro A y la
reduccion del médulo con el aumento de lubricante, y que se relaciona de manera general con la
variacion de las propiedades mecénicas de los comprimidos.

IV.V.2 SEPIOLITA DE VICALVARQ

IV.V.2.1 Comentarios

En la ctapa 1, ¢l comporlamiento del esfuerzo axial, muestra una tendencia variable y no muy
definida, aunque oscila entre valores de 23 a 34 MPa, mientras que el esfuerzo radial muesira un
comportamiento muy constante, oscilando cntre valores de 0.41 a 0.91 MPa (ver figura TV.22).
La relacién de resistencias (figura [V.23) inicialmente es muy alta en esta etapa, disminuyendo
despuies para mantenerse mas o menos conslante a partir de 0.5 % de lubricante,

En la elapa 2 y con respecto a la elapa 1, ocurrid un cambio drastico en los valores de resistencia
axial y en los de relacién de resistencias (ver figuras [V.24 y [V.25). La resistencia axial mostr6
una tendencia constante y manifestd valores muy bajos incrementandose asi la relacion de

resisiencias. Este hecho es desconcertante y se comenta un tanto mas detenidamenie en la
discusion.
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L Resistencia Tensil SV S

i i Carga Radial | EsfRad | Carga Axial Esf Axi

i (kg) {Mpa) (kg) (Mpa)

SV 0% ;

‘Media 4,96 0,41 445,36 31,51 774
iDesv. Estan. | 1,60 0,14 55,20 3,97

‘Coef. Variac : 34,10 33,58 12,39 12,59

'SV 0.5% ] ; '

(Media 8,89 0,79 354,43 25,04 31,7
iDesv. Estan 122 0,11 25,40 1.82

{Coef Variac. 13,76 13,38 717 7,27

SV 1% [ :

Media ; 10,56 0,91 480,15 34,01 37.6
'Desv. Estan ] 1,03, 0,08 23,68 1,76

iCoef Variac. 9,73 8,82 4,93 5,17

ISV 1.1% (etapa 2) !

‘Media 6,60/ 0,56 30,79 2,14 3,8
‘Desv. Estan. i 1,29 0,11 4,43 0,45

:Coef. Variac. | 19,51 20,56 14,39 20,78

ﬂ/ 1.2% (etapa 1) | :

Media ; 7.40° 0,65 329,53 23,33 35,8
‘Desv. Estan. i 1,23 0,11 32,47 229

‘Coef Variac. 1‘ 16,63 17,49 9,85 3.83

'SV 1.2% (etapa 2) | ;

Media ' 8,7 0,74 31,6 223 3,0
Desv. Estan. i 12 0,11 5.4 0,39

Coef. Variac. i 13,5 14,25 17,1 17,29

'SV 1.3% (etapa2) |

‘Media : 9,22 0,79 29,12 2,06 26
Desv Estan i 1,10 0,09 3,33 0,24

‘Coef Variac. ( 11,88 11,76 11,44 11.60

MPa

Tabla IV.8 Valores promedio de resistencia tensil de SV

SV. Resistencia tensil (etapa 1)

36 - — e g e

T ~+ ™~

—%= EsTRaciz
—®—EsfAxal

0 02 o4 06 ¢8 1 12

% de lubncante

Figura V.22 Variacién de la resistencia de SV con respecto al porcentaye de lubricante
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SV. Relacibn da resistencias {atapa 1)

g0

40 4

70

60

40 4

3o
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% de lubricante J

Figura IV.23 Variacidn de la relacion de resistencias de SV

SV, Resistencla tensil {atapa 2)
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215 —4— Esf Radial
& —M— Esf Axlal

1,2 4 T
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03 . . ; .
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% da [ubricante J

Figura 1V.24 Variacion de la resistencia de SV con respecto al porcentaje de lubricante
fetapa 2)

8V, Relaclén de reslstenclas (stapa 2) }
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Figura IV.25 Variacidn de la relacion de resistencias de SV (etapa 2)
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1V.V.2.2 Curvas esfuerzo-deformacion de la resistencia axial y radial

A continuacion, se presentan las curvas “promedio” de cada composicion, reunidas en una
grafica de resistencia axial (figura IV.26) y otra (figura 1V.27) para las pruebas de resistencia
radial (o diametral). El total de curvas de cada composicion puede verse en el anexo C. También
aqui, ¢l punto maximo corresponde al esfuerzo de ruptura del comprimido, y por ende, después
de cste punto, el esfuerzo decae.

Las curvas esfuerzo deformacion de la resistencia radial se comportan de la siguiente manera:
para llegar al valor de resistencia maxima, la curva es practicamente lineal, y de aqui en adelante
la curva desciende no abrupta, sino gradualimente pero no necesariamente de forma lineal.

Dc la misma manera que se hizo con BG, y con relacién a las curvas de la figura IV.26, se
calculan también los médulos para la resistencia axial de SV (tabla IV.9):

% lub. E (MPa) E/Ey % A=(1-(E/Eg)). (%ub).

0 220 100 -

0.5 220 100 0
1 220 100 0

1.2 220 100 0

1.1 18 8.18 83

1.2b 18 8.18 76

1.3 18 8.18 71

Tubla IV.9 Variacion absoluta y relativa del médulo eldstico axial de las tabletas de SV

En la discusion de resultados se planteara la hipdtesis para la variacion del modulo y el
significado del parametro A.
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SV Esfuerzos Radiales
ﬁ .
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Weaomin

W12amin

(9

3 atd,

Ny

(g?

T R

t

Media

0.95

0.97

Des est

0,01

0,01

0,59

0,99]

~0.96

0,02

0,04

T e L

2,11

4,22

106

0,98

Des est

0,01

0,01|

Co. Var

0,58

1,02

BGBY% |

e
g m

Media

097

005

Des est

0,01

0,01

Co. Var

BGA6% & | o

1,03

1,22

Media

088

0,85

Des est

0,02 0,03

0,05

Co. Var

1,61 3,46

5,83

Tabla IV, 10 Friabilidad de BG

1,02

Bentonita de Gador

0,97

0,82

Peso del comprimido (a)

0,82

087 |- .- —

% de lubricante

Figura IV.28 Friabilidad de BG
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Resultados

SEPIOLITA DE VICALVARO
Wexp ' W40min + W8omin | W120min
9 - (9 {g} (9)

5V 0.0 % |
 Media 099 069 051 0,43
| Desest 0,01 . 0,19 0,31 0,33 |
Co Var 058 27,45 6065 | 7792
ISV 0.4% | ;
Media 099 089 080 0,78
Des est 0,01 0,02 0,04 0,05
Co.Var | 059 1,72 518 6,48
SV0.8% | |
| Media 1,00 086 068 0,50
| Desest | 001 002 004 | 001
Co. Var 1,00 2,01 5,59 2,29
SV1.3% J |
| Media 100 087 0,76 0,67
| Des est 000 006 008 0,13

" Co.Var | 000 656 10,99 | 1887

Tabla IV, 11 Friabilidad de SV

Sepiolita de Vicalvaro

1,05 -t
— |
0,95

!
0,85 TTe———8
075 ( T Wexp

P TEWA0mIn
0,65 |

| —&—W80min
0,55 P ——w120min

Peso del comprimido {g)

045

0,35
g 0.4 0.8 1,3

% de fubricante

Figura 1V.29 Friabilidad de SV

Comentarios

Como se comentd en el capitulo I, esta prueba presenta ciertas dificultades en su control y
requiere por lo general de un elevado nimero de determinaciones, y adn asi se llegan a presentar
resultados muy variables. Sin embargo, en este trabajo, a pesar de que se probaron 3
comprimidos de cada composicién, la mayoria de los experimentos arrojé resultados con una
cierta tendencia que se explica mas adelante. Las tablas completas con los datos de la obtencion
de los comprimidos destinados para la prueba de friabilidad, estan contenidas en el anexo D.
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Para BG, la friabilidad se mantiene mas o menos constante para los porcentajes de 0 a 4% de
lubricante (ver figura IV.28), con porcentajes mayores de lubricante, la friabilidad tiende a
aumentar (los comprimidos pierden mas peso en los mismos lapsos).

En lo que concierne a SV (figura IV.29), la friabilidad mas alta se presentd para los
comprimidos sin lubricante, y los comprimidos més resistentes a esta prueba fueron los de
composicion de 0.4 %,

IV.VII EYECCION DE COMPRIMIDOS

Para cada material, se muestran dos gréficas representativas de la eyeccién de sus comprimidos
(una para tabletas sin lubricante y otra con el porcentaje méximo del mismo). Cada gréfica
contiene tres curvas, que corresponden a tres eyecciones distintas. Se presentan solo con la
finalidad de ilustrar la forma general de la curva fuerza desplazamiento. Es de notar que la
fuerza de expulsién méxima para comprimidos sin lubricante es mucho mayor que las fuerzas de
expulsién de tabletas con alto porcentaje de lubricante. Es de notar también,

Eyeccion BG 0%

Tka)

s

Fuerza
;
AR

2 4
Desplazamiento {mm)

Figura IV.30 Curvas caracteristicas de la eyeccion de comprimidos
de BG sin lubricante

que en una grafica de eyeccion sin lubricante, los maximos de las curvas de fuerza de expulsion
tienden a alcanzar diferentes valores, es decir las tres curvas incluidas en la misma grafica se
separan bastante,

Las curvas de la eyeccién de comprimidos con valores “altos” de porcentaje de lubricante
p p A

(figuras IV.31 y IV.33), son mas irregulares. Esto se debe a que la escala de fuerza es mucho
menor que en la expulsidn sin lubricante y son mucho més notables las variaciones stbitas
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(instantaneas) de la fuerza de expulsion y de la adquisicion de datos, pero aun asi, se observa
que la fuerza maxima requerida vaifa muchoe menos, y con mas lubricante el comprimido “salia”
con mavor facilidad.
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Figura IV.3I Curvas caracteristicas de la eyeccidn de compriniidos
de BG con 8% de lubricante
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Figura 1V.32 Curvas caracteristicas de la eyeccion de comprimidos
de SV sin lubricante

Al inicio de la eyeccion, la fuerza se incrementa sibitamente de manera lineal hasta alcanzar un
valor maximo (local). Esto sucede antes de que el desplazamiento llegue tan siquiera a 1 mm
(por lo general antes de 0.5 mm de desplazamiento), y a partir de aqui, la fuerza va
disminuyendo gradualmente. Se llegan a presentar otro maximos locales en el valor de la carga,
pcro en este incremento interviene ya ademas la expulsion del piston, debido a cierta cantidad
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residual de arcilla que se introducia entre la cdmara y el pistén. Este tltimo tendia a atorarse,
sobre todo cuando no habfa lubricante o su porcentaje era pequefio, y aunque el comprimido ya
habia sido completamente expulsado, era necesario aplicar cargas muy grandes para expulsar el
piston.

Lyveccicn 8V 7.3%

1267 |IlI\lIIl[l\Il'['_'l_\'l\lx!i\$\:i'_'-_ﬁr|1l\
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Figura IV,33 Curvas caracteristicas de la eveccion de comprimidos
de SV con 1.3% de lubricante

IV.VII. COMPARACION DEL MODULO TEORICO CON EL
MODULO EXPERIMENTAL

A continuacién se muestra (figuras IV.34 a IV.37) para cada material, la curva del méodulo
experimental junto con dos curvas de moédulo tedrico. Las curvas teéricas se obtuvieron al
graficar las expresiones (III.11) para BG y (III.15) para SV, y utilizando datos experimentales
de la deformacién de una muestra de cada material sin lubricante. Como se dijo en el capitulo
previo, el médulo experimental, se obtiene derivando la curva esfuerzo-deformacién mediante el
paquete PV-WAVE,

IV.VIIL.1 BENTONITA DE GADOR

Se emplearon los datos experimentales de la muesira 3 de BG sin lubricante. Una de Jas curvas
ledricas corresponde a una fuerza f, maxima de 80 mg y la otra a una £, de 60 mg. Para los datos
usados, las curvas tedricas solo abarcan aproximadamente hasta 32% de deformacién, Hay que
recordar que el modelo tedrico considera solo deformaciones pequefias, ademds de que
experimentalmente, el piston también contribuia a los datos de deformacion total a medida que
la fuerza de compactacién crecia.

Si se toma (ver figura IV.35) a 80 mg como ¢l valor maximo de f,, el esfuerzo normal
interparticular se calcula de la siguiente manera:
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fi= 80 mg = 0.0007848 N

Superficie de la particula esférica=8.0425%107"° m*

A medida que los huecos se van reduciendo y la porosidad del medio alcanza (por primera vez)
ol valor de cero (densidad tedrica o real de la arcilla), el area de un contacto es
aproximadamente 1/12 de la superficie total inicial:

Area de contacto= 6.7021%10"' m?

I‘ntonces el esfuerzo normal de contacto es:

Gumin = 11.71 MPa

y su relacion al médulo eldstico macroscopico (Fy, = 1.29 % 108 N/mz) es:

O =Y =0091~91%
Ernl

20 /pouio vs Deformazion

T ] T T

g Vs -

_, - = _ Tn=e F*:g / g

0.6 08a

Figura IV.34 Modulo del material BG. Curva experimental (inayor) y dos curvas tedricas.
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BG. Modulo vs Deformacion
: . : . :

experimental

— — — =80 mg

——-- fn=60 mg

£ [GPd]

0.0l . , . )

0.0 0.2
Def

Figura IV.35 Médulo del material BG. Ampliacion.

IV.VIIL2 SEPIOLITA DE VICALVARO

Se emplearon los datos experimentales de la muestra 2 de SV sin lubricante. Una de las curvas
tedricas cotresponde a una fuerza f, méxima de 80 mg y la otra a una Jn de 60 mg, coincidiendo
mejor la segunda. Aqui, las curvas tedricas abarcan hasta 61% de deformacién. Si se toma (ver
figura IV.37) a 60 mg como el valor maximo de f;, el esfuerzo normal interparticular se calcula

como en el caso de BG con los siguientes resultados:
Jn=60 mg = 0.0005886 N

Superficie de la particula esférica=2.011%1071? m?
Area de contacto= 1.6758%*10""' m?

Con lo que el esfuerzo normal de contacto es:

Gnmﬁx = 35.12 MPB.
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IV.IX DISCUSION

IV.IX.1 ASPECTOS GENERALES

[.os dos materiales tienen alta capacidad para reducir su volumen bajo presion y consolidarse en
tabletas solidas. Después de hacer la evaluacion, el rango de porcentajes de lubricante que se
pucde considerar conveniente por sus efectos benéficos en algunas de las propiedades mecanicas
es muy restringido, ya que su valor méaximo es de 1%.

il lubricante influye de diferente manera sobre las diversas propiedades mecanicas, es decir,
éstas pueden mostrar tendencias contrarias, algunas poco marcadamente y otras de manera
notable. por lo que para definir pardmetros de uso practico. debe efectuarse una evaluacion de
los aspectos sobre los que més interese su influencia, e investigarse concretamente sobre la
composicion de los materiales a emplear.

I.a presencia de lubricante en el rango conveniente (valores menores a 1% para SV, pudiendo
ser igual a 1% para BG), mejora la compactibilidad (formado de tabletas), aunque no
necesariamente la compresibilidad (reduccion de volumen bajo presion).

La recuperacion viscoelastica de los comprimidos es grande. Practicamente la mayor parte (en
promedio 90%) de la recuperacion total del comprimido ocurre durante el tiempo utilizado para
expulsario de la cdmara de compactacion, En ambos materiales, después de 24 horas de la
expulsion del comprimido, los valores de recuperacion aumentaban, a lo mucho. sélo 3.8 puntos
porcentuales con respecto al valor de recuperacion a cero horas.

[ 2 distribucion de esfuerzos en el material no es uniforme, prueba de ello son los valores mucho
mavores a la unidad (excepto para SV en la etapa 2) que resultan de la relaciéon Esfuerzo
axial/Esfuerzo radial. Es conveniente resaltar la importancia de la velocidad de aplicacion de la
carga. ya que influye considerablemente en la medicion de las resistencias axial y radial (se
recucrda que en este trabajo se usé una velocidad de 5 mm/min).

De particular interés resulta la diferencia en la ruptura radial de los comprimidos de uno y otro
material. es decir, las forma general de la curva esfuerzo-deformacion de la resistencia radial
varia de un material a otro (ver figuras IV.21 y IV.27). Para llegar al esfuerzo maximo, en
ambos materiales se observa un comportamiento practicamente lineal, siendo el comportamiento
posterior la diferencia sustancial, ya que mientras para BG la curva desciende lineal y
abruptamente después del esfuerzo méximo, la curva para SV desciende mas gradualmente de
una manera no precisamente lineal. Esto indica que la propagacion de la fractura ocurre de
diferente manera en cada medio.

Se plantea ahora una hipétesis que se relaciona con la variacién de las propiedades mecdnicas en
ueneral. Se explican dos de sus posibles variantes, considerando en particular la disminucion del
mddulo axial con el aumento del lubricante.

Si el porcentaje de lubricante es pequefio. sus particulas tienden a permanecer “aisladas”,

distribuidas localmente, facilitando el flujo en sus zonas de influencia. Al aumentar la presion y
¢l esfuerzo de contacto, si las particulas de lubricante son mas plasticas o mas fragiles, se
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difunden o se rompen primero y al desintegrarse, su masa actia en los contactos entre particulas
de arcilla. Si no se rompen o no ceden plasticamente, siguen entonces ahi, actuando
puntualmente, Cuando la cantidad de lubricante aumenta y se vuelve relativamente grande,
puede ser que siga facilitando el flujo de las particulas de arcilla, pero su efecto se manifieste
también ahora en el grado de consolidacion, de tal forma que las uniones en el medio sean mds
débiles. En este punto, es de gran importancia mencionar que el estearato de magnesio no logra
formarse en tabletas (se hicieron algunos experimentos que mostraron este hecho) por lo que es
muy probable que mecéAnicamente no contribuye a la consolidacién del medio.

Entonces, el lubricante puede quedar ya sea en forma de particulas discretas dispersas, o bien
difundirse en el medio formando una especie de red que impide una consolidacién adecuada.
Esto dependerd de su interaccion con el material prineipal (arcilla). Con base en ésta hip6tesis
se analiza ahora el comportamiento de cada material.

El efecto del lubricante en BG puede tratarse de la siguiente manera:

Las particulas del lubricante quedan dispersas y en contacto con particulas de arcilla a su
alrededor. Estos contactos lubricante-arcilla son nulos en el sentido de que en ellos no ocurre la
consolidacién, es decir aunque la particula de lubricante estd presente, no ejerce accidon
mecénica (ni de otro tipo) sobre las particulas de arcilla que la rodean. En este sentido, esto
equivaldria a quitar particulas (masa) de lubricante del medio, quedando huecos que no ejercen
fuerzas. Las particulas de arcilla pueden conservar aun cierta interaccién entre ellas, y la
fraccién de interaccion arcilla-arcilla perdida por cada particula a consecuencia del lubricante,
se representa por k. Si la particula lubricante estd en contacto con m particulas arcilla (m es el
numero de coordinacién del lubricante), se “eliminard” adicionalmente, una fraccion km de
masa de particulas de arcilla, En total se eliminaran 1+xm particulas (1 de lubricante mas cierta
proporcidn de particulas de arcilla).

Si en un empaquetamiento de esferas iguales, el porcentaje volumétrico de lubricante se
representa por:

% lub =—— (D1)
m+-1
entonces
1
m+l=—— (D2)
%Inb

Y después de algunas combinaciones algebraicas, la fraccion de particulas perdida es:

vol. perdido 14 xm
vol.total ~— m+1

=%lub(l-x)+x (D3)

De aqui, al aumentar el porcentaje de lubricante, aumentan los contactos “nulos” y la proporcion
de masa de arcilla “inerte”, y entonces el efecto del lubricante no es lineal, sino que se
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amplifica. Esto explica el parametro A presentado en el capitulo de resultados, y que se
intcrpreta como el nimero de contactos efectivos del lubricante (es decir un numero de
coordinacion efectivo m', que simboliza los contactos inertes).

}in cuanto a SV, las propiedades mecénicas y el mddulo en particular, caen abruptamente para la
ctapa 2 (porcentajes de lubricante mayores a 1%). Se puede entonces pensar en que a partir de
1% en adelante, hay suficiente cantidad de lubricante para la formacion de una matriz del mismo
a manera de red difusa en el medio, que no permite mayor interaccion entre las particulas de
arcitla v esto cae en el segundo caso planteado en la hipotesis.

Continuando con los demas aspectos, la presencia de lubricante facilita, definitivamente, la
¢veccién de los comprimidos ayudando con esto a la obtencién de tabletas con un mejor aspecto
y calidad superficial cuando el porcentaje de lubricante es menor a 1%. Sin lubricante, el
comprimido tendia a maltratarse debido a que la friccién con la pared demandaba cargas mucho
mayores para expulsarlo.

Se hace patente la necesidad de investigar los mecanismos de densificacion (fractura tensil, flujo
clasto—pléstico) y de consolidacion predominantes en los dos materiales, con y sin lubricante, ya
que en general, el efecto del lubricante puede depender en gran parte de esos mecanismos. Esto
¢s muy importante ya que por ejemplo, otras investigaciones realizadas con diferentes
materiales, han reportado que la formacién de una pelicula de lubricante alrededor de las
particulas del excipiente, mejora la fluidez, pero contrarresta la formacion de enlaces durante la
compactacion.

[:n ia medicion de la magnitud de algunas propiedades consideradas también en estudios previos
(Viseras y Salazar), no se tomé en cuenta (o al menos no se menciona) la deformacion del piston
(y cojinete) en la aplicacién de la carga. En el trabajo presente, se considerd este importante
detalle, ya que el pistén se comprimia 1.9 mm aproximadamente, en la carga maxima (al hacer
cilculos sin dicha correccidn, se llegaba a resultados un tanto exagerados, por ejemplo en la
altura del comprimido al final de la compactacién y en el porcentaje de deformacién).

1V.IX.1.1 Sobre el modelo teérico y su comparacion con el médulo experimental

Se trabajé sobre un modelo tedrico que toma en cuenta gran parte de los factores que influyen
cn el comportamiento mecénico del medio granular. Por el alcance inicialmente planteado para
este trabajo, se puede decir, con la prudencia pertinente, que el modelo es completo y produjo
muy buenos resultados.

Para BG, la curva del médulo tedrico abarca la regidn de 0 a 32 % de deformacion y concuerda
cxtremadamente bien con la del médulo experimental del material (figuras IV.34 y [V.35). Para
SV. aunque la curva tedrica llega a 61% de deformacién, la concordancia es menos buena que
en el caso de BG, presentando un mejor ajuste en el intervalo de 15 a 30 % de deformacion
(figuras 1V.36 y IV.37). En ambos casos, hay que recordar que la curva tedrica representa un
modelo basado en deformaciones elasticas pequefias de las particulas. La curva tedrica termina
(punto maximo) en donde la deformacion implica que Ja porosidad ha llegado a cero, ya que no
tiene sentido tomar en cuenta porosidades negativas, pero esto no significa que en este punto el
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medio esté completamente consolidado. Entonces, para que la curva teérica abarcara toda la
deformacion (que en ambos casos llega a 75%), o al menos un mayor intervalo, se necesitaria
otro modelo que incluyera los efectos del flujo pléstico y/o fractura de particulas que culminan
la consolidacidn, y que limitara los efectos eldsticos hasta cierto rango, Con base en esto, y en
relacién con la aplicacién practica de los comprimidos, puede decirse que los valores maximos
del moédulo tedrico no serian suficientes para ese propésito, va que el medio no estaria
completamente consolidado y el material no tendrfa las propiedades adecuadas.

El modelo permite “jugar” con los diferentes pardmetros involucrados en las ecuaciones, es
decir, permite mantener constantes a algunos para estimar otros. Cabe complementar esto
diciendo que el médulo de “rigidez” del material es instantineo y no lineal, ya que la curva
esfuerzo-deformacién tampoco es lineal, y no es acertado considerar un médulo total constante
o lineal como en mecénica de suelos, ya que varfa a cada momento y la suposicién de que las
constantes elasticas pueden determinarse a partir del estado elasto-pldstico es intrinsecamente
inconsistente.

IV.IX.2 BENTONITA DE GADOR

La densidad de BG sin lubricante antes de compactar mostr6 valores de alrededor de 1.44 g/ml,
y desciende segilin la cantidad de lubricante presente, siendo de 1.27 g/ml cuando hay un 16 %
de lubricante. Sucede lo mismo con la densidad de los comprimidos recién expulsados variando
de 2.02 a 1.78 g/ml con 0 y 16 % de lubricante respeclivamente,

La deformacién en las curvas de compactacion (figura IV.11), tiende a disminuir conforme el
porcentaje de lubricante aumenta. Para los porcentajes de compactacion corregidos, la tendencia
con respecto al porcentaje de lubricante también es de disminucién, aunque muy ligeramente (de
43 a 39 %).

Aunque la tendencia de disminucion es pequefia y podria entrar en el margen de incertidumbre,
se plantea la siguiente hip6tesis para este fendmeno:

Inicialmente, todas las curvas de compactacion coinciden mis o menos, es decir desde el
principio de la deformacién hasta que ésta comienza a dejar la zona eléstica. I.a separacién entre
cutvas se acentia conforme éstas crecen, y esta separacion origina la diferencia entre las
deformaciones maximas, es decir, la diferencia recae principalmente en la regién plastica final.
Entonces, puede ser que en la fase de deformacion eldstica, el lubricante se manifieste mas o
menos igual, independientemente de su cantidad. En cambio, tal vez su influencia sea mas
notable en la fase de consolidacion pléstica y cuando estd presente en mayor proporcién de
alguna manera fomenta la consolidacion (creacién de uniones permanentes). Al “soldarse” el
material con mayor rapidez, se requeriria un esfuerzo mayor para deformarlo ain méds. Por esto,
con mayor cantidad de lubricante, para el mismo esfuerzo final aplicado, ¢l material se deforma
Menos.

Puede pensarse que esta hipotesis se opone a la de “eliminacion de masa”, presentada en la

seccion IV.IX.1, pero se entiende que precisamente esta contraposicion de ideas puede abrir
lineas de investigacion para la certificacién de una u otra hipotesis.
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La recuperacion, con todas las composiciones estudiadas es considerable. Los valores medios
de recuperacion para después de 24 horas oscilaron entre 15y 21.9%, por lo que se aproximan
siempre al 50 % de la compactacién que el maierial mostré (39 a 43%), vy para una misma
composicion la recuperacion nunca es menor al 36.7 % de la compactacion.

Tanto la resistencia axial como la radial tienden a disminuir conforme el porcentaje de
lubricante aumenta. El médulo eldstico axial, presentarfa una tendencia de disminucién que seria
uniforme y gradual (desde 270 MPa sin lubricante, hasta 128 MPa con 16%), a no ser por el
valor en la composicién de 4%, en la que el médulo se incrementa nuevamente a 268 MPa.

l.os valores medios de la relacion de resistencias (Ea/Er) son siempre mayores a 7.4, aunque
mas o menos estables a excepcion del valor correspondiente a 16%. donde aumenta
abruptamente a 14.5. Esto puede indicar que el uso del lubricante en grandes porcentajes, no
necesariamente mejora la distribucion de esfuerzos en el material.

[.os comprimidos de BG presentan una muy buena apariencia y consistencia. siendo mejores en
este aspecto que los de SV. En cuanto a la prueba de friabilidad, los comprimidos con 0 a 4% de
lubricante perdian unicamente un promedio de 0.03 g después de 120 minutos de desgaste, a
partir de 4% de lubricante, la tendencia de los comprimidos a perder peso fue mayor, perdiendo
(.12 g con 16% de lubricante.

[V.IX.3 SEPIOLITA DE VICALVARO

[.a densidad de SV sin lubricante antes de compactar mostrd en promedio valores de alrededor
de 0.71 g/ml. La densidad de los comprimidos {a 24 horas) con respecto a su porcentaje de
lubricante, aumenta de la siguiente manera: sin lubricante es de 1.22 g/ml, y con porcentajes de
0.5% a 1.3 % se encuentra entre 1.32 v 1.36 g/ml (recordar que con mas lubricante, el material
va no consolidaba).

Hay una transicién importante en el intervalo de 1.0 a 1.3 % de lubricante, porque dentro de él,
existen notables problemas en la consolidacién de comprimidos. Para porcentajes mayores a 1.3
va no hay tal consolidacion.

En cuanto al porcentaje de compactacion, éste aumenta ligeramente con la adicion de lubricante
va que presenta su valor mas bajo (58 %) cuando la arcilla no lo contiene, y la mayor
compactacion (65%) se dio con un 0.5 %. Con mayores porcentajes de lubricante que éste
iltimo la tendencia en la compactacion era de disminucion con variaciones muy pequefias, pero
nunca por debajo de 60.5 %.

También para este material, la recuperacion, con todas las composiciones estudiadas es
considerable. Los valores medios de recuperacion para después de 24 horas oscilaron entre 28.7
v 32.4%, y similarmente que en BG, se aproximan siempre al 50 % del porcentaje de
compactacion que SV mostrd (58 a 65%).

I.os valores de resistencia axial de los comprimidos de la etapa | alternan entre valores de 34

MPa (480.2 kg) para 0 y 1% de lubricante y 24 MPa (340 kg) para 0.5 y 1.2 %. Los valores
medios de resistencia radiat (incluyendo a la etapa 2) fueron muy pequefios. entre 0.41 y 0.91
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MPa (5 y 10.6 kg respectivamente), correspondiendo el valor mas bajo para la arcilla sin
lubricante y el valor més alto para 1%, y el comportamiento es estable.

Para los comprimidos correspondientes a la etapa 2, ocurrié una disminucién drastica en los
valores de resistencia axial, ya que oscilaron entre 2.06 y 2.23 Mpa (29.1 y 31.6 kg). De hecho
se tuvieron problemas para la obtencion de los comprimidos sin lubricante, ya que algunos
presentaban fallas y era necesario “fabricar” otros. Al buscar una explicacién répida a este
fenémeno, las opciones de respuesta son escasas, ya que las condiciones de experimentacion
trataron de conservarse constantes en la medida de o posible, a excepcién de un detalle que se
comenta enseguida. Para la segunda etapa de experimentacién, la Sepiolita de Vicédlvaro se
mantuvo (por descuido) en el desecador durante més tiempo, es decir varios dias en lugar de
solamente 24 horas. Esto pudo haber influido posiblemenie en la cantidad de humedad
contenida en el material, y esto a su vez se manifestd en la resistencia axial y en la
consolidacion y expulsién de los comprimidos, principalmente cuando no contenfan lubricante.
Asimismo, la friabilidad fue mas alta en los comprimidos sin Iubricante. La resistencia radial,
que es de por si muy baja, tal vez no alcanza a manifestar alglin cambio, ya que es estable. De
esta manera, la idea es, que el contenido de humedad podria ser muy importante y se necesita
estudiar la influencia de su variacién en la consolidacién del material.

Los médulos eldsticos axiales, presentan valores que bien tienden a 220 MPa (etapa 1), o bien se
sitian alrededor de 18 MPa (etapa 2). Es de notar también aqui el drastico descenso en el
comportamiento de los comprimidos de la etapa 2 y su relacién con lo explicado en los aspectos
generales (IV.IX.1) y en el parrafo anterior.

La relacion de resistencias (Ea/Er), en la etapa 1 presenta su mayor valor (77.4) en los
comprimidos sin lubricante, para después descender v mantenerse estable alrededor de 35
cuando hay lubricante presente. Aunque ese segundo valor sigue siendo muy alto, el descenso
indica que el uso del lubricante mejord la distribucién de esfuerzos en el material. En cuanto a la
ctapa 2, el cambio en la resistencia axial indujo una mejoria en esta relacion.

Los comprimidos de SV son més “4speros” (menos lisos al tacto) y tienen una mayor tendencia
a desmoronarse, sin que por ello su apariencia y consistencia dejen de ser buenas. En cuanto a la
prueba de friabilidad, los comprimidos sin lubricante fueron los m4s desgastados perdiendo en
promedio de 0.56 g después de 120 minutos de prucba, y los que presentaron menor desgaste
fueron los de 0.4% de lubricante.
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CONCLUSIONES

Este trabajo incluye aspectos experimentales de uso prdctico y aspectos tedricos. Los
primeros se relacionan, principalmente, con la manufactura de comprimidos farmacéuticos.
[.os segundos se orientan al desarrollo de una relacion constitutiva para un medio granuiar,
partiendo de la mecénica en el nivel de contacto interparticular.

Se estudié experimentalmente el comportamiento mecanico de los materiales Bentonita de
Gador y Sepiolita de Vicalvaro con la adicion de varios porcentajes de un lubricante. El
lubricante usado fue estearato de magnesio. Se efectuaron pruebas de compactacion,
eyeccion, resistencia axial, resistencia radial y friabilidad, que arrojaron resultados
cualitativos y cuantitativos, enunciados resumidamente enseguida:

Los dos materiales tienen alta capacidad para reducir su volumen bajo presién y
consolidarse en tabletas sélidas. En promedio BG se compacté 41% y SV 62%.

El porcentaje maximo de lubricante que puede considerarse conveniente por sus efectos
benéficos en algunas de las propiedades mecénicas, es de 1% (valores menores a 1% para
SV. pudiendo ser igual a 1% para BG). En ese rango, el lubricante mejora la compactibilidad
(formado de tabletas), aunque no necesariamente la compresibilidad (reduccién de volumen
bajo presion).

fn promedio, la recuperacion total en BG fue de 17% y en SV de 31%. EI 90% de la
recuperacion total del comprimido ocurre durante su eyeccion.

El lubricante facilita la eyeccion de los comprimidos y con una cantidad de lubricante
adecuada (menos de 1% para SV y menos de 2% para BG), se obtienen comprimidos con
mejor aspecto y calidad superficial. Sin lubricante, el comprimido tiende a maltratarse en la
eveccion.

Los comprimidos de un mismo material muestran una forma tipica de fractura (radial o
axial), es decir, la forma de ruptura radial varia de un material a otro, siendo también asi en
la ruptura axial.

Se planted una hipotesis que relaciona la presencia de lubricante con la variacion de las
propiedades mecanicas de un medio granular en general. La hipotesis considera dos
posibilidades: 1)el lubricante vuelve inerte mecanicamente a cierto porcentaje del material,
es decir, la adicién de lubricante equivale a disminuir el nimero efectivo de contactos entre
particulas, 2)Llega a formarse una red de lubricante difundida en el medio que afecta a la
consolidacién.

Se presenté un modelo teérico para el médulo de rigidez del material. El modelo representa
la etapa elastica del modulo e integra gran parte de los factores que intervienen en el
comportamiento mecanico del medio. La curva del mddulo teérico concuerda muy bien con
la del médulo experimental en el rango de deformacién correspondiente.
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ORIENTACION PARA INVESTIGACIONES FUTURAS

Debe estudiarse la estructura del medio a nivel mesoscdpico y microscopico, para conocer los
mecanismos predominantes que intervienen en la consolidacién en cada uno de los materiales
(con y sin lubricante) y relacionarlos con el comportamiento macroscépico. En el caso de
materiales con lubricante, seria especialmente interesante conocer la forma en que las particulas
de esta segunda fase se combinan con el excipiente al ser mezclados y si después de la
compactacion, el lubricante se consolida en una fase continua (cuando se forma una pelicula
alrededor de las particulas del excipiente, mejorando la fluidez) o dispersa, y los efectos de uno
u otro caso.

Pueden fabricarse camaras de compactacién (dados) instrumentadas, para medir la deformacion
que experimentan ¥y conocer indirectamente la presién que e} material ejerce en las paredes y en
el pistén inferior. Para esto, y para estimar ademas la variacién de la friccion pistén-cAmara, se
pueden emplear tres celdas de carga: una que mida la fuerza de compactacién que ejerce el
piston superior, otra que mida la fuerza que experimenta el pistén inferior y la tercera cargando
a la cdmara de compactacion, para medir la fuerza de que el material y piston ejercen sobre ella.

La viscoelasticidad de los comprimidos puede depender posiblemente del aire atrapado en el
medio. Para investigar al respecto, podria construirse una cdmara de vacio dentro de la cuél se
guarde la arcilla y ahi mismo se llepe la camara y se compacte el material mediante
mecanismos controlados externamente a la cAmara,

Obtener G, E y v (mddulo de corte, elastico y relacidn de poisson) de las pastillas mediante la
medicién de los esfuerzos y desplazamientos reales durante la ruptura radial y axial, utilizando
métodos Opticos para una medicion més exacta de los desplazamientos (ensanchamiento v
contraccién del comprimido).

Otras variantes en la experimentacién contemplarian pruebas con otro lubricante y con
diferentes velocidades de compactacidén. Debe pensarse también en la influencia del contenido
de humedad en el material, aunque esto implica otras dificultades técnicas relacionadas con el
control de esta variable.

Como una alternativa de la compactacién uniaxial, existe la compactacién triaxial.
Experimentos complementarios podrian consistir en pruebas de permeabilidad del medio
(inyeccion de un fluido), asi como de solubilidad de comprimidos (desintegracion dentro de un
liguido).

Colateralmente al trabajo experimental, las areas de investigacion tedrica y de simulacion
numérica evidentemente brindan oportunidades de exploracion.
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All that is, was and will be

universe much too big to see

time and space never ending
disturbing thoughts, questions pending
limutations of human understanding
too quick to criticize

obligation to survive

we hunger to be alive

All that 1s, ever
ever was

will be ever
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Through the never

In the dark see past our eyes

pursuit of truth no matter where it lies
gazing up fo the breeze of the heavens
On a quest, meaning, reason

came to be, how it begun

all alone in the family of the sun
curiosity teasing everyone

on our home, third stone from the sun

THROUGH THE NEVER
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Serie: 58V1p5 Carga max: 5000 kg (Dcam=12.9 mm, > 375.3 Mpa)

Ho |Displa| Hc % Def |Esf max
#Pas | {(mm) |y (mm)| (mm) | max | (MPa) |
1 10,60 | 840 | 4,08 | 6145 | 375,33 ____Volumenes {ml)
1093 | 861 | 421 | 61,48 | 376,00  Vo=|1,403
1 10,80 | B/45 4,25 | 60,69 | 374,08 Vc=|0,634
110,81 | 843 | 4,27 | 60,51 | 376,09
10,70 | 8,61 3,98 | 62,80 | 374,21 Pensdads {g/ml)
10,47 | 8,38 3,98 | 61,95 | 378,089 do=|0,713
110851 8,78 3,98 | 63,323 L374'21 de=]1,871
1

: n consclidarse. Compctacion=
Serie: 5SV2p0 Carga max: 5000 kg (Dcam=12.9 mm, > 375.3 Mpa)
Ho |Displa| Hec % Def |Esf max

#Pas | {mm) |y (mm)| {mm) | max | (MPa)

1 [1095| 8869 | 4,15 | 62,12 | 37524 Volumenas (ml)
2 1043 | 829 | 4,03 | 61,40 | 375,99 Vo=11,411
3 1085 | 846 | 4,28 | 60,63 | 374,48 © Ve=|0,539
4 11,051 876 | 418 | 62,18 | 375,99 . |
5 10,99 | 8,90 | 3,98 | 63,77 | 375,77 'Densdads (g/m!)
6 10,86 | 8,77 3,08 | 63,39 | 374,63 v do=(0,709
7 8,46 | 4,21 | 80,83 | 376,07 i de=)1,856
8 1

Compciacion= .
Carga max: 5000 kg (Dcam=12.9 mm, > 375.3 Mpa)

Serie: 5SV4p0

1
Ho |Displa! Hc % Def |Esf max
#Pas | (mm) |y (mm)| (mm) | max | (MPa) ‘

1 1045 | 824 | 4,10 | 60,76 | 374,67 [Volumenes (ml)
2 [ 1059 839 | 4,09 | 61,38 | 373,07 | Vo=[1,339
3 10,38 808 | 421 | 59,44 | 374,19 Vc=[0,529
4 11028 8,16 | 4,01 | 60,05 | 374,04 !

5 9,56 | 7,58 | 3,86 | 59,68 | 376,07 IDensdads (g/mil)

6 |1026| 8,03 | 4,12 | 59,87 | 374,94 . do={0,747

7 ;10,35 | 818 | 4,06 | 60,81 | 375,33 | dc=1,889 ]

8 | 1010 60,82 | 376,46 '

Compctacion=#
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ANEXO B

CURVYAS ESFUERZO - DEFORMACI(:)N
DE LA COMPACTACION
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Figura B.1 BG con 0% de lubricante
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Figura B.2 BG con 1% de lubricante
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Figura B.4 BG con 4% de lubricante
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SEPIOLITA DE VICALVARO
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Figura B.8 SV con 0.5% de lubricante
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Figura B.9 SV con 1.0% de lubricante
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Figura B, 10 SV con 1. 1% de tubricante



B RN RN

I L I

Lt eLl1t]

&)

Figura B.11 SV con 1.2% de lubricante (etapa 1)
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Figara B.12 SV con 1.2% de lubricante (etapa 2)
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Figura B.13 SV con 1.3% de lubricante
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Figura B.14 SV con 1.5% de lubricante
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ANEXO C

CURVAS ESFUERZO — DEFORMACION
DF LAS PRUEBAS DE RESISTENCIA TENSIL
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Figura C5. Esfuerzo axial BG 8%
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Figura C6. Esfuerzo axial BG 16%



Esfuerzo Radi
- 'f—*:'—"f_W—F_!i

al RSESORO

e L At B e ¥
— :
i
|
p ;
\ ;
T
1 f
RS . 1. ,/\
. : WW}/ \
/:' B
. |
e § 1 ) i 1 1 1 R 1 I L R
10 L.z 2 2.5
Figura C7 Esfuerzo radial BG 0%
Fafuerza Hagial P2z HipU
— T T T 0 — T I — T
<“ _|
e |
. e
A
- " 1
_____________ S N DO
DA \
/s |
/ L N
\
\ L
\‘*“\
\\‘_A_,_’-—f*‘*“‘“’f// |
\ i
Vs
/‘ 1 1 S N S | 1 ] 1 i I | 1 1
3.5 1.0 { 2 C )
Dei (%)

Figura C8. Esfuerzo radial BG 1%
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Figura CI4. Esfuerzo axial SV 0.5%
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Figura C16. Esfuerzo axial SV 1.1%
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rm

[¥p1

=
R

rzo Fasal R3SVOpd

- 7 T T T T T T T T T T
\LH%\‘; N ]
’/ A ~\‘ |
e :
................ e e \\—"
- ]
N A z 2 2.0 _z 3.0
DL
Figura C20. Esfuerzo radial SV 0.0%
FITuernz Cat al KISVO0pS
T T |
-7 .

Figura C21. Esfuerzo radial SV 0.5%



Esf (MPa)

Est (MPa)

1.5 2.0 2.5 3.
Def {

%)

Figura C22, Esfuerzo radial SV 1.0%

Esfuerzo Radial RSV1Ip]
1‘0 T T T :‘ T T T T : T 3 T T 5 L i T T E T

] e I

1
Def

5 2.0 2.5 3.0
(%)

Figura C23, Esfuerzo radial SV 1.1%



Esfuerzo Roa.al RESVIpZ
| — LI B B | T I —

Figura C25. Esfuerzo radial SV 1.2% fetapa 2)

B T R A i
/ T ~
] BV S )
- , N -
- z C i 2.0 o5 30
Def =t
Figura C24. Esfueizo radial SV 1.2% (etapa 1)
) LSt o Paz ol Polplc
. / T~ N
_ // \‘\KK T 1
ﬁ / \ |
- ’ : \ N
- / :
oo e e e e e
/ ; -
- /./'
23 c iz 2.0 oo 2.0
Def "2



T T T T T T

Fsfuerzo Radial RSVIp3
,I.O 1 T T T : T T T T E T T I ' T

I SR e T S

............................................................................................

5 2.2 2.5
(

1
Def (%)

Figura C26. Esfuerzo radial SV 1.3%



ANEXO D

TABLAS DE DATOS DE LOS COMPRIMIDOS
PARA PRUEBAS DE FRIABILIDAD
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