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The only easy day is yesterday (el unico
dia facil de vivir es ayer) (lema de las marines de Estados Unidos)

DESIDERATA:

Ve placidamente entre el ruido y la prisa. Recuerda que la paz puede estar en el
silencio. Sin renunciar a ti mismo, esfuérzate por ser amigo de todos. Di tu verdad,
quietamente, claramente. Escucha a los otros, aunque sean torpes e ignorantes; cada uno
de ellos tiene también una vida que contar. Evita los ruidosos y agresivos porque ellos
denigran el espiritu. Si te comparas con los otros puedes convertirte en un hombre vano y
amargado; siempre habra cerca de ti alguien mejor o peor que ti. Alégrate tanto de tus

realizaciones como de tus proyectos.

Ama tu trabajo, aunque se humilde es el tesoro de tu vida. Sé prudente en los
negocios, porque en el mundo abunda la gente sin escrupulos. Pero que esta conviccion
no te impida reconocer la virtud; hay muchas personas que luchan por hermosos ideales
y, dondequiera, la vida esta llena de heroismo. Sé ti mismo. Sobre todo, no pretendas
disimular tus sanas inclinaciones. No seas cinico en el amor porque cuando aparece la
aridez y el desencanto en el rostro, se convierte se convierte en algo tan perenne como la
hierba. Acepta con serenidad el consejo de los afios y renuncia sin reserva a los dones de
la juventud. Fortalece tu espiritu para que no te destruyan inesperadas desgracias. Pero
no te crees falsos infortunios. Muchas veces el miedo es fruto de la fatiga y de la soledad.

Sin olvidar una justa disciplina, sé benigno contigo mismo.

No eres mas que una criatura en el universo, no menos que los arboles o las
estrellas; tienes derecho a estar aqui. Y, si no tienes ninguna duda, el mundo se
desplegara ante ti. Vive en paz con Dios, no importa como lo imagines; sin olvidar tus
trabajos y aspiraciones manténte en paz con tu alma, pese a la ruidosa confusion de la
vida. Pese a tu falsedades penosas luchas y suefios arruinados, la tierra sigue siendo
hermosa. Sé cuidadoso, lucha por ser feliz. (Inscripcion fechada en el ano 1692

encontrada en una tumba de la vieja iglesia de San Pablo de Baltimore).
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RESUMEN

En el presente trabajo se determinaron los torques criticos que definen el
inicio del flujo de varias muestras elaboradas con dos diferentes particulas en tres
tipos de fluidos, asimismo se observo la influencia del tamafio de particula, el
medio que se empled como fase continua y la concentraciéon volumeétrica de
particulas. Los dos tipos de particulas estudiadas previamente hidratadas, fueron:
semillas de mostaza y particulas de resina de intercambio i6nico; los fluidos que
se utilizaron como fase continua fueron: el agua como modelo de newtoniano, una
dispersion de carboximentilcelulosa de sodio (CMC) como fluido de la potencia y
una disolucidon de xantana-gelana-lactato de calcio-azicar como fluido
viscoelastico. Se manejaron diferentes concentraciones volumétricas de particulas
dependiendo de la fase continua y del tamafno de particula. Las muestras
preparadas a las diferentes concentraciones se caracterizaron con la geometria de
paletas en un recipiente con deflectores, de manera que se cumpliera con la
analogia Couette-Searle para cilindros concéntricos. Las particulas en la
disolucién viscoelastica no presentaron una resistencia inicial para fluir, por lo que
no se determind el torque critico. Para el caso de las particulas en agua y en la
dispersion de carboximetilcelulosa de sodio, se encontr6 que a mayor
concentracién de particulas aumentaban los torques criticos registrados,
independientemente de la fase continua empleada, obteniéndose torques criticos
mayores en agua y en las muestras con particulas de mayor tamano. Se calculo

finalmente el respectivo esfuerzo de fluencia (o, ).



1. INTRODUCCION

Con el crecimiento de la Industria de Alimentos, se han identificado
procesos en los cuales hay etapas criticas por el tipo de fluidos a transportar, tal
es el caso de fluidos con particulas en suspension. El tamano de las particulas
puede variar desde tamanos coloidales hasta particulas milimétricas, en este caso
la caracterizacion reologica con geometrias convencionales se dificulta, ya que la
separacion entre geometrias es limitada ademas de que se presenta
sedimentacion de las mismas.

La caracterizacion de suspensiones con particulas milimétricas se ha
realizado aumentando las dimensiones y alargando la separacién entre las
geometrias en reémetros tradicionales, por ejemplo la geometria de cono y plato
(Cross y Kaye, 1986) y placas paralelas (Pordesimo y col., 1994), en donde se
obtuvieron velocidades de cizalla pequefias (<10 s'), o en una geometria de
cilindros concéntricos (Coussot y Piau, 1995), con velocidades de cizalla
intermedias (<70 s).

Otra alternativa para evaluar las propiedades reologicas de este tipo de
suspensiones ha sido la aplicacién de los principios de mezclado. Se han probado
diferentes tipos de impulsores, pero sélo los de paletas y la cinta helicoidal
(Martinez-Padilla y col., 1999) evitan los problemas encontrados para fluidos
viscosos en mezcladores de geometria pequefia, como son un mezclado
heterogéneo, flujo con circulacién lenta y el movimiento del fluido nulo cerca de las
paredes del recipiente contenedor. Ademas con estos impulsores se puede
considerar flujo similar a cilindros concéntricos (analogia de Couette-Searle) en

fluidos con alta viscosidad aparente (Barnes y Carnalli, 1990).



La geometria de paleta puede ser una alternativa comercial para la
caracterizacion de suspensiones con particulas esféricas milimétricas ya que ésta
ha sido utilizada ampliamente en la determinacion del esfuerzo de fluencia (o) en
sistemas tales como: suspensiones de arcilla, grasas, espumas y emulsiones sin
danar gravemente la estructura (Barnes y Carnalli, 1990).

En este estudio se pretende evaluar las propiedades de flujo de dos tipos
de particulas en tres diferentes fluidos (newtoniano, potencia y viscoelastico),
partiendo de las particulas sedimentadas hasta la incorporacion completa en el
fluido, proponiendo una nueva metodologia para evaluar propiedades de flujo de
suspensiones con particulas milimétricas que modelen un fluido alimenticio como
pueden ser frijoles, frutas en almibar, y todos aquellos fluidos alimenticios que
tengan particulas groseras en suspension.

Inicialmente se presentan los antecedentes sobre reologia, fluidos y tipos
de fluidos, prediccion de viscosidad de suspensiones y reometria, en donde se
incluyen la geometria de cilindros concéntricos y la correccion de efectos finales,
asi como la geometria de paletas y los limites del régimen de flujo que se pueden
alcanzar con la misma. Posteriormente se presentan los materiales y métodos
empleados en donde se explican las diferentes técnicas para la caracterizacion de
fluidos y particulas, asi como la seleccion de los sistemas en estudio, seguido de
los procedimientos reolégicos aplicados para determinar las propiedades de flujo.
Para finalizar se analizan los resultados obtenidos y se presentan las conclusiones

del estudio.



2. ANTECEDENTES
2.1 DEFINICION DE REOLOGIA.

Reologia es la ciencia que estudia la deformacion y flujo de materiales, es
decir la reologia estudia la manera en que responden los materiales al aplicarseles
un esfuerzo o deformacion (Steffe, 1992).

Los principales conceptos teoricos de reologia son de cinematica,
relacionados con aspectos de deformacion geométrica y de flujo; de leyes de
conservacion relacionadas con la fuerza, el esfuerzo e intercambios de energia; y
la relacion constitutiva particular de cada material. La relacion o ecuacion
constitutiva sirve para unir el movimiento y la fuerza, y asi poder describir
completamente los procesos de flujo, lo cual es de suma importancia para resolver
problemas de ingenieria (Tanner, 2000).

Todos los materiales tienen propiedades reoldgicas y el area es relevante
en algunos campos de estudio como es la geologia y mineria, procesos de
plasticos, mecanica de suelos, fabricacion de pintura y dispersion de pigmentos,
bioingenieria y cosmetologia, entre otras aplicaciones. En la ciencia de los
alimentos, hay numerosas areas donde los parametros reologicos son necesarios,
como por ejemplo (Steffe, 1992):

a) Calculos de ingenieria para procesos en los cuales se encuentran
numerosos equipos como bombas, extrusores, mezcladores,
intercambiadores de calor, homogenizadores y viscosimetros.

b) Determinacion de funcionalidad de los ingredientes.

c) Control de calidad del producto intermedio y final.

d) Pruebas de vida de anaquel.

ted



e) Evaluacion de textura del alimento para correlacionarlo a resultados

sensoriales.

2.2 DEFINICION DE FLUIDO

Un fluido es una sustancia que se deforma continuamente cuando se
somete a un esfuerzo de cizalla, sin importar cuan pequeno sea este esfuerzo.

En la Figura 2.1 se muestra una sustancia entre dos placas paralelas
separadas a una distancia pequena siendo ellas lo suficientemente grandes para
que las condiciones en sus limites se puedan despreciar. La placa inferior esta fija
y se aplica una fuerza ( F ) a la placa superior, ejerciéndose entonces un esfuerzo
de cizalla (F/ A) sobre cualquier sustancia entre las placas. A representa el area
de la placa superior. Cuando la fuerza ( F ) causa que la placa superior se mueva
con una velocidad uniforme, sin que importe lo pequefa que sea la magnitud de
(F ), se puede concluir que la sustancia entre dos placas es un fluido (Streeter y

Wylie, 1988).

a d

Figura 2.1 Deformacion resultante de la aplicacion de una fuerza cortante constante
(Steeffe,1992).

Se considera que el fluido en contacto inmediato con una frontera solida

tiene la misma velocidad que la frontera, es decir, no hay deslizamiento en la



frontera. Este es un hecho experimental que ha sido verificado en un sin numero
de pruebas con diversos tipos de fluidos y materiales. El fluido en el area abcd
fluye a la nueva posicién ab'c'd, con cada particula del fluido en movimiento
paralelo a la placa y variando la velocidad (v ) de modo uniforme desde cero en la
placa estacionaria hasta (U ) en la placa superior. Los experimentos muestran
que, siendo constantes oftras cantidades, la fuerza (F) es directamente

proporcional al area (A4) y a (U ) e inversamente proporcional al espesor (7). En

forma de ecuacion,

- 4 721
F ,uAdy ( )

Donde u es el factor de proporcionalidad e incluye el efecto del fluido en

; y ; F
particular. Si el esfuerzo de cizalla o = r

o=py— (2.2.2)

Larazén U/t es la velocidad de la linea ab, o es la rapidez de deformacion
de cizalla del fluido, es decir, la rapidez de decremento del angulo had . La
velocidad también se puede escribir du/dy, ya que U/t y du/dy expresan la
velocidad de cambio dividida por la distancia sobre la cual ocurre el cambio. Sin
embargo, du/dy es mas general, ya que es valida para situaciones en las que la
velocidad de cizalla y el esfuerzo de cizalla cambian con y. El gradiente de
velocidad du/ dy también se puede visualizar como la rapidez con la que una capa

se mueve en relacion con una capa adyacente. En forma simplificada, la ecuacion

Se expresa como:



o= uy (2.2.3)
que corresponde a la relacion entre el esfuerzo de cizalla y la velocidad de cizalla
para el flujo unidimensional de un fluido. El factor de proporcionalidad u se
denomina viscosidad del fluido, y la ecuacion anterior representa la ley de

viscosidad de Newton (Streeter y Wylie, 1988).

2.3 TIPOS DE FLUIDOS

Una sustancia plastica se deformara cierta cantidad proporcional a la
fuerza, pero no continuamente cuando el esfuerzo aplicado es menor que el
esfuerzo de fluencia. Si se colocara arena entre las dos placas, la friccion de
Coulomb requeriria una fuerza finita para causar un movimiento continuo (Streeter

y Wylie, 1988). El esfuerzo de fluencia o, se define como el esfuerzo de cizalla

minimo requerido para un flujo inicial (Steffe, 1992), éste se puede determinar por
diversos métodos (Steffe, 1992), entre ellos se encuentra el método de esfuerzo al
flujo inicial en el cual se mide el esfuerzo que provoca el movimiento de la

geometria de paleta, empleado por Nguyen y Boger (1985) y Qiu y Rao (1988).

2.3.1 Clasificacion de los fluidos segln su viscosidad.

Los fluidos se clasifican en newtonianos o no-newtonianos. En el flujo
newtoniano hay una relacion lineal entre la magnitud del esfuerzo de cizalla
aplicado y la velocidad de cizalla resultante, n es una constante en la ecuacion
2.2.1, como se muestra en la Figura 2.2. En el fluido no-newtoniano hay una

relacion no lineal entre la magnitud del esfuerzo aplicado y la velocidad de cizalla.



Los gases y liquidos delgados tienden a ser fluidos newtonianos, mientras que los
hidrocarburos espesos de cadena larga pueden ser no-newtonianos (Streeter y

Wylie, 1988).

(

Q

Esfuerzo de cizalla

(),

Velocidad de Cizalla (%)
Figura 2.2 Clasificacién de los fluidos (Streeter y Wylie, 1988).

2.3.2 Comportamiento de los fluidos.

En algunos fluidos, los cambios en su estructura interna ocurren muy
rapido, y un nuevo esfuerzo correspondiente a la nueva velocidad de cizalla se
alcanza instantdneamente. Tales fluidos son llamados independientes del tiempo.
Para los fluidos dependientes del tiempo, los cambios estructurales son

considerablemente mas lentos, y el esfuerzo de cizalla cambia lentamente hasta



encontrar un valor estable correspondiente a la nueva velocidad de cizalla
(Cheremisinoff, 1988).

Los fluidos pueden ser divididos en tres clases basandonos en su
comportamiento de flujo: fluidos puramente viscosos independientes del tiempo,
fluidos puramente viscosos dependientes del tiempo, y fluidos viscoelasticos. Las

tres clases se pueden observar mejor en el Cuadro 2.1 (Cheremisinoff, 1988).

Cuadro 2.1 Clasificacion de fluidos de acuerdo al comportamiento de flujo

Fluidos T a———
) Puramente viscosos )
Independientes del tiempo Dependientes del tempo

Sin esfuerzo de Con esfuerzo de

fluencia fluencia Tixotropico Viscoelastico

Newtoniano Bingham

Pseu_dopléstico Herschel-Bulckley Antitixotropico

Dilatante Casson

2.3.3 Fluidos independientes del tiempo

Fluidos Newtonianos

La clase mas simple de fluidos reales la comprenden los fluidos
newtonianos para los cuales su ecuacion esta dada por la ley de Newton, como se
describio anteriormente.

o= puy (2.3.1)

La viscosidad es una propiedad del fluido que es funcion de la temperatura

y la presion (para un sistema de una sola fase y un solo componente). Con la

temperatura la viscosidad de los liquidos disminuye (Figura 2.3).



Una gran lista de fluidos no sigue la ley de la viscosidad de Newton, y
ademas, pueden presentar otras caracteristicas como dependencia del tiempo,
viscoelasticidad o esfuerzo de fluencia. Un fluido con alguna de estas
caracteristicas se denomina no-newtoniano.

Para los fluidos no-newtonianos es necesario definir la "viscosidad

aparente” (77, ) como:

=2 (2.3.2)
7

La viscosidad aparente es una funcion de la velocidad de cizalla para
materiales no-newtonianos y es andlogo a la viscosidad de los fluidos
newtonianos. Mientras que la viscosidad newtoniana no varia con la velocidad de

cizalla, la viscosidad aparente de los no-newtonianos si lo hace (Cheremisinoff,

1988).

Fluidos fluidificantes a la cizalla o pseudoplasticos

Los fluidos pseudoplasticos son cominmente referidos como fluidificantes o
adelgazantes a la cizalla porque su viscosidad aparente disminuye con la
velocidad de cizalla. El grado de aumento del esfuerzo de cizalla para tales fluidos
disminuye con el aumento de la velocidad de cizalla (Figura 2.3). El cizallamiento
modifica rapidamente la estructura interna del fluido y es reversible, por lo que la
dependencia del tiempo no se manifiesta.

Muchos fluidos pseudoplasticos son adelgazantes a la cizalla a velocidades
de cizalla intermedias y son newtonianos a velocidades de cizalla altas y bajas.

Debido a que las velocidades de cizalla dependen de las propiedades intrinsecas



de cada material, se reportan datos obtenidos experimentalmente (Cuadro 2.2) de
intervalos de velocidad para algunas operaciones especificas (Lapasin y Pricl,
1995). El comportamiento newtoniano se encuentra en fluidos de bajo peso
molecular, soluciones de polimeros altamente diluidas y sistemas dispersos de
bajo contenido de fase dispersa. El comportamiento reoldgico llega a ser
adelgazante a la cizalla cuando el peso molecular del fluido aumenta, como en el

caso de disoluciones de polimeros, o cuando la concentracion del polimero o

contenido de la fase dispersa aumenta.

Cuadro 2.2 Velocidades de cizalla de operaciones industriales y aplicaciones a productos.

Operacion lntervalq de velq‘cidad de

cizalla (s')

Sedimentacion de particulas finas en un fluido 10°-10"

Equilibrio debido a la tensién superficial 107 -10"

Drenado por gravedad 10" - 10’

Mezclado y agitacién de liquidos 10" - 10°

Flujo en tuberias _ 10°-10° |

Aplicacion de cremas y lociones 10° - 10°

Lubricacion ] 10° - 10’

Debido a su simplicidad, hay una relacion de la ley de la potencia que es la
mas usada, a pesar de no describir el comportamiento newtoniano encontrado en
los extremos en la mayoria de los fluidos pseudoplasticos. La ecuacién de la ley

de la potencia u Ostwald-de Waele es:

o =Ky ( 23.3)
Es una ecuacion de dos parametros, el parametro K es llamado indice de
consistencia y » es el indice de comportamiento al flujo. Ambos son funcién de la

temperatura y la presion, pero K es mas sensible a la temperatura que n

(Cheremisinoff, 1988).



Notese que si n =1 la ecuacion anterior se reduce a la ley de la viscosidad
de Newton. Para n <1, el comportamiento pseudoplastico o fluidificante a la cizalla
predomina, ademas si »>1, el comportamiento dilatante o espesante a la cizalla
se observa, de acuerdo a Cheremisinoff (1988), la viscosidad aparente para un

fluido que sigue la ley de la potencia es
a
n,=—=Ky"! (2.3.4)
¥

Mostrando que si n< 1, 5, disminuye con la velocidad de cizalla. El valor

de n esla pendiente del reograma o vs 7 en coordenadas logaritmicas.

Fluidos espesantes a la cizalla o dilatantes

Los fluidos espesantes a la cizalla (llamados también dilatantes) son
aquellos donde la viscosidad aparente aumenta con la velocidad de cizalla.
Tomando valores apropiados de los parametros, las ecuaciones desarrolladas
para los fluidos pseudoplasticos se aplican a los fluidos dilatantes. Por ejemplo, la
ecuacion de la ley de la potencia se usa con n mayor a la unidad para fluidos

dilatantes (Cheremisinoff, 1988).

Fluidos Plasticos (fluidos con esfuerzo de fluencia)

Ciertos fluidos no se deforman continuamente a menos que un limite o
“esfuerzo de fluencia" sea excedido. Estos son cominmente conocidos como
fluidos plasticos. En el caso mas simple estos fluidos se comportan de una manera

idéntica a los fluidos newtonianos una vez que se rebase el esfuerzo de fluencia.



En otros casos la curva de flujo es la misma que para un fluido pseudoplastico o
dilatante pero comenzando a fluir después de exceder un esfuerzo inicial, como se

observa en la Figura 2.3.

Casson o Hershel

Bulkley
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Newtoniano
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¥ T

4 'Y

n logn| ™

——Binghan Reoespesante

Newtoniano

"o Reofluidificante

-

Y log ¥

Figura 2.3 Curvas de fluidos con diferente comportamiento reolégico (Darby, 1996).

Las ecuaciones representativas para estos fluidos son modificaciones a las
empleadas para fluidos newtonianos o que siguen la ley de la potencia.
Modelo de Bingham. La ecuacion de Bingham esta dada por

o=0,+1,7 (2.3.5)



donde o, es el esfuerzo de fluencia, y 7, es la viscosidad plastica.

Modelo para fluidos Hershel-Bulkley . El modelo esta expresado como:
oc=0,+Kyp" (2.3.6)
y es una simple combinacién de las ecuaciones de Bingham y de la ley de

la potencia, el comportamiento pseudoplastico o dilatante depende de si n es

menor o mayor a la unidad (Cheremisinoff, 1988).

2.3.4 Fluidos dependientes del tiempo de cizalla.

Los fluidos descritos anteriormente tienen un comportamiento de flujo que
responde instantdneamente a cambios repentinos en la velocidad de cizalla. Hay
una clase de fluidos denominados dependientes del tiempo para los cuales el
tiempo de respuesta es apreciable. Para estos fluidos la variacion de la velocidad
de cizalla en el esfuerzo de cizalla cambia lentamente con el tiempo hasta que se
establece un esfuerzo en equilibrio correspondiente a la velocidad de cizalla a la
que se modificd. Los fluidos dependientes del tiempo son clasificados
generalmente como tixotropicos o antitixotrépicos

Fluidos tixotropicos

A una velocidad de cizalla dada, el esfuerzo de cizalla disminuye
lentamente con el tiempo hasta que se alcanza un estado de equilibrio. Tales
fluidos se comportan como fluidos pseudoplasticos dependientes del tiempo.

Fluidos antitixotrépicos

Para estos fluidos el esfuerzo de cizalla a una velocidad de cizalla

constante aumenta lentamente con el tiempo hasta llegar a un valor de equilibrio.



Tales fluidos se comportan como fluidos dilatantes dependientes del tiempo

(Cheremisinoff, 1988).

2.3.5 Modelos Estructurales.

La mayoria de los fluidos que no presentan esfuerzo de fluencia
generalmente se aproximan al comportamiento newtoniano a muy altas y muy
bajas velocidades de cizalla (o esfuerzos), y presentan comportamiento
fluidificante a velocidades medias. Tal comportamiento se describe como
viscosidad estructural el cual es caracteristico de un material con cierto grado de
estructura (por ejemplo geles), la cual puede ser rota a alta cizalla pero se
recupera a baja cizalla. Mas de dos parametros se requieren para describir el
comportamiento viscoso de estos fluidos, y se han propuesto una variedad de
modelos que tienen estas caracteristicas tipicas, un modelo estructural clasico es

el propuesto por Carreau (Cheremisinoff, 1988):

Ty =1,
n=p—=e iy, (2.37)
i+
pe—tele o p (2.3.8)

2
1+ 32!
d(‘

Donde 7, y 7. son las viscosidades limite a alta y baja cizalla. El
parametro 1 es una constante del tiempo y o, es el esfuerzo correspondiente

asociado con la transicion de flujo newtoniano a baja cizalla al comportamiento no-

newtoniano.



Estos valores estan relacionados por A1 =n,/c,. A velocidades de cizalla
intermedia el modelo se reduce al modelo de la ley de la potencia, y « (0 () esta

relacionado con el indice de comportamiento al flujo, por:
n :(1—2(x):(l+2ﬁ)_l (2.3.9)
Cuando (A7) >>1 la ecuacién de viscosidad de Carreau se reduce al modelo

usual de dos parametros de la ley de la potencia, como:

n=n(A)" " ()" (2.3.10)
Suponiendo que K =, ()"’

En la Figura 2.3 se presentan algunos de los comportamientos reoldgicos

mas comunmente encontrados.

2.3.6 Fluidos viscoelasticos

Si para los fluidos descritos anteriormente el esfuerzo de cizalla fuera
retirado, la deformacién terminaria, pero no hay tendencia del fluido para
recuperar su estado original indeformado. Algunos fluidos tienen la propiedad de
recuperar parcialmente su estado original después de quitar el esfuerzo. Tales
fluidos tienen propiedades similares a soélidos elasticos, asi como a liquidos
viscosos, y son denominados viscoelasticos.

Las propiedades elasticas de tales fluidos nos llevan a un comportamiento
interesante e inusual. El ejemplo mas claro es el que se presenta cuando el fluido
trepa por el eje impulsor, o el llamado también "efecto Weissenberg", mostrado por

este tipo de fluidos. Contrariamente, si un cilindro rotatorio o eje impulsor se



sumerge en un liquido puramente viscoso, la superficie del liquido se disminuye
cerca del eje impulsor debido a las fuerzas centrifugas (Cheremisinoff, 1988).

El comportamiento elastico se puede evaluar por métodos viscométricos al
determinar las diferencias de esfuerzos normales. Alternativamente, la funcion
lineal del material viscoelastico se determina por experimentos que incluyen
pequenas deformaciones. La mayoria de estas técnicas se divididen en dos
categorias: métodos estaticos y métodos dinamicos. Los métodos estaticos
involucran curvas de relajacion o de fluencia y las pruebas dinamicas involucran la

aplicacion de una deformacion oscilatoria (Steffe, 1992).

Fluencia y Relajacion de esfuerzos.
En una prueba de fluencia, una sustancia se somete a un esfuerzo

constante o, y la deformacion y correspondiente se mide en funcion del tiempo

#(1). Los datos son usualmente presentados en términos de fluencia, en funcion
del tiempo.

J=fl)=-L (2:341)

En una prueba de relajacion de esfuerzos, se aplica una deformacion

constante y_,.sane @ 1@ muestra y se mide la variacion de esfuerzos sobre el

tiempo, o(r). Los datos se presentan cominmente en términos de un médulo de

relajacion de esfuerzos, en funcion del tiempo (Steffe, 1992).

G=/{)=—— (2.3.12)

700;:3‘ tan te
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Pruebas dinamicas

El comportamiento viscoelastico de los fluidos se puede determinar por
pruebas dindmicas donde la muestra se somete a un movimiento oscilatorio (el
movimiento varia armonicamente con el tiempo) cuando se coloca en varias
geometrias, como son cono y plato o placas paralelas.

Normalmente se aplica una deformacién sinusoidal a la muestra,
provocando un nivel de esfuerzo que se transmite a través del material. La
magnitud y el tiempo de desfasamiento de la transmisién depende de la naturaleza
viscoelastica de la sustancia. En materiales altamente viscosos la energia se
disipa a causa de la fricciéon, mientras que ésta se almacena en mayor proporcion
en materiales altamente elasticos. Asimismo, el tiempo de desfasamiento (llamado
también fase lag) es grande para sustancias muy viscosas pero pequefio para
materiales que muestran un alto grado de elasticidad.

Realizando este tipo de pruebas se conocen los parametros viscoelasticos
del material: modulo complejo (G) modulo de pérdida (G''), modulo de
almacenamiento ('), viscosidad compleja (r;'], viscosidad fuera de fase (1"'),
viscosidad dinamica (i'). Algunas veces las pruebas dinamicas son llamadas
"pruebas oscilatorias de pequefia amplitud" porque se emplean pequenas
deformaciones para mantener la respuesta lineal del comportamiento viscoelastico
(Steffe, 1992).

Una funcién material que cominmente se utiliza para describir el
comportamiento viscoleastico es la llamada tan &, la cual es también una funcién

de la frecuencia:



tan(5) = E i (2.3.13)
7

Los parametros de viscoelasticidad definidos anteriormente se definen
mejor si se observa el comportamiento ideal. Un material es un material elastico
ideal (soélido hookeano), si el esfuerzo y la deformacion estan en fase y 6 =0. De
ahi, G" y n' son también igual a cero porque no hay disipacion viscosa de
energia. En este caso, G' es una constante igual al médulo de cizallamiento (G).

Si un material se comporta como una sustancia viscosa ideal (un material
newtoniano ideal), el esfuerzo y la deformacion estan 90° fuera de fasey 6 =7/2.

G' y "' se hacen cero porque el material no almacena energia; n', sin
embargo, es constante e igual a la viscosidad newtoniana (u).

Un comportamiento similar es observado para fluidos no-newtonianos

cuando la frecuencia se aproxima a cero (Steffe, 1992).

2.4 VISCOSIDAD DE SUSPENSIONES
2.4 1 Definicion de suspension

Imaginemos un sistema disperso como resultado de romper una superficie
en particulas de dimensiones, que algunas veces dejen de ser visibles en el
microscopio optico ordinario. Las particulas asi formadas quedan en dispersion en
el medio que rodea la superficie. Las particulas constituyen la fase dispersa y el

medio recibe el nombre de medio de dispersion (Toral, 1973).



Se dice que estas particulas estan en estado coloidal, que es el estado que
toda clase de materia puede tomar cuando esta finamente dividida (al tamano
coloidal) y dispersa en un medio en el cual conserva su identidad como particula.

Como todos los materiales pueden adquirir el estado coloidal, podemos
clasificar los sistemas coloidales en funcion de los estados de la fase dispersa y
del medio de dispersion, en diversas clases (Cuadro 2.3)

Cuadro 2.3 Clasificacion de sistemas coloidales (Toral, 1973)

Medio de dispersion Fase dispersa Sistema (ejemplo)
“Gas Gas No se forma, pues la mezcla es homogénea
Gas Liguido Niebla
Gas Sdlido Humo
Liquido Gas Espuma
Liquido Liquido Emulsion
Liquido Solido Suspension
Solido Gas Espuma solida
Salido Liquido Emulsion solida
Solido ~ Solido Ciertas aleaciones

También se pueden definir los sistemas dispersos por un intervalo dado de
tamafio de particula (Cuadro 2.4)

Cuadro 2.4 Clasificacion de suspensiones en funcion del tamano de particula (Toral, 1973).

Longitud mayor (cm)

Superficie /unidad de volumen cm?/cm®
Lado para cubos,

diametro para esferas) (cHbos) N
1 6
10 60 Suspensiones groseras
107 600
107 6 x 10° Suspensiones ordinarias
10* 6x 10°

Limite de resolucion del microscopio 6ptico

10° 6 x10°

10° 6x 10° ; : 0
107 6x 10" Suspensiones coloidales tipicas
10*® — Soluciones verdaderas




En el Cuadro 2.4 se observa que el sistema con particulas milimétricas
entra en la clasificacion de las suspensiones no coloidales o suspensiones
groseras, debido al gran tamario de las particulas que se emplearan.

Las particulas en suspension experimentan muchisimas colisiones por
segundo, unas con otras, y si en cada una de estas colisiones las particulas se
adhirieran mutuamente, la suspension sélo duraria segundos o minutos. Esto esta
en funcion de la concentracion, viscosidad del medio y la temperatura (Toral,

1973).

2.4.2 Viscosidad de suspensiones coloidales.

Las ecuaciones que se emplean para las suspensiones coloidales pueden
servir de base para la obtencion de las ecuaciones para las suspensiones no
coloidales o suspensiones groseras. En 1906, Einstein estudio el caso extremo de
una dispersién que contenia particulas esféricas todas del mismo tamano.

En este caso no habia ni fuerzas estaticas entre las particulas ni
interacciones dinamicas causadas por el movimiento de las particulas. Asi, pues el
modelo de Einstein era una dispersion en que las particulas distaban tanto unas
de ofras que podia considerarse que cada una de ellas se movia en un volumen
infinitamente grande de liquido. Para este modelo, Einstein obtuvo la siguiente
ecuacion:

Ny =N (1+2,50) (2.4.1)

donde 7,, es la viscosidad del medio de dispersion, n, la viscosidad de la

dispersion y ¢ la fraccion volumen de la fase dispersa, esto es, la relacion entre el
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volumen de la fase dispersa y el de la dispersion (Toral, 1973). La ecuacion de

Einstein puede escribirse en la forma

Mo = Mo

n mil

=2.5¢ (2.4.2)

que proporciona el aumento relativo de la viscosidad de la dispersion llamado

viscosidad especifica (Toral, 1973).

2.4.3 Viscosidad liquidos viscosos con particulas no coloidales.

Se han obtenido pocas expresiones tedricas para predecir la viscosidad de
una suspension concentrada de particulas monodispersas que no interactuan con
un liguido viscoso newtoniano.

Una de las ecuaciones con mas éxito es descrita por Frankel y Acrivos
(1967), quienes asumieron que el incremento de la viscosidad debida a la adicion
de particulas se debe a la disipacion de energia que se da en la delgada capa de
liquido entre las esferas. Estos autores asumieron que la disipacion debida al
estrecho movimiento fue predominante y debido a que el movimiento de
deslizamiento fue insignificante. Promediando la energia disipada por todas las
parejas posibles de particulas en la suspension obtuvieron la siguiente ecuacion

para la viscosidad relativa (15,), esto es, la proporcion de la viscosidad de la

suspension en la viscosidad de la fase continua.

%
=2 (%_) (2.4.3)
1)

R



Aqui ¢, es la maxima concentracion volumeétrica posible de particulas y es
el valor de la fraccién volumen de esferas (¢) en la cual la viscosidad de la
suspension puede ser infinitamente grande. La ecuacion representa correctamente
datos para valores intermedios de ¢, pero como es claro, esta ecuacion no se
puede reducir a la ecuacion (2.4.1), es decir, cuando ¢ —> 0. Aunque el proceso
para llegar a la ecuacion (2.4.3) fue inadecuado vy la disipacion de interacciones
pares es tan pequefa para ser responsable de los valores de viscosidad

observados, se puede considerar la ecuacion (2.4.3) como una ecuacion empirica

exitosa.

Otra ecuacion empirica exitosa surge de la realizacion de una curva que se

puede obtener si se grafica la viscosidad relativa en funcion de % en la cual ¢,

esta determinada por datos experimentales. De esta manera Chong y col., 1971,

demostraron:

y 2
140.75| L% (2.4.4)

4
=7,

Me =

La cual se puede reducir a la ecuacion (2.4.1) a valores pequefios de ¢ si
4, es igual a 0.6. La ecuacion sencilla de un parametro es la evaluada por

Kataoka y col. (1981),

un =[l—%m]_2 (2.4.5)
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Y probada extensamente por Poslinski y col. (1988), los cuales midieron la
distribucion del tamano de particulas de cristal suspendidas en cuatro diferentes

tipos de polibutano (Gupta, 1994).

Efecto de la distribucién del tamano de particula.

Si se formula una suspension con particulas de diferentes tamaros, se
pueden encontrar pequefios efectos de la distribucion del tamano en la viscosidad
si ¢ <0.2. Cuando se excede este valor, se obtiene una dramatica disminucion en
el nivel de la viscosidad por una apropiada seleccion en el tamafo de particula.

Adicionalmente, ¢, puede aumentar significativamente.

Para predecir este efecto, se puede tomar el "medio efectivo" aproximado,
esto es, comenzar con el liquido de la suspension sélo y agregar los solidos en
etapas. Primero agregar las particulas mas finas seguidas por las particulas mas
grandes y asi sucesivamente. En cada etapa, la viscosidad de la suspensién se
asume que puede ser calculada por la ecuacion (2.4.1), excepto que 5 toma el
valor de la viscosidad de la suspension al final de la etapa previa. Como

consecuencia la relacion entre 77 y ¢ es:

e %dgﬁ (2.4.6)

Esto se asume debido al amontonamiento del actual volumen ocupado por la

cantidad adicional de particulas d¢ es dg(/ - K¢), integrando la ecuacion (2.4.6)

7o =(1-K¢) ¥ (2.4.7)
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y K debe serigual a ¢,' esperando que 5, llegue a ser infinita cuando ¢ =2 ¢,
(para una distribucion infinitamente amplia esperamos ¢ igual a la unidad). De

esta manera

£
P =[| -i) ' (2.4.8)

De la ecuacion (2.4.1) se nota que

e qﬁ_l —[; :i
I;_rﬂ—l—gﬁ ] == (24.9)
entonces
-l
¢
= 1-— 2.4.10
n [ %] ( )

la cual es la ecuacion de Krieger (1972), donde n es la viscosidad intrinseca y es

un nuevo parametro de medida experimental, basada en la ecuacion de Einstein,

se reduce a la ecuacion (2.4.1) cuando ¢ - 0 (Gupta, 1994).

Efecto de un medio de suspension no-newtoniano.

La mayoria de las disoluciones de polimeros son no-newtonianos, y en
particular fluidifican por cizalla. La adicion de la misma cantidad de particulas
tiende a subir la viscosidad proporcionalmente, a mas bajas velocidades de cizalla
que a altas velocidades de cizalla. De esta manera, la viscosidad relativa depende
de la velocidad de cizalla, y la cantidad de material suspendido. Esta es la razén
por la cual la viscosidad relativa de la suspension asi como también la fase

continua, son evaluadas a la misma velocidad de cizalla.
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Para predecir el efecto de la velocidad de cizalla, Jarzebeski (1981) asume
que el fluido polimérico podria ser representado como un fluido de la ley de la
potencia. El repite el analisis de Frankel y Acrivos (1967) para dar uniformidad a

las particulas obteniendo

(2.4.11)

AT
- L
RREVAL

la cual se reduce a la ecuacion (2.4.3) cuando » es igual a la unidad. El sufijo 7
en la ecuacion indica que la viscosidad relativa se calcula a una velocidad de
cizalla constante (Martinez-Padilla, y col., 1999).

La ecuacion tedrica de Happel (1957) se desarrolld para particulas esféricas

pero para suspensiones semiconcentradas (0.05 < ¢ < 0.5). Esta ecuacion

considera desordenes debidos a la capa superficial que limita a cada esfera,
similar al comportamiento de un fluido al correr a traves de un tubo. Di Felici y col.
(1991) probd su aplicacion para la prediccion del flujo de suspensiones de
particulas bimodales (Gongora-Nieto y col., 1996). También, la relacion se usoé
para predecir la viscosidad aparente de esferas groseras y cubos (1 x 10° m)

suspendidos en un fluido adelgazante a la cizalla (Martinez-Padilla, y col., 1999).

5 e10-(34)5
4¢> +10 [“]qﬁ

1({1—4&]—25@{1 -

n, =(1+5.5¢ (2.4.12)

i | i
o TR



2.5 REOMETRIA
2.5.1 Geometria de cilindros conceéntricos.
Derivacion de la ecuacion basica.

El viscosimetro de cilindros concéntricos es un instrumento muy comun que
opera en un intervalo de velocidades de cizalla haciéndolo una buena opcion para
obtener datos usados en muchos calculos de ingenieria. Un buen numero de
suposiciones son tomadas en cuenta en el desarrollo de las relaciones
matematicas que describen el funcionamiento del instrumento: flujo laminar en
estado estacionario, efectos finales despreciables, flujo incompresible, que las
propiedades no estan en funciéon de la presion, la temperatura es constante, que
no existe deslizamiento en las paredes del instrumento y los componentes de la

velocidad radial y axial son nulas.

| R je
—-| Rb |

Figura 2.4 Aparato tradicional de prueba con geometria de cilindros concéntricos
mostrando un cilindro interno con fondo y tapa ahuecados para minimizar los efectos
finales (Steeffe, 1992).
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La deduccion presentada a continuacion esta basada en un montaje fisico
donde el cilindro interno gira y el cilindro externo se mantiene fijo;, como sea es
aplicable también al caso donde el cilindro externo gira y el cilindro interno es fijo
(Steffe, 1992).

Cuando el cilindro interno gira a una velocidad constante y el cilindro
externo esta fijo (Figura 2.4), el instrumento mide el torque (M ) requerido para
mantener una velocidad angular constante (£2), entendiéndose como torque la
cantidad en la dinamica de la rotacion que toma en cuenta tanto la magnitud de la
fuerza como el lugar de aplicacién de la fuerza y su direccidn (Resnik, 1998). La
resistencia al torque viene del esfuerzo de cizalla ejercido sobre el cilindro interno
por el fluido. Un balance de fuerzas proporciona:

M =2mho = 2mhr’c (2.5.1)
Donde r es cualquier posicion en el fluido, R, <r <R_.

Resolviendo la ecuacion (2.5.1) para el esfuerzo de cizalla, muestra que o

disminuye el movimiento del cilindro interno al cilindro externo:

o= ()= ;” (25.2)

Utilizando la ecuacion (2.5.2), el esfuerzo de cizalla en el cilindro interno (» = R,)
puede ser definido como:

M
27hR,’

(2.5.3)

Ty

Para determinar la velocidad de cizalla, se considera la velocidad lineal a r:

u=rw (2.5.4) entonces:



o il (2.5.5)

w esta relacionada a la rotacion del cuerpo entero y no relaciona la cizalla interna;
por lo tanto, la ecuacion (2.5.5) puede ser escrita como:

du dw
=y—

= (2.5.6)
dr dr

Usando la definicion de velocidad de cizalla - i;i = f(o), 7 puede ser definida en
ar

términos de w:

du dw
=—=—r— 2.57
§ dr rdr ( )

Para relacionar la velocidad angular con el esfuerzo de cizalla, notese que el
torque es constante en flujo estacionario, asi una expresion para r puede ser

determinada por la ecuacion (2.5.2):

/i s
TR © (2.5.8)
2rnho 27th
Diferenciando la ecuacion (2.5.8) con respecto al esfuerzo de cizalla tenemos:
VA
ar = [ﬁ) [__]_](g)% (2.5.9)
do 27h 2

Sustituyendo el valor del torque definido por la ecuacion (2.5.1) dentro de la

ecuacion (2.5.9) se obtiene:

2\
dr =£27£’1?‘ O’] (_%J(o.)‘% i (2.5.10)

do | 2 20

simplificando:



dr do

—_—=—— 2511
r 20 ( )
La velocidad de cizalla es funcion del esfuerzo de cizalla:
dw
y.—.~r-—-;—=j'{o') (2.5.12)
ar

Resolviendo la ecuacién (2.5.12) para el diferencial de la velocidad angular

tenemos:
dr
dw=-—f(o) (2.5.13)
r

la cual puede ser expresada en términos de, do, sustituyendo la ecuacion (2.5.11)

en la ecuacion (2.5.13)
B )2 (2.5.14)
2 fe

Integrando la ecuacién (2.5.14) resulta en una expresion general para la velocidad
angular del cilindro interno (2 ) como una funcion del esfuerzo de cizalla en el

espacio anular:

v 1% do
“:[?'w_zlf(cr)? (2.5.15)
6
19 do
Qs kil 2.5.16
zif(cr)g ( )

La solucion de la ecuacién (2.5.16) depende de f(o) la cual esta

determinada por el comportamiento reologico del fluido en cuestion. Puede ser
resuelta directamente si la funcion entre el esfuerzo de cizalla y la velocidad de

cizalla es conocida.
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La ecuacidon (2.5.15) refleja una solucion general para viscosimetros de
cilindros concéntricos porque los limites de la integral podrian ser cambiados
facilmente para reflejar el caso donde el cilindro interno se encuentra fijo y el
cilindro externo gira o, incluso una situacion donde ambos, el cilindro interno y el

cilindro externo, estan girando.

Aplicacion a fluidos newtonianos.
Con un fluido newtoniano la relacion entre el esfuerzo de cizalla vy la
velocidad de cizalla es:
y=flo)=0c/n (2.5.17)
Entonces la ecuacién escrita en términos del sistema de la geometria

(cilindros concéntricos) y el torque del instrumento:

L . . (2.5.18)
2n\ 2mhR,  27hR;

Reagrupando nos da una expresion simplificada conocida como la ecuacion

de Margules:

et Lo L, (2.5.19)
2nnh\ R, R

|

Aplicacion a fluidos de la potencia. (c=ki")

Para fluidos de la potencia la relacion entre el esfuerzo de cizalla y la

velocidad de cizalla es:

7
7=/f(0)= (%} (2.5.20)
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la cual puede ser sustituida en la ecuacion (2.5.16) y usando la ecuacion (2.5.2) se

obtiene una expresion alternativa para los fluidos que siguen la ley de la potencia:

w | YV (e Ve a (MY R, Ve
Q=— : = : = —— - —= (2.5.21)
AL S 27hR’ 2k /u\ 27hR] R

¢

Aplicacion a fluidos Plasticos de Bingham.
Un fluido plastico de Bingham tiene la siguiente relacion entre el esfuerzo
de cizalla y la velocidad de cizalla:

7=1(0) =[ﬂ] (2.5.22)

o

Sustituyendo la ecuacién (2.5.22) en (2.5.16) e integrando y sustituyendo en
(2.5.2) nos da la relacion general (conocida como la ecuacion de Reiner-Riwlin)

entre el torque, velocidad angular y la geometria:

a-|_M_ [;_;}_&m[.&) (2.5.23)
dmhn, (R, R | n, \R

Esta ecuacion es valida solo cuando el esfuerzo de fluencia se excede en
todos los puntos, asi el minimo esfuerzo de cizalla es mas grande que el esfuerzo

de fluencia:

O—lnin == 21'\:;;“3‘}1 > 0—0 (2 - 5 R 24 )

cuando M, es el torque minimo requerido para vencer el esfuerzo de fluencia.

Si es posible el esfuerzo de fluencia deberia ser determinado por otros

medios, tales como el meétodo de la geometria de paletas antes de realizar

31



pruebas en cilindros concentricos. Con estos datos, se puede calcular la velocidad
minima rotacional requerida para asegqurar cizallamiento a través del espacio

anular en un viscosimetro (Steffe,1992).

Correccion de efectos finales para cilindros concentricos.

Correccion final. Es importante cuantificar la influencia del fondo del cilindro
en la respuesta del torque del sistema. Esta superficie esta en contacto con el
fludo pero no se toma en cuenta en el desarrollo tedrico previo basado en la
ecuacion (2.5.1).

Para determinar la correccion de efecto final, el torque se mide a una
velocidad de rotacion fija cuando el espacio anular se llena a varias alturas de
fluido (Figura 1.5.2). Los resultados se grafican como torque en funcion de la
altura del fluido en contacto con el cilindro interno. La curva deberia ser lineal con
la pendiente igual al torque requerido para mantener la velocidad de rotacion fija

por unidad de longitud del cilindro. La altura efectiva (h,) se determina por la

extrapolacion a un valor de torque igual a cero.

|

Figura 2.5 Valores usuales de h usados en la determinacion de la correccion final (Steeffe,
1992).




La altura efectiva se usa en ecuaciones previas desarrolladas para sistemas

de cilindros concéntricos. La ecuacion de Margules por ejemplo, se expresa como:

Q:—M— —]-—--]— (2.5.25)
2an(h, +h)\ R, R

-

donde h,corresponde a una longitud del cilindro que tiene que ser adecuada a la

longitud real (/) para compensar los efectos terminales (Steeffe, 1992).

2.5.2 Geometria de paletas.

Basicamente, la paleta consiste de un eje central al cual estan sujetas
cuatro aspas planas. El uso de menos de 4 aspas ha sido discutido pero la
mayoria de los trabajos reportados involucra paletas con mayor nimero de aspas
(Barnes y Carnalli, 1990). El eje de la paleta esta generalmente sujeto al eje o
elemento rotatorio de un viscosimetro o redmetro. La paleta se introduce en el
fluido muestra y se hace girar a una velocidad que se puede transformar a
velocidad de cizalla controlada o se aplica un torque a esfuerzo de cizalla
controlado.

La paleta posee en este tipo de medidas, ademas de una agitacion
cilindrica, otras ventajas. Primero, insertando la paleta dentro de la muestra se
provoca menor cizallamiento, lo cual es un factor significante en sistemas
tixotropicos. Segundo, la paleta, cuando se emplea en conjunto con un recipiente
que contenga el fluido, no requiere emplear un espacio anular estrecho y en
ningun caso es menos susceptible de suspender materiales de grandes tamarios

de particulas. Tercero, el fluido dentro del cilindro circunscrito por las aspas de la
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paleta se considera frecuentemente en movimiento junto con la paleta como un
cuerpo solido. Asi, el limite del cilindro ocurre entre capas de fluido y ninguna
fluencia ocurre sin el fluido por si mismo (Barnes y Carnalli, 1990).

Se han propuesto otras aproximaciones para evitar deslizamiento en la
pared del recipiente contenedor, como lo son superficies de cubierta con papel

arena, usando superficies dentadas o pegando el fluido a la superficie.

Analogia de cilindros concéntricos (Couette-Searle).

Las propiedades reoldgicas de los fluidos en una geometria de paleta se
pueden determinar por una aproximacion de la velocidad y el esfuerzo de cizalla
desarrollada por medio de una analogia con cilindros concéntricos. Castell-Pérez y
col., (1991) desarrollaron reogramas para fluidos de la ley de la potencia para
sistemas de mezclado (Figura 2.6) utilizando diferentes copas cilindricas e
impulsores de paleta. Asumiendo que los mezcladores eran analogos a los
sistemas de cilindros concentricos, asi, la velocidad y esfuerzo de cizalla promedio
se pueden estimar por parametros geomeétricos y el indice de comportamiento al

flujo usando las siguientes ecuaciones:

o, = [%[gﬂ?ﬂ M (2.5.26)
{z—nln %
y 7 =2Q (D_M__i. (E.] 2.5.27)
(pfay" -1\ h

para %2 0.709 y 0.36 <% <180 con1cm =h> 5cmy 0.5 >n>= 0.9 (Nguyeny

Boger, 1992). El indice de comportamiento al flujo es la pendiente de la ecuacion:



log (M ) = log (x) + nlog (©) (2.5.28)

Calculo del esfuerzo de fluencia.
El esfuerzo de fluencia puede ser determinado usando el mismo equipo
basico requerido en viscosimetria de mezclado. Las dimensiones de la paleta y el

recipiente deben estar dentro de ciertos limites establecidos para obtener medida

. . , / 7z 2
satisfactorias con este método: —; <35 % >2.0, —‘:— >1.0,y _i > 0.5 (Nguyen y
(. ¢ [
Boger, 1992).
N (rpm)
Zy
h
“—>r
Z;
d
D

Figura 2.6 Geometria de Paletas (Nguyen y Boger, 1985)

El principio del método basicamente consta en que la paleta de cuatro

aspas (Figura 2.6) inmersa en una muestra gira lentamente a una velocidad
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constante para detectar el punto de fluencia cuando el torque ejercido en el eje de
la paleta alcanza un valor maximo. El cédlculo del punto de fluencia a partir del
torque maximo medido requiere conocimiento de la superficie flexible de la
geometria y la distribucién del esfuerzo de cizalla sobre esta superficie (Nguyen y
Boger, 1992).

Asumiendo que el material fluye a lo largo de una superficie cilindrica

(excluyendo el eje), entonces el torque total (M) para pasar el esfuerzo de

fluencia del fluido es:

d,
d .
M =(;azﬁz)[-2—]0'u+2 J-Zm"credr (2.5.29)

donde o, es igual al esfuerzo de cizalla sobre el final de las superficies (en la
parte superior y en el fondo). Simplificando la ecuacion (2.5.29) tenemos :

d,
mhd? 7 :
M, =——o,+4r |riodr (2.5.30)
2 (1]
Asumiendo (arbitrariamente) que o, varia con el radio de acuerdo a una relacion

de la potencia:

2r

o =(7To", (2.5.31)

Sustituyendo la ecuacion (2.5.31) en (2.5.30) y simplificando proporciona:

3
Mfzi[£+ : )0'0 (2.5.32)
2 \d m+3

0, si la resolvemos para el esfuerzo de fluencia:

=
UU=2M“[£+ : ] (2.5.33)
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Los errores de usar la ecuaciéon (2.5.33) para m >/ disminuyen con valores

grandes de - Si m =1, errores menores o iguales al 3.7 por ciento pueden ser

obtenidos cuando %>2. El supuesto de que m=0 puede ser satisfactorio

cuando se requieren de soluciones rapidas y simples. Para eliminar el efecto
superior final, la superficie superior de la geometria debe ser colocada con el fluido
(Z,=0.0) obteniendo (suponiendo m =0) la siguiente ecuacion de torque al punto

de fluencia (Steffe, 1992).

M. :E(£+l]go (2.5.34)

2.5.3 Régimen de flujo

Al aplicarse un analisis dimensional a un sistema de viscosimetria de
mezclado, en este caso el sistema paleta-recipiente, se tiene la ventaja de reducir
el numero de experimentaciones, ademas de definir si el flujo es laminar, de
transicion o turbulento, al encontrar una relacion entre las variables
adimensionales se obtiene el llamado el nimero de Potencia (Ng), este numero a
su vez esta en funcion del nimero de Reynolds (Re), asi como de otros numeros
adimensionales en sistemas geométricamente similares, donde el Np representa la
relacion de la fuerza aplicada sobre las fuerza inerciales y el nimero de Re
representa la relacion de las fuerzas inerciales sobre las fuerzas viscosas.
Generalmente en viscosimetria de mezclado el flujo laminar existe para Re < 63 y
el flujo turbulento se asegura para Re > 63000, para las unidades de velocidad en

rad/s. Si la velocidad se expresa como rev/s el flujo laminar se encuentra con Re <



10 y para turbulento con Re>10000. El Npy el Re pueden ser calculados mediante

las siguientes relaciones adimensionales (Steffe, 1992), para fluidos newtonianos:

M .. (2.5.35)

= (2.5.36)

Para fluidos no newtonianos como la dispersion de CMC y la disolucion
viscoelastica el nimero de la potencia se calcula exactamente igual, cambiando
Unicamente el valor de densidad dependiendo del fluido, pero para el calculo del
numero de Reynolds cambia el tipo de viscosidad a considerar ya que en el caso
de la CMC se calcula como viscosidad aparente para fluidos pseudoplasticos
mediante la ecuacién 2.3.4 y para la disolucion viscoelastica es algo similar,
calculando la viscosidad aparente de ésta con la ecuacion 2.3.10. El diametro (d )
permanece constante y se toma como el didmetro de la paleta (0.04 m) y para
ambos casos, tanto la densidad como la viscosidad varian dependiendo del fluido
empleado. Los valores de torque y velocidad angular se toman de las pruebas

realizadas para la caracterizacion reoldgica de los fluidos en el sistema de paletas.

38



3. OBJETIVOS
Obijetivo general

Obtener experimentalmente las propiedades de flujo de suspensiones de
dos diferentes tipos de particulas milimetricas duras a diferentes concentraciones
volumétricas en tres diferentes fluidos: newtoniano, de la potencia y viscoelastico,
empleando la geometria de paletas, para determinar torques criticos de éstas

suspensiones.

Actividades preliminares

Actividad 1 Seleccion de particulas milimétricas.

Pruebas de sedimentacion en diferentes fluidos.

Actividad 2 Seleccion de fluidos para la fase continua.

Establecimiento de concentraciones

Caracterizacion reologica (reémetro Haake y LS100) en geometrias

convencionales

Objetivo particular 1

Determinar las propiedades fisicas de las particulas y fluidos a trabajar,
para establecer las condiciones para la experimentacién, asi como comprobar la
analogia Couette-Searle para ambas geometrias, por medio de actividades

preliminares.

Actividad 1 Determinacion de densidad de las particulas milimétricas duras

(particulas de resina y de mostaza).
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Actividad 2 Tamizado y determinacion del tamano de particula (particulas de
resina y de mostaza) con microscopio compuesto.

Actividad 3 Determinacion de aumento de volumen de las particulas.

Actividad 4 Determinacion de densidad y parametros reoldgicos de los fluidos
empleados como estandar y como fase continua.

Actividad 5 Comprobacion de la analogia Couette-Searle.

Aceite (fluido newtoniano)

Actividad 6 Evaluacion de efectos terminales.

Glicerina a diferentes alturas (fluido newtoniano)

Actividad 7 Elaboracion de suspensiones a las diferentes concentraciones

volumétricas.

Objetivo particular 2

Obtener el torque critico de suspensiones con particulas de mostaza y de
resina en agua evaluando el efecto de la concentracion volumétrica de las
particulas sedimentadas, asi como determinar el torque critico de las primeras en

tres diferentes tiempos de reposo a una concentracion volumétrica constante.

Objetivo especifico 2.1 Evaluar el efecto de la concentracion volumétrica de las

particulas de resina en agua en el torque critico.

Objetivo especifico 2.2 Evaluar el efecto de la concentracion volumétrica de las

particulas de mostaza en agua en el torque critico.
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Objetivo especifico 2.3 Evaluar el efecto del tiempo de reposo de las particulas de

mostaza en agua en el torque critico a una concentracion volumetrica de 60%.

Objetivo Particular 3

Obtener el torque critico de suspensiones con particulas de mostaza y de
resina en solucion de carboximetilcelulosa de sodio, para evaluar el efecto de la
concentracion volumeétrica de las particulas en sedimentacion en éste, mediante la

el uso de la geometria de paletas.

Obijetivo especifico 3.1 Evaluar el efecto de la concentracion volumétrica de las
particulas de resina en solucién de carboximetilcelulosa de sodio en el torque

critico.

Objetivo especifico 3.2 Evaluar el efecto de la concentracion volumétrica de las
particulas de mostaza en solucion de carboximetilcelulosa de sodio en el torque

critico.

Objetivo Particular 4

Determinar el torque critico de particulas de mostaza en agua y en solucién
de carboximetilcelulosa a una concentracién volumétrica constante del 60% por
medio de pruebas de fluencia para ratificar los torques obtenidos en las pruebas

de flujo.
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Objetivo Particular 5

Obtener los parametros de flujo de particulas milimétricas duras de mostaza
en una disolucion viscoelastica, a través de pruebas de flujo evaluando el efecto
de la concentracion volumétrica de las mismas en suspension en los parametros

de flujo.
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4. MATERIALES
4.1 PARTICULAS

Las particulas que se emplearon durante la experimentacion fueron esferas
de resina de intercambio iénico (marca Amberlite IRA-400, Lote 96H1131) que se
emplean en los filtros para agua y se les denomino “particulas de resina”; el otro
tipo de particulas que se emplearon fueron semillas de mostaza a las cuales se les
nombro “particulas de mostaza”. Para la realizacion de las pruebas las particulas
se hidrataron previamente en agua, en Carboximetilcelulosa de sodio (CMC) y en
la disolucion viscoelastica, dependiendo de la fase continua que se empled para

preparar la suspension.

4.2 FLUIDOS
4.2.1 Fluido newtoniano

Como fluido newtoniano se selecciono agua destilada, en el cual todas las
particulas sedimentan en segundos, éste sirvid para estudiar el efecto de la
concentracion volumétrica de particulas y del tiempo de sedimentacién en el

esfuerzo de fluencia de suspensiones con fluido newtoniano como fase continua.

4.2.2 Fluido de la potencia

La dispersion de carboximetilcelulosa de sodio (CMC) al 0.3 % se empled
para el estudio del efecto de la concentracion volumétrica de las particulas y el
tiempo de sedimentaciéon sobre el esfuerzo de fluencia para suspensiones con
fluido de la potencia (psedoplastico) como fase continua. La CMC es un polimero

anionico soluble en agua cuyo comportamiento reolégico es principalmente



fluidificante porque las largas cadenas de moléculas tienden a orientarse ellas
mismas en la direccion del flujo, por lo tanto, el esfuerzo de cizalla (fuerza
aplicada), se incrementa mientras que la resistencia al flujo (viscosidad) disminuye
(Gliksman, 1969). La CMC empleada fue CMC 7MF Lote 74329 de la marca

Aqualon, Quimica Hercules.

4.2.3 Fluido viscoelastico

Como fluido viscoelastico se utilizo una mezcla de gomas gelana y xantana,
azucar y iones de calcio, que permitid suspender las particulas milimétricas. La
gelana es un polisacarido extracelular elaborado por la bacteria Sphingomonas
elodea, que tiene la capacidad de formar geles firmes pero débiles a la vez,
dependiendo de la combinacion y concentracion del polimero y el tipo de cationes
metalicos empleados (Sanderson, 1990), la gelana utilizada fue de la marca
KELCO Biopolymers, KELCOGEL BF10 grado alimenticio Lote 9H7037A.

Sin embargo, la presencia de iones divalentes en el polisacarido tiene un
efecto inhibidor en la hidratacion. En agua desionizada fria, solo se obtiene una
hidratacion parcial por lo que es necesario calentar la dispersion minimo a 70 °C.
(Sanderson, 1990). Para aportar los iones de calcio se seleccioné lactato de calcio
porque representa una fuente de calcio econémica y accesible, éste se obtiene del
acido lactico por tratamiento con acido sulfurico.

La goma xantana es el polisacarido de origen microbiano mas popular, es
un polimero anionico secretado exocelularmente por la bacteria Xanthomonas
campestris. En contraste con los polimeros marinos, los microbianos presentan

estructuras mas complicadas, en algunos casos las zonas de unién son menos
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fuertes, asi que la estructura formada es transitoria y son llamados geles débiles,
la goma xantana es un buen ejemplo de este comportamiento, ésta experimenta
una transicion inducida de una conformacién desordenada a temperaturas altas y
baja fuerza idnica, a una forma ordenada a temperaturas y concentraciones de sal

pertinentes (Lapasin y Pricl, 1995), la goma empleada fue de la marca Makymat.

4.2.4 Fluidos estandares

Los fluidos que se emplearon como estandares fueron: el aceite marca
Akron, que se empled para la comprobacién de la analogia Couette-searle y
glicerina grado reactivo marca Fermont, que se utilizo para la determinacion de los

efectos finales

4.3 EQUIPOS

La determinacion de los parametros de flujo de las suspensiones y la
determinacion de efectos finales se llevaron a cabo mediante el uso de la
geometria de paleta de cuatro aspas en un recipiente contenedor con bafles que
se adapté al redometro Haake RT20 para placas paralelas. Mientras que la
comprobacién de la analogia Couette Searle se llevé a cabo con la geometria
antes descrita y con la geometria de cilindros concéntricos (DIN-Z40) en el
reometro Haake RT20 para cilindros concéntricos, estos equipos controlan
esfuerzos y dan como respuesta la velocidad de cizalla.

El recipiente contenedor para la geometria de paletas se fabricd en resina
de polietileno transparente, éste cuenta con chaqueta para mantener las mismas

condiciones de temperatura durante la experimentacion (T=25°C), también cuenta



con ocho deflectores en forma de paralelepipedo (Figura 5.1) para evitar el

deslizamiento en la pared al fluir la suspension. Las medidas de este recipiente se

muestran en el Cuadro 5.1.

Cuadro 5.1 Medidas del recipiente
contenedor utilizado en la
experimentacion.

~ Dimension I m
Longitud (L) 0.1
Deflector (LD*AD*HD) 0.1x0.01x0.01
Diametro efectivo (DE) 8
Diametro interno (D) 10

NRIRY

Figura 5.1 Vistas frontal (a) y superior (b) del
recipiente contenedor de las particulas que
se utilizo en la experimentacion, asi como

del deflector.

AD

(b)

Se colocaron 540 mL de muestra para la caracterizacion del equipo, la

altura alcanzada por fluido en el recipiente fue de 8.5 cm. La paleta se coloco al

nivel de la superficie de la muestra para evitar los efectos finales que se pudieran

tener al utilizar la geometria de paletas, dejando libres 3 cm en el fondo del

recipiente.
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5. METODOS

Para seleccionar los fluidos para la fase continua se realizaron pruebas de
sedimentacion, se prepararon varias soluciones de diferentes hidrocoloides a
diferentes concentraciones y se midieron los tiempos de sedimentacion (tiempo en
el que no habia particulas en la superficie del fluido) para ver que solucion
funcionaba. Asimismo, se probd con diferentes particulas, hidratadas y en seco,

pues cambian de tamarfo y densidad al estar en agua o una solucion acuosa.

5.1 PROPIEDADES DE LAS PARTICULAS
Determinacion de densidad

La densidad de particula esta definida como la relacion masa-volumen.
Cuando la particula es sumergida en un liquido, éste penetra en las grietas,
defectos y huecos. El volumen de particula en este caso incluye los poros
cerrados, lo cual corresponde al volumen desplazado por la particula (Koichi y col.,
1991). Para la determinacion de densidad de las particulas se empled el método
de desplazamiento por liquido, por picnometria, éste es el método mas
representativo. El picndmetro es generalmente usado para evaluar la densidad del

liquido. Usando una serie de valores medidos, m, (masa del picnometro vacio),
m, (masa del picnometro conteniendo el agua), p, (densidad del agua) y m,
(masa del picnémetro conteniendo el liquido), la densidad del liquido p, puede ser

evaluada como sigue:

m, —nm,
p, =——=L=*p (5:1:2)

m_—m

w 0
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El picnometro se llena con el liqguido después de poner una muestra de

particulas dentro; entonces m, (masa del picnémetro con particulas) y m, (masa

del picnometro con particulas y liquido) se miden. Finalmente, se calcula el valor

de la densidad de la particula p, con la siguiente expresion (Koichi y col., 1991):

m i m

£y =1 : "o (5.1.4)

m, — mo)—(m’, -m,

Determinacion de tamaro de particula

La medicion del tamafo de particula fue diferente para las particulas
empleadas, las de resina al ser pocas no permitieron un tamizado y solo se
midieron por medio del microscopio, mientras que en las de mostaza el tamafio se
determind por medio de tamizado y de microscopia. La seleccion de tamanos con
ayuda de tamices se realizé utilizando las mallas 8, 10,12, 14 y 16, con las
aberturas de 2.36, 2, 1.7, 1.4 y 1.18 mm respectivamente, de donde se tomd el
tamafo que fuera milimétrico y del cual se tuviera una mayor fraccion de

particulas, asimismo se calcul6 el diametro promedio (Dp,) con la ecuacién 5.1.5.

b .. —ab_,
D"*’:M (5.1.5)

El tamafio de particula por microscopia se realizd con el microscopio
compuesto marca Carl Zeiss (objetivo 2.5, ocular graduado W10X-15.5mm)
tomando 20 mediciones en seco e hidratadas en agua, éste para ambos tipos de

particulas.

Determinacion de aumento de volumen.
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Con los resultados de la densidad de las particulas, se pudo estimar el
aumento de tamano de volumen. Para esto se peso por triplicado una masa de
particulas en seco, se dejaron hidratar durante 3 horas y se les quito el agua en
exceso por decantacion, pesandolas después como masa de particulas en
humedo, posteriormente con las densidades en hiumedo y en seco se obtuvieron

los respectivos volumenes.

5.2 PROPIEDADES DE FLUIDOS
Determinacion de densidad

La densidad de un fluido, designada por la letra griega p (rho), se define
como la masa por unidad de volumen (Munson y col., 1999). La densidad relativa
(prelativa) de una sustancia es la razén de su peso al peso de un volumen igual de
agua en condiciones estandar. También se puede expresar como una razon de su
densidad o peso especifico al del agua (Streeter y Wylie, 1988).

La medicion de densidad de los fluidos se realiz6 en el densimetro DMA-
110 Mettler, el cual (después de haber sido cuidadosamente calibrado con agua
destilada) proporciona el valor de la densidad y de peso especifico del fluido de
estudio. El principio del densimetro es que mide la densidad de soluciones en

base al método oscilatorio del cuerpo.

Determinacion de parametros reolégicos

La dispersion de CMC vy los fluidos estandares se caracterizaron

reologicamente con la geometria de cilindros concéntricos (Z40) en el reémetro
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Haake RT20 para cilindros concéntricos a 25 °C para determinar su
comportamiento reologico con un programa lineal estacionario variando la
velocidad de cizalla de 1 a 1000 s en un tiempo maximo de espera de 10 s. Para
la disolucion viscoelastica su comportamiento reolégico se determind con la
geometria de doble espacio anular (DIN-54453) del reometro Physica LS100
debido a que emplea una mayor sensibilidad en sus determinaciones, el mismo
equipo posee un software que proporciona el comportamiento que mejor se ajusta

a la curva obtenida.

5.3 COMPROBACION DE ANALOGIA COUETTE-SEARLE

La comprobacion de la analogia Couette-Searle del sistema paletas-
recipiente consiste en comprobar si el sistema planteado proporciona resultados
de la caracterizacion reologica similares a los de la geometria de cilindros
concéntricos. Se realizd mediante la comparacion de los parametros reologicos de
la caracterizacion del fluido estandar (aceite) en la geometria de paletas y los que
se obtuvieron con la geometria de cilindros concéntricos. El mismo estandar se
evalud con la geometria de paletas y de cilindros concéntricos obteniéndose datos
de velocidad angular (Q) y torque (M). Para la comprobacion, es necesario
delimitar el flujo laminar y turbulento en el sistema con paletas, para esto se
utilizaron los datos de Q y M del aceite evaluado con ésta geometria (ver seccién
2.5.3). Con estos valores se calcularon el nimero de la Potencia y el nimero de
Reynolds por medio de las ecuaciones 2.5.35 y 2.5.36.

Una vez delimitado el régimen de flujo se calcularon los valores de esfuerzo

de cizalla y la velocidad de cizalla en la geometria de paletas con las ecuaciones
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2.5.19 y 2.5.20 respectivamente a partir de los datos de Q y M correspondientes,
con estos se calculé la viscosidad del fluido y se comparé con los valores de
viscosidad del aceite obtenidos en la geometria de cilindros concéntricos, ya que

la viscosidad debe ser la misma independientemente de la geometria empleada.

5.4 CORRECCION DE EFECTOS FINALES PARA PALETAS CON BASE EN EL
METODO PROPUESTO PARA CILINDROS CONCENTRICOS

Esta se realizé mediante corridas experimentales con la glicerina en el
sistema de paleta-recipiente con deflectores llenando el recipiente a diferentes
alturas y manteniendo la altura de la paleta constante (0.03 m sobre el fondo),
obteniendo valores de Q y M para las diferentes alturas. Con estos valores se

calculé la i, mediante la ecuaciéon de Margules (ecuacion 2.5.19) para determinar

si existen los efectos finales.

5.5 PREPARACION DE SUSPENSIONES.

La preparacion de las suspensiones se realizo con los resultados de la
caracterizacion del recipiente y de las particulas. Para la suspension de particulas
de mostaza en agua a una concentracion volumétrica del 60 %, se ocuparon 324
mL de particulas, que con la ayuda de su densidad sabemos que se requieren
346.14 g de éstas y 216 mL de agua para completar el volumen de 540 mL. En el
Cuadro 5.2 se resumen la cantidad de particulas y fase continua necesarias para
las concentraciones volumétricas evaluadas en la experimentacion. Son diferentes
concentraciones para ambas particulas por lo obtenido en pruebas preliminares,

donde se aplicé un torque para ver su comportamiento, llegando algunas rapido a
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flujo turbulento, tomando en cuenta que la maxima concentracion para mostaza se
encontraba entre 60 y 65%. En las Figuras 5.2 y 5.3 se presentan algunas

muestras preparadas con particulas de mostaza en los diferentes fluidos.

Cuadro 5.2 Cantidad de particulas y de fase continua con respecto a cada concentracion.

Volumen total del recipiente 540 mL P:g::arla 8.5cm
— ré Concentracion | Particulas | Solucion | Particulas
- volumétrica (%) |  (mL) (mL) (@ |
Particulas de Mostaza en agua ad 524 il 240.14
D relaricuas=1.06835 55 297 243 317.29
50 270 270 288.45
Particulas de Mostaza en 65 351 189 374.99
CMC al 0.3% 60 324 216 346.14
P relparicuas=1.06835 55 297 243 317.29
80 432 108 456.68
Particulas de Resina en Agua 70 378 162 399 .59
P relyanicuas=1.05714 60 324 216 342.51
o 50 270 270 28543
. g 80 432 108 456 .68
P | R CMC
o 70 378 162 399.59
' 60 324 216 342.51
icuias=1.05714 e 2T e
P TBlparic _‘(E C 50 270 270 28543 |
60 324 216 351.34
: 50 270 270 292.78
Particulas de Mostaza :
disolucion viscoelastica ‘;g :12[153 g?g fgg%g- ]
oanticuias=1.0844 ;
e 20 108 432 117.11
10 54 486 58.56

5.6 DETERMINACION DE PARAMETROS DE FLUJO
a) Particulas sedimentadas

Para la medida del esfuerzo de fluencia en las suspensiones se emplearon
dos pruebas o programas, a los cuales distinguimos por separado como: 1)
Programa Ascenso-Descenso (P-AD) y 2) Programa Estacionario (P-E) que se

programan en el software del redbmetro, las cuales se dividen en segmentos, en



a) b) c)

Figura 5.2 Particulas de mostaza en a) agua, b) CMC al 0.3% y c) Disolucion viscoelastica.

10 % 30 %

40 % 50 % 60 %

Figura 5.3 Muestras de particulas de mostaza en disolucion viscoelastica a diferentes
concentraciones volumétricas.
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ambas se aplicd un pretratamiento con la finalidad de obtener un estado inicial
constante el cual incluye dos primeros segmentos, las condiciones empleadas se
muestran en el Cuadro 5.3.

En el primer segmento se aplicé un esfuerzo constante (que vario en
algunos casos para los diferentes tipos de muestras empleadas) durante 60 s con
el fin de mover todas las particulas de modo que se tuvieran las mismas
condiciones iniciales en todos los experimentos. En el segundo segmento se
aplicé un barrido de esfuerzos de un torque inicial de 2.212E-3 Nm a un torque
final de la misma magnitud a una frecuencia de 1 Hz para permitir que las
particulas sedimenten de la misma manera. Estos dos primeros segmentos
permiten el mismo acomodo y altura inicial de las particulas.

El tercer y cuarto segmento de las pruebas las distinguen entre si, ya que
para la prueba nombrada “Programa Ascenso-Descenso (P-AD)" el tercer
segmento se traté de una curva de ascenso del torque mientras que el cuarto
segmento fue una curva de descenso del mismo. En la prueba denominada
“Programa Estacionario (P-E)" el tercer segmento consistio en una prueba de
ascenso logaritmico del torque de tipo estacionario, es decir se mantuvo cada
torque por un tiempo maximo de 60 s o cuando el porcentaje de respuesta no
variaba mas del 5%. Los intervalos de torque empleados variaron dependiendo de
la concentracion y tipo de particulas, asi como de la fase continua empleada
(Cuadro 5.3), en el tercer y cuarto segmento donde se localiza el torque al cual la
suspension comienza a fluir, éste sirvié para determinar el esfuerzo de fluencia,
por lo cual se registraron los torques en funcion de la concentracion, tipo de fluido

y tiempo de sedimentacion.
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Cuadro 5.3 Magnitudes de torque empleados en los segmentos de ascenso-descenso y
estacionario para cada suspension

! Concentracion | Segmento1 | Segmento2 | Segmento3 | Segmento 4
| Suspensién | volumétrica (%) M (Nm) M (Nm) M, = M; (Nm) [ M, — M, (Nm)
[

1.106x10° 4.423x10°

-3
| e 4.423x10° | 1.106x10°
, 3 1.106x10° 1.548x10°
P"-r'::i::;a:nde 0 5.529x10 2 212x10° 1.548x10" 1.106x10™
= F=1Hz 1.106x10™ 1.106x107
agua 60 2.212x10 1.106x10° 1.106x10™
e 3 1.106x10™ 5.529x10”
] = 22180 5529x10° | 1.106x10°
5 2.212x10° 1.548x107
e 60 i ; 1.548x107 | 2.212x10°
v~ 2.212x10° 2212x10 1.548x10°
R 39 14410 F=1Hz 1.548x10° | 2.212x10™
9 & FP 2.212x10° 1548x10°7
S : 1.548x10° 2.212x10°
5 1.106x10™ 1.106x107
80 221210 1106x10° | 1.106x10*
) 2 1.106x10™ 1.106x10°
Pfg;?:;aznde 79 2.212x10 2212x10° | 1.106x10% | 1.106x10*

2 F=1Hz 1.106x10™ 4.423x10”
CMC 60 1.769x10 4.423x10° 1.106x10

1.106x10™ 4.423x10°

-2
i 50 1.769x10 62008 g
| 2 1.106x10™ 1.106x107
Particulas de - 2l 1.106x10 1.106x10*
-2 212x10° 106x10° 106x10°
mostaza en 60 1.880x10 2.212x10° 1.106x10° 1106x102

s 2 -4
CMC F=1Hz 1.106x10 1.106x10

" 1.106x10™ 1.106x10™
55 1.880x10 1.106x10° 1.106x10™

b) Particulas sedimentadas variando el tiempo de reposo

En estas pruebas se aplicaron los mismos programas que en las anteriores
(P-AD y P-E) pero variando el tiempo de reposo de las muestras a partir de su
preparacion, este tipo de pruebas se realizaron para observar el efecto que tenia
este en el torque critico (Mc) de las suspensiones, a una concentracion constante
(60 %) para tener asi un parametro de comparacion. Los tiempos estudiados
fueron 400 s, que es el tiempo que tarda en llevarse a cabo el segundo segmento

del pretratamiento de la prueba; 20 min y 3 h de reposo, que se cuantificaron
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después de haberse aplicado el pretratamiento. En el Cuadro 5.4 se observan los
torques empleados para los diferentes segmentos de las pruebas.

Cuadro 5.4 Magnitudes de torque empleados en los segmentos de ascenso-descenso y
estacionario para cada tiempo de reposo.

Programa ascenso-descenso '

Suspension | Tiempode | Segmento 1| Segmento 2 Segmento 3 | Segmento 4
P reposo M (Nm) M (Nm) [ M, = M (Nm) | M,= M; (Nm)
2 2.212x10° | 2.433x10°
Particulas i langie 2.433x102 | 2.212x10°
de mostaza 2 | 2212x10° [2.212x10° | 2.654x107
en agua e 144x10° | Teoqnz | 2.654x102 | 2.212x10°
(60%) 2 2.212x10° | 4.203x107
8h Lihler 4.203x102 | 2.212x10°
Programa estacionario
I Tiempo de Segmento 1 | Segmento 2 | Segmento 3 | Segmento 4
P reposo M (Nm) M(Nm) | M;—M, (Nm) | M,— M, (Nm)
2 2.212x10°
Particulas ad LY 1.991x10?
de mostaza 2 2.212x10% [ 2.212x10°
en agua 120 Lagxi0 F=1Hz | 2.654x102
(60%) & 2.212x10°
3h 1.44x10 33185102 l |

c) Pruebas de fluencia

Estas pruebas se realizaron con la finalidad de corroborar los resultados
obtenidos con anterioridad con los programas P-AD y P-E para las particulas de
mostaza en agua y en CMC a la concentracion del 60%. Por el tipo de prueba que
se realiza se define de manera precisa cual es el torque critico de las muestras. Al
igual que en las pruebas anteriores se aplicd el mismo pretratamiento, se modifico
el tercer segmento, que en este caso consistié de una curva de fluencia donde
para cada muestra se mantuvo un torque constante durante 3600 s,
incrementando o disminuyendo el torque entre las diferentes muestras hasta que
alguna de éstas fluyera en un tiempo intermedio entre los 0 y 3600 s (Cuadro 5.5),

tomando éste como el valor de torque critico.



Cuadro 5.5 Magnitudes de torque empleados en las pruebas de fluencia para las
suspensiones de particulas de mostaza en agua y en carboximetilcelulosa de sodio
(CMC) al 60%.

Segmento 1 \ Segmento 2 Segmento3 | Segmento3 |
M (Nm) M (Nm) M (Nm) 4 M(Nm) |
Particulas de mostaza en Particulas de mostazaen |

I agua cMc

1.44x107 3 9.953x10” 1.106x10” |
7—1 2.212x10 o .

1.44x10 F=1Hz 9.178x10 1.327x10 |
1.44x107 8.847x10° 1.548x10™ |

d) Particulas suspendidas

El programa que se aplico a las particulas suspendidas en la disolucion
viscoelastica no incluyeron pretratamiento debido a que en esta fase continua las
particulas suspenden completamente, en este caso se incluyeron en la parte inicial
pruebas dinamicas, el primer segmento fue un barrido de esfuerzos (de 4.423x10*
a 1.106x10° Nm, a una frecuencia de 0.1 Hz), el segundo segmento consistio de
un barrido de frecuencia (de 1 a 0.01 Hz a un torque de 4.423x10™ Nm), el tercer y
cuarto segmento fueron una curva de ascenso-descenso rapido del torque y
finalmente en el quinto segmento se efectud una curva de equilibrio. Dependiendo
de la curva de flujo se ajustd a diferentes modelos, para seleccionar el que mejor
describiera el comportamiento reologico de la suspension. Se tabularon los
parametros reolégicos en funcién de la concentracion.

Para tener una mayor confiabilidad en los resultados se realizaron todas las
pruebas por triplicado (que en algunos casos, por efectos practicos, denominamos
corridas), a los cuales se les determin6 el promedio, la desviacion estandar y el
coeficiente de variacion (CV), donde se establecid que un coeficiente de variacion

menor del 10% en los resultados indica una mayor confiabilidad.
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6. RESULTADOS

Lo primero que se llevo a cabo fueron las pruebas para seleccionar las particulas
milimétricas esféricas duras; una fase continua newtoniana, una no-newtoniana
que mantuviera las particulas en suspension durante un tiempo relativamente
pequefo y que no presentara propiedades viscoelasticas (efecto Weissenberg **,
definido en la seccion 2.3.6); asi como una fase continua que suspendiera por

completo las particulas.

6.1 SELECCION DE FASE CONTINUA Y FASE DISPERSA

El fluido newtoniano que se eligio para las pruebas experimentales fue el agua y a
partir de las pruebas de tiempo de sedimentacién (Cuadro 6.1) se establecio el

fluido no-newtoniano con el que se experimento.

Cuadro 6.1 Tiempo de sedimentacion de las particulas de mostaza y resina en CMC,
goma guar y xantana a diferentes concentraciones, en seco (a) e hidratadas previamente

en agua (b).
a) En seco:
Particulas Hidrocoloide Concentracion Tiempo de Observaciones

sedimentacion i
Mostaza CMC bajo peso molecular 0.8 % 11s
Mostaza CMC bajo peso molecular 0.4 % 12s
Mostaza CMC alto peso molecular 0.5% 10 min Efecto Weissenberg ** |
Mostaza CMC alto peso molecular 0.3% 8 min |
Mostaza Goma guar 0.5% 17 min
Mostaza Xantana 0.4 % >2h
Resina CMC bajo peso molecular 0.8% 15 min
Resina CMC bajopeso molecular 0.4 % 8 min
Resina CMC alto peso molecular 0.5% 20 min Efecto Weissenberg **
Resina CMC alto peso molecular 0.3% 18 min |
Resina Goma guar . 0.5% >2h 1
Resina Xantana 0.4 % >2h |
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b) Hidratadas:

Particulas Hidrocoloide Concentracion Tiempo de [ Observaciones [
S — sedimentacion |
Mostaza | CMC bajo peso molecular | 0.8 % 8s -

Mostaza CMC bajo peso molecular |  04% | 6s |
Mostaza CMC alto peso molecular _05% 5min | Efecto Weissenberg ** |
Mostaza CMC alto peso molecular 0.3 % ~ 5min

Mostaza Goma guar ~ 05% 5 min -

Mostaza Xantana ] 0.4 % >2h

Resina CMC bajo peso molecular _08% 11 min

Resina CMC bajopeso molecular  04% 5 min ) ]
Resina CMC alto peso molecular 0.5 % 18 min Efecto Weissenberg **
Resina CMC alto peso molecular 03% 13 min

Resina Goma guar 0.5% >2h L

Resina Xantana o 0.4 % >2h

De acuerdo a los resultados obtenidos mostrados en el Cuadro 6.1, se decidio
emplear las particulas de resina de intercambio idnico y las semillas de mostaza
en una dispersion de CMC de alto peso molecular al 0.3%, ya que fueron éstas las
que presentaron el comportamiento buscado al preparar las suspensiones, para
los objetivos del presente trabajo. Las primeras particulas se comportaban
estables pero después de 13 minutos (Cuadro 6.1), comenzaban a sedimentar,
mientras que las segundas duraron 5 minutos, cuando se mezclaron en seco y
practicamente no suspenden cuando estan hidratadas, lo cual es favorable para la
medicion de esfuerzos de fluencia de particulas sedimentadas.

Se buscé ademas un fluido que tuviera las propiedades de suspender las
particulas completamente y que siguieran suspendidas aun después de
aplicarsele un esfuerzo o cizallamiento. Preparando una disolucién de goma
gelana con iones de lactato de calcio en agua destilada, para que presentara
propiedades de gel fluido y baja viscosidad, aprovechando el sinergismo con la

goma xantana. Para que la suspension con particulas fuera homogénea, se
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aumentod la densidad de la disolucidn con el objeto de igualar la densidad de las
particulas agregandole azucar, con ello se logré que las particulas suspendieran
de manera uniforme por tiempo indefinido. La formulacion final que se genero se

presenta en el Cuadro 6.2, a este fluido se le denomino disolucion viscoelastica.

Cuadro 6.2 Formulacion empleada para la elaboracion de la disolucion viscoelastica

Ingrediente Porcentaje %
Goma gelana 0.04
Goma xantana 0.07

Lactato de calcio 0.12
Azucar 19.0

6.2 CARACTERIZACION DE PARTICULAS MILIMETRICAS

6.2.1 Densidad.

Particulas milimétricas de resina. Se determiné siguiendo el método propuesto
tanto para particulas en seco como hidratadas en agua desionizada, los resultados
se muestran en el Cuadro 6.3.

Particulas milimétricas duras (semilla de mostaza). Se realizo igual que para las
particulas de resina los resultados se muestran en el Cuadro 6.4.

Cuadro 6.3 Densidad de las particulas de resina secas y humedas.

B Densidad en seco (Kg/m®) | Densidad en humedo (Kg/m®)
Promedio 769.8 1057 .1
Desviacion estandar 9.73E-4 1.86E-3
CV. (%) 0.12 0.18

Cuadro 6.4 Densidad de las particulas de mostaza secas y humedas.

Densidad en seco (Kg/m®)

Densidad en humedo (Kg/m")

Promedio 1100.3 1068.3
Desviacion estandar 1.52E-3 5.68E-3
CV.(%) 0.12 0.50




En los Cuadros 6.3 y 6.4 se observa que la densidad de las particulas de mostaza
en seco es mayor en un 30% a la densidad de las particulas de resina, mientras

que en humedo so6lo es mayor en 1.05%.

6.2.2 Tamano de particula.

Particulas de resina.

El tamafio de las particulas de resina obtenido con el microscopio compuesto se
presenta en el Cuadro 6.5. Se observa que los resultados de las particulas de
resina hidratadas y en seco son confiables ya que el coeficiente de variacion fue

considerablemente menor del 10%.

Cuadro 6.5 Tamario de particula de resina observado en el microscopio en seco e
hidratadas previamente con agua desionizada.

Tamafo en seco Tamano hidratadas
(mm) (mm)
Promedio 0.56 0.71
Desviacion estandar 0.04 0.07
CV % 008% |  009% |

Debido a que se contaba con poca muestra para preparar las suspensiones a las

concentraciones propuestas se utilizaron estas particulas sin tamizar.

Particulas de mostaza.

Tamizado. El tamizado en seco se utilizd para homogeneizar el tamafio de las
particulas. Las semillas de mostaza que se emplearon fueron las que pasaron por
el tamiz No. 12 quedando atrapadas en el tamiz No. 14, esto es que el tamafio de

particulas fue aproximadamente de 1.5 milimetros, ya que se obtuvo el diametro
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promedio entre las aberturas del tamiz No. 12 y No. 14, éste valor se corroboro al

medir las particulas en el microscopio (Cuadro 6.6).

Cuadro 6.6 Tamano de las particulas de mostaza en el microscopio, secas e hidratadas.

Tamarno en seco Tamano hidratadas
(mm) (mm)
Promedio 1.47 1.63
Desviacion estandar 0.08 0.07
_CV% 5.58 % 443 %

6.2.3 Medicién de aumento de volumen.

Siguiendo el método propuesto se cuantificd en 80% y 27% para particulas de

resina y de mostaza respectivamente, el cual se observa en el Cuadro 6.7, siendo

mayor el incremento de volumen hasta un 66.74% mayor para el caso de las

particulas de resina que el de las particulas de mostaza.

Cuadro 6.7 Masa y volumen de las particulas en seco y humedo con su respectivo
aumento de volumen calculado.

Particulas de resina secas y humedas

Masa particulas | Volumen part. | Masa particulas | Volumen part. | Aumento de
secas (g) secas (cm®) hamedas (g) humedas (cm®) | volumen (cm®)
Promedio 10.0243 13.01 24 82 23.4784
Desviacion 10.46
N 0.017 1.89 0.16 0.15 (803 %)
CV. 0.17% 0.17% 0.66% 0.67%
Particulas de mostaza secas y humedas
Masa particulas | Volumen part. | Masa particulas | Volumen part. | Aumento de
secas (g) secas (cma) himedas (g) | himedas (cm®) | volumen (cm®)
Promedio 10 11.003 13.06 13.95
Desviacion 2.96
estandar 0 0 s 1R (26.8 %)
CV. 0 0 116 1.16
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Esto explica porque las densidades en seco son tan diferentes y en humedo sean

similares ya que absorben mayor cantidad de agua y esto se refleja en la densidad

(ver Cuadro 6.3 y 6.4).

6.3 CARACTERIZACION DE FLUIDOS SELECCIONADOS.

6.3.1 Densidad

La densidad relativa y los parametros reologicos se obtuvieron con los métodos ya

descritos. Los fluidos seleccionados como ya se menciond fueron el agua,

disolucion viscoelastica y una solucion de CMC al 0.3%. La densidad relativa se

muestra en el Cuadro 6.8. El agua por ser el disolvente universal no se caracterizo

y se utilizaron los valores reportados en la bibliografia.

Cuadro 6.8 Densidad relativa de CMC 0.3% y disolucion viscoleastica.

Fluidos de estudio T(°C)
CMC al 0.3% 2243 |
Disolucion viscoelastica 20.43

Prelativa Desviacion

Prom:'.,dio estandar C.V. (%)
1.001 00001 | ©
1.083 0.0005 0.0473

6.3.2 Comportamiento reoldgico de los fluidos seleccionados.

Carboximetilcelulosa de sodio (CMC) al 0.3%

La CMC al 0.3% se comportd como un fluido de la ley de la potencia, su

comportamiento se muestra en la Figura 6.1, y los parametros reolégicos que

definen su comportamiento en el Cuadro 6.9.

Cuadro 6.9 Parametros reologicos del modelo de la potencia de CMC al 0.3% a 25°C.

K (Pa.s") n
Promedio 0.85 0.508
Desviacion estandar ~0.023 0.0048 10< y <1000
C.V. (%) 2.8 0.95 -




En la misma figura se superponen las curvas de ajuste y la ecuacion reoldgica que
las define con el coeficiente de correlacion. Las curvas de ajuste pasan por las

experimentales y los coeficientes de correlacion son superiores a 0.998.

100 +
Oy =0.857°%
R* =0.9982
T oz = 0.87p2%
R* =0.9984
O i = 0.83p
R* =0.9982
©
2
o 10 ]
o
L
1_____5 4 + £ TIRNE Y  T S ——
10 100 1000

log 7 (1/s)
©CMC Corr-1 @ CMC Corr-2 4 CMC Corr-3 J
Figura 6.1 Comportamiento reoldgico de CMC al 0.3% a 25°C

Disolucion viscoelastica.

En la Figura 6.2 se muestra el comportamiento de la viscosidad aparente en
funcién a la velocidad de cizalla en ascenso y descenso, mostrando tendencia
hacia un comportamiento tixotropico. La curva de ascenso se describe como un
fluido Hershel-Bulkley, mientras que el descenso se ajusta mejor a un fluido de

Carreau.
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Figura 6.2 Viscosidad aparente en funcion a la velocidad de cizalla para la disolucion
viscoelastica a 25°C.
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Figura 6.3 Comportamiento reolégico de la disolucion viscoelastica de la curva de descenso al
equilibrio, a 25°C.
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El comportamiento que presentd en el descenso es mas representativo de lo que
ocurrird en el sistema de paletas ya que por las condiciones de flujo (cizallamiento

previo y la adicion de particulas), se puede observar una fluidificacion a la cizalla.

El modelo que define a los datos experimentales es el modelo de Carreau (Figura
6.3) se observa una resistencia alta al flujo inicial de la curva, después una
fluidificacion y finalmente niveles bajos de viscosidad, se incluye la curva de
ajuste, las ecuaciones del modelo reologico asi como el coeficiente de correlacién
(R*). Notese que después de 1000 s se detecta un aumento en la viscosidad
aparente debido a la turbulencia que se genera por la velocidad alcanzada. En el
Cuadro 6.10 se resumen los parametros reologicos del modelo que definen este

fluido.

Cuadro 6.10 Parametros reologicos del modelo de Carreau para la disolucion
viscoelastica a 25°C.

1, A o n
Media 0.186 5.43 0.199 | 0602
_ Desviacion estandar 1.7E-2 0.243 3.7E-3
C.V. (%) 8.91 4.46 1.87

También se obtuvieron los parametros viscoelasticos como son el moédulo de
pérdida (G'') y de almacenamiento(G'), a partir de pruebas dinamicas las cuales
indicaron el moédulo predominante. Como se puede ver en la Figura 6.4, el
modulo de almacenamiento es mayor que el de pérdida. Lo cual explica que las
particulas de mostaza se mantengan suspendidas en la disolucion, pues al ser
mayor éste se tiene una estructura de gel fluido que consiente que las particulas
suspendan. De igual manera se realizé el grafico para los valores de viscosidad

dinamica (i) y viscosidad fuera de fase (i''), los cuales, al igual que los dos
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anteriores indican que predomina mas el componente soélido o elastico (Figura

6.5).
1
©
3
= 01 i
O I
o
1. —a— Modulo de almacenamiento (G')
. | —a—Mbdulo de pérdida (G")
0.01 1 B . -
0.01 0.1 1

frecuencia (Hz)

Figura 6.4 Comportamiento del médulo de pérdida y almacenamiento de la disolucion
viscoelastica en funcion a la frecuencia, en la geometria de cilindros concéntricos de
doble espacio anular.

10 - i
—o— Viscosidad fuera de fase (n")
| i —e— Viscosidad dinamica (1)
| (PRETEr SN U S o e P - .
14
) 1
@ !
£
<]
01 1'
|
|
0.01 -1— - e e A ——————+—
0.01 01 1

frecuencia (Hz)

Figura 6.5 Comportamiento de viscosidad dinamica y fuera de fase de la disolucion
viscoelastica en funcion a la frecuencia, en la geometria de cilindros concéntricos de
doble espacio anular.
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6.4 COMPROBACION DE ANALOGIA COUETTE-SEARLE

La comprobacion de la analogia Couette-Searle se llevd a cabo tomando los
parametros reologicos obtenidos con la geometria de cilindros concéntricos, de los
estandares. Previamente a su caracterizacion reologica se determino la densidad
relativa de los mismos que se reportan en el Cuadro 6.11, donde se observa un
valor mayor de densidad para la glicerina, con coeficientes de variacion pequenios.

Cuadro 6.11 Densidad relativa de los estandares.

: - - : Sesviasi
Fluidos estandar TEPC) Preiativa Promedio :;‘;',?g?rn C.V. (%)
Glicerina 22.8 1.256 0.0003 0.0364
Aceite 234 0.882 0.0005 0.0623

6.4.1 Comportamiento reolégico de los estandares.

Es importante mencionar que en todas las graficas obtenidas de los estandares se
observa una relacion lineal entre el esfuerzo de cizalla (O') y la velocidad de cizalla

(7) la viscosidad del fluido se obtuvo por medio de la regresion lineal como el
valor de la pendiente, teniéndose valores similares entre las réplicas con

coeficientes de variacion pequefios.

Glicerina comercial

La glicerina se comporté de manera lineal al graficar el esfuerzo de cizalla en
funcion de la velocidad de cizalla (teniéndose una ligera variacion en la corrida
numero 3), lo cual indica que es un fluido newtoniano con el comportamiento

mostrado en la Figura 6.6, en esta se presenta su modelo de ajuste y el
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coeficiente de correlacion.

La viscosidad de la glicerina hallada en las diferentes replicas se reporta en el

Cuadro 6.12.
Cuadro 6.12 Viscosidad de la glicerina 25°C.
Viscosidad (Pa.s)
Media 0.573
Desviacion estandar 0.0107
CV% 1.866
70 —
a=05771y +0.0195
R =
60 | '
— 50 o =0.5817y - 0.0175
9-{“, T RI=1
o T
< 40 1
£ i o =0.5613y - 0.0319
g RZ=1
N 30
@
2
w
w 20
10
0 . . : §
0 20 40 60 80 100 120
Velocidad de cizalla (1/s)
o Glicerina Corr-2 ¢ Glicerina Corr-1 a Glicerina Corr-3 |

Figura 6.6 Curva de flujo de la glicerina comercial a 25°C

Aceite (Akron)

En el Cuadro 6.13 se muestran los resultados de viscosidad obtenidos en las

pruebas que se le efectuaron al aceite. En la Figura 6.7 corroboramos que el
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aceite es un fluido newtoniano al observar su comportamiento al flujo, donde se

observa una respuesta lineal de la velocidad de cizalla en funcion del esfuerzo.

Cuadro 6.13 Viscosidad del aceite 25°C.

Viscosidad (Pa.s)

Media 0.197

Desviacion estandar 0.0005

CV% 0.25
12 —

o =0.1965; - 0.0006 f
R? = 0.9999

40, e R S SRR S SR s e

6=0.1971y - 0.0077
RE=1

6=0.1975, +0.0309
R? = 0.9998

Esfuerzo cortante (Pa)
(o2]

0 10 20 30 40 50 60
Velocidad de cizalla (1/s)

[ —o—Aceite Comr-1

—n—_A_cE tt_e C'orr—2

a Aceite Corr—g

Figura 6.7 Curva de flujo del aceite a 25°C

6.4.2 Comprobacion de la analogia Couette-Searle.
Para delimitar el régimen laminar y turbulento empleamos el método descrito en la
seccion 2.5.3, se determinaron el nimero de la potencia y el nimero de Reynolds,

con las ecuaciones correspondientes y se realizé el grafico que se muestra en la



Figura 6.8. En ésta se observa que los fluidos newtonianos de alta viscosidad y la
CMC se encuentran en régimen laminar, mientras que la disolucion viscoelastica
se encuentra dentro del régimen de transicion para las velocidades manejadas, lo
cual indica que las suspensiones con baja concentracion de particulas se
encontraran dentro de este régimen. Comparando los resultados con los de la
curva de referencia (curva obtenida en experimentaciones anteriores con agua) se
observa que los resultados son muy parecidos, encontrando una pequefa
diferencia. Esta diferencia se debe a la precision del equipo en las bajas
velocidades de rotacion, ya que se emplearon instrumentos diferentes. Los valores
obtenidos con agua muestran claramente el régimen turbulento.

Para corroborar que los resultados obtenidos con la geometria de paletas son
similares a los resultados obtenidos con la geometria de cilindros concéntricos se
compararon las viscosidades del aceite obtenidas por ambos métodos y se
encontré que los valores obtenidos son muy cercanos, lo cual se muestra en la
Figura 6.9. Con esto se comprueba que los datos que proporcione la geometria de
paletas son equivalentes a los que se obtendrian en una geometria de cilindros
concéntricos. La pequefa diferencia encontrada puede ser debida a los valores
empleados de velocidad de rotacion del aceite en los diferentes equipos
empleados, ya que en la geometria de paletas se llega mas facil a régimen
turbulento a velocidades de rotacion menores que en la geometria de cilindros

conceéntricos, asi como la sensibilidad de los mismos.
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Figura 6.9 Comparacion de la viscosidad obtenida en geometria de cilindros concéntricos y en
paletas para el aceite a 25°C

En la Figura 6.9 se observa como al emplear la geometria de paletas se llega
rapido al regimen turbulento o al de transicion ya que la muestra cizallada en
paletas aparentemente incrementa su viscosidad después de la velocidad de
cizalla de 10 1/s, lo cual no necesariamente indica que a esa velocidad este
incrementando su viscosidad pues en la geometria de cilindros concéntricos no se

muestra el mismo efecto.

6.5 CORRECCION DE EFECTOS FINALES PARA PALETAS CON BASE EN EL
METODO PROPUESTO PARA CILINDROS CONCENTRICOS.

Se realizaron corridas experimentales a diferentes alturas de llenado con la



glicerina en la geometria de paletas, de donde se obtuvieron datos de Q y M.
Posteriormente se graficé Q en funcion M de acuerdo a la ecuacion de Margules
(2.5.19), se llevo a cabo el ajuste de la velocidad angular partiendo del M obtenido
en las corridas experimentales, usando el programa de ajuste de solver, del Excel
de Microsoft Office 97, minimizando la diferencia entre el valor experimental con el
valor de ajuste obtenido por la separacion de he, obteniéndose un valor de 0.003

m que representa la diferencia entre los experimentales y los ajustados con M.
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Figura 6.10 Correccion de efectos finales para la glicerina a diferentes alturas a
25°C.

Al observar la Figura 6.10 vemos que la € ajustada y la experimental son muy
similares. Al hacer el ajuste se obtuvo un valor de altura efectiva (he=0.003 m), el
cual es despreciable, lo que indica que al poner la paleta separada 3 cm lejos del

fondo los efectos finales son despreciables.
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6.6 COMPORTAMIENTO AL FLUJO DE LAS PARTICULAS MILIMETRICAS EN
LOS DIFERENTES FLUIDOS

6.6.1 Fluido Newtoniano

Particulas de resina en agua

Pretratamiento

La variacion de velocidad en funcion del tiempo () cuando se aplica un torque
constante que corresponde al primer segmento, se muestra en la Figura 6.11. En
ésta se observa como todas las particulas comienzan a fluir en un tiempo menor a
5 s y se alcanza una velocidad de rotacion constante independientemente de la
concentracion de particulas. La diferencia obtenida en la velocidad angular para
las diferentes concentraciones se debe a que se les aplicé un torque diferente
(Cuadro 5.3). Se emplearon diferentes torques con la finalidad de que al inicio la
mayoria de las particulas fluyeran. Al comparar la respuesta de las diferentes
muestras en el segmento uno, se confirma un comportamiento similar cuando se
utilizo el programa denominado estacionario (P-E) o el programa denominado
ascenso-descenso (P-AD), ya que se emplearon las mismas condiciones en ese
segmento (Figura 6.11a y Figura 6.11b).

En el segundo segmento del pretratamiento (Figuras 6.12a y 6.12b) se observa
como el valor de la tangente de delta (G"/G’) se estabiliza después de 100
segundos para las concentraciones de 50-70 % y después de 250 s para la de 80
%, ésta muestra presentd un comportamiento completamente distinto a las otras
concentraciones, dando un valor final de tan & igual a 0.5, lo cual indica que al final

de la medicion predomino la parte sélida, a diferencia de las otras
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Figura 6.11 Comportamiento observado de la velocidad angular para las
particulas de resina en agua en el programa P-AD (a) y en el programa P-E
(b), 25°C.
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Figura 6.12 Curvas dinamicas para las particulas de resina en agua en el
programa P-AD (a) y para el programa P-E (b), 25°C
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concentraciones, donde el comportamiento que predominé fue el fluido (tan é >1),
y en mayor proporcion para 70 %, seguido de 60 % y 50 %, respectivamente. Lo
anterior se puede deber a la concentracion, textura y el tamano de las particulas,
ya que al ser muy pequefas y lisas la paleta puede moverlas con facilidad al
encontrarse en agua. Este comportamiento se observo independientemente de los

dos programas empleados, ya que se emplearon las mismas condiciones.

Respuesta al flujo

En la Figura 6.13a se puede apreciar la respuesta de la velocidad de rotacion de la
paleta al aplicar un programa de ascenso-descenso rapido del torque, los torques
empleados para el ascenso-descenso de las pruebas fueron diferentes y se
presentan en el Cuadro 5.3, por analogia a las curvas de flujo se decidio trazar el
grafico de torque aplicado en funcion de la velocidad de rotacion de la paleta
(variable de respuesta). De acuerdo a lo esperado, la respuesta de la velocidad
angular (€2) disminuye conforme se aumenta la concentracion volumétrica de
particulas, viéndose el cambio aun mas pronunciado en la variacion del 70 al 80 %
de particulas. Este aumento tan apreciable en la curva puede deberse a que las
particulas de 80 % cubren casi la totalidad de la paleta (Cuadro 6.14 y 6.15 altura
de particulas) o a que se ha llegado al maximo empacamiento de las mismas,
ofreciendo una mayor resistencia al flujo, para las concentraciones de 70% e
inferiores las particulas sedimentadas no cubrian completamente la paleta.
También se puede observar un bucle de histéresis amplio, en donde se observa

una gran resistencia al flujo (curva de ascenso) y un descenso similar para todas
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Figura 6.13a Comportamiento de la velocidad angular con respecto al
torque de las particulas de resina en agua en el programa P-AD, 25°C.
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Figura 6.13b Curvas estacionarias que se obtuvieron al experimentar con
las particulas de resina en agua, 25°C
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las concentraciones, lo cual indica que después de rebasar el torque critico (Mc) y
al disminuir la velocidad, las suspensiones se comportan de manera parecida
independientemente de la concentracion de particulas.

En la Figura 6.13b se muestra el comportamiento de las particulas cuando se
aplicé el programa P-E, los torques empleados para las pruebas fueron los
mismos torques empleados para el segmento 3 de las pruebas P-AD (Cuadro 5.3).
En este caso se observd un comportamiento similar al que presentaron las
particulas en el P-AD, se observa de igual manera que a la mas alta
concentracion, se obtiene el maximo torque critico (Mc).

Con base en los resultados de  y M obtenidos en las corridas experimentales se
definieron los torques criticos que indican el punto en el que fluyen las muestras
dependiendo de cada concentraciéon, en el momento que fluye la muestra los
valores de cambian drasticamente, en ese momento se tomé un valor de torque
intermedio entre los torques a los que la muestra fluyd para cada concentracion en
cada una de las corridas (Cuadros 6.14 y 6.15), los cuales se promediaron y se
obtuvo el coeficiente de variacion para las respectivas concentraciones, asimismo
se calcularon los esfuerzos de fluencia de cada uno con la Ec. 2.5.19.

Cuadro 6.14 Torques criticos encontrados en las suspensiones con particulas de resina
en agua a las diferentes concentraciones en el programa P-AD.

Programa ascenso descenso

Concentracion 50 % 60 % 70 % 80 %
Altura de part. 46cm 53 cm 6.2 cm 7.1cm
Mc (Nm)-Corrida 1 3.25E-4* | 4.125E4 7.15E-4 3.26E-3
Mc (Nm)-Corrida 2 2.34E-4 4.11E-4 7.295E-4 | 3.315E-3
Mc (Nm)-Corrida 3 2.3E-4 4.235E-4 7.28E-4 3.33E-3
Promedio 2.63E4 4.156E-4 | 7.242E-4 | 3.302E-3
Esfuerzo (o,) (Pa) 1.19 1.88 3.27 14.93
Coeficiente de variacion | 20.429 % 1.67 % 1.101 % 1.09 %
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Cuadro 6.15 Torques criticos presentados por las muestras con particulas de resina en
agua en el programa P-E

. Programaestacionario

Concentracion | 50% 60% | 70% | 80% |
|Altura de part. | 46cm 53cm | 63cm | 71cm |
Mc (Nm)-Corrida1 | 1.81E-4 | 4.04E-4 | 6.5056-4 | 221E-3 |
Mc (Nm)-Corrida2 181E-4 | 404E-4 | 6.66E-4 | 221E-3 |
Mc (Nm)-Corrida 3 _ "2.14E-4 | 3.735E-4 | 6.66E-4 | 1.145E-3°
Promedio | 1.922E-4 | 3.938E-4 | 6.608E-4 | 1.855E-3 |
Esfuerzo (o) (Pa) 0.87 1.78 2.99 839 |
Coeficiente de variacion | 9.92 % 4.47 % 135% | 3315% |

En estos cuadros podemos observar como el torque critico promedio Mc y el
esfuerzo aumentan proporcionalmente con la concentracién de particulas en
ambos programas y el valor para 80 % se dispara respecto a los demas dando un
valor elevado. Algo mas notable es que los torques del programa estacionario son
mas pequefios, lo cual puede deberse a la naturaleza del programa, aunque
guardan la misma proporcion entre los resultados. Si observamos los coeficientes
de variacion de las tres repeticiones que se realizaron para las diferentes
concentraciones, hay dos valores en los cuales éste es muy elevado, pero si
vemos los datos, en las réplicas hay dos que son iguales por lo que para efectos
practicos los datos con (*) se eliminan ya que éstos se encuentran por fuera del
promedio y provocan un aumento considerable en los valores de CV, tomando

como valor de Mc el promedio de los otros dos.

Para cuando se trabajé con agua se llegd rapidamente a flujo turbulento, por lo

que no se pudieron calcular otros parametros reologicos.
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Particulas de mostaza en agua

Pretratamiento

En la Figura 6.14, se presenta la variacion de la velocidad angular (©2) en funcion
del tiempo, se empleo un torque de 1.44x102 Nm (Cuadro 5.3), ya que con éste se
asegurd el movimiento total de las particulas en el recipiente. En la Figura6.14 ay
b, se muestra el comportamiento de las particulas de mostaza en agua a
diferentes concentraciones volumétricas en el programa P-AD y P-E. Se puede
observar que en un tiempo menor a 5 segundos la velocidad angular llega al
equilibrio y se mantiene constante, esto para las tres concentraciones volumétricas
empleadas. Como podemos ver el comportamiento encontrado de las muestras en
ambos programas fue similar, y las pequefas variaciones que se encontraron se
las atribuimos al cambio de concentracion en cada experimentacion.

En el segundo segmento (Figura 6.15) se evalud el comportamiento de tan & a las
diferentes concentraciones volumeétricas en funcion del tiempo. En esta figura se
presenta el comportamiento de las muestras para los programas P-AD y P-E, en
donde la tan & disminuye drasticamente en funcién del tiempo hasta alcanzar un
valor aproximado de 0.5, algo semejante a lo que sucedid con las particulas de
resina a la concentracion de 80%. Esto se debe a que las muestras evaluadas a
una concentracion volumétrica de particulas de mostaza de 50, 55, y 60 %;
predomina la parte sdlida, con esto se reafirma que el sistema de paletas esta
midiendo las particulas sedimentadas. Como muestra la Figura 6.15 el

comportamiento a las tres concentraciones fue similar.
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Figura 6.14 Comportamiento de flujo de las particulas de mostaza en agua a
diferentes concentraciones volumétricas durante el primer segmento de los
programas P-AD (a) y P-E (b}, 25°C.
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Figura 6.15 Respuesta de la tan () en funcion del tiempo de las muestras de particulas de
mostaza en agua, al aplicarsele el segundo segmento de los programas P-AD(a) y P-E (b), alas
particulas de mostaza a diferentes concentraciones volumetricas, 25°C.
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Respuesta al flujo

En los dos ultimos segmentos del programa P-AD, se aplicd una curva de
ascenso-descenso, los torques empleados en esta se encuentran en el Cuadro
5.3. En la Figura 6.16a se muestran las curvas representativas de las particulas de
mostaza en agua a las diferentes concentraciones, confirmando que no existe
diferencia considerable en cuanto a su comportamiento entre las concentraciones
de 50 y 55 %, sin embargo observamos que la concentracion de 60 % se
comporta de manera similar pero alejada de las otras dos.

En lo que respecta al programa P-E, en el ultimo segmento se evalud una curva
estacionaria con el mismo torque empleado para el tercer segmento de la prueba
P-AD (Cuadro 5.3), el mismo, encontrandose el comportamiento que se presenta
en la Figura 6.16b. Obsérvese que el comportamiento que se presento en la curva
estacionaria es semejante al encontrado en la curva de ascenso-descenso, sin
embargo no se separan tanto de las concentraciones de 50 y 55 % de la de 60 %.
Los torques criticos (Mc) evaluados en la curva de ascenso-descenso y los
esfuerzos de fluencia (o) calculados se resumen en el Cuadro 6.16, éste nos
indica que el torque y el esfuerzo aumentaron conforme aumento la concentracion
volumétrica de particulas, en la concentracion de 55% se tiene un valor elevado de
CV por lo que se propone eliminar el dato de la corrida 3, ya que éste aumenta en

gran medida el valor del coeficiente de variacion. El Cuadro 6.17 nos muestra los

torques criticos (Mc) y esfuerzos de fluencia (crﬂ), obtenidos con el programa

estacionario para las particulas de mostaza en agua a las diferentes

concentraciones volumeétricas.
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Figura 6.16a Curva del tercer y cuarto segmento del programa P-AD que nos muestra los torques
criticos de las suspensiones con particulas de mostaza en agua a diferentes concentraciones
volumétricas, 25°C.
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Figura 6.16b Comportamiento de la velocidad angular con respecto al torque de las particulas de
mostaza en agua a diferentes concentraciones, en el tercer segmento del programa P-E, 25°C.



Cuadro 6.16. Torques criticos de particulas de mostaza en agua, evaluados en el
programa P-AD.

~_ Programa ascenso descenso o
Altura de particulas 6.4cm 7.0cm 7.7 cm
Concentracion (v/v) 5% | 55% 60 %
|Mc(Nm) — Corrida 1 7.51E-03 9.39E-03 1.08E-02
Mc(Nm) — Corrida 2 8.42E-03 9.91E-03 | 1.13E-02 |
Mc(Nm) — Corrida 3 7.49E-03 | 8.02E-03 * | 1.04E-02
Promedio 7.81E-03 | 9.11E-03 1.08E-02
Esfuerzo (oy) (Pa) 35.31 41.19 48.83
Coeficiente de Variacion 10 % 15 % 6% |
Cuadro 6.17 Torques criticos de particulas de mostaza en agua, empleando el programa
P-E.
Programa estacionario

Altura de particulas 6.5cm 7.3cm 8cm
Concentracion (v/v) 50 % 55 % 60 %
Mc(Nm) — Corrida 1 5.74E-03 | 6.36E-03 8.32E-03
Mc(Nm) — Corrida 2 5.74E-03 | 6.36E-03 7.78E-03
Mc(Nm) — Corrida 3 5.30E-03 5.95E-03 8.32E-03
Promedio 5.59E-03 6.22E-03 8.14E-03
Esfuerzo (o) (Pa) 25.27 28.12 36.80
Coeficiente de Variacion 6 % 5% 5%

Los torques criticos encontrados con el programa P-E, al igual que en el programa
P-AD aumentan conforme aumenta la concentracion volumeétrica de particulas,
esto a su vez se ve reflejado en el esfuerzo de fluencia. Sin embargo, la diferencia
entre emplear P-E y P-AD radica en que los resultados de las repeticiones en el
programa P-E tuvieron un CV menor y fueron menores a los obtenidos en el
programa P-AD, gracias a que los resultados que da el programa P-E son mas
repetitivos. Observamos que los coeficientes de variacion en algunos casos fueron
mayores al 10 %, esto se puede explicar ya que, los torques criticos son puntos
intermedios y al obtener un promedio pueden alejarse uno del otro, esto
dependera de donde quede situado el torque critico. También podemos observar

que los torques encontrados para las particulas de mostaza en agua son

87



significativamente mayores que los de las particulas de resina en agua
(teniendose los mismos resultados para el caso de los torques criticos), esto se
observa de manera grafica en la Figura 6.31, lo cual se atribuye a que las
particulas de mostaza tienen un mayor tamafo ocupando mas espacio en el
recipiente, cubriendo mas la paleta y por lo tanto oponiendo mayor resistencia al

flujo.

Efecto del tiempo de sedimentacion en las curvas de flujo con particulas de
mostaza en agua

Pretratamiento

En el primer segmento se observaron respuestas diferentes en las réplicas (Figura
6.17), esto pudo deberse a que el acomodo de las particulas fue diferente para
cada caso ya que se empled el mismo torque inicial (Cuadro 5.4), aunque en
algunos casos las particulas tardaron mas en moverse al final todas fluyeron y
alcanzaron el flujo deseado.

En el segundo segmento Figura 6.18 se observd que el comportamiento de las
muestras es similar para todas las réplicas y para los diferentes tiempos de
sedimentacion empleados ya que las tendencias son iguales para todos los casos.
Se observa también que predomina el comportamiento sélido para todas las
muestras teniendo un valor final de tan & cercano a 0.5, variando Unicamente el
valor inicial el cual disminuye al aumentar el tiempo de sedimentacion, lo cual se
observd también para las muestras donde no se tuvo variacién en el tiempo de

sedimentacion en la misma concentracion.
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Figura 6.17 Curvas obtenidas en el primer segmento para las particulas de
mostaza en agua en el programa P-AD (a) y para el programa P-E (b), 25°C.
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90



Respuesta al flujo

En la Figura 6.19a se muestra el efecto del tiempo de reposo en las particulas de
mostaza. Debido a que las particulas de mostaza son elementos organicos, al
encontrarse en el agua se tenian las condiciones propicias para la descomposicion
de éstas, a pesar de que fueron tratadas con benzoato de sodio (0.5 %) para
evitar la proliferacion de microorganismos. Sin embargo los resultados que
obteniamos después de dejar las particulas varias veces por 24 h en reposo
(tiempo propuesto inicialmente) fueron ilogicos ya que al momento de realizar la
prueba no se apreciaba ningun Mc, siendo que para los dos tiempos de reposo
anteriores si existia, por lo que se decidi6 disminuir el tiempo de reposo a 3h, los
resultados se observan en la Figura 6.19a, en ésta se ve claramente como al
aumentar el tiempo de reposo el torque critico es mayor a pesar de ser muy poca
la diferencia entre 400 s y 20 min, siendo esta variacion mas apreciable en el
tiempo de 3h.

Las condiciones empleadas para cada prueba se encuentran en el Cuadro 5.4, en
el caso de las curvas obtenidas en las pruebas estacionarias (Figura 6.19b) se
modificé la respuesta, y las muestras de 3 horas opusieron menor resistencia
debido a que probablemente el benzoato de sodio no fue suficiente para evitar la
descomposicion de las muestras (se llegd a esta conclusion debido a que la
dispersion de CMC se hacia mas fluida al tacto, se percibia un olor acido y en
ocasiones las particulas flotaban) provocando respuestas diferentes a las
presentadas en el P-AD.

Estas curvas permitieron verificar los resultados obtenidos con el programa P-AD,

ya que como se puede ver el comportamiento es el mismo. En este gréafico la
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diferencia entre los torques criticos se aprecia de manera similar a las curvas de
ascenso-descenso y podemos ver que efectivamente al aumentar el tiempo de
reposo de las particulas aumenta el esfuerzo de fluencia de las soluciones a pesar
de que este sea relativamente pequefio y sea poca la diferencia entre 400 s y 20
minutos. Lo mismo se observa en los Cuadros 6.18 y 6.19 para los torque criticos
y esfuerzos obtenidos para los diferentes tiempos de reposo.

Cuadro 6.18 Torques criticos presentados en las muestras de particulas de mostaza a los
diferentes tiempos de sedimentacion en el programa P-AD.

Programa de ascenso descenso J
Tiempo de sedimentacion 3h 20 min 400s |
Mc (Nm)-Corrida 1 3.75E-02 2.38E-02 2.15E-02 |
Mc (Nm)-Corrida 2 3.12E-02 2.33E-02 2.15E-02 |
Mc (Nm)-Corrida 3 2.04E-02 * 2.26E-02 2.08E-02
Promedio 2.97E-02 2.32E-02 2.12E-02
Esfuerzo (o) (Pa) 134.29 104.89 95.85
Coeficiente de variacion 41 % 4 % 3%

Cuadro 6.19 Torques criticos encontrados en las muestras de particulas de mostaza a los
diferentes tiempos de sedimentacion en el programa P-E.

Programa estacionario

Tiempo de sedimentacion 3h 20 min 400 s
Mc (Nm)-Corrida 1 1.34E-02 1.61E-02 1.41E-02
Mc (Nm)-Corrida 2 1.34E-02 1.52E-02 1.47E-02
Mc (Nm)-Corrida 3 1.34E-02 1.52E-02 1.29E-02
Promedio 1.34E-02 1.55E-02 1.39E-02
Esfuerzo (o)) (Pa) 60.59 70.08 62.85
Coeficiente de variacion 0% 4% 9 %

Los resultados obtenidos para las curvas de ascenso-descenso muestran como, al
aumentar el tiempo de reposo de las particulas, aumenta el Mc y el esfuerzo,
aunque esta variacion fue pequena. Se tuvieron Mc y esfuerzos mayores que en el
programa P-E, al igual que en las pruebas anteriores, aunque los resultados

obtenidos en el programa P-E para el tiempo de 3 h fueron menores, resultando
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incoherentes pero coincidiendo con lo observado en el grafico. La posible razén de
este comportamiento es que son particulas organicas donde probablemente el
benzoato no fue suficiente para inhibir el crecimiento de microorganismos, o se

tenia alguna enzima que degradara la solucién y danara las suspensiones.

6.6.2 Fluido de la potencia

Particulas de resina en Carboximetilcelulosa (CMC)

Pretratamiento

Los resultados obtenidos en el primer segmento (curva en funcion del tiempo) se
presentan en la Figura 6.20 a y b donde observamos como todas las particulas
fluyen casi de inmediato ofreciendo una menor resistencia que cuando se
encuentran en agua y mostrando un comportamiento similar independiente de la
concentracion de particulas. En estas pruebas se aplicaron esfuerzos distintos
dependiendo de la concentracion, para que la mayoria de las particulas fluyeran
en el minimo esfuerzo (Cuadro 5.3), por lo cual se observan diferencias en cuanto
a la velocidad angular obtenida en cada concentracion. Obsérvese que la
concentracion mas alta se encuentra por debajo de las demas a pesar de haber
utilizado el mismo esfuerzo que en la concentracién de 70%, esto se debe a que al
ser mayor la cantidad de particulas, éstas ofrecen una mayor resistencia al flujo y
por lo tanto la velocidad angular de respuesta es menor. Asimismo, la respuesta
es la misma para ambos programas (P-AD y P-E). En el segundo segmento
(Figura 6.21) se observa que al aumentar la concentracion de particulas,

disminuye el valor de tan 8 siendo mucho menor para la concentracion de 80 %
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(estabilizandose en el valor de 3) y similar para las concentraciones de 50 y 60 %
(estabilizandose en el valor de 4). En este caso, empleando la CMC como fase
continua predomina la parte fluida ya que se obtuvieron valores superiores a la
unidad. Ademas, conforme aumenta la concentracion de particulas en las
muestras la parte elastica contribuye en mayor proporcién, provocando que el
valor de tan § disminuya. Igualmente, este comportamiento se presenta de
manera equivalente para ambos programas como se aprecia en la Figura 6.21a y

6.21b.

Respuesta al flujo

En la Figura 6.22a se muestran la curvas de ascenso-descenso (P-AD) de las
particulas de resina en CMC, donde dificilmente se pudo apreciar un Mc, el cual
aparentemente a simple vista no existe, sin embargo observando el Cuadro 6.20
presenta un valor de esfuerzo de fluencia pequefo. Esto se debe a que la
viscosidad de la solucion de CMC les ayuda a que éstas opongan menos
resistencia al movimiento de la paleta y pueda ésta girar sin la necesidad de
emplear un torque “elevado” y, finalmente, se observa que el torque critico
aumenta al incrementar la concentracion de particulas. También se nota que a
diferencia de tener las particulas en agua, con la CMC el ascenso es similar al
descenso lo cual nos indica que el comportamiento de la muestra lo define el

comportamiento de la fase continua, en este caso un fluido pseudoplastico.

Los resultados obtenidos en las pruebas estacionarias se pueden observar en la

Figura 6.22b, los cuales corroboran que a mayor concentracion de particulas, se
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tiene un torque critico superior a pesar de que éste no sea tan apreciable. La

diferencia con respecto a tener agua o CMC como fase continua, radica en un

aumento proporcional de la viscosidad de la suspension en funcion de la

concentracion de particulas, que no se observa al emplear agua ya que en la

concentracion mas alta el valor se dispara. Los torques criticos y esfuerzos

encontrados para ambos programas (P-AD y P-E) se muestran en los Cuadros

6.20y6.21.

Cuadro 6.20 Torques criticos de las muestras con particulas de resina en CMC 0.3% en el
programa P-AD.

Programa de ascenso descenso

Concentracioén 50 % 60 % 70 % 80 %
Altura de part. 7.3cm 7.8 cm 8.2cm 8.5cm
Mc (Nm)-Corrida 1 4.95E-04 | 5.97E-04 | 9.81E-04 | 1.58E-03
Mc (Nm)-Corrida 2 4.84E-04 | 6.04E-04 | 9.88E-04 | 1.58E-03
Mc (Nm)-Corrida 3 4.29E-04 | 6.59E-04 1.12E-03 1.84E-03
Promedio 4.69E-04 | 6.20E-04 1.03E-03 1.66E-03 |
Esfuerzo (o) (Pa) 2.12 2.80 4.66 7.51
Coeficiente de variacion | 7.53 % 5.48 % 7.605 % 9.01 %

Cuadro 6.21 Torques criticos encontrados en las muestras con particulas de resina en

CMC 0.3 % en el programa P-E.

Programa estacionario

Concentracion 50 % 60 % 70 % 80 %
Altura de part. 7.9¢cm 8.2 cm 8.5cm 8.5cm
Mc (Nm)-Corrida 1 4.90E-04 | 6.06E-04 | 1.11E-03 | 1.70E-03
Mc (Nm)-Corrida 2 4.90E-04 6.06E-04 1.11E-03 1.70E-03
Mc (Nm)-Corrida 3 490E-04 | 6.06E-04 | 1.11E-03 | 2.00E-03
Promedio 4.90E-04 | 6.06E-04 | 1.11E-03 | 1.80E-03
Esfuerzo (o,) (Pa) 2.22 2.74 5.02 8.14
Coeficiente de variacion 0 0 0 9.62 %

En las particulas de resina en CMC los resultados de Mc y esfuerzo son poco

notables en las gréaficas (Figura 6.22) pero analizando los datos de los Cuadros

6.20 y 6.21 se observa que hay presencia de un valor pequefio, evidenciando su
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existencia, y es mayor conforme va aumentando la concentracion de particulas. A
diferencia de las pruebas con agua, los resultados de los torques criticos en las
pruebas estacionarias son mayores que los obtenidos en las curvas de ascenso-
descenso pero es poca la diferencia entre ambos, ademas de que en las pruebas
estacionarias se obtuvieron datos mas exactos ya que el coeficiente de variacion
en su mayoria fue de 0 % (Cuadro 6.21).

Debido a que en estas muestras no se llego al régimen turbulento (Figura 6.8) nos
fue posible calcular el esfuerzo de cizalla a partir del torque (con la ecuacion
2.5.19) y la velocidad de cizalla a partir de la velocidad angular (con la ecuacion
2.5.20), para finalmente determinar los parametros reoldgicos (indice de
consistencia (k) e indice de comportamiento al flujo (n)). Los resultados obtenidos
se muestran en el Cuadro 6.22 y las curvas representativas en la Figura6.23 ay b
donde aparecen las curvas con un comportamiento similar al mostrado con las
curvas de torque y velocidad angular.

Cuadro 6.22 Parametros reoldgicos determinados en las muestras con particulas de
resina en CMC 0.3 % en ambos programas.

Programa ascenso-descenso

Concentracion de particulas 0% 50% 60% 70% 80%
indice de comportamiento al flujo (n) | 0.784 | 0.609 | 0.631 | 0.594 | 0.556
indice de consistencia (k) (Pa-s") 0.418 | 1.66 2.15 3.59 6.42
Esfuerzo de fluencia (o,) (Pa) 212 | 2.80 | 466 | 7.51
R? 0.995 | 0.995 | 0.995 | 0.995 | 0.996
Programa estacionario
Concentracion de particulas 0% 50% 60% 70% 80%
indice de comportamiento al flujo (n) | 0.784 | 0.629 | 0.649 | 0.646 | 0.627
indice de consistencia (k) (Pa-s") 0418 | 1.60 2.05 3.24 5.46
Esfuerzo de fluencia (o, )(Pa) 222 | 274 | 5.02 | 8.14
R? 0.995 | 0.997 | 0.99 | 0.986 | 0.986
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Como podemos observar el indice de comportamiento al flujo (n) disminuye
conforme aumenta la concentracion de particulas (teniéndose una diferencia
porcentual promedio con respecto a la disolucion sin particulas de 826 en P-AD y
738 en P-E y un CV de 0.25 y 0.23% respectivo entre los valores de n a las
diferentes concentraciones) teniendo un comportamiento similar sélo que con
diferente consistencia, observandose que el indice de consistencia (k) va
aumentando conforme aumenta la concentracion de particulas (con una diferencia
porcentual promedio respecto a la disolucion sin particulas de 23.8 en P-AD y
18.65 en P-E y un CV de 0.13 y 0.06% respectivo entre los valores de k a las

diferentes concentraciones), esto independientemente del programa empleado.

Particulas de Mostaza en CMC al 0.3 %.

Pretratamiento

En la Figura 6.24 se presenta el comportamiento de Q de las muestras a
diferentes concentraciones volumétricas en funcion del tiempo, en el programa P-
AD y P-E. En este segmento para ambos programas se aplicaron torques
diferentes los cuales se pueden ver en el Cuadro 5.3. En todos los casos se
asegurd el movimiento total de las particulas en el recipiente. La Figura 6.24 nos
muestra que Q, en el caso de las concentraciones de 55 y 60 %, llega a una
velocidad constante en un tiempo menor de 10 s, sin embargo en la concentracion
de 65 % la Q llega a ésta en un tiempo menor a los 20 s, esto se debe a que la
cantidad de particulas presentes a esta concentracion es muy alta y le cuesta mas

trabajo al sistema llegar a una constante.
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En la Figura 6.25 se ve el comportamiento de tan 3, en funcion del tiempo de las
muestras preparadas con CMC 0.3 % a diferentes concentraciones volumétricas
de particulas de mostaza, en el programa P-AD y P-E, nétese que los valores de
tan & son mayores a 1.5, esto quiere decir que la geometria de paletas esta
evaluando mas la parte viscosa que la elastica, es decir que la muestra se
comporta mas como un fluido que como un sélido. Esto se debe a que la
dispersion de CMC predomina en la suspension, incluso se nota que por la
consistencia de la CMC a esta concentracion, las particulas de mostaza
permanecen suspendidas por unos minutos dando como resultado que la
geometria de paletas mida mayoritariamente la fase continua en lugar de sélo

evaluar las particulas.

Respuesta al flujo

En los ultimos segmentos, en el programa P-AD se efectué una curva de ascenso
y otra de descenso, los torques empleados estan en el Cuadro 5.2. La Figura
6.26a muestra la curva de ascenso-descenso que describe el comportamiento en
estos dos Ultimos segmentos de las particulas de mostaza en CMC al 0.3 %.
Como se puede apreciar las tres muestras preparadas con la solucion de CMC
tienen resistencia al flujo y ésta va aumentando conforme se incrementa la
concentracion volumétrica de particulas. Como se observa claramente las tres
concentraciones tienen el mismo comportamiento, sélo que a mayor concentracion

superior es el torque critico.
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En el Gltimo segmento se evalué una curva estacionaria, con un torque igual al

segmento de ascenso de la prueba P-AD, el comportamiento de las curvas

estacionarias realizadas se presenta en la Figura 6.26b. Al igual que en las curvas

de ascenso-descenso, en la curva estacionaria se puede observar que los torques

criticos son mayores conforme aumenta la concentracion volumétrica de particulas

de mostaza. Los torques criticos (Mc) encontrados y los esfuerzos (Cfg) calculados

para ambos programas se muestran en los cuadros 6.23 y 6.24.

Cuadro 6.23 Torques criticos de particulas de mostaza en CMC al 0.3 %, evaluados en el

programa P-AD.

Programa ascenso-descenso

Altura de particulas 6.8cm 7.5cm 8.4cm
Concentracion 55 % 60 % 65 %
Mc(Nm) — Corrida 1 1.28E-03 2.15E-03 5.71E-03
Mc(Nm) — Corrida 2 9.68E-04* | 2.86E-03 * | 6.02E-03
Mc(Nm) — Corrida 3 1.40E-03 2.11E-03 5.31E-03
Promedio 1.21E-03 2.37E-03 5.68E-03
Esfuerzo (o,) (Pa) 5.47 10.72 25.68
Coeficiente de Variacion 26 % 25 % 9 %

Como se observa, para ambos programas el Mc evaluado fue mayor conforme

aumento la concentracion volumeétrica de particulas de mostaza.

Cuadro 6.24 Torques criticos de particulas de mostaza en CMC al 0.3%, empleando el

programa P-E.

Programa estacionario
Altura de particulas 6.7cm 7.6cm 8.4cm
Concentracién (v/v) 55 % 60 % 65 %
Mc(Nm) — Corrida 1 1.63E-03 2.25E-03 3.60E-03
Mc(Nm) — Corrida 2 1.63E-03 2.24E-03 | 4.22E-03*
Mc(Nm) — Corrida 3 1.63E-03 2.24E-03 3.60E-03
Promedio 1.63E-03 2.24E-03 3.80E-03
Esfuerzo (o) (Pa) 7.37 10.13 17.18
Coeficiente de Variacion 0 % 0% 13 %

107



En algunos casos el coeficiente de variacion fue elevado por la misma razon
mencionada en el analisis de las particulas de resina en agua, por lo que se
propone eliminar los torques (*) que elevan el coeficiente de variacion; también se
encontraron torques criticos menores en el programa estacionario, igualmente los
resultados que se obtuvieron con estas pruebas fueron mas parecidos, lo que ve
reflejado en los coeficientes de variacion donde se tiene valores de 0%. Los
esfuerzos de fluencia obtenidos con las particulas de resina son aproximadamente
cuatro veces menores a los encontrados con las particulas de mostaza (2.8 Pa vs
10.7 Pa) a la concentracion de 60%, lo cual indica que el tamafo de particula es
una variable importante a considerar al momento de determinar esfuerzos de
fluencia. Al comparar los Mc encontrados en las muestras preparadas en agua con
las preparadas con CMC al 0.3 %, se tiene que los Mc evaluados en las muestras
con agua son mayores que los encontrados en las muestras preparadas con el
CMC al 0.3 %. Esto se da porque las particulas de mostaza en agua al
sedimentarse chocan mas entre ellas provocando una mayor friccién, dando como
resultado Mc criticos altos. Lo contrario ocurre en las muestras preparadas con
CMC al 0.3 %, ya que a esta concentracién las particulas se mantienen
suspendidas por un momento cuando se les aplica un esfuerzo y la viscosidad

aparente de la misma ayuda a que disminuya la friccion entre ellas.

Curvas de fluencia (Pruebas de "creep")
Particulas de mostaza en agua y en CMC (0.3 %).

Pretratamiento
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En la curva correspondiente al primer segmento (Figura 6.27) se puede ver como
todas las particulas fluyeron casi instantaneamente, teniendo un comportamiento
similar, independientemente de la muestra ya que como se puede apreciar la
velocidad angular de respuesta fue parecida.

En el segundo segmento se presentaron comportamientos diferentes en ambas
fases continuas empleadas ya que para el caso de agua tenemos que el
comportamiento que predominé fue el sélido (Figura 6.28), ya que como se puede
apreciar el valor de tan & fue menor a 0.5 al final de la prueba, ya que el agua
permite que las particulas sedimenten mejor y la compactacién sea mayor que
empleando CMC, en este ultimo, como se ve en la Figura 6.28 los valores de tan &
son altos, superiores a la unidad, por lo que el comportamiento que predomina es
el comportamiento fluido, lo cual es razonable ya que este fluido permite que las
particulas fluyan mejor a un menor esfuerzo midiendo la paleta mayoritariamente

al fluido y no a las particulas.

Respuesta al flujo

En las Figuras 6.29 y 6.30 se presentan los comportamientos observados cuando
las muestras no fluyeron que son las curvas que muestran una disminucion de
con tendencia a cero conforme aumenta el tiempo, asi como los de las muestras
que fluyeron, representados por las curvas que muestran un rapido ascenso de la
Q (en la curva para las particulas de mostaza en agua, Figura 6.29, este
comportamiento se ve representado por una linea vertical ascendente), al

aplicarseles un torque constante, en la misma figura se presenta el torque al cual
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Figura 6.27 Comportamiento de la velocidad angular observado en el primer
segmento para a) las particulas de mostaza en agua y b) en CMC {60% viv)en las
pruebas de fluencia, a 25°C.
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Figura 6.28 Curvas de tan (8) en funcién del tiempo para las particulas de mostaza a)
en agua y b) en CMC (60% v/v), en las pruebas de fluencia, 25°C.
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las muestras fluyeron. Se encontrd que el torque minimo al que las particulas de
mostaza en agua fluyen es de 9.178x10™ Nm, que comparado con el obtenido con
las pruebas de ascenso descenso se tiene un porcentaje de variacion 17.67 menor

que en las pruebas P-AD y 11.37 % superior que en el P-E (Cuadro 6.25).

Cuadro 6.25 Comparacion de los torques criticos de particulas de mostaza en agua y
CMC al 0.3%, en las diferentes pruebas empleadas.

Suspensién Prueba Mc (Nm) o, (Pa) % var.

U S T DO Ascenso-_desc‘enso 1.08x10‘j 48.83 17.67

en agua Estacmn_ana 8.14x10° 5 36.80 -11.31
Fluencia 9.178x10" 415 0

Particulas de mostaza | Ascenso-descenso 2.37x10™ 10.72 78.60

en CMC Estacionaria 2.24x10” 10.13 68.80
Fluencia 1.327x10° 6.0 0

En las pruebas de fluencia con CMC (Figura 6.30) se encontré que el minimo
torque en que fluia se encontraba entre 1.106x10° Nm y 1.548x10™ Nm ya que a
1.106x10”° Nm la muestra no fluyé después de 3600s como se puede ver en la
Figura 6.32 y a 1.548x10 Nm la muestra fluia en menos de 1000 s pero se
requeria que fluyera en un tiempo intermedio, por lo que se probd con el torque de
1.327x10 Nm obteniendo un tiempo aproximado de 1500 s. De acuerdo a esto se
_concluye que el torque minimo para que fluya la muestra con 60 % de particulas
en CMC es de 1.327x10” Nm, encontrandose un valor del 78.60% inferior que en
las pruebas P-AD y 68.8% inferior que en las P-E (Cuadro 6.25). Este mismo
comportamiento se observa en la Figura 6.31, en la cual se incluyen todos los
torques criticos encontrados para las diferentes suspensiones en funcion de la

concentracion de las particulas.
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Para todas las muestras se tiene en coman la concentracion de 60% y en base a
esta se realizd un andlisis de lo obtenido. Para las particulas de mostaza en agua
se ofrece una mayor resistencia al flujo y por lo tanto tienen los Mc mayores,

mientras que los menores se tienen en las particulas de resina en agua.

0.012 o et
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ik & Resinaenagua PE |
0.01 = —= = 4 - Mostaza en agua P-AD
L a A | —a—Mostaza enagua PE ||
0008-—"-'--. I A Creep agua
£ ’ A o- Resina en cmc P-AD
?.5 ’// -—o-— Resina en cmc P-E
£ 0006 | A e I - m- - Mostaza en cmc P-AD !
2 & . —=—Mostazaencmc P-E ||
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= . A - e e |
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P A |
» // {
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0.002 ... S 4 |
— — I
| | o R - - - |
T — e el |
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Concentracién de particulas (%wv)

Figura 6.31 Torques criticos en funcién de la concentracion de particulas
en las diferentes suspensiones, 25°C.

Nétese (Figura 6.31) que en las primeras los torques en agua son mayores que en
CMC lo cual se debe a que la viscosidad de la suspension ayuddé a que ésta
fluyera sin tanto problema mientras que el agua ayud6 a la friccion entre las
particulas incrementando la resistencia al flujo, ademas de ser mas densas lo cual
ayuda a una mayor sedimentacion; sin embargo en las segundas los torques en
CMC son mayores que en agua lo cual se le atribuye a la altura de las particulas

alcanzada ya que es mayor en CMC, cubriendo mas la paleta, también hay que
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tomar en cuenta que las particulas de resina tienen carga anionica que puede
estar interactuando con la carga de la dispersion de CMC la cual también es
anionica por lo que se repelen aumentando la consistencia, tomando en cuenta
ademas que el tamafo de las particulas es mucho menor que las de mostaza por
lo que la fase continua predomina dando un comportamiento similar pero de mayor

consistencia.

6.6.3 Disolucion viscoelastica.

El primer segmento se aplicd un barrido de esfuerzos con el fin de determinar la
zona de viscoelasticidad lineal a las muestras preparadas con las diferentes
concentraciones volumétricas. El comportamiento de G' a estas condiciones se
muestra en la Figura 6.32a. Mientras que G" de las mismas muestras y a las
mismas condiciones se ve en la Figura 6.32b.

Al comparar el comportamiento de ambos parametros, observamos que G" es
mayor que G', lo que quiere decir que el comportamiento viscoso esta

predominando a esta frecuencia, pero no se delimita la zona lineal.

_En el segundo segmento se aplico un barrido de frecuencia, en la Figura 6.33 a 'y
b se muestra el comportamiento de la 'y ", en las muestras preparadas con la
disolucidn viscoelastica a las diferentes concentraciones volumétricas empleadas.
La Figura 6.33a muestra que el comportamiento de la ', en un intervalo de
frecuencia de 0.01 hasta 0.05 Hz a las concentraciones volumétricas de 10, 20, 30
y 40 %, presenta valores constantes y en proporcion de menor a mayor

concentracién, pareciera que para 10, 20 y 30 % la suspensiones se encuentran
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Figura 6.32a Comportamiento del médulo de almacenamiento, en las particulas de
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Figura 6.32b Comportamiento del médulo de pérdida encontrado en las particulas de mostaza en

la disolucién viscoelastica a diferentes concentraciones volumeétricas, 25°C.
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en la zona lineal ya que el valor de 5" es aproximadamente constante, pero n'
disminuye siempre en funcion del esfuerzo. La Figura 6.33b nos muestra el
comportamiento de n", el comportamiento de ésta se encuentra por valores
mucho menores a los encontrados en el comportamiento de ', ademas de que su

comportamiento es muy variable a las concentraciones volumétricas de 10, 20, 30

y 40 %.

En el tercer y cuarto segmento se aplicé una curva de ascenso-descenso del
troque. La curva de ascenso-descenso se presenta en la Figura 6.34 véase que
conforme aumenta la concentracion volumétrica de particulas, la velocidad angular
correspondiente (), es menor, esto se ve mejor al comparar las concentraciones
de 10 y 60 %, en lo que respecta a las otras concentraciones obsérvese que no
hay diferencias significativas entre el comportamiento de la concentracion de 10 y
20 %, asi como para 30 y 40%. Al observar las curvas de ascenso-descenso
vemos que no hay dependencia del tiempo de cizalla a concentraciones
volumétricas menores a 50 %, sin embargo obsérvese que a la concentracion de
60 % a velocidades angulares menores a 5 rad/s el descenso se desfaso, y no
retorna por donde fue el ascenso, debido que se trabajé con polisacaridos que
forman geles débiles y que a éstas bajas velocidades pueden recuperar su

estructura.

En el quinto segmento se les efectud una curva estacionaria a las diferentes
muestras preparadas con la disolucién viscoelastica En este segmento se

presenta también el comportamiento de la misma sin particulas (Figura 6.35).
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Figura 6.34 Curva de la prueba P-AD de las muestras preparadas con particulas de
mostaza en la disolucién viscoelastica a diferentes concentraciones volumétricas, a 25°C.
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119



La Figura 6.35 nos muestra que al igual que en la curva de ascenso—descenso, a
mayor concentracion volumétrica las velocidades angulares alcanzadas son
menores que las obtenidas a concentraciones bajas, por la resistencia que va
oponiendo el fluido al movimiento con la paleta, obsérvese también que a la
concentracion volumétrica de 10 y 20 %, se comportan practicamente igual que la
disolucion viscoelastica sola empleada para preparar las muestras, predominando
el comportamiento de la fase continua, lo cual se debe a que las particulas de
mostaza se mantienen dispersas homogéneamente.

La determinacion de los parametros reoldgicos de las muestras con particulas sélo
fue posible para las concentraciones mayores (40%, 50% y 60%) debido a que
presentaron un mejor comportamiento sin estar en régimen turbulento, y a que en
las concentraciones menores no hubo cambio con respecto a la disolucion
viscoelastica sola. Los valores de esfuerzo de cizalla se calcularon a partir de la
ecuacion 2.5.19 y los valores de la velocidad de cizalla mediante la ecuacién
2.5.20. Los resultados obtenidos se pueden observar en la Figura 6.36 donde las
muestras presentan un comportamiento newtoniano para todos los casos, con un
valor de viscosidad similar, excepto para la muestra sin particulas la cual mostrd
un valor de pendiente menor, es decir que la muestra sin particulas posee una
viscosidad menor que al agregarse particulas, no encontrandose una diferencia
significativa entre 40 y 50% y aumentando levemente para 60% (Cuadro 6.26). En
este cuadro se muestran los valores de viscosidad que presentaron las muestras
de disolucién viscoelastica con particulas a las concentraciones de 40, 50 y 60% y

la disolucién viscoelastica sola.

120



Cuadro 6.26 Datos de viscosidad para las muestras con la disolucion viscoelastica a

diferentes concentraciones.

Programa estacionario

Concentracion de particulas 0% 40% 50% 60%
Viscosidad (Pa.s) 0.1613 0.2581 0.2451 0.2918 |
15 1
w 10— ——
e
£ &
il
& 5 n/ —
50 s ° @
=
"’@MW"&M
0§ +—t— b |
0 10 20 30
Velocidad de cizalla (1/s)
[ o 60% a 50% o 40% = Sin particulas ]

Figura 6.36 Parametros reologicos encontrados para las muestras de solucion
viscoelastica con particulas
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7. CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

Las pruebas iniciales para determinar las propiedades fisicas y fisicoquimicas de
las particulas y fluidos a estudiar permitieron definir las condiciones adecuadas
para la experimentacion.

Las mejores particulas fueron las semillas de mostaza previamente hidratadas,
que sedimentaron bien en agua y relativamente bien en CMC 0.3% y en lo
absoluto en la disolucién viscoelastica. También se seleccionaron las particulas de
resina de intercambio iénico, que sedimentan completamente en agua vy
parcialmente en la CMC 0.3% de acuerdo a lo anterior se analizaron dos
particulas de diametros distintos y en por lo menos dos fases continuas diferentes,
que proporcionan una idea de comportamientos completamente diferentes, como
son particulas sedimentadas y suspendidas.

Para las particulas milimétricas duras de resina y mostaza en los diferentes fluidos
(agua y CMC 0.3%), en todas las pruebas realizadas, se encontré que conforme
aumenta la concentracion de particulas, aumenta el torque critico de las mismas,
sucediendo lo mismo para el correspondiente esfuerzo de fluencia.

Para las muestras con particulas en agua, ya sea de mostaza o resina, se
obtuvieron torques criticos mayores que los obtenidos en la fase continua de CMC
0.3%. Las particulas en CMC 0.3% se ven facilitadas a fluir aparentemente por la
viscosidad aparente de este fluido, por lo que el comportamiento de las muestras
en este caso es muy similar al del fluido por si solo, independientemente de las

particulas empleadas, aunque este efecto es mas claro para las particulas de

122



resina, probablemente por ser mas pequefas y de menor densidad; de modo que
el comportamiento de la fase continua define la suspension.
Los torques criticos dependen en gran medida de la altura que cubren las
particulas en la paleta, ya que de acuerdo al area de contacto con ésta, se va a
tener mayor o menor resistencia de la paleta al movimiento, por lo que, a mayor
altura de particulas se va a tener una mayor resistencia de la paleta al flujo. Aqui
el tamafo de particula es importante, ya que entre mayor sea el tamafo de
particula la altura que se tiene es mayor, lo cual da como resultado mas
resistencia al flujo y esto influye determinantemente en el torque critico de las
muestras.
En lo que se refiere al efecto del tiempo de reposo en las muestras de particulas
de mostaza en agua a una misma concentracion en el torque critico, se obtuvo de
manera general que a mayor tiempo de compactacion se encontraban los torques
criticos mas elevados, esto debido a que el acomodo de las particulas afecta al
torque critico de manera que, conforme va pasando el tiempo de reposo de las
particulas, el acomodo de éstas ocasiona una compactacion, la cual afecta al
torque critico y al esfuerzo de fluencia, ya que éste provoca que la paleta tenga un
" mayor trabajo inicial para moverse, aqui influye la densidad de las particulas la
cual entre mayor sea, la sedimentacion de las particulas serd mas rapida, asi
como el acomodo que se de entre éstas.
En la curva de equilibrio variando el tiempo de sedimentacion se obtuvieron
resultados diferentes, teniendo un torque mayor a un tiempo menor (el torque

critico a los 20 min es mayor que para 3 h de reposo), lo cual se le atribuye a un
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tiempo de reposo muy largo que ocasiona la descomposicion o ablandamiento de
las particulas a pesar de tener el benzoato de sodio como conservador.

Para las pruebas de fluencia en las particulas de mostaza en agua (60% v/v) el
torque critico al que fluyen las muestras es de 9.178x10°Nm que corresponde a

un o, =41.49 Pa.

En las particulas de mostaza en CMC 0.3% se encontrd que el torque minimo al
que las particulas fluyen es de 1.327x10° Nm, donde a este torque le corresponde

o,=5.999 Pa, que es el esfuerzo inicial al cual las particulas fluyeron en un

tiempo intermedio entre los 0 y 3600s.

Debido a que la disolucion viscoelastica era de baja viscosidad aparente cuando
fluia y a que las particulas no afectaban demasiado en su comportamiento
reoldgico, ya que el comportamiento de la disolucion predominaba, no fue posible
obtener los parametros de flujo de todas las muestras con semillas de mostaza en
la disolucién viscoelastica pues se llegé rapidamente a flujo turbulento.

A partir de las pruebas dinamicas en la paleta de la disolucién viscoelastica con y
sin particulas se encontré que el médulo de almacenamiento fue mayor al modulo
de pérdida con lo cual podemos decir que predomina la parte elastica, por lo tanto
se concluye que ésta es la causa por la que las particulas de mostaza se
mantienen en suspension en esté fluido.

Las muestras con las concentraciones de 10-50% en la disolucién viscoelastica no
presentaron bucle de histéresis y la de 60% presenta uno pequefio a bajas

velocidades (< 5 rad/s) debido que se trabaj6 con polisacaridos que forman geles
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debiles que a bajas velocidades pueden recuperar su estructura y cambiar su
comportamiento.

Las concentraciones de 10 y 20% tienen un comportamiento similar al de la
disolucion viscoelastica sin particulas, lo cual indica que la influencia de particulas
a estas concentraciones es practicamente nula.

A las velocidades y torques empleados durante la experimentacion se encontro
que el comportamiento de la disolucion viscoelastica con y sin particulas a las
diferentes concentraciones en el pequefo intervalo estudiado parece ser un fluido
newtoniano.

Para determinar el esfuerzo de fluencia de una manera rapida se recomienda
realizar una prueba de flujo de ascenso-descenso para determinar
aproximadamente el esfuerzo de fluencia, posteriormente se debe realizar una
prueba de flujo estacionaria y asi obtener un esfuerzo méas exacto que el obtenido
con la prueba de ascenso-descenso.

Se recomienda también utilizar particulas sintéticas para poder plantear tiempos
largos de sedimentacion y asi evaluar esfuerzos de fluencia mas precisos para
diferentes tiempos de sedimentacion, asi como tener un mejor control de las
variables de operacién de manera que se pueda tener una mayor evidencia de lo

que realmente sucede en el sistema.
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