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RESUMEN

El esfuerzo de fluencia es el valor umbral al cual una suspensién comienza a fluir, este valor es
importante en la industria cerdmica para mantener un control sobre la formulacién de las
suspensiones, al igual que su transporte y aplicacion, para obtener este valor existen equipos
como los reémetros que a través de técnicas y geometrias especiales permiten hallarlo, sin
embargo, hay otras técnicas en la industria cementera de bajo costo y rdpidas que permiten
también obtenerlo, técnicas como el cono de Marsh y la canaleta. Este trabajo se enfoca en la
aplicacion de estos métodos a suspensiones de caolin y en su comparacion con datos obtenidos en
un reémetro rotacional, al final de la investigacion se observa que los valores obtenidos por
canaleta son mds cercanos a los reales, que los obtenidos por medio del cono de Marsh, sin
embargo, para este ultimo ensayo se puede mejorar la aproximacién por medio de pardmetros
propios de la suspensién como la fraccion volumétrica, dichos pardmetros son analizados en
publicaciones futuras.
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ABSTRACT

The yield stress is the threshold value in which a suspension starts to flow. This value is
important in ceramics industry to keep a control over formulation, transport and applications of
suspensions. There are devices such as rheometers to obtain the yield stress, by means of
techniques and special geometries. However, there are some other techniques such as the Marsh
cone and the flume method. The aims of this work are study the foregoing techniques in kaolin
suspensions and to compare results with those obtained from rotational rheometer. Finally, it is
concluded that yield strength value obtained from flume’s method are near to the real values than
those obtained by Marsh cone. However, the values for this latter test can be improved by the
suspension parameters as the volume fraction, these parameters will be analyzed in future
publications.
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1 INTRODUCCION

La caracterizacién reoldgica de suspensiones concentradas es fundamental para el desarrollo,
optimizacién y control del procesamiento de materias primas y elaboradas. Las técnicas
reoldgicas son industrialmente adecuadas para determinar el efecto de la formulacién y de las
variables y pardmetros del procesamiento en el comportamiento de la suspension y establecer
relaciones con las propiedades y desempeiio del cerdmico resultante [1]. Para determinar algunos
parametros reoldgicos, como el esfuerzo de fluencia y la viscosidad, las suspensiones se someten
a ensayos realizados en redmetros; sin embargo, debido a los tiempos de montaje y costos al
realizar las mediciones, algunas veces su utilizacién durante procesos continuos donde la
suspension cambia rdpidamente sus propiedades reoldgicas, se han disefiado técnicas alternativas
de bajo costo y de rdpido uso, como es el caso del cono de Marsh y de la canaleta. [2], [3]. El
objetivo de esta investigacion es obtener el esfuerzo de fluencia de suspensiones de caolin por
medio del cono de Marsh y canaleta, y comparar estos datos con los obtenidos mediante
mediciones de las mismas suspensiones en un reémetro rotacional.

2 MATERIALES Y EQUIPOS
2.1 Caolin

El Departamento de Antioquia — Colombia, sobresale a nivel nacional por la produccion de caolin
y arcillas que abastecen la industria cerdmica de la region, de acuerdo con los registros del
Ministerio de Minas y Energia, la produccion de caolin alcanzé las 122,3 Mt en 2008 y la de
arcilla estuvo alrededor de las 200,5 Mt, formando parte del agregado de la produccion de
materiales de construccion, siendo éste uno de los principales factores de la actividad minera
nacional, s6lo superada por la produccion del carbon [4]. Se fabricaron diferentes suspensiones
de caolin el cual posee una densidad de 2650 Kg/m3, la granulometria de este material presenta
un 90% menor a 29,1 um, 50% menor a 8,638 um y 10% menor a 2,69 um, datos obtenidos en
un equipo de difraccion laser (Mastersizer 2000). La concentracién volumétrica de sélidos (Cv)
analizada para ensayos en el cono de Marsh fue de 0,08; 0,10; 0,12 y 0,14; para los ensayos en
canaleta los Cv trabajados fueron de 0,16; 0,165; 0,175; 0,18; 0,185; 0,19 y 0,195. Bajas
concentraciones de sélidos presentan viscosidades tan bajas que los tiempos de flujo no se
pueden relacionar [2].

2.2 Cono de Marsh

El ensayo en cono de Marsh consiste en tomar el tiempo de flujo de un volumen especifico de
suspension que pasa a través de un cono, con terminacién en una boquilla de geometria sencilla
(Ver Figura 1A), este tiempo permite obtener el esfuerzo de fluencia de la suspension [5], debido
a que el tiempo de flujo es proporcional a la viscosidad [3]. Para este estudio se construy$ un
cono de Marsh en acrilico con el fin de disminuir la resistencia al flujo en las paredes, las
especificaciones geométricas son realizadas de acuerdo a la norma ASTM C-939 [6]. Se trabaj6
con 1,5 litros de suspension y el tiempo es tomado con crondémetro e inspecciéon visual. Las
ecuaciones que correlacionan los pardmetros geométricos del cono con la viscosidad y el
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esfuerzo de fluencia de la suspension son desarrolladas por Le Roy y Roussel [2], [3], como se
presenta a continuacion:
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Donde; r radio de boquilla (m), /4 altura de boquilla (m), k; esfuerzo de fluencia (Pa), V volumen
del fluido que pasa durante un tiempo ¢ (m3), o 4dngulo cono, p masa volumen material, u
viscosidad (Pa.s), u,viscosidad plastica de Bingham (Pa.s) y t esfuerzo de fluencia. Si el tiempo
de flujo se coloca en funcién de la viscosidad y esfuerzo de fluencia, donde a y b son pardmetros
dependientes de la geometria del cono, la Ecuacién 1 se transforma en
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Figura 1. A) Cono de Marsh. B) canaleta [7].

2.3 Canaleta

La canaleta es un equipo utilizado para determinar el esfuerzo de fluencia a partir del recorrido y
angulo de reposo formado por una pasta que fluye cuando es liberada de un compartimento. Este
instrumento es construido en materiales de bajo costo, madera barnizada y vidrio, este dltimo con
el fin de permitir la f4cil toma de medidas, sus dimensiones son presentadas en la Figura 1 B.

Los ensayos fueron realizados con la canaleta horizontal, aunque existen estudios con canaleta
inclinada [8]. El procedimiento inicia con el llenado del reservorio con la pasta, se deja un minuto
de estabilizacion y posteriormente se abre la compuerta para su liberacion hasta que se detiene
por completo su flujo, en este punto son tomados los datos con los que se procederd a hallar el
esfuerzo de fluencia. Los estudios de Sofra y Borger demuestran la relacion existente entre el
angulo de reposo y pardmetros relevantes, tales como: peso W, velocidad de flujo v, densidad del
material p, esfuerzo de fluencia 7,, viscosidad pldstica 7, y gravedad g. El andlisis demuestra que
el nimero de Reynolds (Re), nimero de Freud (Fe) y esfuerzo de fluencia pueden ser
relacionados como se presenta a continuacion [5].
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2.4 Reometro Rotacional

Para la medicion del esfuerzo de fluencia se utiliz6 un reémetro rotacional C-VOR, de marca
Bohlin Instruments. Los ensayos se llevaron a cabo con dos tipos de geometrias; la primera:
plato-plato con el fin de obtener esfuerzos de fluencia con ajustes a un modelo de Bingham, a una
tasa de cizalladura de 0,001 hasta 80 s'l, en 200 s. Y la segunda con la geometria Vane, donde
esfuerzo de fluencia se muestra con un desbordamiento en la curva de esfuerzo, a una tasa de
cizalladura desde 0,0001 hasta 5 s en 500 segundos [9].

3 RESULTADOS Y DISCUSIONES

En la Tabla 1 se presentan los valores de fluencia hallados por medio del reémetro en cada una de
las suspensiones fabricadas, donde se observa que el valor de esfuerzo de fluencia aumenta
proporcionalmente con el valor de la concentracién volumétrica.

Tabla 1. Esfuerzos de fluencia hallados en el redmetro Bohlin.
Cv 0.08 | 0.1 0.12 | 0.14 | 0.16 | 0.165 | 0.175 | 0.18 | 0.185 | 0.19 | 0.195
7,(Pa) [ 0.59 | 1.08 | 2.126 | 2.748 23.28 | 27.68 | 39.76 | 54.8 | 59.6 83 | 82.33

Se realiz6 un ajuste de Bingham a cada una de las curvas de esfuerzo de fluencia para las
suspensiones con concentraciones de 0.08 a 0.14, el coeficiente de determinacién R para todas
las correlaciones siempre fue mayor a 0.9.

En la Figura 2 se muestra la comparacion entre los esfuerzos de fluencia obtenidos en la canaleta
y los obtenidos en el redmetro, el porcentaje de error existente entre los esfuerzos de fluencia
hallados en la canaleta respecto a los hallados en el redmetro son de aproximadamente un 20%, a
excepcion de la suspension con Cv 0.195, indicando que a concentraciones altas, la canaleta no
otorga medidas confiables del esfuerzo de fluencia, esto principalmente debido a que a éstas
concentraciones el dngulo de tiende a tomar valores cercanos a 90°, indicando que el material
pasa de ser una suspension a una pasta. Como el objetivo del presente trabajo es mostrar una
comparacion entre diferentes sistemas de medidas el error del 20% representa un dato alejado del
valor real de operacién en la industria cerdmica, por tal motivo se propone que para trabajos
futuros se debe calcular un factor de correlacion que al introducirlo en la ecuacion 2 sea capaz de
disminuir este porcentaje de error, teniendo asi valores mds fiables para ser utilizados en los
procesos ceramicos.
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Figura 2. Esfuerzo de fluencia Canaleta y sensor Vane.

Para el cono de Marsh los resultados se presentan en la Figura 3, estos resultados no tienen gran
precision respecto a los datos obtenidos en el reémetro, se puede observar la tendencia de
aumento del esfuerzo de fluencia en las dos curvas, para la curva del cono de Marsh se hace
evidente que el tiempo si es una posible variable que determina del esfuerzo de fluencia, los
errores posiblemente se deban al caricter pseudoplastico de la suspension, error reportado para
este tipo de mediciones por Le Roy [3]. Sin embargo, es de resaltar que con la integracién de
algunos parametros en la Ecuacién 1, como la concentracion volumétrica, se puede lograr una
mejor aproximaciéon a los valores obtenidos en el redmetro, estos ajustes se dejan para
publicaciones futuras.

El cono de Marsh y la canaleta son metodologias complementarias, a través del cono de Marsh
se pueden hallar los esfuerzos de fluencia de suspensiones con baja concentracién y en la
canaleta los esfuerzos para suspensiones de alta concentracién proximas a ser pastas, no
obstante, queda por definir metodologias que permitan la determinacién de pardmetros
reolégicos en suspensiones a muy bajas y muy altas concentraciones, con caracteristicas de
pasta, también es fundamental que los instrumentos con los que se toman estas medidas (canaleta
y cono) sean modificados hasta obtener herramientas féciles de portar por un operario mientras
hace un recorrido tipico por la planta.
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Figura 3. Esfuerzo de fluencia cono de Marsh y sensor PP40.
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3 CONCLUSIONES

La canaleta es un instrumento que puede dar un acercamiento al esfuerzo real de la suspension de
caolin, sin embargo, se debe tener en cuenta que existe un intervalo de Cv donde esta
metodologia es aplicable, si la suspension tiene una baja concentracion de solidos formara un
angulo muy pequefio, aproximadamente 0°, y sumado a ello la longitud de la 1dmina formada es
bastante grande, lo cual involucraria tener una canaleta con longitud considerable; si la
concentracion es bastante alta los dngulos formados se aproximan a 90°, en este punto la
suspension tiende a ser pasta y ya no presenta fluencia.

Para el cono de Marsh los valores obtenidos se alejan en gran medida de los obtenidos por el
redmetro, las ecuaciones aplicadas son destinadas a fluidos con comportamientos cercano al
newtoniano, esta es una de las razones de que no se encuentre una concordancia entre los
esfuerzos de fluencia obtenidos.

Los métodos utilizados en el reémetro para determinar los esfuerzos de fluencia de las
suspensiones son fiables, sin embargo, se debe tener gran cuidado en la seleccion de los rangos
de tasa de cizalladura.

Finalmente para las dos metodologias se deben relacionar los pardmetros que caractericen a un
mds ala suspension, tal como la fracciéon volumétrica.
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