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Debido a la escasez de agua, cada vez se hace necesario movilizar pulpas con una mayor
concentracion de solidos, lo que aumenta la viscosidad y por ende los costos energéticos
debido a su transporte.

Para aumentar la eficiencia energética es necesario determinar cuanto es el esfuerzo re-
querido para que la pulpa fluya mediante un analisis de la viscosidad. La medicién de la
viscosidad de una suspension solido-liquido posee una serie de problemas, como el control
de la temperatura, tixotropia y sedimentacion de las particulas de sélido entre otros. Esta
memoria se enfoca en estudiar la viscosidad de una suspension dada la sedimentacién que
ocurre en el equipo a través de la modelacion del fenémeno, de modo que se puedan aplicar
correcciones en el procedimiento de la medicion de la viscosidad de suspensiones y se pueda
interpretar de mejor manera los datos. Para ello, se elabord un modelo de sedimentaciéon para
suspensiones cuyo soélido es resina o microesferas de vidrio, y su liquido es glicerina o miel;
cuyo objetivo es predecir lo que ocurrird en el equipo a partir de los liquidos utilizados, la
concentracion en volumen de solidos y el tamano de las particulas solidas que estan entre los
100 y los 500 pm , donde se considerard que las particulas son esféricas.

Se realizaron pruebas con diferentes suspensiones sélido-liquido a tasas de deformaciéon
constante, analizando como el torque leido por el reémetro disminuia con el tiempo. Con las
pruebas realizadas se logr6 comprobar que el modelo permite determinar cuando la sedimen-
tacion ocurrird en el equipo con una exactitud del 15 %. Por otra parte, el modelo tiene un
error aproximado del 40 % en cuanto a los valores obtenidos del torque, en que las mayores
fuentes de error corresponden a las variaciones de temperatura y a una mala elaboraciéon de
muestras. Es por ello que también se busco elaborar un protocolo, para disminuir la incer-
tidumbre de las variables que afectan a la viscosidad. Futuros trabajos deben incorporar las
diferencias de temperatura entre la muestra y el reémetro, ademas de los efectos de difusion
hidrodinamica, con lo que el modelo quedaria mas completo.
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Introduccion

Mineria y reologia

La mineria presenta una serie de desafios en la actualidad debido a una decreciente dis-
ponibilidad de agua, una baja de las leyes, razones estéril/mineral mayores y restricciones
ambientales méas exigentes. Donde los cambios tecnologicos son la mejor forma de superar y
aumentar el rendimiento de las operaciones.

En este contexto, la mineria estda continuamente mejorando sus procesos para reducir
los costos y aumentar la produccion, de modo que pueda afrontar los crecientes desafios.
Donde la planta tiene un rol fundamental para reducir sus costos, y asi reducir las leyes
de corte. Ademas, debe tratar con las crecientes restricciones ambientales, en que aumentar
la recuperacion de agua es vital para aumentar la disponibilidad de los recursos hidricos y
reducir el espacio ocupado por los relaves.

Los procesos de la planta estan bajo control automatizado, por ende, la tnica forma de
mejorar la operacion es aumentar el conocimiento que se tiene sobre cada etapa; y asi op-
timizar las condiciones operacionales para incrementar la recuperacion y reducir los costos.
Es en este contexto en que entra la reologia, como una ciencia que estudia la fluidez de los
liquidos, cuya velocidad depende de la viscosidad de cada material, donde la viscosidad es
entendida como la resistencia que presentan las moéleculas de un liquido a cambiar su movi-
miento debido a las colisones que existen entre éstas. Actualmente, esta ciencia es aplicada
en la evaluacion del consumo de energia que tendré el transporte de pulpa y en el calculo del
didmetro que deben tener las canerfas y la potencia que requieren las bombas, donde mayores
recuperaciones de agua requieren un incremento en la concentracion de solidos de la mezcla,
volviéndose indispensable conocer el comportamiento reolégico a fin de obtener un correcto
funcionamiento.

Pero las aplicaciones de la reologia en la mineria son mucho mayores; en donde cada proceso
metalirgico cuenta con una fase liquida y s6lida y como suspensién tiene un comportamiento
reolégico asociado que influye en la potencia requerida para que la molienda alcanze su
velocidad critica de giro; la separacion selectiva de solidos en harneros e hidrociclones o bien
en las colisiones particula-burbuja en la etapa de flotacion; entregando informacion relevante
para una mayor comprension de los fenémenos.

Aplicaciones en mineria



En la figura [I] se puede ver un ejemplo de la mineria del cobre para la produccion de
concentrado. En este flujo, el mineral pasa en primer lugar por el chancador primario y el
acopio. Luego se le adiciona agua y pasa a la molienda (1).
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Figura 1: Diagrama de procesos de concentrado de cobre de la mina Copper
Mountain|Rose et al., |, cuyos procesos son chancado primario, acopio, molienda SAG(1),
harneado, hidrociclones (2 y 5), molienda de bolas (3), flotacién rougher (4), remolienda (6),
flotacion cleaner (7), espesadores (8), filtros (9) y flotacion scavenger (11). Donde el concen-
trado pasa por las estapas de la 1 a la 9, siendo la flotacion scavenger (11) una forma de
recuperar cobre antes de enviar el material a relave (12).

Es en la molienda (1) donde se tiene la primera oportunidad de mejorar el proceso median-
te reologia. En la cual el comportamiento reolégico de la pulpa influye en el fracturamiento
de la roca segun Shi [Shi and Napier-Munn, 2002|. Este autor indica que se puede mejorar
el fracturamiento de la roca (GI) si se conocen los esfuerzos dentro del molino y el compor-
tamiento reoldgico de la pulpa, si es dilatante o bien pseudopléstica; y seglin esto se pueden
tomar mejores decisiones para aumentar la productividad de molienda.

Después de la molienda el material es clasificado mediante hidrociclones (2), cuyo funciona-
miento depende de la viscosidad de la fase liquida. Un aumento de la visosidad aumenta el ta-
mano de corte dentro del hidrociclon, y a su vez reduce su eficiencia [Marthinussen et al., 2014].

El material que esta por sobre el tamano requerido es recirculado a un molino de bolas
(3), mientras que el material que cumple las condiciones pasa a flotacion rougher (4). En esta



etapa, Farrokhpay [Farrokhpay, 2012] explica la importancia de la viscosidad en la interaccion
particula-burbuja y en la distribuciéon de tamano de las burbujas; una baja viscosidad del
medio permite una mayor dispercién en la distribucion de tamano de burbujas, lo que reduce
la turbulencia y por ende se facilita la interaccién particula burbuja, aumentando la flotacion
de particulas ultrafinas; por otro lado, una viscosidad mayor vuelve mas estable el agregado
particula-burbuja, mejorando la adsorcion y recuperando granulometrias gruesas. Ademas,
la viscosidad del liquido también afecta la viscosidad de la espuma, teniendo implicancias en
su estabilidad y mobilidad, lo que modifica la ley y contenido de solidos; pero no ha podido
ser estudiada debido a la constante sedimentaciéon de material particulado en las prueba de
reologia [Farrokhpay, 2012].

De la flotacion rougher (4) salen dos flujos, uno es el material que logro flotar, el cuél es
pasa al hidrociclon (5) para una clasificacién en tamano. El overflow del hidrociclon pasa a
una etapa de flotacion cleaner (7) y el underflow a remolienda (6) para disminuir su tamafo,
lo cual vuelve a ser clasificado por los hidrociclones. Es en la remolienda (6) donde también
afecta los parametros reologicos de la pulpa [He et al., 2004]. Donde Mingzhao He establece
que el comportamiento reolégico de la pulpa puede aumentar la capacidad, la eficiencia
enérgetica y la produccion de particulas finas. Lo que flota de las celdas cleaner (7) pasa
a una etapa de espesamiento (8), donde el underflow pasa a la estapa de filtrado (9) y el
overflow es agua recuperada que se devuelve al proceso. De la etapa de filtrado (9) sale un
concentrado que contiene entre un 3 y un 8 % de himedad que luego es llevado a fundiciones
nacionales o bien es exportado a fundiciones extranjeras; y el agua filtrada se devuelve a
los espesadores (8). Tanto los espesadores (8) como los filtros (9) requieren para su diseno y
operacion la viscosidad de la pulpa, siendo 1til la reologia en ambos procesos.

Las particulas que no lograron flotar en las celdas cleaner (7) pasan a etapas de flotacion
scavenger (11), donde lo que flota es devuelto al hidrociclon (5) para ser clasificado por
tamano, donde el underflow se dirige a remolienda (6) y el overflow se dirige hacia la celda
cleaner (7). Y lo que no es logra flotar de la etapa scavenger (11) se junta con lo que no logro
flotar de la etapa rougher (4) y es enviado a los tranques de relave (12).

En resumen, el comportamiento reologico de la pulpa influye en cada parte del proceso
de planta en un proceso de concentrado de cobre, afectando las etapas de la (1) a la (12),
exceptuando el transporte de concentrado de la etapa (10), cada proceso aguas abajo del
acopio puede mejorarse mediante la comprension del comportamiento reologico de las pulpas;
y su importancia no s6lo radica en los costes enegéticos de transporte y elaboracion de
equipos, también afecta la recuperacion del mineral de interés y la disminuciéon de costos
operacionales.

Sedimentacion en la reologia de suspensiones

Ya explicada la importancia de la reologia de suspensiones en la mineria, se pasara a
explicar el efecto que tiene la sedimentaciéon en el estudio reologico. Tradicionalmente, se ha
utilizado un reémetro rotacional de cilindros concéntricos, el cual asume que el material que
esta midiendo es homogeneo y que los cilindros son placas infinitas donde uno es estatico y
el otro se mueve a velocidad constante; de modo que sigue un flujo de Couette que permite
simplificar los calculos, en que el equipo entrega la velocidad de giro y el torque aplicado,



transformando ambas variables a tasa de deformaciéon y esfuerzo de corte respectivamente,
donde la relacion entre éstas tltimas es la viscosidad.

Uno de los desafios que se tienen para aplicar la reologia a suspensiones es que las particulas
solidas sedimentan. Segun Farrokhpay [Farrokhpay, 2012|, la medicion de la viscosidad de la
pulpa es dificil de realizar, debido a la sedimentacion de las particulas sélidas durante las
mediciones. Varios autores han usado métodos como bombear la pulpa durante las mediciones
o agitar la suspension para solucionar este problema. Aunque, encontrar un método practico
para medir la reologia sigue siendo un desafio para la investigacion [Farrokhpay, 2012].

Tanto el bombeo como la agitaciéon de la pulpa poseen un problema al agregar un compo-
nente de velocidad vertical y agregar turbulencia al flujo; lo que lleva a errores experimentales
para la medicion de la viscosidad, donde Akroyd [Akroyd, 2004] sugiere una correccion al nue-
vo flujo helicoidal que elimina la necesidad de calibraciones.

Aun asi, los redmetros usados en la industria no son capaces de bombear su contenido
para evitar la sedimentacion, por lo que esta respuesta resulta poco practica para reémetros
que no inpongan un flujo.

Por otro lado, Klein [Klein et al., 1995] sugiere el uso de una copa alargada, de modo que
el tiempo en que las particulas sedimentan sea lo suficientemente largo para poder realizar las
mediciones requeridas. Donde se extiende, en forma practica, el uso del equipo, pero nueva-
mente se realizan modificaciones a la geometria del equipo y no se soluciona la sedimentacion
de particulas.

Alderman [Alderman, 2008| hace una revision bibliografica de las diversas formas que los
autores han solucionado la sedimentacion, donde cada uno tiene sus limitantes; en resumen,
se utilizan 4 formas diferentes de acoger el problema:

e Mantener las particulas en suspension mediante el uso de reémetros rotacionales.
e El uso de un agitador, modifcando la geometria tradicional de un reémetro.

e Extrapolacion al tiempo cero de la curva de esfuerzo de corte en el tiempo mediante el
uso de redmetros rotacionales.

e Reemplazo del liquido por uno con mayor viscosidad, disminuyendo la velocidad de
sedimentacion.

Donde cada una tiene sus propias limitaciones, y los dos primeros item modifican la
geometria del redometro. Lo que implica equipos que no cumplen la norma [SO 3219 de
redOmetros para asegurar la calidad de la prueba. Es en este contexto en que se realiza el
presente estudio, para comprender el efecto de la sedimentaciéon sin cambiar la geometria del
equipo; utilizando diferentes liquidos y solidos para comparar los resultados.



Capitulo 1

Objetivos

El objetivo general de este trabajo es identigicar y modelar el efecto de la sedimentacion de
particulas en la medicién de reologia de suspensiones, donde se utilizara concentraciones en
volumen de particulas entre 10 % y 20 %. Las mediciones se realizaran en el reémetro Anton
Paar RheolabQC con geometria de cilindros concéntricos. la modelacion de la sedimentacion
de particulas finas a concentraciones bajas en el reémetro, de modo que el torque ejercido
por el reémetro pueda ser modelado a partir de la velocidad terminal de Stokes entre otras
variables.

Los objetivos especificos del trabajo son:

e Desarrollar un protocolo de mediciéon de reologia que tenga en cuenta la sedimentacion
de particulas.

e Planificar y ejecutar una campana de medicion de reologia.

e Proponer un modelo para describir el efecto de la sedimentacién en la medicion de
viscosidad de mezclas sélido-liquido sedimentables.



Capitulo 2

Marco tedrico

En este capitulo se describird en qué consiste la reologia de suspensiones en mayor detalle,
explicando como la viscosidad, que es la resistencia a fluir, se ve afectada por diferentes
fenémenos fisico-quimicos. Luego, se explicaran los factores que afectan la fluencia, entre
ellos la temperatura, concentracion en volumen y la difusion hidrodinamica. Finalmente, se
explicara la medicion de los pardmetros reologicos y cuales son las mayores dificultades para
medir.

2.1. Definiciones

Las definiciones de los términos utilizados en el presente informe se encuentran a conti-
nuacion:

Boyancia: es la capacidad de un cuerpo de flotar en un fluido.

Concentracion critica de empaquetamiento: corresponde a una concentraciéon en volumen
de particulas, cuando estas estan pegadas unas a otras y no es posible agregar otra
particula cuyo tamano sea el menor del rango granulométrico presente en la solucion.

Copa: recipiente metalico cilindrico utilizado en el re6metro que tiene un diametro y altura
precisas, el cual contiene la muestra para realizar la prueba.

Esfuerzo de corte: es la fuerza que se aplica de forma tangencial a la superficie del material.

Flujo laminar: cuando un liquido o suspension fluye de manera ordenada, estratificada y
suave.

Flujo turbulento: ocurre cuando el liquido o suspension fluye de forma desordenada y cadtica.

Molino de bolas: maquina de forma cilindrica cuyo radio es mayor a su altura, tiene un
motor que genera una rotacion en su eje axial. Es eficiente utilizar este molino para
moler materiales cuyo tamanos del orden de los 300 a 50 pum. La forma de moler es
mediante un efecto cascada donde caen bolas de acero que estan en su interior sobre



las particulas de manera constante.
Picnémetro: recipiente calibrado para la determinacién de densidades mediante pesada.

Probeta: tubo de cristal, con pie o sin él, cerrado por un extremo y destinado a contener
liquidos o gases.

Reologia: parte de la fisica que estudia la viscosidad, la plasticidad, la elasticidad y el
derrame de la materia.

Reometria: es la ciencia que describe tanto los métodos de medida como los instrumentos
que permiten obtener datos reolégicos de un material.

Reémetro: aparato con que se determina la velocidad de una corriente de agua.

Sedimento: materia que, habiendo estado suspensa en un liquido, se posa en el fondo por
su mayor gravedad.

Tamiz: instrumento compuesto de un aro y de una tela de acero que cierra la parte inferior.
Sirve para separar las particulas finas de las gruesas.

Tasa de deformacion: corresponde a la deformacion angular de un material que esta sometido
a cizalle.

Vastago: barra utilizada en el reémetro como cilindro interior. El cual rota debido al motor
del equipo para ejercer un torque sobre la mezcla.

Viscosidad: propiedad de los fluidos que caracteriza su resistencia a fluir, debida al roza-
miento entre sus moléculas.

Viscosidad intrinseca: es la viscosidad del medio si existiese solo una particula.

Vortices de Taylor: es el flujo secundario que consiste en vortices en forma de anillos aso-
ciados a una inestabilidad dada por en un flujo de Couette. Esta se genera porque la
inercia tiende a desestabilizar el flujo, mientras que la viscosidad lo estabiliza.

2.2. Reologia de suspensiones

Una suspension es una mezcla heterogénea que esta compuesta por una fase solida (mi-
neral) y otra liquida (agua), donde el material particulado se encuentra disperso en el medio
acuoso. La reologia de suspensiones estudia la resistencia a fluir de estas mezclas, en que
ambas fases son vistas como medios continuos y cada componente afecta a la viscosidad del
fluido.

2.2.1. Modelos reolégicos

Lo que hacen los modelos reologicos es relacionar variables como la visocisdad del liquido
v la concentracion en volumen de particulas con la viscosidad de uns suspension. Einstein
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inici6 la modelacion con su teorfa, donde utiliza la viscosidad intrinseca [n] y la concentracion
enl volumen de los sélidos, ¢, como puede verse en la ecuacion |[Einstein, 1906].

n=m(l+[nl¢) (2.1)

La teorfa desarrollada por Einstein ([Barnes, 2000]) es el modelo tedrico de mayor rele-
vancia; el cual es valido para particulas esféricas que no interactian entre si; este modelo es
capaz de predecir la viscosidad de una suspension a concentraciones en volumen de particulas
menores al 5%. Otro modelo teorico es el de Frankel & Acrivos , quienes asumen que existe
una gran cantidad de particulas en el sistema, donde ¢ tiende a la concentracion maxima
de particulas ¢,,|Frankel and Acrivos, 1967|. Este factor depende de la granulometria y de la
forma que tienen los so6lidos, donde mayores rangos de tamanos y mayor esfericidad de par-
ticula causan un aumento en el valor de ¢,,. En el modelo tedrico de Frankel , las particulas
siempre estan colisionando entre si, lo que provoca el aumento de la disipacion de energia del
sistema y por ende el aumento de la viscosidad. Este modelo puede verse en la ecuacion
y es valido para concentraciones de particulas muy elevadas, cercanas a la concentracion de
empaquetamiento[Frankel and Acrivos, 1967].

T _ C/—(ﬁm)% (2.2)
" (1-(2)%)

Donde C’ corresponde a la geometria del empaquetamiento de particulas, lo que afecta
la colision entre estds. En cuanto a los modelos empiricos, el de mayor relevancia es el de
Kreiger-Dougherty, el cual aplica tanto para concentraciones bajas como para concentraciones
altas. Este modelo se muestra en la ecuacion 2.3

n=mn(l- f)—[n]qu (2.3)

El modelo de Kreiger-Dougherty incorpora el término ¢,, que corresponde a la concentra-
cion critica de empaquetamiento. Este factor depende de la granulometria y de la forma que
tienen los solidos, donde mayores rangos de tamanos y mayor esfericidad de particula causan
un aumento en el valor de ¢,,. Una prediccion a priori de este valor sigue siendo una discusion
abierta , al ser una empaquetamiento de particulas se pueden formar redes de forma cuadrada
o hexagonal que predicen el valor de la concentraciéon critica, obteniendo valores de 0,54 en el
caso de una estructura cuadrada y 0,7 en caso de una hexagonal [Stickel and Powell, 2003].
Un valor experimental de ¢,, de 0,63 se puede ver al sedimentar las particulas, donde las
particulas estan en el fondo del lecho. La concentracion en volumen critica varfa dependiendo
de los esfuerzos que se aplican sobre las particulas, a mayores esfuerzos tendera a tener una
red hexagonal con valores méas altos, mientras que si no se aplican esfuerzos se puede obtener
valores de 0,63.

Debido a la variacién del valor de ¢,, se han publicado modelos que toman en cuenta esta
variacion, donde se deja de utilizar el término ¢,, y se utiliza la cantidad de particulas, a, y



el esfuerzo de corte o la tasa de deformacion para modelar la viscosidad de una suspension.
Kreiger & Dougherty (1959) y Cross (1970) [Stickel and Powell, 2003 proponen el modelo
de viscosidad de la ecuacion donde D es el esfuerzo de corte para Kreiger & Dougherty
(1959) y la tasa de deformacion para Cross (1970).

Mo — Moo

2.4
1+aD» ( )

Nr = Moo +

2.2.2. Factores determinantes en la reologia de suspensiones

La reologia de suspensiones depende de varios factores que estan determinados por el
material solido utilizado y las propiedades del liquido en que estd inmerso. Por un lado,
la concentracion en volumen de sélidos, granulometria y forma de las particulas afectan la
viscosidad de la mezcla. Por otra parte, la temperatura, el tipo de flujo y la tixotropia del
fluido son determinantes al momento de ver la resistencia a la fluencia. A continuacién se
explicara el efecto que tiene cada uno de estos factores en la reologia de suspensiones.

Concentracion en volumen

Existen dos efectos con el aumento en la concentracion en volumen de particulas. El prime-
ro, descrito por Muller para concentraciones en particulas bajas, consiste en que se tiene una
mayor cantidad de particulas en la mezcla que estan disipando energia, por ende aumenta la
viscosidad de la mezcla de forma lineal con la concentracion[S. Mueller and Mader, 2009]. El
segundo efecto es la distribucion de las particulas en el medio fluido y como estas interactian
entre si[S. Mueller and Mader, 2009].

Cada uno de los efectosque se ven en la figura [2.1] se describen a continuacion:

e En la parte a, la concentracion en volumen de particulas ¢/¢,, es menor a 0,15, con una
baja concentracion de particulas, y por ende estan aisladas entre si, sin existir interac-
ciones entre estas y por ello la viscosidad aumenta de forma lineal con la concentracion.

e En el caso b la concentracion de particulas ¢/¢,, es menor a 0,5, comenzando a haber
interacciones hidrodindmicas entre las particulas a través del fluido, sin que colisionen
entre si; esto conlleva a un aumento en la viscosidad que deja de ser lineal con respecto
a la concentracion.

e A partir de valores de ¢/¢,, menores a 0,8, comienza a haber colisiones entre particulas.
Ell aumento del torque ocasiona un incremento en la temperatura local, lubricando el
material y ello causa una disminucién en la viscosidad.

e Se forman cadenas de particulas que interactian entre si para el caso d, cuya concen-
tracion ¢/ ¢, es mayor a 0,8. Estas cadenas son capaces de acumular esfuerzo de forma
elastica hasta alcanzar un esfuerzo de corte critico, donde comienzan a fluir.

e [n e las particulas se mueven en grupos, de modo que quedan planos libres donde estos
grupos se movilizan. En esta forma deja de importar el aumento de temperatura local
y comienza a ser relevante la relacion de esfuerzo y deformacion.
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Figura 2.1: Efecto de la concentracion en volumen de particulas sobre la viscosidad [Muller].
El caso (a) es para concentraciones bajas y la mezcla tiene un comportamiento Newtoniano. El
caso (b) presenta una mayor concentracion de particulas, sigue presentando flujo Newtoniano
pero la viscosidad ya no aumenta de forma lineal con la concentracion en particulas. El caso (c)
posee una concentracion de particulasmayor que el caso anterior y la viscosidad disminuye en
la medida que aumenta el torque. En el caso (d) se da a una alta concentracion de particulas,
por lo que se requiere un esfuerzo inicial para que el medio empieze a fluir. El dltimo caso
(e) es a muy altas concentraciones de particulas, donde las particulas se agrupan y cambia
la viscosidad de la muestra

Granulometria

El empaquetamiento maximo de particulas varia con la graulometria que tienen los solidos
de una suspension. Al tener una granulometria variada, el pardmetro ¢,, aumenta su valor
lo que conduce a una disminucion de la viscosidad de la muestra. Un ejemplo de este efecto
se presenta en el libro de Barnes donde se tienen particulas con dos tamanos diferentes
cuya razoén es 1 : 4; en este caso, se varia la fraccion de particulas finas y particulas gruesas
como se muestra en la figura 2.2] lo que produce un minimo en la viscosidad cuando la
fraccion de particulas gruesas es un 80 % en volumen del total de particulas. El efecto es
mas pronunciado cuando se tiene una elevada concentraciéon en volumen de particulas en
la muestra, en que se puede ver que a concentraciones en volumen de 55% o de 60 % de
particulas en la muestra existen mayores efectos por una mezcla de particulas, reduciendo
en mayor medida la viscosidad realtiva. Esto se debe a que se esta alcanzando el maximo
valor de empaquetamiento de particulas, lo que resulta en un incremento exponencial de la
viscosidad relativa como se puede ver en la ecuacion de Kreiger-Dougherty |[Barnes, 2000].
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Figura 2.2: Efecto de la granulometria en la viscosidad [Barnes, 2000]. Existen dos tamanos
de particulas, donde la relacién entre la fraccion gruesa y fraccion fina se ve en el eje de las
abscisas. Cada curva en el grafico se realiza a concentracion en volumen de sélidos diferente,
variando entre 30% y 60 %, donde a mayores concentraciones de solido el efecto sobre la
viscosidad relativa es més notorio

En el trabajo de N. Diamantonis et al. puede verse una aplicacion directa de la granulo-
metria y su relacion con el empaquetamiento de la mezcla. En este estudio se realizaron 24
mezclas que contienen cemento y 1 o 2 aditivos en diferentes concentraciones, siendo estos
aditivos humo de silice, ceniza, puzolana, caliza y nanoparticulas de silice. El proposito era
encontrar una mezcla que redujera la viscosidad y la porosidad, lo que se puede traducir en
un aumento del empaquetamiento [Diamantonis et al., 2010].

La distribucién granulometrica del cemento y de los aditivos se puede ver en el grafico
[Diamantonis et al., 2010], donde se muestra que la caliza tiene tamanos menores de parti-
culas, la puzolana, humo de silice y cemento tienen una granulometria similar y que la ceniza
tiene la mayor granulometria.
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Figura 2.3: Distribucién granulométrica de humo de silice, ceniza, puzolana, caliza y cemento,
cuyos colores son morado, azul, rosado, amarillo y celeste respectivamente

De las 24 mezclas realizadas, se encontrd que la que reporta una mayor fluidez es la que
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tiene un 60 % de cemento y un 40% de caliza. Y la que tiene una menor porosidad es la
mezcla de un 60 % de cemento, 20% de caliza y 20% de ceniza, lo que responde a que un
mayor aumento en el empaquetamiento [Diamantonis et al., 2010]. Los resultados obtenidos
en este trabajo prueban que al aumentar la distribuciéon granulométrica es posible aumentar
el valor de ¢,,, donde la mezcla que tuvo una mayor distribucién granulométrica por ser una
combinacion de caliza, ceniza y cemento produce la menor porosidad.

Forma de las particulas

El impedimento al flujo que cada particula genera se debe a que el liquido tiene que
dejar un espacio para que el solido pueda pasar, requiriendo energia que es dispersada; don-
de el aumento de viscosidad, como resistencia a fluir, se traduce en esta disipacion. Si las
particulas cambian su forma, también alteran las corrientes de flujo alrededor de ellas y
por ende las disipaciones energéticas. Es por ello que cuando las particulas son esféricas
causan una menor pérdida energética que si fuesen cuadradas. A su vez, las particulas se
pueden orientar en el fluido, disminuyendo o aumentando la viscosidad que estas producen
si se esta a favor o en contra del flujo, respectivamente. Por altimo, ante cambios en el fac-
tor de forma cambia también la interacciéon entre particulas, favoreciendo o impidiendo el
flujo[S. Mueller and Mader, 2009]. Estos valores quedan representados por el factor de forma
en la viscosidad intrinseca [n], que representa la disipacion energética por particula cuyo valor
en una suspension muy diluida se puede ver en la ecuacion donde v corresponde al factor
de forma, N, es el nimero de Avogadro, V, es el volumen efectivo de las moleculas y M es
el peso molecular. [Wargadalam et al., 2002].

VNA

) = “ (25)

En el trabajo de Wargadalam, se realizaron mediciones de viscosidad intrinseca y del
coeficiente de difusion sobre particulas de carbon derivadas de asfaltenos en 3 solventes
organicos, cuya comparacion muestra que el factor de forma también depende del liquido
que se esta utilizando, donde las particulas tenian una forma mas ovalada en el tolueno que
en la piridina o en N-metil-2-pirrolidinona [Wargadalam et al., 2002]. Lo que implica que el
liquido utilizado también afecta la forma que tienen las particulas.

El factor de forma también influye en el empaquetamiento maximo de particulas, en
que una forma circular permite un mayor empaquetamiento que particulas méas deformes.
Este efecto se puede ver en la figura 2.4 En este ejemplo se presentan 3 formas de parti-
culas diferentes, donde las redondas tienen un valor ¢,, mayor que en los otros casos. El

valor de ¢,, también aumenta en el caso de tener granulometria polidispersa o monodispersa
[S. Mueller and Mader, 2009).
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Figura 2.4: Efecto de la forma de particulas en la visocisdad |Barnes, 2000]. Existen tres
formas de particulas, donde las méas redondeadas poseen valores de ¢,, mayores. En el eje de
las abscisas se muestra la dispersion granulometrica de particulas, donde se puede ver que en
el caso monodisperso el valor de ¢,, es menor que en el polidisperso

Temperatura

Las particulas de tamafos menores a 1 pym son gobernadas por movimiento browniano, lo
que quiere decir que la forma en que el s6lido se mueve obedece a la temperatura que estéa
en el sistema y a las cargas superficiales del s6lido mas que a los esfuerzos de corte que son
aplicados.

Si se utilizan tasas de deformacion bajas, las particulas se moveran por movimiento brow-
niano y no seguiran el flujo del liquido, lo que produce mayor resistencia y por ende aumenta
la viscosidad de la mezcla. Cuando la tasa de deformacion es aumentada, las particulas son
mayormente afectadas por los esfuerzos de corte y se ordenan para reducir la disipacion
energética que estas generan (ver figura [2.5]Barnes, 2000]), ajustando el pardmetro ¢,, que
representa el empaquetamiento maximo de particulas.
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Figura 2.5: Efecto de la temperatura sobre el movimiento [Barnes, 2000|, arriba a la izquierda
esta representado el movimiento por efecto de la temperatura y abajo a la derecha se muestra
el efecto de aplicar un esfuerzo de corte, cambiando la forma de moverse de las particulas

Ademés de afectar el desplazamiento de las particulas, también afecta la viscosidad de
la fase liquida. Donde un aumento en la temperatura aumenta el movimiento browniano
de las moléculas, repeliéndose entre si y por ende disminuyendo la energia disipada por las
fuerzas DLVO que presentan tanto las moléculas de agua como las particulas sélidas. Por
ello, aumentos en la temperatura implican una disminucion en la viscosidad de la mezcla,
afectando tanto a los liquidos como a los sélidos.

El efecto de la temperatura sobre la viscosidad de una soluciéon se puede ver en la ecuacion
de Arrhenius Esta ecuacion depende de la energia de activacion E,, la constante universal
de los gases, R, la temperatura del sistema, T' y una temperatura de referencia, Ty. La energia
de activacion es la energia necesaria para poder vencer la barreras energeticas que se generan
por las fuerzas de atraccidon entre las particulas, donde a mayor concentraciéon en volumen
de particulas mayor es la energia de activacion requerida debido a la un incremento en la
cantidad de particulas que estan interactiiando entre si [Phillips et al., 1992].

E, 1 1] (26)

n(T) = n(T@exp{E(? .

2.2.3. Tixotropia

La tixotropia es la variacién de la viscosidad de una suspension con el tiempo de cizalle.
Segun el libro de Barnes esta variacién se debe a dos efectos, el primero consiste en que
las colisiones entre particulas forman nuevos aglomerados, aumentando el esfuerzo de corte
para mantener la misma tasa de deformacion. El segundo efecto, es la fragmentacion de estos
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aglomerados por los esfuerzos presentes, disminuyendo los esfuerzos de corte para mantener
la tasa de deformacion |[Barnes, 2000]. Estos procesos pueden tomar horas en llegar a un
equilibrio, y por ende la tinica forma de reducir el error es agitando previamente; aunque esto
no es capaz de reducir el error por completo, porque la agitacion que se realiza no genera
la misma tasa de deformacion ni esfuerzos normales y por ello no se organizari de la misma
forma que lo hara en el reémetro. En la figura se ve el efecto de la tixotropia, donde
se puede ver un tiempo de ajuste del esfuerzo de corte que es necesario para romper los
aglomerados o bien formarlos.

shear stress, o

shear rate, y

0

Figura 2.6: Efecto de la tixotropia [Barnes, 2000], la suspension se encuentra en reposo en
un inicio y se la somete a una tasa de deformacion, en que el esfuerzo de corte que ocurre
sobre el equipo disminuye en la medida que pasa el tiempo. Estabilizado el esfuerzo de corte,
se somete a una nueva tasa de deformaciéon, més baja que la anterior, y el esfuerzo de corte
aaumenta paulatinamente hasta encontrar el equilibrio
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El efecto descrito anteriormente es completamente reversible, lo cual no siempre es cierto
en efectos de tixotropia. En este sentido, también es de importancia la historia de la de-
formacion que ha tenido la muestra, donde la histéresis de una curva esfuerzo de corte con
tasa de deformacion requiere varias repeticiones para alcanzar un equilibrio y que no cambie
la forma de la histéresis. Por otra parte, el instrumento utilizado para medir la viscosidad
cobra relevancia, dado que es esencial que la tasa de deformacién sea uniforme en toda la
mezcla debido a la aglomeracion, colision e historia de la deformacion de la suspension, caso
que no se cumple en redémetros de cilindros concéntricos lo que puede llevar a errores en el
analisis.[Mewis, 1979]

2.2.4. Numeros adimensionales

La viscosidad de una suspension es dependiente de diversos factores, como son el tiempo, la
temeratura, la densidad y viscosidad del liquido, el esfuerzo de corte, la tasa de deformacion,
el tamano de las particulas, su densidad y el nimero de estas. Segtn Stickell y Powell, son 9
variables que se relacionan entre si para determinar la viscosidad de una solucion (ecuacion

[Stickel and Powell, 2003]).

n= f(t7kTa planluTaf.)/va7pS7n) (27)

Donde:

e 1 es el tiempo de la medicion.

e kT es la energia interna de las particulas debido a su temperatura, con k la constante
de Boltzmann y T la temperatura.

o1 es la densidad del liquido.

7 es la viscosidad intrinseca del liquido.

e 7 es el esfuerzo de corte aplicado.

v es la tasa de deformacion aplicada.

a es el tamano de las particulas.

ps es la densidad del solido.

e n es la cantidad de particulas.

Lo que hace Stickel&Powell en la seccion de anélisis dimensional de su publicacion es
explicar como la viscosidad se relaciona con estas variables, simplificando la ecuacion
que depende de 9 factores a 6; de modo que las comparaciones entre diversos experimentos
sean mas faciles de realizar. Esta reduccion de variables se hace a través de los niimeros
adimensionales, los cuales relacionan diversos factores dando explicacion a diversos fenémenos
fisicos. A través de la manipulacién de los parametros vistos en la ecuacion se puede
lograr que la viscosidad solo este afectada por los pardmetros de interés, de modo de facilitar
el estudio de la viscosidad de las suspensiones|Stickel and Powell, 2003].

_ Gmnea’y

Pe = 2.
e T (2.8)
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Re, = ” (2.9)
o= %ﬂna3 (2.10)
Ny = % (2.11)
pr = % (2.12)
P - f:_az (2.13)

Donde Pe es el nimero de Peclet, Re es el nimero de Reynolds, ¢ es la concentracion
en volumen de particulas, 7, es la viscosidad relativa entre el solido y el liquido, p, es la
densidad relativa entre sélido y liquido; y ¢, representa si se esta en estado transiente o en
estado permanente.

Cabe destacar 3 nimeros adimensionales, dando la explicacion fisica de lo que representan.
El primero es el nimero de Peclet en la ecuaciéon el cuél relaciona lo que son las fuerzas
brownianas, representadas por la energia interna del sistema, y la fuerza externa que se
realiza sobre las particulas, donde el movimiento de las particulas esta regida por ambas
fuerzas; para numeros de Peclet mayores a 1000, se considera que las fuerzas brownianas son
despreciables frente a las hidrodindmicas. El segundo nimero adimensional es el de Reynolds
de particulas (ecuacion , el que representa si el flujo es turbulento, transiente o bien
laminar; si el valor es menor a 0,001 se considera que es un régimen laminar. Por tltimo,
cabe destacar la concentracion de particulas (ecuacion , que si bien no es un nimero
adimensional, representa el que tan empaquetadas estan las particulas, y por ende, cuéles
son las interacciones presentes; la explicacién de los fenémenos fisicos por esta variable fue
explicada en la seccion “Concentracion en volumen”.

2.3. Reometria de suspensiones

El equipo que se encarga de medir el comportamiento reolégico de una muestra se llama
redometro. Existen diversos tipos de reémetros, donde la viscosidad se deduce a partir de la
geometria, la velocidad del vastago y la fuerza que es aplicada; tomando en cuenta principios
que dependen del flujo dentro del instrumento dado por su forma geométrica.

En el reémetro se puede manipular el torque que se aplica, la velocidad de rotacion del
vastago y la geometria utilizada; en que la geometria siempre debe ser manipulada y se debe
manipular una de las dos siguientes variables: velocidad de rotaciéon o el torque; de modo
que la variable no manipulada sea medida. La viscosidad es calculada a partir del esfuerzo

17



de corte y la tasa de deformacion, deducidas de la fuerza, velocidad y geometria del vastago.
Otras variables manipulables dependen del tipo de redmetro, donde algunos imponen un flujo
el cual es controlado mediante bombas o bien poseen intercambiadores de calor que fijan la
temperatura de trabajo.

En este capitulo se veran algunos tipos de reémetros que existen y coémo calculan las
propiedades reolodgicas a partir de los datos que miden; lo que es necesario para evaluar que
tipo de redmetro es util para medir la sedimentacion de particulas y como se puede desarrollar
un modelo a partir de las variables que entrega el tipo de redémetro.

2.3.1. RelOémetros

Existen tres geometrias simples para medir la viscosidad:

1. Cilindros concéntricos: el cilindro interior rota y mide el esfuerzo de corte y la tasa de
deformacion, la fase liquida va entre ambos cilindros.

2. Cono y plato: corresponde a un plato en la parte inferior y un cono casi plano (angulo
de 4 grados) en la parte superior, ambos en contacto, donde el que mide y rota es este
ultimo.

3. Flujo en un tubo: es un tubo con seccién circular por el cual fluye el liquido. A diferencia
de los anteriores, la viscosidad se calcula directamente a través del caudal y a la caida
de presion respectivamente.

Cada geometria posee ventajas en cuanto a la medicion de viscosidad. Por ejemplo, la
geometria de cilindros concéntricos es mejor que la de cono y placa para la medicion de
reologia de suspensiones donde el material solido presenta sedimentacion. Por otra parte, la
geometria de cono y plato permite medir los esfuerzos normales que hay dentro del equipo, lo
que no puede hacerse con la geomteria de cilindros concéntricos. El caso de flujo en un tubo
no es util para evaluar la sedimentacion de particulas, debido a que requiere que el flujo este
en continuo movimiento.

Reometro de cilindros concéntricos

Las partes relevantes del reémetro se pueden apreciar en la figura donde existen 2
componentes principales. El primero es el cilindro interno, que es la pieza central cilindrica
que rota al interior del equipo a velocidad angular €2. El segundo es la copa, correspondiente
al cilindro exterior que contiene a la suspension y es estatico. Entre ambos cilindros existe
un espacio al cuél se le denominara gap.

Estos tipos de redmetros utilizan el flujo de Couette para realizar sus mediciones, el cual
asume que hay dos placas paralelas donde solo una esté en movimiento, lo que esta represen-
tado por los cilindros concéntricos, donde la relaciéon entre el gap y el radio de los cilindros es
menor a 0,1. Para que existe un flujo de Couette, se deben cumplir las siguientes condiciones:

1. El cilindro interno debe tener un largo mayor que su didmetro para eliminar los efectos
de borde, de modo de cumplir el principio de placas paralelas infinitas.

2. El gap debe ser 10 veces menor que el radio del cilindro interno.
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Figura 2.7: Re6metro cilindros concéntricos, R; y R, son los radios del cilidndro intreno y
externo respectivamente. L es el largo del cilindro interno y () es la velocidad angular del
cilindro interno

3. Simetria en el eje angular.
4. La gravedad debe ser despreciable.

5. Flujo laminar, isotérmico y sin vortices de Taylor.

Para poder cumplir con las condiciones antes senaladas y crear un estandar de reémetro de
cilindros concéntricos, se creo una norma ISO que estableciera la geometria del equipo. Esta
geometria se muestra en la figura donde se observan las distancias dentro del equipo. Se
denominara gap a la letra d, que representa a la razon entre los radios del cilindro externo y
del cilindro interno, cuyo valor es de 1,0847 segiin la norma ISO.

A continuacion, se muestran las razones geometricas del redmetro:

e La relacion entre la altura del cilindro interno y su radio, L/r;, es de 3; de modo que
se cumpla el principio de placas paralelas.

e La relacion entre L” y r; es de 1, donde existe mezcla en este espacio de modo de cumplir
la condicion de borde inferior del problema.

e La razon entre L. y r; es de 1, donde existe mezcla en este espacio de modo de cumplir
la condicién de borde superior del problema.

e La razon entre el radio del vastago 7, y el radio del cilindro interno r; es de 0,3.

e El angulo v con que termina el cilindro interior debe ser de 120°.

Conocida la geometria del equipo, es posible calcular el esfuerzo de corte 7 y la tasa
de deformaciéon v a partir del torque del equipo 7'y de la velocidad angular €2 del cilindro
interior. Para ello, es necesario ver la ecuacién de movimiento en coordenadas cilindricas para
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Figura 2.8: Reometro de cilindros concéntricos [norma ISO 3219], donde 7 es el radio del
véastago por sobre el cilindro interno, L” es el largo por sobre el cilindro interno donde se debe
llenar la muestra, I’ es el largo que debe haber entre la parte inferior de la copa y el cilindro
interno, L es el largo del cilindro interno, r; es el radio del cilindor interno, r. es el radio
del cilindro externo y « corresponde al angulo que debe tener la parte inferior del cilindro
interno

el .

(2.14)

Donde 7 es el esfuerzo de corte y r es el radio. Al integrar la ecuacion [2.14] con respecto
al radio, se obtiene una expresion para el esfuerzo de corte como se muestra en la ecuacion
2.15] donde se tiene una constante C; que esta dada por las condiciones de borde.

T = —
r2

(2.15)

Se conoce el valor del esfuerzo de corte para el radio interno, r;, del cilindro interno.
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Donde el esfuerzo de corte es una fuerza dividad el area, en que la fuerza corresponde al
torque ejercido por el cilindro interno y el area es el manto del cilindro, cuyo valor es 27r; L.

Rt = (2.16)

Al igualar las ecuaciones y se obtiene un valor para la constante C.

T

Ci=——
' onL

(2.17)

Al reemplazar la constante C en la ecuacion [2.15 se obtiene una expresion de esfuerzo de
corte.

T

Segun la norma ISO3219 y el manual del equipo Aanton Paar RheometerQC, el esfuerzo
de corte que entrega el programa tiene un factor de correcciéon por su geometria, donde el
valor esta definido por el promedio entre el esfuerzo de corte en el cilindro interno (1;) y el
esfuerzo de corte del cilindro externo (7).

T

= ———— 2.19
i 2mr2L ( )
T
. 2.20
K 27r2L ( )
i e 1 52 1 (52 T
TitT 1+ 1+ (2.21)

Tree =90, T 25°C;, T 20°C 2mr?L

Donde ¢ corresponde al gap antes mencionado y C'p es un factor de correccion que se debe
al torque que actia sobre la parte superior e inferior del cilindro interno, cuyo valor depende
de la geometria y propiedades del liquido.

La deformacion de la mezcla esta dado por el dngulo de deformacién y el radio del cilindro
externo, como se muestra en la ecuacion [2.22]

R T 22

Al derivar esta expresion en el tiempo se obtiene la formula de la tasa de deformacion.

. Qredn) 140
7= 20re —m)  2(0—1)

(2.23)
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La viscosidad del equipo estard dada por la division entre el esfuerzo de corte y la tasa de
deformacion.

Reémetro de cono y placa

Este redmetro se puede ver en la imagen 2.9 El cono va en la parte superior y tiene un
radio R, igual que la placa inferior; con un angulo o de 4 grados o menos lo que permite
simplificar la expresion de la distancia entre ambas partes. Al equipo se le quita la punta del
cono con altura a para que se pueda medir reologia con particulas finas.

R

%
WA
AN

/o
\
\Q

Figura 2.9: Reémetro de cono y placa

La forma del flujo es uniforme en este equipo, donde se deben asumir las siguientes con-
diciones para poder calcular la tasa de deformaciéon y esfuerzo de corte:

1. El cono debe tener un pequeno angulo con respecto al plano, para simplificar los calcu-
los.

2. La velocidad del fluido depende del dngulo y del radio solamente, y no de la distancia
al cono.

3. Efectos de gravedad despreciables.
4. Flujo laminar, isotérmico y sin vortices de Taylor.

La tasa de deformacion es constante en toda la muestra, y su valor esta referenciada en
la ecuacion 2241

Q
Yy = — 2.24
7= (2:24)
El esfuerzo de corte esta dado por la ecuacion [2.25]
3T
= 2.25
" onRe (2.25)
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Reémetria dado el flujo en un tubo

Se puede ver la geometria en la figura [2.10, En esta, el flujo circula a través de un tubo
en régimen laminar.

du(®) | o)

Perfil de | dr 4|  Perfilde
velocidad de cizalla esfuerzo de cizalla
u(r)
= Perfil d
e Perfil de
velocidad

Figura 2.10: Reometria en un tubo, perfil de velocidad descendente y perfil de esfuerzo de
corte en un tubo

La viscosidad del fluido en el tubo se calcula a partir del flujo de Poiseuille, el cual debe
cumplir con las siguientes premisas:

1. El flujo debe ser laminar, estar en régimen estacionario y ser isotermo.

2. No hay deslizamiento en las paredes, lo que quiere decir que v = 0 en las paredes.
3. El fluido es incompresible.
4

. La viscosidad es independiente de la presion.

La viscosidad se calcula a partir de las pérdidas de presion motriz en una tuberia, asu-
miendo flujo de Poiseuille; esta propiedad reologica queda descrita por la ecuacion [2.26]

_ 3L (2.26)

2.3.2. Tipos de fuerza en reologia de suspensiones
Boyancia

La boyancia corresponde al empuje, fundamentado en el principio de Arquimides; “ Todo
cuerpo sumergido total o parcialmente en un fluido recibe de éste una fuerza hacia arriba
llamada empuje que es igual al peso del volumen de fluido desplazado por dicho cuerpo”. Esta
fuerza queda descrita en la ecuacion [2.27]
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Fg = pigV; (2.27)

Donde Fg es la fuerza de empuje, p; es la densidad del liquio, g es la gravedad y V,. es
la velocidad de sedimentacion relativa entre la fase sélida y la fase liquida. Se dice de una
muestra neutralmente boyante cuando la densidad del solido y la del liquido son iguales,
contrarrestando de esta forma la fuerza de empuje y la fuerza de gravedad.

Fuerza de arrastre

La fuerza de arrastre corresponde a la interaccién que tienen las particulas soélidas con
el medio en el que estan. Esta se ve afectada por el el area transversal de la particula, la
velocidad relativa entre el solido y el liquido, y el coeficiente de arrastre que depende del
nimero de Reynold de particula. En un regimen laminar, el coeficiente de arrastre queda

descrito en la ecuacion [2.28]
- 24 24p,

N R_ep ~ pVed
donde Cp es el coeficiente de arrastre, 7; es la viscosidad del liquido, V. es la velocidad relativa

entre la particula y el liquido y d es el diametro de la particula. La fuerza de arrastre queda
descrita en la ecuacion 2.29] con Fp la fuerza de arrastre y A. el area de la particula.

Cp (2.28)

1
FD == §CD‘/7‘2ACpl (229)

Fuerza de gravedad

La fuerza de gravedad es la que causa el efecto de la sedimentacion, una de las principales
causas que impide una distribucion homogénea del material particulado. Esta fuerza queda
expresada en la ecuacion [2.30] como la multiplicacion del volumen del solido por su densidad
y la aceleracion de gravedad.

Fo = Vipsg (2.30)

Con Iy la fuerza de gravedad y ps la densidad del sélido. Al combinar la fuerza de
gravedad, arrastre y boyancia se obtiene el término de velocidad terminal de sedimentacion,
donde una particula acelera en forma descendente por la fuerza de gravedad, lo que aumenta
la velocidad de la particula y por ende la fuerza de arrastre; hasta que alcanza un valor que
equilibra las otras fuerzas, quedando una velocidad terminal de sedimentacién.

Fo=Fp+ Fg (2.31)

Reemplazando las tres fuerzas por las ecuaciones [2.30] [2.29| y [2.27| nos queda:

1
Vipsg = Vipig + §CDU2AcPf (2.32)

donde se reemplaza el coeficiente de arrastre por la ecuacion y se despeja el término
de velocidad, cuyo resultado es conocido como régimen de Stokes el cudl es valido para una
particula esférica.
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glps — py)d?

V., =
18

(2.33)

La ecuacion [2.33]es una velocidad relativa entre el solido y el liquido, lo cuél es una buena
aproximacion a la velocidad terminal de sedimentaciéncuando se tiene una sola particula y
el volumen de la particula es mucho menor que el volumen del medio. Para poder aplicar la
velocidad terminal de sedimentacion en el presente trabajo es necesario conocer la velocidad
absoluta del sblido y no solo la relativa con respecto al liquido, por lo que se analizara del
punto de vista del movimiento de la mezcla:

Vinezela = Qﬂ/; + (1 - QS)VZ (234)

donde V.0 €s la velocidad de la mezcla, V; es la velocidad del s6lido, V; es la velocidad del
liquido y ¢ es la concentraciéon en volumen de particulas. Al tomar en cuenta que la velocidad
de la mezcla es 0 se tendré que:

0=0Vi+(1-9)V, (2.35)

Por otra parte, la velocidad relativa del sé6lido en el liquido se puede escribir como la
velocidad del sé6lido menos la velocidad del liquido:

Vi=V,=V (2.36)
en que se puede despejar la velocidad del liquido y reemplazar en la ecuacion [2.38

0=0¢Vi+(1-9)(Ve = V) (2.37)

Al despejar la velocidad de solido se obtiene una expresion de la velocidad terminal de
sedimentacion:

0=0Vi+(1-9)V, (2.38)

finalmente, se reemplaza la velocidad relativa por lo obtenido en la ecuacion para obtener
la velocidad terminal de sedimentacion que se utilizara en este trabajo:

s d2
Ve — (1 — 0y ds —Pr)E 1851”) (2.39)

Voértices de Taylor

Cuando se utiliza una geometria de cilindros concéntricos para medir los parametros reolo-
gicos puede ocurrir que existan vortices en su interior, a pesar de que el ntimero de Reynolds
de cuenta de un flujo laminar; esto se debe a que el cilindro interno rota a gran velocidad y
aparecen efectos de inercia que conllevan a la formacion de estos vortices.

La existencia de vortices provoca lecturas erréneas de torque, aumentando su valor debido
a una mayor energia disipada, por ende, se debe tener cuidado que estos no se formen. Para
detectar la ocurrencia de un vortice se calcula el nimero de Taylor y se compara con su valor
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critico; ambos representados en las ecuaciones y respectivamente [Barnes, 2000]. Si
el nimero de Taylor calculado es mayor al critico entonces los parametros reélogicos medidos
no son validos y se debe disminuir la tasa de deformacion para entrar en un rango valido.

T — 2(@>2(1“2__—a1)4(ﬁ)2 (2.40)

as (52)2 \ u
a2
T.=1700( 1 2.41
( * 10a1> ( )

Donde:

e a; es el radio del cilindro interno.

® as es el radio del cilindro externo.

e p es la densidad del liquido.

e w es la velocidad angular del equipo.

e 4 es la viscosidad del liquido.

La velocidad en el eje axial de las particulas comienza a oscilar de manera armoénica cuando
se superan los valores de Taylor critico, obteniendo regiones cuya tasa de deformacion puede
ser mas alta o méas baja [Bienia et al., 2019]. Esto afecta tanto al torque ejercido por el equipo,
que esta produciendo un flujo secundario, como a la interpretacion de la sedimentacion de
particulas dado el torque ejercido, donde se debe considerar una componente adiciona que
altera el torque ejercido.
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Capitulo 3

Materiales y métodos

En este capitulo se explicara qué materiales se usaron, cuéles son sus propiedades relevan-
tes y el motivo de su uso. Luego, se describiran los equipos utilizados para medir la reologia,
densidad, granulometria y peso de las muestras. Finalmente, se describiran los protocolos de

medicion de la viscosidad y de la sedimentacion.

3.1. Materiales

Los materiales con los que se trabaj6é en la memoria son agua, glicerina, miel, resina y
microesferas de vidrio. La densidad, tamano utilizado para calcular la velocidad de sedimen-

tacion y procedencia de cada uno de los materiales se encuentra en la tabla [3.1]

Tabla 3.1: Densidad, tamano y procedencia de los materiales utilizados

Densidad (gr/L) | Tamano (pum) Procedencia
Agua 1000 Corriente
Miel 1392 Jumbo
Glicerina 1230 Drogueria Michelson
Resina 1365 841 - 210 DOW
Microesferas 2502 149 - 105 Marienfeld

La granulometria de la resina y de las microesferas se encuentran en las tablas [3.2] y

respectivamente.
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Tabla 3.2: Granulometria de resina

Malla Tyler | Tamaifio (um) | Peso (gramos) | Porcentaje en peso
20 84l 16,7 5,7
30 595 1783 60,3
40 420 79,2 26,8
50 297 20,9 7,1
70 210 0.4 0,1
100 149 0

Tabla 3.3: Granulometria de microesferas de vidrio

Malla Tyler | Tamafio (um) | Peso (gramos) | Porcentaje en peso
100 149 27.6 15
140 105 732 39,1
200 74 617,3 33
=200 4944 26,4
3.2. Instrumentos

Los equipos utilizados para medir fueron el reémetro, termémetros, picnémetros, balanzas,
tamices, pie de metro y reglas que miden viscosidad, temperatura, densidad, peso, granulo-
metrias y distancias respectivamente. Ademas, se utiliz6 un horno, un molino de bolas, una
camara de vacio y un Rotap para la preparacion de muestras.

3.2.1. RelOmetro

El re6metro utilizado es un Anton-paar modelo RheolabQC, donde se utiliz6 una geometria
de cilindros concéntricos para realizar las mediciones. El rebmetro incorpora un intercambia-
dor de calor, que regula la temperatura de la muestra y en la imagen se puede ver el
redometro y el intercambiador de calor utilizados. Los rangos de operacion del reémetro se
encuentran el tabla[3.4] aunque estos no dan cuenta de la presicion de la mediciéon de torque.
Este equipo es capaz de medir diversos parametros reolégicos, donde la geometria utilizada
indica que variables se pueden medir, siendo las variables méas utilizadas la tasa de defor-
macion y el esfuerzo de corte, cuya forma de medir se indica en la seccion 2.3.1. del marco
tedrico.
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Figura 3.1: Redmetro Anton-Paar modelo RheolabQC con intercambiador de calor

Tabla 3.4: Tabla de especificaciones técnicas del redbmetro

Propiedad Rango
Velocidad (1/min) 0,01 | 1200
Torque (mNm) 02 | 75
Resolucion angular (urad) 2
Rango de temperatura (°C) | -20 | 180

3.2.2. Picnémetro

La densidad se mide como la masa de un objeto dividido por su volumen, donde la masa
se puede medir con mayor precision en una balanza, pero el volumen es dificil de medir
porque no se tiene un equipo capaz de medirlo y es el ser humano que la mide mediante
su observacion, lo cual es impreciso. Es por ello que se utilizan picometros para medir la
densidad de los materiales, cuyo volumen es conocido y por ende se puede conocer el valor
del volumen que ocupa un material y con una balanza se puede conocer su masa, despejando
la densidad. Una imagen de picnémetro con un termémetro se puede ver en la figura y
la explicacion més detallada de como se mide con este instrumento esta en la seccion 3.3.1.
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Figura 3.2: Picnometro [Prolab de Michoacan]|

3.2.3. Balanza

Existen varios tipos de balanzas, cuyo objetivo siempre es medir la masa de un objeto. El
laboratorio cuenta con balanzas analiticas, las cuales miden a través de la fuerza que utilizan
para mantener el objeto en su posicion; esta fuerza es realizada mediante electroimanes. El
rango de aplicacion de la balanza del laboratorio esta entre 0 y 600 gramos, con una precision
a la décima de gramo. La imagen muestra este tipo de balanzas.

)
&

Figura 3.3: Balanza anélitica |Grainger|
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3.2.4. Tamices y Rotap

El tamizaje consiste en separar el material grueso del material fino, para ello se utilizan
tamices, que son mallas de acero entretejidas cuya distancia entre aceros corresponde a la
abertura del tamiz, teniendo una forma cuadrada. La abertura de los tamices utilizados son
de malla Tyler, que es una forma de definir aberturas estandar en la industria. La imagen
muestra la forma tipica de los tamices.

Figura 3.4: Forma de un tamiz tipico |Grainger]

El Rotap es el equipo que realiza el tamizaje, el cual agita los tamices permitiendo que el
material fino baje por efecto de la gravedad entre las aberturas y el material grueso quede
retenido en las mallas. La imégen [3.5 muestra el equipo utilizado en laboratorio.

Figura 3.5: Rotap [Grainger|
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3.3. Protocolos de mediciéon

A contiuacion, se detallan los protocolos de medicion de cada una de las variables relevan-
tes, incluyendo viscosidad, densidad y granulometria. Luego, se describe como se preparararon
y acondicionaron las muestras para realizar las pruebas de reologia y sedimentacion. Por 1l-
timo, se especifica como se realizaron las mediciones de torque de las muestras y las pruebas
de sedimentacion realizada.

3.3.1. Mediciéon de variables relevantes
Densidad de fluidos y particulas

Una forma de medir la densidad de cualquier solido o liquido es mediante picnometria; con
esta técnica se midi6 la densidad de la miel, la resina, la glicerina y las microesferas de vidrio.
El procedimiento consiste en medir la masa de la muestra y el volumen que esta ocupa. Para
ello se calcula el peso en 4 casos:

1. Pesar el picnometro vacio. (P1)

2. Pesar el picnémetro con material, este altimo debe ocupar aproximadamente la mitad
del recipiente. (P2)

3. Pesar el picnémetro con material y adicionando agua. (P3)

4. Vaciar el contenido del picnometro, llenarlo con agua y pesarlo. (P4)

La masa del material es la resta entre P2 y P1, como se muestra en la ecacién Para
calcular el volumen se mide la masa del agua que reemplaza al sélido, de modo que se calcula
cuanto es la masa de agua que hay en el recipiente, restando P4 a P1, y luego se le resta lo
que es la masa que ocupa el agua cuando estaba el solido presente, es decir, P3 menos P2.
Luego, se divide por la densidad del agua y se obtiene el volumen como se puede ver en la
ecuacion Finalmente, se divide el peso de la muestra por su volumen para calcular la
densidad como queda expresado en la ecuacion

My = P2 — P1 (3.1)

(P4 — P1) — (P3 — P2)
Pi

Vi = (3.2)

_ M P2 - P1
Pm =y = P(Pa— P1) — (P3— P2)

(3.3)

Donde p; es la densidad del agua, m,, es la masa de la muestra y V,, es el volumen de la
muestra.

Reometria

La medicion de la viscosidad y de torque se realizé mediante el redémetro, el procedimiento
consta de los siguientes pasos:
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1. Encender el computador, redbmetro e intercambiador de calor, conectando los equipos
entre si.

2. Calibrar el equipo si éste lo requiere, para ello, se deja encendido una hora antes de
ingresar al menu del equipo para que realize una calibraciéon automatica, la cuél se
realiza en aire y no requiere que se ingrese ningiin accesorio adicional.

3. Conectar los accesorios a utilizar en el redmetro. Abrir el programa en el computador,
dejando escrito el nombre del experimento, fijando la tasa de deformacion y la tempe-
ratura a utilizar; de modo que al insertar la muestra en el redmetro se inicie de forma
inmediata el experimento.

4. Ingresar la muestra a la copa, de modo que llegue hasta la linea marcada. Luego se
ingresa la copa lo mas rapido posible al redmetro y se inicia el experimento en el
computador.

En la tabla se detallan las condiciones experimentales de las 4 mediciones utilizadas.

Tabla 3.5: Condiciones de los 4 experimentos utilizados para desarrollar el modelo de sedi-
mentacion

Temperatura (°C) | C, de solido (%) | Tasa de deformacion (1/s) | Viscosidad del liquido (Pa s)
Glicerina y agua con microesferas No medida 10 100 0,0184
Glicerina con resina No medida 10 5 0,875
Glicerina con resina No medida 10 10 0,415
Miel con microesferas 60 10 5 0,54
Granulometria

El analisis granulométrico de los s6lidos se realiza mediante tamizaje, donde se ordenan los
tamices desde la malla con abertura mas ancha en la parte superior a la malla més estrecha
en la parte inferior. En la figura [3.6] se muestra el diagrama de flujos del material sélido en
esta etapa, en que el paso 1 consiste en pesar cada tamiz, el paso 2 es el tamizaje y en el paso
3 se pesan los tamices con el s6lido que contienen y se guarda el material solido en diferentes
bolsas; donde la bolsa 2 contiene el s6lido que se usa en los experimentos. Al restar los pesos
del paso 3 con los pesos del paso 1 se obtiene el material sélido que se tiene en cada rango
de tamano.
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Sélido

Tamiz 1 Tamiz 1 Tamiz 1 Bolsa 1
Tamiz 2 Tamiz 2 Tamiz 2
Tamiz 3 Tamiz 3 Tamiz 3

Bolsa 2
Tamiz 4 Tamiz 4 Tamiz 4
Tamiz 5 Tamiz 5 Tamiz 5
Tamiz 6 Tamiz 6 Tamiz 6 Bolsa 3

Paso 1 Paso 2 Paso 3

Figura 3.6: Diagrama de flujo de un analisis granulométrico, la linea azul indica el flujo de
material sélido. En el paso 1, se pesa el material sélido y cada tamiz por si solo, obteniendo
el peso P1 para cada tamiz. En el paso 2, se opera el Rotap, distribuyendo el material solido
entre los distintos tamices. En el paso 3, se pesa cada tamiz con el material sobre este,
obteniendo el valor P2 para cada granulometria, y luego se vacian en las bolsas 1, 2y 3

El tamizaje se realiz6 de dos formas diferentes. En la primera, se utiliz6 el equipo Rotap
el cual mueve el material de forma mas eficaz para que pueda ser clasificado por los tamices.
La segunda forma que se utiliz6, cuando el Rotap no se encontraba disponible, fue tamizar
a mano lo que aument6 los errores en la separacién de tamanos; esta segunda opcion fue
utilizada en el caso de miel con microesferas de vidrio, correspondiente al cuarto experimento

de la tabla 3.5l

Geometria del equipo

Para conocer los volimenes de la parte superior y central del equipo fue necesario realizar
una serie de mediciones, donde la mayoria se realizaron con un pie de metro, y unas pocas se
realizaron con regla debido a la dificultad de la medicion. Las secciones medidas fueron los
diametros de la copa, cilindro interno y el diAmetro de la conexién entre el cilindro interno
y el reémetro, la altura del vastago, la altura a la que llega el liquido por sobre el vastago
(medida con regla). Con estas medidas se calculo las areas y los voltumenes necesarios para
el modelo.

Considerando las dimensiones mostradas en la figura [2.8| de la seccion 2.3.1. se escriben en
las distancias medidas en la tabla [3.6] calculando a su vez las areas y volumenes relevantes.
Los datos entregados por el proveedor aseguran que el largo del cilindro interno, L, es de 6
cm, el radio del cilindro interno es de 19,5 mm y el radio del cilindro externo es de 21 mm;
donde el largo del cilindro interno y el radio del cilindro externo son idénticos a los medidos,
y el radio del cilindro interno tiene una diferencia de 0,15 mm.
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Tabla 3.6: Geometria del reémetro

Reometro Area Volumen
I S . 7 oF . )
(;;g){o de cilindro interno, 6.00 S;;in;ﬁ;r?t)orno, 72,98 | Gap, 7L(r2 — r2)(cm?) | 12,47
Largo superior, L” . Cilindro externo | Volumen superior
(cm) 1,50 2mr L (cm?) 79,15 7L (r2 —r2) (cm3) 19,36
Didmetro Cilindro interno superior, Volumen inferior
cilindro exterior, 2r, (cm) 4,20 2rrs L (cm?) 19,79 (cm?) 38,18
Didmetro Circulo interno,
cilindro interior, 2r; (cm) 3,87 mr? (cm?) 11,78
Dlamgtro 110 Clgculo Sxterno 13.85
superior, 2rs (cm) 7y (em?)
Altura 9.00 Circulo interno, 0.95
cilindro exterior, L + L' + L” (cm) | * parte superior 772 (cm?) 0
Gap (cm) , re — 1 0,164

3.3.2. Preparaciéon de muestras

Conociendo la densidad de los materiales y las concentraciones en volumen a la cual se
queria llegar, las masas que se debian pesar se calcularon a partir de la ecuacién

Mmaterial - Cv V;‘,pm (34)

Donde C,, es la concentracion en volumen requerida, V; el volumen total y p,, es la densidad
del material previamente medida por picnometria. Estos pesos se midieron en la balanza de
laboratorio, masando previamente el recipiente que los contendra y llegando a un peso que es
la suma de lo deseado con el recipiente. En las tablas y se encuentra la concentraciéon
en volumen y la densidad del material respectivamente. En el caso de la miel con microesferas
se prepar6 un litro de soluciéon y en los otros casos se prepararon 100 cc, ya que la prueba de
reometria requiere 70 cc.

La balanza no era capaz de medir pesos mayores a 600 gramos, por ende, para realizar
pruebas de sedimentacién cuyo volumen necesario es mayor se tuvo que trasvasijar desde un
recipiente a otro. En estos casos se media la masa del recipiente de menor tamano, donde el
contenido agregado al recipiente de mayor tamano corresponde a la resta entre el peso del
vaso precipitado més el material y el peso después de vaciar su contenido. Sin embargo, esta
segunda forma de medir trae errores debido a la mayor manipulacion de materiales, donde
es comun que se pierda del orden de 0,1 ml de liquido. Aunque este error no es mayor al 2%
debido a que el peso de las gotas sumadas no supera 10 gramos, mientras que los gramos
requeridos para hacer una prueba de sedimentacion era en torno a los 800 gramos.

3.3.3. Pre-acondicionamiento

El pre-acondicionamiento consistia en batir vigorosomante el contenido de la mezcla, de
modo que quedara lo més homogeneo posible. Debido a la viscosidad de los materiales se
tuvo que revolver a mano durante 15 minutos.
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En el caso de la miel con microesferas, que requiere un aumento en la temperatura para
disminuir la viscosidad de la fase liquida, la mezcla era ingresada en el horno después de batir.
Se calentaba a la temperatura deseada por 2 horas, se encedia el reémetro y se precalentaba
la copa a 60°C. Finalmente la muestra es agitada vigorosamente mediante una varilla e
ingresada en el redmetro. A pesar del pre-calentamiento, el reémetro y el horno estaban en
edificios distintos, lo que causaba que la temperatura de la muestra bajaba considerablemente
en el trayecto entre los edificios.

3.3.4. Pruebas de sedimentacion

Pre-acondicionada la muestra, se agita vigorosamente mediante una varilla para volver a
homogeneizar el contenido, el que luego se vierte en una probeta de 250 mL, que es ingresada
al horno. Cada 30 minutos se registra una fotografia a la probeta que esta dentro del horno;
no se puede sacar la probeta dentro de este para no alterar la temperatura de la mezcla. Las
alturas del sedimento o bien la separacion de fases se miden a partir de un papel milimetrado
que fue previamente pegado a la probeta.

Los mayores errores asociados a esta prueba son la visualizacién de la separaciéon entre
fases, donde lo que realmente existe es una zona de transiciéon entre el sobrenadante y la
suspension. En el caso de la miel con microesferas, que no se pudo visualizar una separaciéon
de fases se mide la altura del sedimento en el fondo de la probeta, calculando la velocidad de
sedimentacion a través de un balance de masas que toma en cuenta la velocidad de deposito,
Vi, v que asume que la concentraciéon en volumen méximo en el fondo del recipiente. El
desarrollo de este calculd se encuentra a continuacion:

M; = My + M, (3.5)

donde la M; es la masa de particulas iniciales, My es la mas de particulas depositadas y M,
es la masa en suspension. Cada masa se la reemplaza por la concentracion en volumen de
particulas y su volumen respectivo:

ViC = ViCy + V,C, (3.6)

con V; el volumen de la probeta, C} la concentracion de la mezcla inicial, V3 el volumen que
ocupa las particulas depositadas, C} la concentracion en volumen de estas particulas, V; el
volumen que ocupa la masa suspendida y Cy la concentracion de la suspension. Se tomaré
como supuesto que la concentracion C; y C es la misma en el experimento, por otra parte
Cq4 es conocido y es la concentracion méxima de empaquetamiento con un valor de 0,63;
tomando este criterio por literatura |Stickel and Powell, 2003]. Al realizar los reemplazos de
las variables nos queda:

ViCy = 0,63V, + V,Ci (3.7)

cada volumen puede ser expresado por el area transversal por su altura, en que todos los
volumenes tienen la misma area transversal al estar en la misma probeta. Por lo que el area
se puede despejar de la ecuacion.

LiCy = 0,63Lq + L,C; (3.8)

Con L; la altura de la probeta, Lq es la alutra del sedimento y L, la altura de la suspension.
Luego, se deriva esta expresion con respecto al tiempo, donde el largo de la probeta ni la
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concentracion inicial varian con el tiempo.
0=0,63Vyq + V(i (3.9)

La velocidad de sedimentacion de la suspension, Vr, se dedujo a partir de la velocidad de

deposito de material V.
0,63V,
Vr = _Tid (3.10)
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Capitulo 4

Resultados

Este capitulo contiene dos secciones importantes. La seccién 4.1 consiste en el modelo
teorico utilizado, explicando detalladamente el procedimiento y las féormulas empleadas. La
seccion 4.4 contiene las aplicaciones del modelo a partir de los datos sacados en laboratorio,
donde se utilizaron diferentes particulas solidas y liquidos newtonianos. Las secciones 4.2 y
4.3 estudian el efecto de la temperatura sobre las mediciones y el efecto de la migracion de
particulas respectivamente.

4.1. Modelo conceptual simplificado de la sedimentacién
de particulas en el re6metro

Para poder explicar el modelo tedrico, primero es necesario entender qué es lo que ocurre
en el redmetro en cuanto a la migracién de particulas, donde se toma como base el fenémeno
explicado en el trabajo de Chow [Chow et al., 1994]. En este trabajo, se utiliz6 una técnica de
resonacia magnética para tomar imagenes de la distribucion de particulas dentro del re6metro,
donde se encontré que al momento de cargar la copa en el redmetro ocurre un proceso de
segregacion hidrodindmica por el esfuerzo de corte vertical aplicado, en que las particulas
tienden a acumularse en la parte superior, como muestra la figura 4.1 en la parte a. Luego,
las particulas comienzan a migrar hacia abajo, como se muestra en la parte b. Finalmente
ocurren procesos de segregacion hidrodinamica, acumulando las particulas sélidas en la parte
central inferior de la copa, visto en la parte c.
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Figura 4.1: Diagrama esquematico de los procesos que ocurren en el redémetro después de la
carga en el equipo [Chow et al., 1994]. (a) Carga y migracion vertical, (b) rotacion, migracion
radial y sedimentacion, (c¢) segunda migracion vertical y radial

Una figura més detallada sobre la distribucion de las particulas en el re6metro al momento
de cargar la copa se puede ver en la imagen [1.2] en que la parte a muestra las posiciones en
que se sacaron las imagenes del reémetro y en la parte b se muestra como es la concentracion
de particulas en cada imégen. Se puede ver que en los cortes 1, 3, 4 y 5 existen concentraciones
de particulas mayores, mientras que en el fondo del reémetro, es decir, los cortes 7 y 8 la
cantidad de particulas disminuye. Bajo este trabajo, se tomard como principio que existen
dos concentraciones de particulas al momento de cargar el equipo. La primera concentracion
en volumen de particulas, C7, es la que se encuentra en la parte superior de la copa, sobre el
cilindro interno. La segunda concentracion se denominara C'5 y corresponde a la concentracion
de particulas que esta entre los cilindros concéntricos y en la parte inferior de la copa. Debido
a que el corte 1 se tiene una concentraciéon mayor que en los cortes 4, 5 y 6 se tomara como
supuesto que la concentracion C es mayor que la concentracion Cs.
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Figura 4.2: Im4genes tomadas mediante una técnica de resonancia magnética para localizar
las particulas solidas en el redmetro. En la parte (a) se muestran las posiciones de los cortes
y en la parte (b) se muestra como se distribuyen las particulas, donde la zona blanca de la

parte anular corresponde al liquido y las zonas negras de la parte anular corresponden al
solido [Chow et al., 1994]

Un esquema de la distribucion de las concentraciones se muestra en la figura 4.3 en que
se muestra que el liquido sobre el cilindro interno esti a una concentracion de particulas C',
y en el resto de la copa esta a concentracion Cl.

‘ \
Concentracion de particulas C1 %e8] [C1e
°

ol c2 Cilindro interno

°
°
Concentracién de particulas C2

Cilindro externo

Figura 4.3: Esquema del reémetro al inicio del experimento

Para el modelo, la sedimentacién de particulas comienza cuando se ha insertado la copa
con mezcla en el redmetro, donde las particulas comienzan a sedimentar. En consecuencia,
tanto la fase con concentracion C; (que en adelante se llamard fase 1) como la fase con
concentracion Cy (que en adelante se llamaré fase 2) comienzan a descender, en que la fase 1
desciende de forma maés lenta que la fase 2 debido a su mayor concentracion, consecuencia de
la ecuaciéon de velocidad terminal de sedimentacién que se encuentra en el marco teérico en
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la ecuacion El descenso mas lento de la fase 1 que la fase 2 debiese producir una zona
de liquido clara entre ambas fases, pero para efectos del modelo se considerara que no existe
tal fase clara y que la interfaz entre la fase 1 y la fase 2 desciende a una velocidad terminal
cuya concentracion es igual a Cy. En la practica, este supuesto es vilido debido a que la
diferencia entre las concentraciones C7 y Cy es menor al 5% y que existe una distribuciéon
granulométrica variada en la mezcla y no es monodispersa, lo que implica que la particula mas
pequena de la fase 2 tiene una velocidad terminal de sedimentacién menor que la particula
méas grande de la fase 1 y por ende no existe una zona clara entre ambas fases, sino que
existe una zona de transicion entre la fase 1 y la fase 2 que contiene particulas solidas cuya
concentraciéon en volumen es una mezcla de la concentracion de cada fase.

Se toma el supuesto que en la parte superior del cilindro interno no hay mezcla, de modo
que la fase 1 desciende como flujo piston dando origen a una fase clara en la parte superior.
Esta nueva fase, que se denominaré fase 0, no contiene particulas y por ende su concentracion,
Co, es de 0. El esquema de la ubicacion de cada inerfaz (entre Cy y Cy y entre Cy y Cy) se
encuentra en la parte b de la figura [4.4]

Debido a que la interfase entre las concentraciones C y C5 desciende, se comienza a ver un
aumento en el torque que lee el equipo a pesar que la tasa de deformacion es constante. Esto
se debe a que aumenta la cantidad de particulas que estan entre los cilindros concéntricos,
aumentando la disipasion energética y por ende la viscosidad, lo que incrementa el torque
requerido para mantener la misma tasa de deformacion. El aumento paulatino se puede ver en
el grafico de la figura entre el tiempo 0 y el tiempo t;, donde la distribucién de particulas
en el equipo se muestra en la parte b de esta figura.

Cuando la interfaz entre las fases 1 y 2 alcanza la parte inferior del cilindro interno, tiempo
al que llamaremos t1, el torque leido por el equipo empieza a ser constante; donde la cantidad
de particulas que ingresan por la parte superior es la misma que la cantidad de particulas que
salen por la parte inferior; conservando la cantidad de particulas que estan entre los cilindros
y por ende la viscosidad de la mezcla. Por otra parte, la interfaz que existe entre las fases 0
y 1 desciende, pero atin esté sobre los cilindros concéntricos. Por ello, el cilindro interno no
estd en contacto con la fase 0 y no hay un descenso en la viscosidad. Este efecto se puede
ver en el grafico de la figura 4.4 entre los tiempos t; y o, caracterizados por estar entre las
imagenes b y ¢ de la misma figura.

La interfaz entre las fases 0 y 1 desciende hasta estar en contacto con los cilindros concén-
tricos, lo que ocurre en un tiempo ¢, y se muestra en la parte ¢ de la figurafd.4} A partir de ese
momento, el cilindro interno comenzara a ejercer torque sobre la fase 0 y por ello descenderéa
el torque requerido para mantener la tasa de deformacion. Lo que ocurre hasta un tiempo ts,
caracterizado porque la interfaz entre la fase 0 y la fase 1 alcanza la parte inferior del cilindro
interno como se puede ver en la parte d de la figura Después de este tiempo, el cilindro
interno ejercera un torque sobre el liquido, manteniendose constante en el tiempo.

En restimen, el torque aumentara paulatinamente debido a que ingresa una mayor cantidad
de particulas que las que sale, lo que ocurre hasta un tiempo t;. Luego, la cantidad de
particulas que entra es igual a la que sale, manteniendo el torque constante hasta un tiempo
to. Después el torque disminuird debido a que estaran saliendo particulas pero no habra
ingreso de nuevas particulas, lo que ocurre hasta t3. Y finalmente el cilindro interno solo
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ejercerd un torque sobre un liquido sin particulas, manteniendose constante. La figura (4.4
muestra el avance de las interfaces entre las fases 0 y 1 y de la interfaz entre lasa fases 1y 2
en el tiempo en las partes a, b, ¢ y d con la lectura de torque correspondiente en el gréfico.

(a) (b) (c) (d)

.
c2 C1
of

o
Cc1

4
smestasessesd 900095 500000 0 4 T

700

600 ty t;

500
% 400 ts
g
©© 300

200

100

0 2000 4000 6000 8000 10000 12000 14000 16000 18000 20000
Tiempo

Figura 4.4: Lectura de torque en el tiempo. (a) representa el momento de carga del equipo,
(b) ocurre al tiempo t;, donde la interfaz entre Cy y Cy alcanza la parte inferior del cilindro
interno, (c) ocurre al tiempo ¢, donde la interfaz entre Cy y C} llega a la parte superior del
cilindro interno. (d) ocurre al tiempo t3 donde dejan de existir particulas en el gap

Se puede ver en la figura [4.5] el largo de contacto que tiene la fase 1, la fase 2 y la fase 0
con el cilindro interno, para comprender de mejor manera la lectura en torque mostrada en
la figura Antes del tiempo tq, la fase 2 ve un decremento del largo de contacto con el
cilindro interno, mientras que el largo de contacto entre la fase 1 y el cilindro interno va en
incremento. Después de t1, la fase 2 deja de estar en contacto con el cilindro interno, mientras
que este se encuentra en contacto solo con la fase 1 hasta el tiempo t5. Finalmente, la fase 1
disminuye su largo de contacto con el cilindro interno, dando paso a la fase 0 que aumenta
el largo de contacto hasta que el cilindro interno solo esti en contacto con la fase 0.
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Figura 4.5: Largo de contacto que tiene cada fase con el cilindro interno en el tiempo

En el paper de [Klein et al., 1995| se realizo un diseno de copa alargada, en que la forma
de calcular el tiempo en que se demoraban en sedimentar las particulas era a través de la
velocidad de sedimentacion de particulas Vr dada por la ecuacion y la altura del cilindro
interno, correspondiente a L de la figura En este caso, el tiempo caracteristico ¢; es el
que utilizé Klein en su trabajo, en que el tiempo estara dado por la divisién entre esta altura
y la velocidad de sedimentacion como se muestra en la ecuacion

to=— (4.1)

Para calcular el tiempo caracteristico t5, se tomara como supuesto que todo el material
solido sobre el cilindro interno debe pasar por la region anular que esta comprendida entre
el cilindro interno y el cilindro externo, de modo que no hay particulas que sedimenten sobre
el cilindro interno. De este modo, el tiempo caracteristico ¢ estd dado por la sedimentacién
que ocurre en el area anular confinada entre el cilindro interior y el cilindro exterior como se
muestra en la figura 4.6} y el volumen que esta por sobre el cilindro interno (volumen superior
de la tabla ). El area anular, A.., estd dada por la ecuacion y el volumen, Viyperior
por la ecuacion Las unidades de medida L”, re, 7 y 75 se encuentran el la figura 2.8 en
el marco tedrico y sus valores en la tabla|3.6
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Figura 4.6: Area entre circulos concéntricos

Aee = m(r2 — 1) (4.2)

‘/superior - 77—(7"2 - T?)LN (43)

Luego, el tiempo caracteristico ¢y estara dado por el caudal de particulas que ingresa desde
la parte superior del cilindro interno y el volumen de la parte superior. Este caudal estara
dado por la multiplicacion entre la velocidad de sedimentacion Vi y el area A..

V. .
t — superior 4 . 4
2 VT Acc ( )

Cabe destacar que la razon entre el tiempo caracteristico t; y t5 esta dado por la geometria
del equipo, como puede verse en la ecuacion 4.5, donde V. corresponde al volumen entre el
cilindro interno y la copa.

L

tl \%d LAcc ‘/cc
L - - (4.5)
t Vsuperior V . V .
2 —_— superior superior
VTAcc

El tiempo %3 corresponde a la sedimentacién una vez que se ha vaciado de particulas la
parte superior. Por ende, este tiempo corresponde a la suma de t; y 5.

ts = t1 + to (4.6)

Dado que existen 3 fases, con concentraciones de particulas C7, Cy v Cp; se dividira el
torque total ejercido por el cilindro interior en tres componentes, 17, Ts y T3 respectivamente.
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Para establecer cual es el valor de cada T;, es necesario entender cuales son los calculos
que realiza el equipo a partir de la viscosidad, por ende es necesario revisar la ecuacion ([2.18|)
en el marco teérico. En el caso de un fluido newtoniano generalizado, el esfuerzo de corte
esta relacionado con la tasa de deformacién por la ecuacion

T =1y (4.7)

Al reemplazar el término 7 por lo establecido en la ecuacion (2.18)) se obtiene:

T;
——— =1 4.8
27TT12L1 Y ( )
donde el torque que ejerce cada fase depende del largo que estd en contacto con el cilindro
interno, del radio del cilindro interno, de la tasa de deformaciéon y la viscosidad de esa fase.
Denominando a a los factores que no son parte de la viscosidad ni del largo nos queda que:

a =2y (4.9)

De este modo, el torque total queda expresado en la ecuacion .10} en que el largo de cada
componente se ve afectado en el tiempo.

T = a(pi Ly + poLo + puLs) (4.10)

donde p; es la viscosidad de la fase con concentracion de particulas C, uo es la viscosidad
de la fase con concentracion Cy y py es la viscosidad del liquido sin particulas y responde
a la fase con concentracion Cy. Los valores de los largos Ly, Ly v L3 estan dados por las
ecuaciones [4.11] 4.12] y 4.13| respectivamente, en que los tiempos caracteristicos ¢y, {5 y 13
marcan los quiebres en las rectas.

Vit sit <ty
. L si tl S t S t2
o=y - Vit —ty) sity <t <ts (4.11)
0 sit 2 t3
. L—-—Vit sit<ty
L2 = { 0 sit >t (4.12)
0 sit<ts
L3 = VT<t — tg) si tz S t S t3 (413)
L sit>ts

Ccabe destacar que la suma de Ly, Ly vy L3 debe ser igual al largo del cilindro interno, L,
durante todo el tiempo.
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Incorporando las ecuaciones .11, [4.12| y [4.13] en la ecuacién nos queda el modelo
de torque dada la sedimentacion de particulas. Este modelo se resume en la ecuacion [4.14}

2125 (ua Vet 4+ pa(L — Vit)) sit<t
T _ ) 2mri(ml) sit) <t <ty (414
modelede 2023 (p (L — Vip(t — t2)) + u(Vr(t — t2))) sity <t <ts ‘
2mriy (L) sit >t

Lo que resulta en un modelo de 4 rectas, cuyos puntos de quiebre son en ty, to y t3 vistos
en las ecuaciones y [4.6) respectivamente. Este modelo tiene un leve ascenso inicial en
su torque, debido a que py es mayor que pp por la mayor concentracion de particulas que
tiene C5 con respecto a C; luego se mantendra por un tiempo en su maxima expresion de
torque; y finalmente tendra una disminucién del torque hasta alcanzar el torque requerido
para mover el liquido sin particulas a la tasa de deformacion impuesta. En caso que que la
concentracion C sea igual a (), la viscosidad p; serd igual a la de us lo que conlleva a que
no habra un aumento inicial de torque, y solo se apreciaran 3 rectas, extendiéndose el tiempo
en que el torque esta en su maximo valor y no se podra apreciar el tiempo t; en los gréficos.

4.2. Temperatura

Existe una diferencia de temperatura entre la muestra y el intercambiador de calor. En
que la muestra se encuentra a temperatura ambiente, entre 15 y 25 °C y se la coloca en el
equipo a 18°C; este cambio produce alteraciones en la viscosidad del liquido debido a un
cambio en las fuerzas DLVO, como fue explicado en el marco teorico.

El efecto de la temperatura se puede ver en el grafico 4.7, cuya concentraciéon de particulas
es de un 10% en volumen y un 90 % de miel. En el primer caso, se introdujo la muestra
de temperatura ambiente al redmetro que estaba a 30°C, lo que produce una disminucion
exponencial en el torque leido por el equipo. En el segundo experimento, la misma muestra
se precalento a 50°C en el equipo y luego se dejo a enfriar a 30°C; el efecto fue un aumento
paulatino en el torque leido. En ambos casos el tiempo que afecta la difusion de calor en el
medio es mayor a los 5 minutos.
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Figura 4.7: Efecto de temperatura inicial medido a través de la serie temporal de torque. El
grafico muestra el resultado de dos series de calentamiento

4.3. Migracién de particulas

Se realizarén pruebas con miel y resina, la primera con una densidad de 1,395 y la
segunda con 1,42-%5. Dada la ecuacion de la velocidad terminal de sedimentacion se
puede ver que existe una baja diferencia de densidades, ademéas de una alta viscosidad. Ello
provoca que el tiempo en que una particula desciende 1 centimetro sea del orden de dias,
y en la préactica significa que son neutralmente boyantes.. A pesar de ello, las pruebas del
grafico indican que existe un ascenso inicial, que probablemente se deba a la diferencia
de temperatura entre la mezcla y el reémetro. Y luego existe una leve disminucién del torque
después de los 500 segundos, la que no se debe a la sedimentacion de particulas.
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Figura 4.8: Serie temporal de torque con una concentraciéon en volumen de solidos de 10% a
temperatura de 18°C
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Al extraer el equipo, no habian particulas al fondo de la copa, como pasa cuando el material
efectivamente sedimenta. Este efecto probablemente se debe a que las particulas se segregan
a la parte inferior y superior del reémetro; debido a que existen tasas de deformacién menores
en esas zonas.

4.4. Aplicaciones del modelo
En esta seccion se aplicard el modelo anteriormente explicado a 3 casos. Estos son:

e Miel con microesferas de vidrio a 60°C
e Glicerina con resina a 18°C

e Glicerina con microesferas a temperatura ambiente

A continuacién, se muestra en la tabla los ntimeros adimensionales de Reynolds, de
Peclet y de Taylor para ver que se cumplen los criterios minimos. En anexos, seccion de
resultados experimentales, estan los datos que fueron obtenidos a partir del reémetro sin
modificaciones.

Tabla 4.1: Numeros adimensionales para microesferas con miel, resina con glicerina y micro-
esferas con glicerina. Las definiciones de estos ntimeros estan en la seccion 2.2.4

) Namero de 3 s
Niamero de Peclet Reynolds de particulas Niumero de Taylor | Taylor critico

Microesferas 1,34,E 110 2. 60E-09 0,0027 9396,2

con miel

Resina con 1,89.E 112 4,15E-08 0,0086 9396,2
glicerina

Microesferas 9,31,E409 2.21E-06 17237 92396,2

con glicerina

Para construir en base al modelo de la ecuacion .14l se utilizaron como datos el tamano
de particulas medido por tamices, la geometria del reémetro, la densidad de liquido y so6lido
medido por picnometria y por taltimo la viscosidad de mezcla y de liquido que entregan los
datos experimentales. Cabe destacar que se deberia calcular la viscosidad de la mezcla de
forma aparte, midiendo las concentraciones C; y Cy y utilizando la ecuacion de Kregier-
Dougherty para deducir la viscosidad de las mezclas, pero no existe la disponibilidad en
laboratorio para medir ambas concentraciones. Por ende, para comprobar que el modelo esta
funcionando correctamente se comparard estos valores medidos con la concentracion de la
preparacion de la muestra.

4.4.1. Glicerina con microesferas de vidrio

Se realizaron varias pruebas entre tasas de deformacion de 100 s=! y 300 s~!, donde la
unica que cumple con el criterio de vortices de Taylor es la primera. En estas pruebas se
utiliz6 microesferas de vidrio, con granulometria mostrada en la tabla sin tamizado y
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como liquido una mezcla de glicerina en un 70% y de agua en un 30%. Esta prueba se
realiz6 a temperatura ambiente y no se hizo una prueba de sedimentacion en pararlelo.
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Figura 4.9: Modelacion de la sedimentacion de microesferas en glicerina a temperatura am-
biente, a CV de microesferas de 10 %,de glicerina de un 63% y de agua un 27 %, con una
tasa de deformacion de 100 s=*

En el grafico se puede ver que existen dos cambios en la pendiente experimental, el
primer cambio de pendiente comienza en el segundo 190 y el segundo inicia en el segundo
320. Mientras que la disminucion del torque modelado empieza en el segundo 250, lo que
corresponde a t,. Por otro lado, el valor tedrico de t3 es menor a lo que muestran los datos
experimentales, donde la pendiente experimental es menor a la pendiente modelada. Entra
en discusion cuél es la razéon de los dos cambios de pendiente en los datos experimentales,
las cuales se pueden deber a que el modelo no es vélido, o bien que existe méas de una tasa
de sedimentacion de microesferas debido a la granulometria de la tabla [3.3} donde se opina
que la segunda causa es la mas probable.

La concentracion en volumen de particulas calculada a partir de la ecuacion de Kreiger-
Dougherty da un valor de 12,7 %, lo que corresponde a una concentracién mayor que la
preparada (10 %). Para calcular este valor, se despejo C, de la ecuacion como se muestra
en la ecuacion m y se reemplazo los valores ¢,, por 0,63; [n] por 3, u; por la viscosidad
del liquido leida al final del experimento, cuyo valor es de 18,6 mPa s; y la viscosidad de la
mezcla al inicio del experimento, cuyo valor es de 29,2 mPa s.

Cy = dm(1 - %)—wfm) (4.15)

En el gréfico se puede ver el cambio de la viscosidad en el tiempo, donde esta tiene
una forma idéntica a la de torque, mostrado en el gréfico Esto se debe a que el paso de
torque a esfuerzo de corte solo depende de la geometria del equipo, y al dividir por la tasa
de deformacion de 5 s7! se tiene que el comportamiento serd el mismo al torque.
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Figura 4.10: Viscosidad de microesferas en glicerina a temperatura ambiente, a CV de mi-
croesferas de 10 %,de glicerina de un 63 % y de agua un 27 %, con una tasa de deformacion
de 100 s7*

4.4.2. Glicerina con particulas de resina

Se realizaron 2 pruebas en el redbmetro a partir de una muestra de 10 % de resina y un 90 %
de glicerina, a temperatura ambiente. La primera prueba se realiz6 a una tasa de deformacion
de 5 571, y la segunda a 10 s™!. La resina no fue tamizada ni molida y por ello tiene una
granulometria como se indica en la tabla lo que produce un mayor error en el calculo de
los parametros debido a que no existe un solo tamano, y por ende se desconoce el tamano de
particula para calcular la velocidad de sedimentacion y asi modelar el torque. Para modelar,
se utiliz6 un tamano de particula de 450 pm, orientdndolo a la fraccion més fina debido a su
sedimentacion mas lenta. Tampoco se controld la temperatura del sistema, realizando ambas
pruebas en dias distintos lo que produce viscosidades de liquido diferentes.

Datos experimentales
800 Torque modelado por Stokes

Torque modelado por sedimentacion
400 en columnas

Torque [uN
[=2]
o
o

200 © 1000 2000 3000 4000 5000 6000 7000

Tiempo [s]

Figura 4.11: Modelacion de la sedimentacion de resina en glicerina a temperatura ambiente,
a Cv de resina de una 10 % y de glicerina de un 90 %, con una tasa de deformacion de 10 s~!
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Figura 4.12: Modelacién de la sedimentacion de resina en glicerina a temperatura cambiente,
a Cv de resina de una 10 % y de glicerina de un 90 %, con una tasa de deformacion de 5 s=*

Debido a que el tiempo de la prueba no fue lo suficientemente largo, se realizaron otras
pruebas en el reémetro para medir la viscosidad del liquido, donde la primera se hizo a
una tasa de deformacién constante de 10 s™! y la segunda a 5 s~!. Entregando valores de
viscosidad de 0,415 Pa s y de 0,875 Pa s respectivamente. Donde ambas pruebas se realizaron
en dias diferentes. Se cree que la diferencia de viscosidades presentadas se debe a que se
realizaron en dias distintos, variando la temperatura del dia y por ende la viscosidad. Ademas,
las pruebas en columna en este caso fueron realizadas para este experimento se hicieron a
temperatura ambiente, lo que implica un error sustancial en la medicién por una velocidad de
sedimentacion diferente a lo que se obtiene en el reémetro debido a diferencias de temperatura.

Cabe destacar que el grafico |4.12] presenta valores similares entre la prueba de sedimen-
tacion en columna con lo visto segtn la sedimentacién de Stokes, donde ambas tienen una
pendiente similar después de sus tiempos caracteristicos ty, pero el reémetro muestra una
pendiente mucho méas suave.

A partir de los datos experimentales se calculo la concentracién en volumen que corres-
ponde a la viscosidad medida por el equipo utilizando la ecuacion [1.15] Para la prueba con
tasa de deformacion de 5 s~1, las concentraciones de particulas Cv; y Cvy entregan valores de
15,9 % y de 13,9 % respectivamente. Utilizando valores de ¢ de 0,63, de [n] de 3 y viscosidad
del liquido ,u;, de 0,875 Pa s; la viscosidad de la mezcla en el caso de Cvy de 15,9 % fue de
1,56 Pa s y en el caso de C'v, fue de 1,44 Pa s; donde el primero se saco como el promedio de
la viscosidad entre los segundos 3000 y 4000, donde la viscosidad tenia su maxima expresion.
Y la segunda se saco a partir de la viscosidad de mezcla del segundo 500, donde este es el
primer tiempo que no esta sujeto a cambios de temperatura del sistema.

En el caso de la prueba con tasa de deformacion de 10 s™1, la concentracion de particulas
Cvy y Cvg es de 18,9% y de 17,5%. Donde se utilizo los valores de ¢ de 0,63, de [n] de 3
y viscosidad del liquido de 0,415 Pa s; la viscosidad de la mezcla para Cv; y Cvy fueron de
0,85 Pa sy de 0,79 Pa s, ambos medidos a partir de los datos experimentales como en el caso
anterior.
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En todos los casos la concentraciéon de particulas calculada a partir de los datos experi-
mentales fue mayor a la preparada. Se cree que esto se debe al efecto mencionado por Chow,
donde debiese incorporar en este modelo una cuarta concentracion ademas de Ci, Cy y C
que corresponda a lo que esta debajo del cilindro interior. Esto se debe a que las fotos toma-
das por Chow en su trabajo muestran que en la zona inferior del redmetro practicamente no
presentan particulas debido al esfuerzo de corte aplicado; y al ser la particulas de resina de
un tamano de 400 um aproximadamente, los efectos de segregaciéon hidrodinamica por cargar
la copa en el reometro seraAn mayores que en otros casos, donde las particulas miden 100 pum
de diametro.

En el grafico y se muestran los graficos de visocisdad en el tiempo para las
pruebas de resina con tasa de deformacion de 5 s7' y de 10 s™!. Donde la viscosidad en el
primer caso es mayor que en el segundo, v el tiempo en que se demora la prueba a 10 s=*
en comenzar a sedimentar es la mitad que el de la prueba a 5 s, lo que es acorde a que la
visocidad de la prueba de 10 s~! sea la mitad que la de la prueba de 5 s~ 1.
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o
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Figura 4.13: Viscosidad de resina en glicerina a temperatura ambiente, a CV de resina de
10 %,de glicerina de un 90 % con una tasa de deformacion de 5 s~!
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Figura 4.14: Viscosidad de resina en glicerina a temperatura ambiente, a CV de resina de
10 %,de glicerina de un 90 % con una tasa de deformacion de 10 s~1
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4.4.3. Miel con microesferas de vidrio

En este experimento se trabajo con concentraciones en volumen de un 10 % de microesferas
y un 90% de miel, a temperatura de 60°C. Preparandose un litro de muestra total para
realizar una prueba de sedimentacion en columna por un lado, y por otro para ser ingresada
al redmetro; siendo previamente calentada para disminuir los errores vistos por diferencias de
temperatura en el grafico f.7, La sedimentacion en probeta fue medida dentro de un horno,
que esta a 60°C para eliminar posibles incongruencias entre la viscosidad del liquido entre
la prueba de columna y en el reémetro, aunque hubo dificultad para estimar la velocidad de
sedimentacion debido a que no se pudo visualizar una separacion entre fases, calculando la
tasa de sedimentacion a partir del sedimento lo que conlleva a errores por la concentracion
critica utilizada. Debido al ruido en los valores de torque obtenidos experimentalmente, se
utiliz6 una media movil para facilitar la modelacion.

En el grafico [4.15| se muestran los datos experimentales obtenidos en el redémetro, donde
se puede oservar que los datos experimentales coinciden en mayor medida con los datos
modelados por la sedimentacion de Stokes, y tiene valores distintos al torque modelado por
la velocidad de sedimentacion medida.

1000

Datos experimentales

Torque modelado

Torque [LUNm]
3
o

200 Torque modelado a partir de sedimentacion medida

0 5000 10000 15000 20000 25000 30000 35000

Tiempo [s]

Figura 4.15: Modelacion de la sedimentacion de microesferas en miel a temperatura contro-
lada a 60°C, a Cv de microesferas de 10% y un Cv del 90 % de miel, a tasa de deformacion
de 5571

Del grafico 4.15| se puede ver que los tiempos caracteristicos t; y t5, ambos calculados
a partir de las velocidades de sedimentacion de stokes como se vié en las ecuaciones y
4.4l son similares con los tiempos de los datos experimentales; mientras que estos tiempos
resultan el doble de largos para la velocidad de sedimentaciéon medida en columnas, donde no
calza con el modelo propuesto. Los tiempos t; y to calculados a partir de la geometria y de
la velocidad de sedimentacion de Stokes dan valores de 5971 segundos y de 9272 segundos,
mientras que el valor maximo de los datos experimentales se extiende entre los segundos 5600
y 8000; donde existe una diferencia de 400 segundos en el primer caso y de 1300 segundos en
el otro caso. Con un error de 7% y de 16 % respectivamente. El valor de ¢3 es de 15243 y el
valor experimental es de 18000 segundos, con un error de 15 %.

Por otro lado, la pendiente después de £, de los datos modelados con la sedimentacion en
columnas coincide con la pendiente medida experimentalmente, pero no son similares a la
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pendiente segtin Stokes. Ello sugiere que mayores avances se deben hacer en el modelo después
de t5, donde en los tres casos vistos la pendiente del modelo teérico dada la sedimentacion
de Stokes no coincide con la pendiente experimental en los graficos.

Utilizando la ecuaciéon de Kreiger-Dougherty se calculd la concentracion en volumen
de particulas a partir de la viscosidad del fluido, cuyo valor es de 0,54 Pa s, de la viscosidad de
la mezcla y una concentracioén critica de empaquetamiento de 0,63 y de viscosidad intrinseca
de 3; donde el valor de la viscosidad de C] es de 0,78 Pa s, medida a partir del promedio entre
los segundos 5600 y 8300 donde el torque alcanza su maximo valor y se mantiene estable, y
la viscosidad de la mezcla C5 corresponde a la del segundo 1000, primer punto que se cree
que no esté afectado por los cambios de temperatura. Los valores obtenidos de C y de Cy
de 0,109 y 0,097 respectivamente, donde al realizar un balance de masa segtin la ecuacion
se obtuvo una concentracion de la muestra de un 10 %. Esto sugiere que si existe una
diferencia entre las concentracidénes de la parte superior del reémetro con respecto al resto
del equipo, supuesto utilizado en el modelo.

Civ;iotal = Cl V:superior + CQ%C (416)
La viscosidad de la miel en el tiempo se puede ver en el grafico
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Figura 4.16: Viscosidad de microesferas en miel a temperatura controlada a 60°C, a Cv de
microesferas de 10 % y un Cv del 90 % de miel, a tasa de deformacion de 5 s™*

4.4.4. Comparacién entre experimentos

Para poder comparar entre los experimentos se utilizaron 3 variables, para el tiempo se
dividi6 por el tiempo caracteristico to, que fue tomado a partir de la sedimentacion de Stokes.
Para el eje de las ordenadas, se calculo un valor de torque 7 a partir de la multiplicaci6én
entre el esfuerzo de corte y la geometria del equipo como se muestra en la ecuacion 2.18}
donde el esfuerzo de corte se calculdé como la multiplicaciéon entre la tasa de deformacion y
la viscosidad obtenida a partir de la ecuacién de Kreiger-Dougherty que utiliz6 como
parametros la concentracion de la solucion preparada (10 % en todos los casos), la viscosidad
del liquido respectivo a cada caso, un exponente de -2 y un valor de ¢,, de 0,63. En resumen,
la forma de calcular 7} se muestra en la siguiente ecuacién:

Ty = 2rr?ym(1 — f)—w% (4.17)
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donde el valor T divide el torque en los 4 casos, dando como resultado el grafico
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Figura 4.17: Comparaciéon entre los experimentos: miel con glicerina a tasa de deformacion
de 5 s71, glicerina con microesferas a una tasa de deformacion de 100 s~1, y glicerina con
resina a tasas de deformacion de 5 s71 y de 10 s71. Cuyo tiempo fue dividido por el tiempo
caracteristicot, de cada experimento y el valor de torque obtenido experimentalmente fue
dividido a partir del torque 7} calculado a partir de la ecuacion de Kreiger-Dougherty, la
tasa de deformacion y la geometria del equipo

En el gréfico se puede ver que en el caso de las microesferas se tienen resultados
similares, donde las pendientes después de los tiempos caracteristicos son idénticas al utilizar
Ty vy to, ello indica que independiente del liquido (miel o glicerina) y el tiempo del experimento
se llega a resultados similares, y por ende los tiempos caracteristicos t; y to son capaces de
explicar la sedimentacion que ocurre en el equipo, tanto en la fase inicial donde el torque se
matiene constante como en el momento que el torque decrece paulatinamente. Por otro lado,
la diferencia entre la resina y el resto de los datos se puede deber a dos causas; la primera
es una mala elaboracion de la mezcla, donde la concentracion real es de 15 % de particulas
y no de un 10% como fue sugerido en el grafico. Y la segunda posible causa es por el poco
control sobre la temperatura, en que la viscosidad del liquido esta infravalorado lo que lleva
a un erréoneo calculo de T7. Si se aumenta la concentracion en volumen a un 15% en los dos
casos de resina para calcular la viscosidad a partir de la ecuacion de Kreiger-Dougherty se
obtiene el grafico [4.18
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Figura 4.18: Comparaciéon entre los experimentos: miel con glicerina a tasa de deformacion
de 5 s71, glicerina con microesferas a una tasa de deformacion de 100 s~™1, y glicerina con
resina a tasas de deformacion de 5 s71 y de 10 s71. Cuyo tiempo fue dividido por el tiempo
caracteristicoty de cada experimento y el valor de torque obtenido experimentalmente fue
dividido a partir del torque 77 calculado a partir de la ecuacion de Kreiger-Dougherty, la tasa
de deformacion y la geometria del equipo, donde se aument6 los valores de concentracion en
volumen de particulas para la resina desde un 10 % a un 15 %

Sea el grafico o el tiempo caracteristico de vaciado ¢, se ajusta adecuadamente
a todos los experimentos, lo que demuestra consistencia en su uso y una respuesta adecuada
para explicar la sedimentacion en el equipo, en que el supuesto en que la parte superior suple
particulas de solido de forma constante es correcto.

Por otra parte, se compara entre experimentos al dividir los valores de torque de los datos
experimentarles por los valores de torque calculados a partir de la ecuacion Para el eje
de las abscisas se dividira el tiempo por t5, para que los tiempos de diferentes experimentos
sean comparables. El grafico 4.19 muestra las comparaciones entre experimentos.
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Figura 4.19: Comparaciéon entre experimentos y modelo calculado por Stokes

En este grafico se observa que el comportamiento de todas las curvas son similares, en
que en todos los casos se tiene un error menor al 5% hasta el tiempo ¢, donde el torque
experimental es menor que el torque modelado por Stokes; luego, la razén entre los datos ex-
perimentales y los datos modelados aumenta hasta obtener valores de 1,1 aproximadamente.
Debido a que los errores son idénticos en tres de los 4 casos, es altamente probable que no
se estén agregando variables importantes al problema. Un ejemplo de esto es la migracion de
particulas, que puede verse en el grafico otro ejemplo es que el modelo no incorpora una
distribuciéon granulométrica y considera solo particulas monotamano, donde t, puede verse
afectado a la velocidad de sedimentacion de las particulas de mayor tamano mientras que
t3 puede estar en funcién de las particulas de menor tamano y los valores de torque entre
ambos no sea una linea recta como sugiere el modelo, sino una curva que esta formada por
la sedimentacion de diversos tamanos de particulas.

Para comprobar que el modelo utilizado segin la ecuacion sea de esta manera, seria
necesario probar con materiales extrictamente monotamanos para descartar el efecto que
tiene la distribucién granulométrica. Por otro lado, la migracion de particulas requiere ser
modelada y entendida para poder separarla del efecto de la sedimentacion.

La viscosidad puede ser modelada al dividir las ecuaciones en por 2wy L, lo que da
como resultado las expresiones [4.18, conn, la viscosidad modelada.

Lt 4 po(1 — Y1) sit <t
H1 sity St <1
4 (1= Y2t — 1))+ (Y2 (t — t2)) sty <t <tg (4.18)
i sit>ts
Al recordar que el tiempo caracteristico ¢; se puede escribir como VAT, la ecuacién nos

a7



queda:

g+ pa(l—F) sit<t
H1 si tl S t S tz
= _ _ . 4.19
" pa(1— 2y 4y (52 ity <t <t (4.19)
n sit >ty

Si se considera que p es la viscosidad real de la mezcla y que la viscosidad modelada es
igual a la viscosidad leida en los experimentos, se puede despejar el valor de p; en el caso
que ty < t < t3 lo que queda expresado en la ecuacion

Ne — #l((t;m))

N = (4.20)

t1

Al utilizar la ecuaciéon en los 4 casos experimentales, se obtienen los graficos [1.20]
y[4:23] El problema de la ecuacion es que cuando el tiempo tiende hacia el tiempo carac-
teristico t3, el denominador tiende a 0 debido a que es la suma de los tiempos caracteristicos

t1 y to (ver ecuacion [4.6)).
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Figura 4.20: Viscosidad corregida para el caso de glicerina con microesferas a una tasa de
deformacion deb s™!
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Figura 4.21: Viscosidad corregida para el caso de resina con glicerina con tasa de deformacion
de 5 s71
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Figura 4.22: Viscosidad corregida para el caso de resina con glicerina con tasa de deformacion
de 10 s71
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Figura 4.23: Viscosidad corregida para el caso de miel con microesferas a una tasa de defor-
macion deb s~!

4.4.5. Impacto de la sedimentacion en las mediciones reolégicas

En la industria minera se realizan pruebas en que se aumenta la tasa de deformacion de
forma lineal con el tiempo para evaluar la viscosidad de una suspensién; en que si se mide
en tiempos muy largos, el torque ejercido por el equipo tendra un valor menor que el que
deberia dar la muestra debido a la sedimentaciéon del solido, obteniendo una viscosidad de la
muestra que no es representativa.

Para mostrar este efecto, se realiz6 una prueba con glicerina, agua y resina molida a un
tamano de 100 pum a tasa de deformacion creciente y se la compard con el valor modelado
a partir de la sedimentacion de Stokes, utilizando los tiempos caracteristicos ty, to y t3, la
viscosidad del liquido , la viscosidad de la mezcla, cuya forma de medir serd explicada a
continuacion, y la ecuacion donde se multiplica la viscosidad obtenida en esta tltima
ecuacion por la tasa de deformacion para obtener el esfuerzo de corte. La prueba realizada
con glicerina, agua y resina se prepar6 con concentraciones en volumen de un 60 %, 30 % y
10 % respectivamente; con una tasa de deformacion que va desde 1 hasta 65 s~ en un tiempo
de 70 minutos.

Para medir la viscoisdad de la mezcla, se realizarén 3 pruebas a tasas de deformacion
constante de 5 s71, 40 s71 y 50 s 1 de la mezcla antes mencionada, donde se consiguieron
3 datos cuya ordenada es el maximo valor de esfuerzo de corte de cada prueba y la abscisa
es la tasa de deformacion de la prueba. A partir de los 3 puntos, se realizdé una interpolacion
lineal que se puede ver en la figura [4.24 en la recta “Esfuerzo de corte por C1”. La viscosidad
del solido corresponde a la pendiente de la recta formada.
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Figura 4.24: Prueba a tasa de deformacion creciente entre 1y 65 s~1. En la parte a se muestra
el esfuerzo de corte segtin la tasa de deformacién y en la parte b se muestra el esfuerzo de
corte en el tiempo

En la figura [£.24] se puede ver que ocurre un cambio en la pendiente de la viscosidad
para una tasa de deformacion de 40 s=! en los datos experimentales y en 34,6 s~! en los
datos modelados, lo que ocurre en un tiempo de 2337 y 2067 segundos respectivamente, con
el ultimo valor correspondiente al valor ¢5. Por otra parte, los datos experimentales cambian
nuevamente su pendiente a una tasa de deformacion de 55,6 s~! lo que corresponde al tiempo
caracteristico t3 de 3336 segundos y los datos modelados cambian su pendiente a una tasa de
deformacion de 58 s™1 en un tiempo de 3476 segundos; con un error en ty y en t3 de 13% y de
4% respectivamente. Ademaés, los valores del esfuerzo de corte experimental son mayores que
el esfuerzo que se deberfa obtener por la ecuacion de Kreiger-Dougherty, lo que es consistente
con la segregacion de particulas en la parte superior al cargar la copa en el redbmetro.

Con estos resultados, se sugiere que se realicen mediciones en un tiempo menor a to, para
evitar posbiles efectos de la sedimentaciéon, tomando en cuenta que la muestra es heterogénea
en el rebmetro con mayores concentraciones en la parte superior. En caso que la sedimentaciéon
del solido sea muy rapida, se sugiere que la medicion de la viscosidad se realice en pruebas
separadas, a tasa de deformacion constante y se obtenga para cada tasa de deformacién un
valor de esfuerzo de corte de modo que se pueda deducir la viscosidad de la muestra ajustando
una curva a los datos obtenidos; donde cada experimento debe durar menos que el tiempo %,
sugerido.
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Conclusiones

El modelo generado a partir de este trabajo tiene la fortaleza de establecer tiempos ca-
racteristicos que representan los puntos de inflexion en los datos experimentales. Ademas,
propone una explicacién a las variaciones en la viscosidad a lo largo de los experimentos.

La modelaciéon del torque con respecto a los tiempos caracteristicos ¢ y to son precisos, e
implican que el establecer un caudal de particulas que ingresa de forma constante a la zona
de cilindros concéntricos es una aproximacién adecuada a lo que esta pasando en la realidad.
La razon entre t; y to corresponde a la razon entre el volumen de la zona superior y la de
medicion, siendo estos tiempos caracteristicos a la geometria del equipo y no dependen del
resto de los factores.

Uno de los efectos de la sedimentacion de particulas que se pueden ver en el trabajo para
tiempos menores a ty es el leve incremento de torque, que se produce por una diferencia entre
la concentracion de la parte superior y la concentracion entre cilindors. Esta debe ser atribui-
da, considerando el rango de concentraciiones analizado, a una diferencia en la concentracion
v no a efectos de tixotropia. Si bien la concentraciones no pueden ser medidas directamente
en el equipo, el uso de la relacion de Kreiger-Dougherty para ajustar la viscosidad medida en
los puntos criticos dan una referencia de las concentraciones en la parte superior e inferior.

Futuros trabajos requieren mejorar la sedimentacion al tiempo t3, donde el presente modelo
no es capaz de simularlo, dando valores de este tiempo menores a los que ocurren en los
experimentos. Se cree que la incorrecta medicién de t3 se puede deber a dos razones: la
primera corresponde a que los experimentos nunca fueron medidos realmente a particulas
monotamano, donde existe un rango de tamanos de particulas lo que provoca que ¢ y t5 sean
medidos a partir de un tamano de particulas mayor que lo que deberia ser medido para ;.
La segunda razon tiene que ver con la migraciéon de particulas, efecto que no fue incorporado
al modelo y podria ser la causa de la mala de medicion de t3; se sugiere introducir al modelo
efectos de difusion hidrodindamica o un modelo ad-hoc que incluya esfuerzos normales para
reducir las diferencias de ¢y, t5 y t3 en el modelo.

Otro tema que queda para futuros trabajos es la modelacién de la temperatura y de la
migracion de particulas que afectan los primeros minutos de las pruebas, donde los datos en
los tiempos iniciales no pueden ser modelados solo con sedimentacién de particulas.

Ademés, conocer a priori como se distribuyen las particulas en el equipo permitiria re-
lacionar la concentracién en volumen de la muestra preparada con las concentraciones en
volumen de las fases 1 y 2. Lo que permitiria mejorar el modelo y ampliar su uso para
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corregir mediciones de suspensiones sedimentables.

Uno de los principales propositos del trabajo realizado es establecer un tiempo 6ptimo de
mediciéon para suspensiones que sedimentan, en que sugiere que el tiempo 6ptimo es de ¢,
para realizar una prueba de esfuerzo de corte a tasa de deformacién creciente. Lo que ayuda
a la elaboracion de un protocolo estandar de medicion de viscosidad.

La elaboracion de un protocolo que logre aumentar el control sobre las variables fue lo-
grado, donde tamizar mediante el Rotap, medir las densidades por picnometria y masar el
contenido para elaborar las muestras otorga una mayor control sobre la concentracion en
volumen de la mezcla; por otro lado, el pre-acondicionamiento de agitar la muestra, ajustar
su temperatura a la del reébmetro y realizar pruebas de sedimentacién con temperatura con-
trolada ayudan a reducir el tiempo inicial de ajuste, aumentando la cantidad de datos ttiles;
ademas, permiten tener un mayor control sobre la viscosidad del liquido que es fundamental
para realizar los andalisis y donde se tuvieron las mayores diferencias en los experimentos de
resina.
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Capitulo 6

Anexos

6.1. Resultados experimentales

En esta seccion se muestran los principales experimentos sin modificaciones. En la figura
[6.1] se muestra el experimento de miel
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Figura 6.1: Sedimentacion de microesferas en miel, sin modificaciones
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Glicerina con resina, 5s-1
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Figura 6.2: Sedimentacion de resina en glicerina a tasa de defomraciéon de 5 s-1, sin modifi-
caciones
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Figura 6.3: Sedimentacion de resina en glicerina a tasa de defomracion de 10 s-1, sin modifi-
caciones
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Glicerina y agua con microesferas
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Figura 6.4: Sedimentacién de microesferas en glicerina con agua a tasa de defomracion de
100 s-1, sin modificaciones
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