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1. Resumen

Los procesos de fabricacion de materiales ceramicos siempre comprenden
un conjunto de operaciones basicas que tratan con sdlidos pulverulentos
secos O practicamente secos, como: transporte y almacenamiento,
mezclado, molienda, granulacién, prensado, secado, coccién, etc., cuyo
desarrollo depende considerablemente de la fluidez del polvo.

El almacenamiento de sélidos pulverulentos en silos y tolvas y su posterior
descarga, pese a su aparente simpleza, es una operacion basica delicada
que requiere un disefio adecuado de estos equipos para evitar problemas
asociados a dicha operacion (segregaciones, interrupciones de flujo, etc.),
que afectan a las etapas posteriores del proceso y, muy probablemente, a la
calidad del producto final. El disefio de silos y tolvas, asi como la
optimizacion de muchas de las operaciones basicas que manejan polvos,
requiere una adecuada caracterizacion de su fluidez.

La industria ceramica almacena y manipula, frecuentemente, en seco y sin
granular, polvos constituidos por particulas irregulares, cuyo tamafio medio
suele variar de unas 20 ym a 500 uym. Para estos materiales, cuya fluidez es
media o alta, la informacion que se dispone sobre dicha propiedad y sobre
su relacién con las caracteristicas del polvo es escasa y bastante
incompleta.

En vista de ello se ha considerado conveniente profundizar en el
conocimiento sobre la fluidez de polvos y su relacion con las caracteristicas
de éstos. Para ello se ha estudiado la cinética de la densificacion por
“tapping” de un lecho de particulas obtenido por vertido del polvo en un
recipiente, asi como el flujo de un lecho de polvo sometido simultaneamente
a esfuerzos normales y de cizalla, puesto que ambos procesos son los mas
adecuados para determinar la fluidez del material.

Partiendo de un polvo comercial de cuarzo, que es uno de los minerales mas
utilizados en la industria ceramica, se han obtenido por tamizado ocho
fracciones granulométricas monomodales estrechas, de diferente tamafo
medio, asegurandose de que tanto la amplitud de la distribucion
granulométrica como la forma de las particulas fuera practicamente
independiente de su tamafio medio. También se han preparado tres series
de mezclas binarias, modificando, dentro de cada serie, la proporcion de los
componentes y, entre series, la razén de tamafios medios de los mismos. Se
han realizado experimentos de densificacion, utilizando un equipo
expresamente disefiado, con vistas a determinar la influencia del tamafio
medio de particula del polvo en las fracciones monomodales, de la
composicién de la mezcla, en el caso de mezclas binarias, y del
procedimiento de llenado, sobre las compacidades inicial y final del lecho y
sobre la cinética del proceso de densificacion. Se ha propuesto un modelo
cinético representativo del proceso y se han obtenido buenas relaciones
entre los parametros del modelo y las variables antes mencionadas.



1. Resumen

Se ha realizado un conjunto de experimentos en una célula rotacional de
cizalla para determinar la influencia, sobre la curva de fluencia y sobre la
compacidad del lecho de particulas, de las condiciones de consolidacion, del
tamafio medio de las particulas de las fracciones monomodales y de la
composicion de la mezcla, en el caso de mezclas binarias. Se ha propuesto
una ecuacion para describir la curva de fluencia del lecho de particulas y se
han obtenido buenas relaciones entre los parametros de la ecuacion y las
caracteristicas del lecho de polvo.

Se ha determinado, para cada polvo estudiado, la funcién de flujo del
material y el angulo efectivo de friccion interna, a partir de las
correspondientes curvas de fluencia, y se han obtenido buenas relaciones
entre estas propiedades del flujo y las caracteristicas del polvo.

Finalmente, se comparan los diferentes indices o parametros de flujo
obtenidos experimentalmente en este estudio.
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2. Introduccion

En el disefio, operacion y control de plantas que involucran, en alguna de
sus etapas, la manipulacion y el procesado de materiales en forma de sélido
particulado, también denominado material granular o, simplemente, polvo, es
frecuente encontrarse con mas problemas que los que suelen presentarse
en el manejo de fluidos'**. El origen de tales problemas esta en que las
caracteristicas del flujo de los lechos particulados son menos conocidas y
comprendidas y estan peor caracterizadas que las de corrientes de fluidos
homogéneos4.

En efecto, actualmente aun no se dispone de modelos que describan el
comportamiento del flujo de polvos (propiedad macroscépica) en funcién de
las caracteristicas y propiedades microscopicas de las particulas, de las
caracteristicas y propiedades del equipo (geometria, materiales de
construccion, etc.) y condiciones ambientales (temperatura, humedad
relativa). El problema es que, en la practica, hay un gran numero de factores
que juega un papel determinante en la fluidez de un polvo. Hoy en dia
todavia no es posible disefar una conduccion para el transporte neumatico
de un “polvo real” mediante modelos tedricos que se basen unicamente en
las ecuaciones del movimiento de las particulas en la fase gaseosa y en el
conocimiento de las interacciones particula/particula y particula/pared. Lo
propio podria decirse de otras operaciones basicas (almacenamiento de
polvos, mezclado, etc..). Asi pues, para la mayoria de las situaciones
presentes en la industria de proceso quimico, la determinacion empirica de
la fluidez es la unica forma posible de obtener la informacion minima
necesaria para el disefio, operacion y control de estas operaciones basicas.

Una consecuencia directa de ello es que este tipo de plantas funcionan,
como promedio, a una capacidad muy inferior a la que seria esperable, si se
comparan con otras plantas de proceso quimicos’ . El almacenamiento, el
transporte, el mezclado, la molienda, la granulacién, la dosificacién, la
compactacion, la fluidificacion, etc., son operaciones basicas cuyo desarrollo
esta profundamente condicionado por la fluidez del polvo. Ahora bien, en
primer lugar, debe resaltarse que no existe ningun ensayo o indice que
permita determinar las caracteristicas de flujo de un polvo o fluidez, que sea
universalmente aplicable. Ello se debe, en gran medida, a la variedad de
estados de consolidaciéon en la que se encuentra el polvo en las diferentes
etapas del proceso4, tal como se detalla en la Tabla 2.1, y el ensayo, por
tanto, debe reflejar el estado del polvo en la etapa que se considere. Por otra
parte, la relaciéon del ensayo también debe estar basada en el objetivo que
se persigue con la medida de la fluidez. En efecto, el disefio de un equipo
(silos, mezclador..) o la mejora del conocimiento de una operacion requiere
métodos de medida y ensayos mas sofisticados y costosos que la resolucion
de un problema ocasional o un control de calidad rutinario de una materia
prima4, por ejemplo.
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Tabla 2.1 Estados de consolidacion que presentan los materiales particulados durante su
manejo y procesado.

Ligeramente Suelto (poco Fuidizado
consolidado empaquetado)
Almacenamiento y transporte
Almacenamiento en silos, montones, etc X - -
Descarga de silos - X X
Transporte mecanico X X --
Transporte neumatico - X X
Dosificacion X X X
Operaciones basicas
Mezclado -- X X
Aglomeracion (en mezcladores) - X X
Molturacién fina - X X
Separaciéon - X X
Secado X X X
Reactores
De lecho fijo X X -
De lecho fluidizado - - -

Basandose en los dos criterios de seleccién anteriormente citados: estado
del polvo y objetivo del ensayo, en la Tabla 2.2 se enumeran los ensayos
que se utilizan con mas frecuencia para caracterizar la fluidez de polvos.

Tabla 2.2 indices de fluidez que se utilizan para el control de calidad, disefo, detecccion
de problemas y caracterizacion de polvos.

Medidas de tensiones
de cizalla

Densidades aparentes:
- Indice de Hausner
- Método de Kawakita
Test de compresion
Angulo de reposo
Tiempo de descarga

Fluidizacion y otros
métodos:

- Indice de Fluidizacion

- Desaireacion

- Permeabilidad

Ligeramente Suelto (sin Fluidizado Equipo Necesaria Adecuado

consolidado consolidar) caro experiencia para:
S S - S S D, F
S S - N M C,D
S S - N M C,D
- S - N N C,P
- S - N M C,F
- S - N M C,P
i, . S N M D,PF
- - M* M D,P
S S - N D,P,F

*Depende del método

S=8i; N=No; M=Moderado; C=Control de calidad; D=disefio de equipo; P=Deteccion de problemas; F=Estudio

del fenébmeno.
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2.1. Breve descripcion de los principales métodos y

técnicas utilizadas para la medida o estimacioén de la
fluidez

2.1.1. Métodos basados en la determinacion de las curvas de fluencia.

i)

Determinacion de la superficie de fluencia de un polvo. Funcién
de flujo del material

Para que un polvo fluya la tensién de cizalla aplicada debe ser mayor que
la umbral o de fluencia (tal como sucede en los fluidos plasticos). Ahora
bien, a diferencia de éstos, la magnitud de la tensién de cizalla umbral, t,
o resistencia a la cizalla, depende de las condiciones de consolidacion a
que ha sido sometido el lecho de polvo y de la tensiéon normal que actia
sobre el plano de cizalla en el momento del inicio del flujo o rotura del
lecho (o). Asi pues, la caracterizacion de la fluidez por estos
procedimientos, se basa en determinar, para una compacidad del lecho
dada, la variacion de la resistencia a la cizalla (t) con la tensién normal
(o), denominada curva de fluencia o yield loci segun Jenike. En efecto,
consideraremos un lecho de polvo en el interior de una matriz cilindrica
de paredes rigidas (Figura 2.1a), disefiada de tal modo que permita el
desplazamiento horizontal, e, del anillo superior y el vertical de la tapa.
Para un valor de la carga normal al plano de cizalla (c,A) el
desplazamiento horizontal del anillo a una velocidad pequefa pero
constante, solo se producira cuando el valor de la fuerza de cizalla
aplicada alcance un valor umbral (t.A) (curva c de la Figura 2.1b). A estas
condiciones de consolidacion (t¢,0¢) €l flujo del polvo es estacionario y la
compacidad del lecho alcanzara un valor determinado. Este par de
valores (t.,0.) determinan el valor extremo de la curva de fluencia (Figura
2.1c).

Una vez finalizado este experimento, y eliminada la carga del sistema,
para iniciar de nuevo el flujo del polvo o provocar la fractura del lecho sin
alterar su compacidad, aplicaremos una carga normal al plano de cizalla
(cA) menor que (o.A) (curva i de la Figura 2.1b). La fractura por cizalla
del polvo o flujo incipiente del mismo se producira para un valor de la
fuerza de cizalla (t/A). Asi pues, el par de valores resistencia a la cizalla
(t;)-tensiéon normal aplicada (o;) constituiran uno de los puntos de la curva
de fluencia (Figura 2.1c). Repitiendo el proceso varias veces se obtiene la
curva de fluencia completa. Determinando curvas de fluencia, para lechos
del mismo material, pero de compacidades diferentes (¢4, ¢2, ¢3, etc), se
obtiene la “superficie de fluencia del material”. Esta describe la variacion
de la resistencia a la cizalla, 1, en funcién de la tension normal (c) que
actua sobre el plano de cizalla y en funcion de la compacidad del lecho
(d), es decir, t=1(0c,0).
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Plano de
cizalla (A)

(96 )

(b)

Figura 2.1 Obtenciéon de las curvas de fluencia. (a) Célula de cizalla, (b) Variacion de la

tension de cizalla con el desplazamiento, (c) Curva de fluencia.

ii) Al valor de la ordenada en el origen de la curva de fluencia, C, se le

denomina “cohesién” y es el valor de la resistencia a la cizalla del lecho
de polvo cuando sobre él no actua ninguna tension normal. Es decir, la
resistencia mecanica a la cizalla.

iii) Jenike” define la funcion de flujo de un material pulverulento como la

10

variacién de la resistencia mecanica a la compresion de un lecho de
polvo (f.), libre de cualquier tensién o envoltura, obtenido por
compactacion a una determinada presion compactante (c4), en funcion de
esta ultima. Para ilustrar claramente este concepto recurriremos al
ensayo hipotético de compresién, propuesto por este investigador en su
trabajo original7, Figura 2.2. Supongamos que compactamos un lecho de
polvo en el interior de un molde cilindrico de seccién A en el que el
rozamiento del polvo con las paredes es despreciable, aplicando una
fuerza prensante (c4A). A continuacion retiramos el polvo consolidado del
molde y lo sometemos a una fuerza creciente de compresién (fA) hasta la
rotura a un valor de la fuerza (f; A). Repitiendo para diferentes valores de
oq este experimento obtendriamos los pares de valores (o4, f;) que
definen la funcién de flujo de un material pulverulento. Aunque este
experimento hipotético ilustra muy bien el concepto, no tiene ninguna
utilidad practica debido, fundamentalmente, a dos razones: la primera a la
imposibilidad de eliminar la friccion polvo/molde; la segunda deriva de la
imposibilidad de consolidar cilindros con densidades aparentes
uniformes, si éstos son largos.
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Consolidacién [1*, - Rotura
(a) . 0oL (b)
e Y
P

e -.C. .
7777/ —

Figura 2.2 Experimento hipotético para determinar la resistencia mecanica a la
compresion f.

Se puede demostrar, basandose en la aplicacién del calculo tensorial a la
mecanica de suelos (Apéndice 8.1), que el par de valores (o4, f.)
correspondiente a un lecho de polvo de compacidad (¢), puede calcularse a
partir de la curva de fluencia obtenida para un lecho de igual compacidadg'm'
12 En efecto, trazando dos semicirculos tangentes (circulos de Mohr) a la
curva de fluencia, que pasen por el origen de coordenadas y por el punto
final de la misma, se obtienen los valores de f; y o4 como puntos de corte de
estos semicirculos con el eje de abscisas (Figura 2.3).

A
t (Pa)

\ 4

o, c (Pa)

Figura 2.3 Obtencion de oy f. a partir de la curva de fluencia.

Aplicando este procedimiento a curvas de fluencia de lechos de particulas de
diferentes compacidades (¢;) se obtienen pares de valores (o4, f;) que
definen la funcion de flujo del material (FFM).
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Las funciones de flujo de los materiales, por lo general, se suelen ajustar
bastante bien a lineas rectas, con ordenadas en el origen y pendientes
positivas, aunque a veces presentan una marcada curvatura (Figura 2.4).

A

f, (Pa)

no fluye muy cohesivo

flujo facil
ff=10

flujo libre

\

o, (Pa)
Figura 2.4 Intervalos de niveles de fluidez, segtn Jenike.

Obviamente, cuanto mayor es la ordenada en el origen y la pendiente de
dicha representacion, menor es la fluidez del polvo. Se comprueba, por
tanto, que la razéon (o4/f;), propuesta por Jenike y utilizada por algunos
investigadores como una medida de la fluidez, depende de la compacidad
del lecho (¢) o bien de la tensidon de consolidacion (1), analogamente a
como ocurre con la viscosidad aparente de un fluido no newtoniano. En
consecuencia, la utilizacion de dicho indice (o4/f;), denominado cominmente
factor de flujo (ff; =c4/f.) como medida de la fluidez es, a menudo, incorrecta
y solo debe utilizarse a efectos comparativos entre diferentes materiales si
se fija el valor de 4. A pesar de ello, el factor de flujo, ff;, es, probablemente,
el indice mas utilizado para definir la fluidez de los diferentes materiales ya
que permite establecer intervalos de diferentes niveles de fluidez, en el
diagrama f; vs. o, en las que sitia las funciones de flujo obtenidas
experimentalmente®®'®""(Figura 2.4).

La caracterizacion completa de la fluidez de un polvo requiere, por tanto, la
determinacion de la superficie de fluencia o de la funcion de flujo del
material.

Tal como se ha indicado en la Tabla 2.2, este método, ademas de ser el
unico que proporciona la informacion suficiente para el disefio de silos es,
quizas, el que mejor permite obtener relaciones entre las propiedades de
flujo (FFM, cohesividad, ff;) y las caracteristicas de las particulas.

La determinacion de la fluidez por este método suele realizarse en células de
cizalla uniaxiales, biaxiales, anulares y rotacionales, etc, cugas ventajas y

desventajas comparativas han sido analizadas por Schwedes'.
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2.1.2. Métodos basados en la medida de las densidades aparentes de
lechos de particulas consolidados y no consolidados. Indice de
Hausner. Indice de compactabilidad de Carr.

La densidad aparente de un polvo (bulk density) es el cociente entre la masa
y el volumen ocupado. Este ultimo incluye tanto los huecos entre particulas
como el volumen real de éstas. La densidad aparente de un polvo depende
considerablemente de la forma en que las particulas se empaquetan, por lo
que no existe un valor unico para un polvo determinado.

Hay dos métodos basicos de evaluar la densidad aparente de un polvo y que
son utilizados como indicadores de la fluidez: la densidad aparente obtenida
por simple vertido del polvo en un recipiente, frecuentemente referida como
“densidad aparente aireada” o simplemente “densidad aparente” y la
densidad aparente obtenida después de consolidar el lecho de polvo por
vibracion, por golpes, también denominada “densidad aparente del lecho
empaquetado™™.

La densidad aparente aireada de un lecho de particulas se consigue
vertiendo polvo en un recipiente sin agitacion ni vibracién, dejando que se
desplace por accion de la gravedad. Su valor es muy parecido al que se
logra al fluidificar un lecho de particulas y dejarlo sedimentar por efecto
de la gravedad13. Un polvo muy cohesivo, con una elevada resistencia
estructural, debido fundamentalmente a que las fuerzas de adhesion
entre particulas son muy superiores a las de la gravedad, como ocurre
con polvos muy finos o con polvos humedos, conducira a lechos de baja
compacidad. Por el contrario, los polvos poco cohesivos, generalmente
gruesos, secos, lisos y de forma aproximadamente esférica, a los que
corresponden fuerzas de interaccion entre particulas mucho menores que
las gravitatorias, conducen a lechos de particulas densos.

iv) La densidad aparente del lecho de particulas empaquetado se obtiene
sometiendo el recipiente que contiene el lecho de polvo resultante del
llenado a sucesivos golpes, originados por pequefios desplazamientos
verticales estandarizados (“tapping”). La estructura de un polvo cohesivo
colapsara significativamente durante este proceso, reordenandose
considerablemente el volumen original del lecho de particulas, mientras
que en los polvos muy fluidos, con lechos de particulas originalmente
bastante densos, la reduccién de su volumen aparente sera mucho mas
pequefa. El aumento de la compacidad del lecho durante el “tapping” se
debe a que en cada uno de los golpes las particulas del polvo se ven
forzadas a saltar, perdiendo instantaneamente el contacto entre ellas. Al
caer de nuevo, después de cada golpe, las particulas se vuelven a
reordenar libremente, resultando a lo largo del proceso un aumento de la
compacidad del lecho.

Durante este proceso se destruye la estructura inicial del lecho de particulas,
muy abierta, que estaba soportada por las fuerzas cohesivas
interparticulares o por fuerzas capilares.
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El cociente entre la densidad aparente del lecho compactado y la de llenado
se denomina “razén de Hausner” o indice de Hausner (IH), término acufado
por Grey y Beddow ' al considerarlo una medida util de la cohesion del
polvo. Dutta y Dullea'®, observaron una disminucion de este indice conforme
disminuye la cohesividad del polvo.

Yuy Hall'® concluyen que la razén de Hausner es un parametro util que
refleja aceptablemente bien la friccion particula-particula.

Zouy Yu '" al evaluar las caracteristicas de empaquetamientos de polvos no
cohesivos formados por particulas grandes y de formas irregulares,
encuentran que el citado indice disminuye, y por tanto la fluidez aumenta,
conforme se incrementa la esfericidad de las particulas.

Geldart et al.® describen que el indice de Hausner es capaz de distinguir
cuantitativamente la capacidad de fluidizar un polvo.

Rastogi et al.”®, estudiando polvos secos de carbones ultrafinos, de tamafio
medio comprendido entre 7 y 25 um, encuentran que la razén de Hausner es
consistente con otros parametros relacionados con la fluidez, tales como:
tendencia a la formacion de avalanchas, capacidad de desairear de un lecho
fluidizado, funciones de flujo, etc.

En la Tabla 2.3 se detalla la correspondencia entre distintos indices segun
De Jong®.

Tabla 2.3 Comportamiento al flujo, respecto a varios indices.

£, IH® ar ()
No fluye <2 >1,4 >60
Cohesivo 2-4 >1,4 >60
Flujo facil 4-10 1,25-1,4 45-60
Flujo libre >10 1-1,25 30-45
Flujo excelente >10 1-1,25 10-30
Aireado >10 1-1,25 <10

@ Factor de flujo, ® Indice de Hausner, © Angulo de reposo estatico.

Un parametro intimamente relacionado con la razén de Hausner, IH, es el
indice de compresibilidad de Carr®, igual a (1-1/IH), el cual ha sido
ampliamente utilizado en la industria farmacéutica. Este indice es indicativo
de la precision y la capacidad de dosificacién de polvos en la industria
farmacéutica®"*.

De acuerdo con Yamashiro®, se puede obtener mas informacién acerca de
la fluidez de un polvo, determinando la variacion que sigue un lecho de polvo
durante el proceso de “tapping”, en vez de registrar Unicamente la densidad
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aparente final y la inicial necesarias para calcular el indice de Hausner (IH),
como se vera en este apartado.

Los ensayos a realizar y el equipamiento utilizado son, por lo general,
sencillos y los resultados que se obtienen bastante reproducibles, si se
mantienen escrupulosamente constantes todas las variables que afectan al
ensayo, que, como se vera en el apartado 2.2.1, son muchas.

Se debe, por tanto, recalcar que estos métodos directos dan medida de la
fluidez, ya que no miden el comportamiento del polvo sometido a tension de
cizalla.

2.1.3. Ensayos de compresion. Compresibilidad mecanica. Coeficiente
de empaquetamiento

Son simples ensayos de compactacion de lechos de particulas en el interior
de unzaz1 matriz, a bajas presiones de prensado, generalmente inferiores a
1MPa™.

La compresibilidad mecanica, C.,; se obtiene a partir de curvas densidad
aparente del lecho (p)-presion de prensado (P), al ajustar los resultados a la
ecuacion:

P=Po _ A+C,_logP (2.1)
Po

siendo (po) la densidad aparente de llenado del lecho.

Recientemente, Gabaude et al.® han propuesto un nuevo indice: el
coeficiente de empaquetamiento (Cy), para estimar las propiedades de flujo
de polvos farmacéuticos. Este se define como:

C = (%] -100 (2.2)

0

siendo Hy la altura inicial del lecho de polvo y Hg la altura final a una presién
de prensado de P=0,5 MPa.

Al comparar los valores de C; con los indices de fluidez obtenidos con otros
procedimientos (funcion de flujo, indice de compresibilidad de Carr,
velocidad de flujo..) Gabaude® y Viana® obtuvieron una buena correlacion.

Estos ensayos son principalmente utilizados a efectos de control de calidad.

2.1.4. Medida del dangulo de reposo (a;) en condiciones estaticas y
dinamicas

El angulo de reposo, o, puede medirse en condiciones estaticas o

dindmicas, tal como se esquematiza en la Figura 2.5.
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El angulo de reposo, o, medido en condiciones estaticas, se utiliza
ampliamente para determinar la fluidez de lechos de particulas muy poco
densos (Figura 2.5a). Se define como el angulo que forma la pared de una
pila, obtenida por simple vertido del polvo desde una altura determinada, con
la horizontal.

(a) Condiciones estaticas (b) Condiciones dinamicas

— Po_Ivo
apilado

Polvo en
movimiento o

Or

Figura 2.5 Determinacion del angulo de reposo.

Para polvos poco cohesivos el valor del angulo de reposo es pequefio. Sin
embargo, conforme se incrementan las fuerzas que actian en los puntos de
contacto entre particulas, en comparaciéon con la de la gravedad, el angulo
de reposo también aumenta. En la Tabla 2.3 se indica el comportamiento de
flujo en relacién con el angulo de reposo.

Existen diferentes formas de determinar o,°"?**, algunas de ellas
estandarizadas®® *'. Todas ellas son bastante simples.

El indice o, aporta informacién indirecta acerca de la fluidez del polvo en un
estado de baja compacidad. Su principal utilidad se centra en el control de
calidad.

Este indice es bastante sensible, reproducible y preciso cuando la fluidez del
polvo es intermedia y el angulo de reposo varia de 30 a 60°. En estos casos
existe una buena correlacion entre o, e IH.

El angulo de reposo, determinado en condiciones dinamicas, da informacion
sobre la fluidez en movimiento (lento, por supuesto) (Figura 2.5b). Para su
determinacion se hace girar lentamente un cilindro de unos 20 cm de
didmetro con el polvo en su interior. El angulo de reposo se mide a través de
una de las bases transparentes del cilindro®33343%,

2.1.5. Determinacién de la velocidad de flujo

Las propiedades dinamicas de flujo de un polvo, una vez se ha iniciado éste,
se caracterizan determinando la velocidad de flujo de descarga del polvo,
inicialmente almacenado en un silo con forma conica, de material y
dimensiones estandarizadas. Este método se usa frecuentemente en la
industria farmacéutica®®* para comprobar si un polvo fluye a velocidad
suficiente.
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Este ensayo so6lo puede utilizarse para caracterizar polvos de fluidez media o
alta. La interrupcion del flujo durante la descarga, aun cuando los polvos solo
sean ligeramente cohesivos, es la principal causa de su utilizaciéon tan
restringida.

En el sector de baldosas ceramicas este ensayo se utiliza cotidianamente
para controlar la fluidez de los polvos de prensa obtenidos mediante secado
por atomizacién, empleando un equipo disefiado para tal fin, por la
AICE- ITC¥*®. Mediante este ensayo se ha estudiado la fluidez de diferentes
polvos de prensas para la obtencién de baldosas ceramicas, analizando la
influencia de las distintas variables de operacién sobre la velocidad de
flujo®**° .

2.1.6. Indices de fluidizacién, desaireacién y permeabilidad

La calidad de la operacion de fluidizacion de un lecho de particulas finas esta
relacionada con la caida de presion a través del lecho. Si la corriente
gaseosa soporta uniformemente el lecho de particulas, la caida de presién
coincide con el peso del lecho por unidad de secciéon de la columna. Es
frecuente, al tratar de fluidizar lechos de polvos cohesivos que éstos
asciendan como un todo, manifestando un flujo tipo pistén que provoca
caidas de presion mayores que la equivalente al peso del lecho. Asi pues, la
razon caida de presion requerida para la fluidizacion/masa del polvo por
unidad de seccion de la columna puede utilizarse como un indice no sélo
para estimar la calidad de la fluidizacién, o la capacidad de un polvo para ser
fluidizado adecuadamente, sino también la fluidez del polvo.

Otra forma de estimar la calidad de la fluidizacién consiste en analizar el
proceso de desaireacion del lecho de particulas, una vez se interrumpe la
corriente gaseosa, determinando la disminucion de la altura del lecho con el
tiempo de desaireacion. Este experimento aporta informacién acerca de la
velocidad a la que el gas intersticial abandona la columna de polvo.

Otro ensayo similar, también aplicable a este tipo de operaciones, en las que
las particulas se mueven bastante rapidamente en concentraciones elevadas
(transporte neumatico en fase densa, fluidizacién) es la medida de la
permeabilidad de lechos empaquetados de particulas.

Estos ensayos son sencillos y no requieren equipos caros. Dan informacion
cualitativa Gtil para evitar o resolver problemas asociados a los polvos en las
operaciones antes indicadas. Su aplicacion es muy especifica.

Los indices que se obtienen, por lo general, no son considerados como
indices de fluidez de polvos, sino como indices que evalian el
comportamiento del polvo en unas condiciones especificas, por lo que
muchos investigadores han tratado de relacionar la capacidad de un polvo
de ser fluidizado adecuadamente con el indice de Hausner'®*', como ya se
ha indicado anteriormente.

Otros de los ensayos o indices que menciona De Jong en la Tabla 2.2, aun
siendo muy utiles e incluso necesarios, en determinadas ocasiones, en el
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control de calidad y en el de fabricacién, son muy especificos, por lo que sélo
se emplean en aplicaciones concretas y, en consecuencia, no se comentan
en este apartado.

Como resumen, en primer lugar, debe resaltarse, que el estado de
consolidacion del polvo y sus condiciones de flujo son determinantes en la
seleccion del ensayo de fluidez. En segundo lugar, el objeto de la medida
(control de calidad en linea, disefio de equipo, etc.) condiciona el tipo de
ensayo. En consecuencia, debido a que en la mayor parte de las industrias
ceramicas, las operaciones basicas que involucran polvos lo hacen en
estados mas o menos consolidados (no fluidizados) y, teniendo en cuenta
que el objeto de este estudio es incrementar el conocimiento sobre la fluidez
de polvos y su relacion con las caracteristicas de las particulas, en los
apartados siguientes nos centraremos en el estudio de la densificacion de
polvos por “tapping” y en el analisis de las superficies de fluencia y de la
funcion de flujo de polvos.
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2.2. Densificacion de polvos sometidos a “tapping”

El comportamiento de lechos de particulas sometidos a “tapping” se estudia
y caracteriza por diversas razones:

En el desarrollo de muchas operaciones basicas que tienen lugar en las
industrias ceramica, metallrgica y farmacéutica el polvo se densifica
parcialmente debido a la aplicacion de golpes continuos de reducida
intensidad o a vibraciones de frecuencia e intensidad variable'®.

v) Como ya se ha comentado en el apartado 2.1.2, la razén entre
compacidad de un lecho de particulas, después de compactado por
“tapping” y la del lecho que resulta por simple vertido, indice de Hausner,
IH, es un buen indice para la medida de la fluidez del polvo. Ademas, la
compacidad final del lecho depende marcadamente de las condiciones de
realizacion del ensayo, entre otros factores, por lo que es necesario
determinar el efecto de éstos, asi como su reproducibilidad, para
establecer las condiciones Optimas para la medida de IH.

vi) Tal como se sugiere en la bibliografia'®*?**** de la cinética del proceso

de “tapping” es posible mejorar el conocimiento acerca de la fluidez del
polvo, proponiendo en el caso mas favorable nuevos indices de fluidez.

vii)La compacidad, ¢, o la porosidad, ¢, igual a ¢=1-¢, es, junto al tamafio
medio de las particulas, una de las caracteristicas mas importantes de un
lecho de polvo, tanto si esta consolidado como si no lo esta. En efecto,
muchas de las propiedades de los lechos de particulas, tanto térmicas
como mecanicas o de transporte, dependen considerablemente de la
porosidad.

2.2.1. Efecto de las variables de operaciéon sobre las compacidades
inicial (¢y) y final (¢.,) y sobre el indice de Hausner (IH)

La densificacion por “tapping” o por vibracion depende de muchas variables,
que pueden clasificarse en tres categorias o clases'®*°4°.

Variables instrumentales o externas: afectan a la transferencia de energia
desde el instrumento al lecho de particulas, tales como: intensidad del
golpe, frecuencia de golpes, dimensiones de la columna, textura
superficial y naturaleza de los materiales de las paredes, manera de
efectuar la carga, etc.

viii) Variables intrinsecas: afectan a la absorcién de energia por parte
del lecho de particulas y, por tanto, dependen de las caracteristicas de
las particulas, tales como tamafio medio y distribucién, forma, densidad
real, rugosidad superficial, naturaleza y cantidad de aditivos si procede,
etc.

ix) Variables ambientales: las mas importantes son temperatura y humedad
relativa del aire.
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2.2.1.1. Variables externas

2.2.1.1.1. Procedimiento de llenado

El procedimiento que se utiliza para el llenado del recipiente, que va a ser
sometido a densificacion por “tapping”, influye considerablemente sobre la
compacidad inicial del lecho de particulas, ¢y, sobre la evoluciéon de esta
caracteristica en los estadios iniciales del proceso, e incluso, en algunos
casos, sobre la compacidad final, ¢,, correspondiente al lecho
empaquetado ™%, Recientemente Santomaso et al.*’, han estudiado, en
polvos de diferente densidad real, con distribucion de tamafios de particula
muy estrecha, de diferente tamano y forma de particula, que conducen,
ineludiblemente, a indices de fluidez netamente diferentes, el efecto que
sobre ¢q, ¢, y sobre el IH ejercen tres métodos diferentes de llenado. El
primero, también llamado método del embudo, sigue la norma 1ISO-3923-1°.
El segundo se basa en el anterior, pero la altura de caida del polvo se
modifica de un experimento a otro y el recorrido de las particulas durante la
caida se protege para que las posibles fluctuaciones del flujo de aire no
afecten a sus trayectorias. El tercer procedimiento consiste en hacer pasar el
polvo, durante su caida al recipiente, a través de un tamiz vibrante de luz de
malla unas 5 6 6 veces superior al tamafio medio de las particulas de polvo,
con objeto de reducir al maximo la presencia de aglomerados. Del analisis
de los resultados se pueden extraer las siguientes conclusiones:

e« Las compacidades iniciales, resultantes del llenado, ¢, dependen
considerablemente de la altura de caida y del método de llenado
utilizado (el segundo o el tercer método).

« Aigualdad de altura de caida del polvo, el tercer procedimiento conduce
a valores de ¢p mayores que el segundo. Estas diferencias tienden a
reducirse, e incluso a anularse, en polvos cohesivos y para alturas de
caida grandes.

« Para polvos poco cohesivos, los métodos de llenado segundo y tercero
conducen, para valores moderados de la altura de caida, a
compacidades iniciales, ¢o, mayores que las que resultan de someter a
“tapping” el lecho de particulas inicial obtenido mediante el primer
procedimiento.

El procedimiento de llenado, aun suele tener mas influencia cuando se trata
de mezclas de polvos de tamafos muy diferentes y fluidez elevada, ya que
en estos casos puede producirse una elevada segregacion por tamafios
durante esta operacién49, lo que conduce a una reducciéon de la compacidad
del lecho. Para evitar o minimizar este fenémeno se pueden emplear otros
procedimientos como los utilizados por Scott™ y Zouy Yu", quienes usan un
contenedor cilindrico que hacen rodar horizontalmente y de repente se
orienta verticalmente.
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2.2.1.1.2. Dimensiones del lecho. El efecto pared

Los experimentos de Scott®® son una demostracion clasica del efecto del
tamafo del lecho sobre su compacidad. Este investigador comprobé que los
valores de la compacidad, tanto ¢, como ¢.,, aumentan linealmente conforme
se reduce la inversa de la profundidad del lecho y la inversa del diametro del
cilindro que lo contiene. Es decir, que la compacidad aumenta con la razén
tamario del lecho/tamaiio de la particula®.

Este fendmeno, que se conoce como efecto pared, se debe a que la pared
del recipiente, supuestamente plana, provoca que las particulas se ordenen
formando regiones localizadas de particulas cuya compacidad fluctuante se
va amortiguando conforme nos alejamos de la pared®°******®_Dicho efecto
es despreciable56 cuando la razén diametro del contenedor/diametro de las
particulas es superior a 10. Se ha comprobado que el efecto pared es menor
en particulas irregulares y rugosas que en esféricas y lisas®.

2.2.1.1.3. Procedimiento de densificacion

Se ha comprobado, para materiales granulares en cierto modo ideales,
constituidos por particulas esféricas, monomodales y lisas, de tamafio
suficientemente grueso, superiores a 1 mm, que la compacidad del lecho
sometido a vibracion vertical, depende considerablemente del nimero de
vibraciones y de la intensidad de la vibracion®*®. En estos experimentos el
lecho se somete a discretas sacudidas verticales (golpes), cada golpe
consiste en un ciclo completo de una onda sinusoidal. La intensidad de la
vibracion es la razén entre la aceleracion maxima de cada ciclo y la de la
gravedad. Nowak et al.®®, en este tipo de sistemas, demostraron que la
compacidad final del lecho depende del ciclo de consolidaciéon: variacion de
la intensidad de vibracion con el nimero de golpes o vibraciones durante
cada experimento. Concluyeron que las compacidades mas altas se
obtienen incrementando la intensidad de vibracion con el numero de golpes
hasta alcanzar un valor maximo y, posteriormente, continuar el proceso
reduciendo lentamente la intensidad de vibracion. Utilizando estos ciclos de
consolidacion, se consiguen compacidades finales que son hasta un 5%
superiores a las obtenidas en experimentos en los que se mantiene
constante la intensidad de vibracion.

Para estos materiales granulares, no cohesivos, el aumento de compacidad
que se consigue durante el “tapping” es relativamente pequefo: de ¢,=0,56 a
$,=0,65, como maximo.

En polvos reales, mas o menos cohesivos, el mecanismo que se utiliza
comunmente para provocar el “tapping”, consiste en dejar caer libremente,
desde una altura determinada, el recipiente que contiene el lecho de polvo,
para que en el momento del impacto las particulas se vean forzadas a saltar
y perder el contacto momentaneamente.

En estos casos, la intensidad de la agitacion o “tapping” viene dada por la
altura de caida del recipiente, la cual es variable de un ensayo a otro. En
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efecto, en el eq}uipo Hosokawa Powder Tester, empleado por distintos
investigadores'>®’®' |a altura de caida es de 25 mm, mientras que en el
equipo Cupley Tap Density Volumeter, dicha variable es de 3 mm"™. En
cambio, en el aparato utilizado por Yamashiro et al.®, Malave et al.** la altura
de caida es de 5 cm, mientras que en el empleado por Takahashi et al.® es

de 1 cmy en el utilizado por Miyajima44 de 5 mm.

Otros investigadores realizan un “tapping” manual'®®®. A pesar de la amplia
variedad de alturas de caida utilizadas, y, en consecuencia, de intensidad de
agitacion, solamente se ha localizado un trabajo en el que se compara, en
polvos cohesivos, el efecto de dicha variable sobre la compacidad final, ¢.,, y
sobre la evolucion de la compacidad con el nimero de golpes (dn=Ff(N)).
Abdullah et al."”® comprobaron que cuanto mayor era la intensidad de la
agitacion (altura de caida o del golpe), mayor era la compacidad que se
obtenia, a igualdad de numero de golpes, y mayor era el numero de golpes
que debia aplicarse al polvo para que su compacidad alcanzase un valor
estacionario. Ademas, utilizando alturas de caida grandes (25 cm) estos
investigadores comprobaron que a 150 golpes se alcanzaba mas de un 80%
de la consolidacion que se conseguia a 1200 golpes. En cambio, utilizando
intensidades de agitacion pequenas (alturas de caida de 3 mm) a 150 golpes
apenas se alcanzaba el 50% de consolidacion que se conseguia a 1200
golpes y la compacidad resultante era bastante mas pequena (el 85%) que la
obtenida con mayor intensidad de agitacién. Estos resultados ponen
claramente de manifiesto la dificultad de establecer comparaciones
cuantitativas entre los resultados obtenidos por diferentes investigadores,
aun tratandose, esencialmente, del mismo polvo.

2.2.1.2. Variables intrinsecas. Caracteristicas del material

Las mas importantes, por este orden, son: el tamafo medio de particula, la
amplitud de la distribucion de tamanfos, la forma, la rugosidad y la densidad
real de las particulas.

En el caso de polvos constituidos por mezclas de dos fracciones
granulométricas de tamano de particula uniforme pero distinto tamafio medio
(mezclas binarias), ademas de las caracteristicas antes sefaladas
correspondientes a cada fraccién, debe incluirse como variable muy
importante, obviamente, la composicion de la mezcla.

2.2.1.2.1. Tamaho medio de particula

De forma general se ha comprobado que tanto la compacidad de un lecho de
particulas resultante del llenado por simple vertido, ¢o, como después de
empagquetado por “tapping” o vibracion, ¢.,, disminuyen conforme se reduce
el tamafio medio de particula, ds, para valores inferiores a 500 pm
aproximadamente, siendo el efecto de esta variable mucho mayor para
valores de ds inferiores a 100 pm®*®*%°%® Esto se debe a que para este
intervalo de tamafios, incluso en estado seco, la razén fuerzas superficiales
(van der Waals y electrostatica)/fuerza gravitatoria son superiores a la
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unidad, lo que provoca la formacion de aglomerados, bévedas, etc. y, en
consecuencia, a estructuras iniciales de lecho de polvo compacto, las cuales
no llegan a desaparecer completamente durante el “tapping”. En efecto, las
particulas muy finas, del orden de 1 ym o inferiores, llegan a pegarse unas a
otras con tal fuerza que forman estructuras en forma de cadena o de arbol,
de porosidades de lecho superiores a 0,8, que resisten en cierta medida
durante el “tapping”64’67‘68. Aunque esta es la tendencia general que se
sefala en la biinografiaGg’m, el analisis cuantitativo y comparativo de los
resultados debe realizarse con cierta cautela debido, fundamentalmente, a
que las condiciones de operacion y procedimiento utilizados por los
diferentes investigadores suele ser distinto (apartado 2.2.1.1) y, ademas, en
muchos casos, la amplitud de la distribucion granulométrica varia
sustancialmente con el tamafio medio de particula o de un experimento a
otro.

Al comparar los valores de la compacidad inicial, ¢o, de lechos de esferas de
vidrio, formados por distribuciones estrechas de tamafos de particula,
obtenidas por Feng’' y Wakeman® se comprueba que aunque la variacion
que sigue ¢ con ds es similar en ambos trabajos, de tipo logaritmico, los
valores de ¢o obtenidos por uno y otro investigador, a igualdad de d, difieren
bastante, sobre todo para valores de tamafio medio inferiores a 30 um. Lo
propio sucede al tratar de comparar otros polvos compuestos por particulas
irregulares, como ya se vera mas adelante.

En la bibliografia se han localizado algunas ecuaciones’*"® que relacionan la
porosidad €y, 0 compacidad del lecho de particulas sin compactar, ¢q, con el
tamanfio de particula medio, ds, para diferentes tipos de polvos (formados por
particulas mas o menos uniformes, con intervalos de tamafio medio
distintos), comprobandose que cuando ds varia dos ordenes de magnitud
(10= ds =500 pm) la representacion de ¢o y ¢., frente al logaritmo de ds son
practicamente lineas rectas. Cabe destacar la ecuacién desarrollada por
Yu™ para lechos de particulas, tanto consolidados como sin consolidar.

e =gg+(1-¢5)exp(-md;) (2.3)

donde ¢ es la porosidad de lecho de particulas gruesas, correspondiente a
un estado consolidado, €,, 0 sin consolidar, €, y m y n dos constantes
empiricas.

Dicha ecuacioén describe aceptablemente bien el efecto de ds sobre € 0 &,
para diferentes tipos de partl'culas%, para un intervalo de variacion de dg de
hasta cinco érdenes de magnitud (0,01< ds <1000 pm).

De forma general, para tamafos de particula inferiores a las 500 ym, e
independientemente de la forma de las particulas, el efecto del tamafio de
particula sobre la porosidad o compacidad del lecho sin consolidar es mayor
que sobre el lecho consolidado por “tapping”, en el que gran parte de las
estructuras porosas y aglomerados se han eliminado en el proceso. De ahi,

23



2. Introduccién

que el indice de Hausner, IH, varie de valores proximos a 1 a 1,7 conforme
se reduce el tamano de las gp7ar7t|'culas, y que dicho parametro se relacione
con la cohesividad del polvo®®"*".

2.2.1.2.2. Amplitud de la distribuciéon por tamanos de particula del polvo

Partiendo de un polvo no cohesivo, de tamafo medio relativamente grueso,
con una distribucion de tamafos de particula relativamente estrecha, se
comprueba que la compacidad del lecho, tanto sin compactar como
compactado, aumenta conforme se incrementa la amplitud de la distribucion
hasta su valor maximo, dependiendo de la forma de la distribuciéon. En
efecto, siempre que las particulas mas pequefas rellenen los huecos que
dejan las particulas mayores, un incremento en la amplitud de la distribucién
conducira a lechos mas compact0369‘7°’73.

Para este tipo de polvos, con distribucion logaritmo normal, se comprueba
que el 6ptimo de compacidad se consigue75 para valores de la desviacién
estandar ligeramente superiores a 1. Para este tipo de sistemas no
cohesivos, muchos investigadores’®’""#79808182  han  encontrado las
distribuciones de tamafios de particula que conducen a lechos menos
porosos.

En el caso de polvos cohesivos, la situacion es bien distinta, ya que, por lo
general, la compacidad del lecho sin consolidar, €, disminuye conforme se
incrementa el contenido en particulas finas (aumenta la amplitud de la
distribucion) debido a la formacién de las estructuras porosas antes
sefaladas, incluso con la presencia de un pequefio porcentaje de estas
particulas. Por el contrario, debido a que durante el “tapping” se colapsan en
gran medida estas estructuras porosas, se constata que los lechos
compactados menos porosos se consiguen con distribuciones de tamarios
de particula relativamente anchos, cuya distribucién éptima depende de las
restantes caracteristicas del polvo (tamafo medio, forma, etc)83.

La informacién que se dispone acerca del efecto que ejerce la presencia de
particulas mas finas sobre el comportamiento de un lecho de polvo cohesivo
es mas bien escasa. La poca que existe se ha obtenido en mezclas binarias
de polvos de tamafo de particula bastante homogéneo y distintos entre si,
ya que estos sistemas son mas sencillos de estudiar. El analisis de estos
sistemas se vera en el apartado 2.2.1.2.5.

2.2.1.2.3. Forma y rugosidad de las particulas

El hecho de que estas dos caracteristicas sean tratadas conjuntamente se
debe a que uno de los procedimientos de medir la forma de la particula, la
esfericidad W de Wadell”’, tiene también en cuenta la rugosidad de la
particula. En efecto, la esfericidad, W, segun este investigador, se define
como la razén entre el area superficial de una esfera del mismo volumen que
la particula y el area real de la particula. Asimismo, conviene destacar que,
mayoritariamente, los estudios al respecto se han efectuado en materiales
no cohesivos, en muchos casos, como los que analiza y trata Zou et al."”®®,
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de tamano equivalente superior a 1 mm, para que el efecto del tamafio de
particula no enmascare los resultados.

Por lo general, cuanto mas rugosa es la superficie de una particula y mas se
aparta la forma de la particula de la de una esfera, menor es la compacidad
del lecho de particulas que resulta del llenado por simple vertido,$o. Esto se
debe fundamentalmente a que tanto la tendencia a formar uniones entre
particulas como la friccidon entre la superficie de éstas aumenta conforme las
particulas son mas irregulares y rugosas "

En lo que respecta a la compacidad de lechos de particulas ya consolidados,
¢, €sta también suele disminuir conforme se reduce la esfericidad W (por
aumento de la rugosidad o de la irregularidad de la particula). No obstante, el
efecto de W sobre ¢, es menor que sobre ¢, debido a la reduccién o
eliminacion, al menos momentaneamente, de las fuerzas de friccion y de los
enlaces entre particulas durante el “tapping”. En consecuencia, para estos
polvos el indice de Hausner, IH, aumenta conforme se reduce la
esfericidad'"®. Recientemente, Miyajima et al.**, trabajando en polvos no
cohesivos 0 muy poco cohesivos, de tamafio medio comprendido entre 200 y
1000 pym, distinguen entre rugosidad y forma de las particulas y encuentran
una relacion cuantitativa entre la compactacion inicial y final, ¢o ¥ ¢, ¥ la
rugosidad de las particulas, sin necesidad de introducir la forma de las
particulas, lo que parece indicar la importancia que toma la friccion entre
particulas y entre particulas y pared en el proceso.

A pesar de que no se han localizado trabajos que tratan el efecto de la forma
de la particula o de su rugosidad sobre el comportamiento del polvo, en
polvos cohesivos, al analizar los resultados obtenidos con polvos finos e
irregulares se comprueba que, por lo general, la porosidad de estos lechos
de particulas es mayor que la correspondiente a los constituidos por
particulas esféricas de tamafo similar, si bien estas diferencias se van
enmascarando conforme se reduce el tamafio medio de particula y las
fuerzas superficiales del tipo van der Waals o electrostaticas determinan la
porosidad del empaquetamiento.

2.2.1.2.4. Densidad real de las particulas

La densidad real de las particulas (ps) y su tamafo (ds) son las dos
caracteristicas mas importantes que determinan la razon fuerzas
superficiales/fuerza de gravedad en un polvo seco y, en definitiva, de
acuerdo con los argumentos mencionados en el apartado 2.2.1.2.1, de la
compacidad inicial del lecho de particulas, ¢o, del lecho resultante, ¢.,, y del
indice de Hausner, IH. Lo que sucede en los polvos utilizados en la industria
ceramica es que dicha caracteristica varia relativamente poco, por lo general
entre 2000 y 4000 kg/m® (siendo 2600 kg/m® uno de los valores mas
frecuentes), en comparacion con el tamafio de particula cuyo intervalo
abarca varios 6rdenes de magnitud. No obstante, su efecto debe tenerse en
cuenta en materiales de tamafno de particula pequefio para los que las
fuerzas superficiales superan a las gravitacionales. En estos casos, un
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aumento de la densidad real supondra un incremento de la compacidad
inicial del lecho ¢, de la resultante ¢., y del indice de Hausner IH™.

2.2.1.2.5. Mezclas binarias de fracciones monomodales. Influencia de las
caracteristicas de cada fraccién y de la composicion de la mezcla

a) Curvas: volumen especifico del lecho — composicién de la mezcla

Un anadlisis de las curvas compacidad-composiciéon, o bien porosidad-
composicion, correspondientes a lechos de particulas consolidados'"
o no*, de mezclas binarias de fracciones finas de particulas irregulares™ "y
esféricas® obtenidas por diferentes investigadores, revela que son de la
misma forma que las correspondientes a mezclas binarias ideales. Es decir,
empaquetamientos obtenidos mezclando esferas de dos tamafios muy
diferentes, pero lo suficientemente grandes para que entre ellos no exista
ningun tipo de interaccion entre ambas. Asi pues, comenzaremos por
describir las curvas de compacidad, ¢,-composicién, X, ideales, o mejor aun,
la variacion volumen especifico,1/¢,-composicion, X, ya que esta Ultima
permite linealizar los resultados. A continuaciéon analizaremos el efecto de la
composicion de la mezcla y de las caracteristicas de cada fracciéon de
tamafo sobre la citada curva, para polvos finos reales.

La curva ideal compacidad-composicion, en la forma volumen especifico del
lecho (1/¢) vs fraccion volumétrica de esferas gruesas, X, segin Furnas® se
representa en la Figura 2.6.
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Figura 2.6 Variacién del volumen especifico del lecho de particulas de una mezcla binaria
con su composicion en sistemas ideales.

De acuerdo con la Figura 2.6, la fraccion de particulas gruesas forman un
lecho de compacidad d)G, cuyo valor en el caso ideal seria de 0,64 y
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corresponderia al empaquetamiento compacto de esferas. En situaciones
reales, dependiendo de la forma de llenado y de la consolidacion del lecho,
su valor puede reducirse considerablemente. Si sustituimos particulas
gruesas por particulas pequefias y se asume que éstas se sitian en los
huecos que quedan entre las grandes, conforme se reduce X también
disminuira el volumen especifico de la mezcla, siguiendo el segmento (1),
hasta que las particulas pequefias saturen los huecos que quedan entre las
grandes, para un valor de X,,. En el otro extremo de la gréfica, al lecho de
particulas exclusivamente finas le corresponde una compacidad (I)F, que
supondremos menor que la correspondiente a ¢G, dada la relacién existente
entre esta caracteristica y el tamafo de particula. Si sustituimos un volumen
de particulas pequefias, con sus poros asociados, por particulas grandes,
obviamente exentas de porosidad, este proceso conducira a una reduccién
del volumen aparente del lecho, debido a la eliminacion simultanea de los
huecos existentes entre las pequefias particulas. Esta sustitucion de una
region porosa por una completamente densa mejora la compacidad del lecho
hasta que las particulas mas grandes se toquen unas con otras para un valor
de la composicion X= X,,. La variacién del volumen especifico del lecho (1/¢)
con la composicion de la mezcla, en este proceso, sigue el segmento (2) de
la recta correspondiente.

En la Figura 2.6 se ha representado también la recta (3) que describe la
variacion del volumen especifico del lecho suponiendo que el sistema
estuviera completamente segregado. En este caso se cumple la aditividad de
volumenes.

Por lo general, el comportamiento que siguen los polvos reales difiere
cuantitativamente del expresado para las mezclas ideales (segmentos (1) y
(2)) debido fundamentalmente a dos causas, las cuales dependen a su vez
de una serie de caracteristicas del sistema particulado. La primera esta
intrinsecamente relacionada con la razén de tamafios o tamafo relativo;
conforme se reduce el valor de este parametro, especialmente por debajo de
7, la adicion de las particulas mas finas distorsiona parcialmente la
estructura que forman las méas gruesas, impidiendo que se alcance la
densidad éptima. En efecto, si el tamafo relativo de las particulas grandes
es ligeramente inferior a 7, el tamafio de algunos de los poros respecto al de
las particulas finas se reduce tanto que dificulta que las particulas pequenas
se coloquen en los intersticios que forma el lecho de particulas gruesas. Si el
tamafio de ambos componentes es aun mas parecido, la presencia de
particulas pequenas dilata la estructura que forman las mas grandes.
Ademas, para que las particulas finas, ubicadas en los huecos que dejan las
grandes, eliminen practicamente la porosidad residual, es imprescindible
reducir al maximo el efecto pared. Es decir, que el diametro del hueco sea
muy superior al de las particulas que contiene. El efecto de la razén de
tamafios sobre el volumen especifico de mezclas de esferas, segun Furnas,
se ha representado en la Figura 2.7.
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Figura 2.7 Efecto de la relacion de tamanos sobre el volumen especifico del lecho en
sistemas de dos componentes. Particulas esféricas.

&%738%%3510%?9% las causas deriva de la falta de homogeneidad de la mezcla

SLERERIRTLES tal como se esquematiza en la Figura 2.8. En la mayor parte
de los modelos existentes para el calculo de la compacidad de la mezcla se
asume que las particulas mas pequenas estan situadas en los huecos
intersticiales que dejan las particulas mas grandes (Figura 2.8a). No
obstante, en muchos casos, las particulas mas pequefas se quedan
literalmente pegadas a la superficie de las mas grandes, provocando con ello
una dilatacion de su estructura (Figura 2.8b). Este fendbmeno puede darse en
gran extension cuando el tamafio medio de la fraccion fina es un polvo
altamente cohesivo, o bien cuando el lecho de particulas no se somete a
agitacion o “tapping”.

(a) empaquetamiento ideal (b) empaquetamiento real

Figura 2.8 Particulas esféricas. Mezclas de dos componentes.
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Otra de las faltas de homogeneidad muy usuales, que suele presentarse en
lechos de particulas, cuando se compactan por vibracion o “tapping”, es la
segregacion. Este fendmeno se desarrolla, a diferencia del anterior, cuando
la cohesividad del polvo mas fino es baja, ya que en este caso, la movilidad
de éste durante el “tapping” es lo suficientemente elevada, para que, en cada
sacudida, cuando las particulas finas y gruesas se separan
momentaneamente, las primeras puedan colarse a través de los poros,
también instantaneamente dilatados, que forman las particulas gruesas. Los
sistemas binarios que mas facilmente se segregan en sus componentes son
aquellos que poseen una buena fluidez®***®. En efecto, se ha comprobado
que las mezclas binarias de particulas en las que el componente fino es de
pequefio tamafio de particula™’® no se segregan, aunque la razén de
tamafios sea grande, superior a 10 en muchos casos, y se someta al lecho
de particulas a una prolongada e intensa vibracion o agitacion.

Se ha comprobado que el efecto que ejerce la falta de homogeneidad de la
mezcla, originada por una y otra causa, sobre la compacidad del lecho es
analoga a la que ejerce la razén de tamaiios de los componentes®*°.

Al tratar los resultados originales obtenidos en sistemas binarios constituidos
por particulas finas, irregulares”’75 0 no®, para obtener curvas: volumen
especifico, (1/¢), vs. composicién, X, se ha constatado que los resultados se
ajustan aceptablemente bien a lineas rectas, de pendiente menor que la
correspondiente a una mezcla ideal (Figura 2.9), pero de mayor pendiente
que la correspondiente a un sistema completamente segregado.
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Figura 2.9 Variacién del volumen especifico del lecho de particulas con la composicion
de mezclas binarias en sistemas reales.
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Cada curva se ve afectada considerablemente por dos factores: el que
deriva de la interaccion entre las particulas del mismo componente (tamafio)
y el que resulta de la interaccion entre particulas diferentes. El primer factor
determina los valores de los volumenes especificos de las fracciones
individuales y depende, como es logico, de su tamafo, forma y modo en que
se consigue el lecho de particulas. La interaccion entre particulas de
diferente tamafo, o tamafo y forma, se manifiesta por una disminucion del
efecto de la composicion sobre el volumen especifico de la mezcla y también
depende de las caracteristicas de los dos tipos de particulas. Graficamente
la pendiente de rectas representativas del sistema real (4) y (5) es menor
que la correspondiente a mezclas ideales (1) y (2) (Figura 2.9).

Para tratar de cuantificar, en sistemas binarios, el efecto de la composicion
de la mezcla y de las caracteristicas de cada componente sobre la
compacidad del lecho de particulas resulta muy util recurrir al concepto de
“variacion de volumen especifico de mezcla, Av” introducido por Yu et al.™,
Este se define como la reduccién de volumen especifico que se consigue
cuando se mezclan los lechos de particulas de los dos componentes.

De acuerdo con la Figura 2.9, el valor de Av, dependera de la composicion
de la mezcla, X, y es numéricamente igual a la diferencia entre los puntos
representados por las rectas correspondientes a la “no mezcla®, v"
(segmento 3) y la mezcla real, v (segmentos 4 y 5). Obviamente,
dependiendo fundamentalmente de las caracteristicas de los dos
componentes y del procedimiento que se sigue en la preparacién del lecho,
el valor de v, se aproximara, mas o menos, al correspondiente a la mezcla
ideal v'. Asi pues, para comparar el empaquetamiento de una mezcla real
con el ideal correspondiente al modelo de Furnas, se puede definir un “factor
de eficacia de mezcla” como la razoén: variacion del volumen especifico de
mezcla real/variacion del volumen especifico de mezcla ideal. Dicho
parametro variara de 0 a 1 conforme el comportamiento se aproxime al de
una mezcla ideal.

@4
L —VL

Basandose en el factor de eficacia para polvos reales antes descrito, @, en el
supuesto de que las curvas volumen especifico (1/¢)-composicién, X,
puedan aproximarse a segmentos rectilineos, resulta sencillo encontrar las
ecuaciones de estos ultimos:

Asi pues, para mezclas ideales, ¢ =1

para valores X<X',, segmento rectilineo (1) de la Figura 2.9:

URCIEN R @s)
¢ ¢ ¢

para valores X>X'p:
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u':i.:iGX
¢
o bien:
1 1 1
—=——|—-01(1-X
¢I (I)G (d)G j( )

similar a la ecuacion (2.5).

x) Caso de “no mezcla” o segregacion completa, ¢ =0

po ot (1 1)y
A

o bien:

xi) Para mezclas de polvos reales, 0< ¢ <1

para valores X<Xp,, segmento rectilineo (4) de la Figura 2.9:

estando ¢G relacionado con ¢ mediante la ecuacion:

UE GO G

T )

o bien,

(05) " =(6%) "(1-0)+o

(2.6)

(2.7)

(2.8)

(2.9)

(2.10)

2.11)

(2.12)

De acuerdo con las ecuaciones (2.10) y (2.12), para ¢ =0, (caso de no

mezcla) (¢¢)” =(¢G)71 y la ecuacion (2.10) se convierte en la ecuacion

(2.8).

Para ¢ =1, mezcla ideal, (¢° )" =1 y la ecuacion (2.10) se convierte en la

ecuacion (2.5).

Para valores de X>X,,, segmento rectilineo (5) de la Figura 2.9:
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Uzlz%_(i_éjm—x) (2.13)

(2.14)

o bien,

(67) " =(¢") " (1-0) (2.15)

De acuerdo con las ecuaciones (2.13) y (2.15), para ¢=0, (caso de no
mezcla) (67 )" = (¢ )71 y la ecuacion (2.13) se convierte en la ecuacion (2.9).

Para ¢ =1, mezcla ideal, (¢" )" =0y la ecuacién (2.13) se convierte en la
ecuacion (2.7).

b) Indices de Hausner

Abdullah et al.”, estudiando mezclas binarias de polvos finos, en los que el
tamafio medio del polvo variaba entre 6 y 80 um, observaron que el indice
de Hausner disminuia, desde valores altos, aproximadamente 1H=1,85 para
la fraccion fina, hasta valores préximos a IH=1,1 para la fracciéon gruesa,
siguiendo una ecuacion del tipo:

IH:adgb (216)

en esta ecuacion a y b son dos parametros de ajuste, a~2,7 y b=0,20, que
parecen depender muy poco de la forma de la particula y ds es el diametro
de Sauter del polvo. De acuerdo con la ecuacion (2.16), el efecto del tamafo
medio de particula sobre la fluidez disminuye conforme aumenta dicha
variable, ds.

Yu et al.” determinaron las porosidades de lechos de mezclas binarias de
particulas aun mas finas que Abdullah (el tamafio medio de los componentes
fue de 36, 10 y 3 um, aproximadamente). Al tratar sus resultados originales
se ha constatado que el IH de las mezclas obtenidas con el componente mas
fino es elevado (IH=1,7) y practicamente independiente de la composicion de
la mezcla, para porcentajes de este componente superiores al 33%.
Asimismo, se ha comprobado al analizar los resultados correspondientes a
las mezclas de la fraccion gruesa (36,4 um) e intermedia (9,1 um), que el
valor de IH=1,4 es practicamente independiente de la composicion.
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2.2.1.3. Condiciones ambientales. El papel de la humedad relativa del aire

La humedad relativa del aire ambiental es la variable mas importante, debido
a que la condensacion capilar del vapor de agua en los puntos de contacto
entre particulas conduce a la formacién de meniscos liquidos, cuya fuerza
puede llegar a ser superior a las restantes fuerzas superficiales (van der
Waals, electrostaticas) para valores de la humedad relativa suficientemente
elevados, como se ha podido comprobar midiendo dichas fuerzas
directa®®®’ o indirectamente, a través del coeficiente de friccion estatico entre
partl’culasge. No obstante, el papel de la humedad relativa sobre las
compacidades iniciales, ¢y, y finales, ¢.,, de lechos de particulas y su razén,
IH, no esta muy claro. En efecto, Geldart ®', utilizando particulas irregulares
de alumina, de éxido de hierro, de catalizador de cracking, observé que el
valor del IH era practicamente independiente de la humedad relativa,
mientras que las compacidades iniciales, ¢y, y finales, ¢., disminuian con
dicha variable. En cambio, Harnby et al. * estudiaron el efecto de esta
variable sobre las compacidades de lechos de particulas esféricas de vidrio
de distintos tamafios y comprobaron que, para valores comprendidos entre
0,6 y 0,9, y para las fracciones de tamafo mas finas: 45-53, 53-63 y 63-75
pm, los valores de ¢o y de ¢, suelen disminuir conforme aumenta la
humedad relativa, mientras que el indice de Hausner aumenta con dicha
variable.

2.2.2. Ecuaciones cinéticas

Para tratar de describir cuantitativamente el proceso de densificacién de un
lecho de particulas con el nimero de golpes vy, si es posible, determinar la
relacién entre las caracteristicas mas importantes del polvo y los pardmetros
de las ecuaciones cinéticas, se han ensayado numerosas ecuaciones
empiricas. Por lo general, dada la similitud que existe entre la variacion que
sigue la compacidad de un lecho de particulas con la presién de prensado y
la que experimenta esta misma caracteristica con el numero de golpes, para
describir el proceso de “tapping”, se ha recurrido a las ecuaciones de
compactacion, cambiando Unicamente la presion de prensado por el nUmero
de golpes****'%%"" En |0 que respecta al segundo objetivo, los resultados
son dispares, y en muy pocos casos ha sido posible relacionar los
parametros obtenidos de las ecuaciones cinéticas con alguna o algunas
caracteristicas fisicas fundamentales del polvo, tales como forma, tamafo,
etc.*. A continuacién analizaremos muy sucintamente las ecuaciones mas
utilizadas, describiendo en cada caso las relaciones entre los parametros de
la ecuacion y las caracteristicas del polvo que han sido determinadas.

2.2.2.1. Ecuacion de Kawakita

Esta ecuacion ha sido una de las primeras en emplearse, tanto para describir
la densifiggacién de un polvo por presién, compactacion, como por vibraciéon o
“tapping”™™.

La férmula de Kawakita para la densificacion de lechos de particulas
mediante “tapping” es:
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CK=V° Vi — Oy — o — abN (2.17)
Vv, o 1+bN

siendo N el nimero de golpes, a y b dos parametros cinéticos y Ci el grado

de reduccion de volumen o contraccién volumétrica del lecho. Este ultimo

relacionado con el volumen de lecho inicial (Vy) y después de someterlo a N

golpes (Vy), o con sus compacidades ¢o ¥ ¢n, mediante la ecuacion (2.17).

Esta ecuacion empirica ha sido, y aun sigue siendo, muy utilizada'®?*'0%1%3

debido a su sencillez, puesto que solo contiene dos parametros y éstos se
obtienen faciimente mediante la linealizacion de la ecuacion (2.17).

N 1 1
—=—N+—
SRR (2.18)

El parametro “a”, denominado compactabilidad por Kawakita'%, representa
el valor asintético de Ck (es decir, cuando N—o, Cx—Ck(w0)=a).

De la definicion de Ck (ecuacién (2.17)) y de la del indice de Hausner, se
puede obtener un valor de éste ultimo a partir del parametro “a” que resulta
del ajuste de los resultados experimentales a la ecuacion de Kawakita
(ecuacién (2.17)):

(H), =—— (2.19)
1-a

Este valor del indice de Hausner, (IH)k, calculado suele ser un poco mayor
que el que se obtiene experimentalmente, IH, debido a que el volumen de
lecho compactado utilizado en el calculo del primero es mas pequefio
(puesto que es un valor asintético del ajuste) que el que se mide en el
ensayo, como ha sido comprobado reiteradamente'®?* 1%

En general, se considera a la compactabilidad, “a”, una medida de la fluidez,
ya que dicho parametro aumenta conforme se reduce la fluidez del polvo.
Yamashiro et al."®, encuentran una relacion lineal entre la velocidad de flujo
y dicho parametro. Conesa et al."® observan una buena correspondencia
entre el parametro “a” y los resultados obtenidos por otros procedimientos,
en lo que se refiere a la fluidez del polvo. Yu et al.'®, tras ajustar los
resultados experimentales de mas de treinta polvos diferentes a la ecuacion

(2.17), determinan que “a” se correlaciona bien con el IH mediante una
expresion similar a la ecuacion (2.19).

En lo que respecta al parametro “b”, a su inversa, 1/b, se le considera una
medida de la resistencia a la consolidacién, relacionada con la cohesiéon del
polv0102,103

Aunque la ecuacion (2.17) describa aceptablemente bien el proceso de
densificacion del polvo, necesitando Unicamente dos parametros de ajuste,
un analisis detallado de los resultados pone de manifiesto una ligera
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variacion sistematica de los valores calculados respecto a los
experimentales, especialmente para valores de N intermedios y pequefos.

2.2.2.2. Modelo exponencial

Se trata de una ecuacién empirica, que contiene también dos parametros y
que emplea las mismas variables que la ecuaciéon (2.17) para describir el
proceso, tiene la forma:

VvV, -V, N
C.= OV N:CK{%exp(—N*ﬂ (2.20)

0

siendo Cy., un parametro analogo al “a” de la ecuacion (2.17) y N* el nUmero
de golpes caracteristico.

Malave et al.** comprobaron que tanto la ecuacion de Kawakita como la
ecuacion (2.20) describen aceptablemente bien el proceso de densificacion,

y que el valor de Ck,, era, por lo general, ligeramente mayor que “a”.
2.2.2.3. Ecuacion de Heckel

Mohammadi et al.??
para prensado:

utilizaron una ecuacién analoga a la que empleé Heckel

(I)m_d)N _ _ N
0.~ 0, —exp( N*j (2.21)

siendo ¢, dn Y ¢, l0s valores de la compacidad del lecho de particulas en los
siguientes estados: inicial, al cabo de N golpes y al cabo de infinitos golpes.
Debido a que estos investigadores trabajaron con ocho tipos de polvos
diferentes y que, por tanto, la reproducibilidad del valor de ¢ era bastante
pequefia (desviacion estandar bastante grande, del orden del 5%), no
consideraron en el ajuste ni los valores iniciales, ¢q, ni los correspondientes a
los primeros golpes. Asi pues, de este modo, los parametros de ajuste de la
ecuacion (2.21) fueron ¢, ¢, y N*. Segun estos investigadores, para polvos
muy finos, y por tanto muy cohesivos, en los que ¢, y, en consecuencia, el
indice de Hausner son muy poco reproducibles, resulta interesante
considerar el producto ($oN*) como un pardmetro mas para caracterizar la
estructura del polvo. Concretamente, observaron un incremento de dicho
producto conforme aumenta la resistencia del aglomerado.

2.2.2.4. Ecuacion de Heckel modificada

Se ha comprobado''®'" que la ecuacion (2.21) no describe bien el

proceso de densificacion del polvo si se toman para ¢p ¥y ¢y los valores
experimentales correspondientes al inicio del proceso y para ¢., el valor de la
compacidad cuando ya no se modifica el volumen del lecho.
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Para mejorar la capacidad de ajuste de la ecuacion (2.21), en las
condiciones anteriores, en Ias1 q1ue1 eql unico parametro de ajuste que queda
es N*, distintos investigadores'®'%'" emplean la ecuacion (2.22).

M:exp[_ NSJ (2.22)
(I)oc - ¢o N*

Los parametros S y N* de la ecuacién (2.22) se determinan facilmente por
regresion lineal. En efecto, tomando dos veces logaritmos naturales a la
ecuacion (2.22) se obtiene:

In{—ln(ﬁﬂ =|n(%)+8ln(N) (2.23)

Se ha comprobado que, con soélo dos pardmetros de ajuste, la ecuacién
(2.23) describe aceptablemente bien el proceso de densificacién de polvos
tanto cohesivos*** , como no cohesivos™, apreciandose tGnicamente ligeras
desviaciones de la linealidad para valores de N pequefios. No obstante, en
algunos casos'®'%"%" no ha sido posible encontrar una relacién entre los
parametros N* y S de la ecuacion 52.23) y algunas caracteristicas del polvo.
Por el contrario, Miyajima et al. 4 trabajando con particulas gruesas e
irregulares, son capaces de relacionar los parametros N* y S con la
esfericidad y rugosidad de la particula.

2.2.2.5. Ecuacion de Knight

57,104

Knight y col. han estudiado el proceso de densificacion de lechos de
particulas esféricas de vidrio de 2 mm de diametro en funcién del nimero de
golpes, para distintas intensidades de golpes. Al ensayar diferentes
ecuaciones de ajuste se selecciond como mas apropiada la siguiente:

b~ _ L (2.24)
b~ 1+Bln(1+'\'l\l*]

En esta ecuacion los parametros B y N* se reducen conforme se incrementa
la intensidad del golpe, mientras que ¢,, aumenta.

Para un ajuste bueno de los resultados, estos investigadores recomiendan
dejar como parametros de ajuste ¢q, ¢.., B y N*. Debe tenerse en cuenta que
para estos sistemas granulares, nada cohesivos, la variaciéon que
experimenta la densidad del lecho de particulas es muy pequefia,
frecuentemente de ¢,=0,58-0,60 a ¢,,~0,64. Debe resaltarse que actuando de
este modo, para conseguir buenos ajustes, para intensidades de agitacion
elevadas, se sugieren valores de ¢,>0,70, muy superior al valor maximo
tedrico de 0,64 para lechos compactos de esferas monomodales.
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2.2.2.6. Ecuacion cinética propuesta

Basandose en la evolucién que sigue la estructura porosa del lecho de
particulas con el niumero de golpes, y en los mecanismos de la densificacion,
se ha desarrollado un modelo o ecuacién que describe adecuadamente la
reducciéon del volumen del lecho de particulas durante el “tapping”. La
ecuacion desarrollada presenta las siguientes ventajas:

Reproduce los resultados experimentales mejor que la mayoria de las
ecuaciones que se citan en la bibliografia, empleando sélo tres parametros
de ajuste.

Los parametros empiricos que en ella aparecen tienen un significado fisico
sencillo y, por lo general, se relacionan facilmente con las caracteristicas del
polvo.

Para el desarrollo del modelo se parte de las siguientes definiciones e
hipotesis:

Se define un grado de avance del proceso de compactacion del lecho de
polvo, &, al compactarlo por “tapping” hasta un ndmero de golpes N,
mediante la expresion.

-V

\Y
=0 ° 2.25
g=— (2:25)

p0
siendo:
Vo = volumen de poros del lecho de polvo resultante del llenado (m3).

Vo = volumen de poros del lecho compactado tras un numero de golpes N
(m”).

xii) El aumento de ¢ con N se debe a una disminucién del volumen de poros
grandes (huecos y cavidades de tamafo muy superior al de las particulas
(Vpg)) y de poros pequerios (de tamario similar al de las particulas (V,))
(Figura 2.10).

Vo = Vi T Vig (2.26)
De las ecuaciones (2.25) y (2.26) se deduce:

V.,-V.. V-V
__pgo P9 pp0O pp
&= v TV (2.27)

p0 PO

equivalente a:

E=E,+E (2.28)
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Volumen de poros - 103 (m3/Kg)
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Figura 2.10 Variacion del volumen de poros con el nimero de golpes.

Xiii) El volumen que ocupan los poros grandes (V) y su tamario,
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comienzan a reducirse al inicio del proceso de compactacion, y han
desaparecido practicamente para valores de N moderados (Figura 2.10).
Esto se debe a que la rotura de bovedas y la eliminacion de huecos
grandes por “tapping” es un proceso sencillo, rapido e irreversible, que
requiere poca energia para completarse. La mayor parte de la
densificacion, para polvos cohesivos, se produce mediante este
mecanismo. Los resultados experimentales sugieren que la velocidad de
densificacion, es decir, la disminuciéon del volumen que ocupan estos
poros grandes, con el aumento del numero de golpes es proporcional al
volumen que queda de éstos. Es decir, que el proceso puede describirse
mediante una ecuacion cinética de orden uno:

dv

an = Ve (2.29)

siendo K; un parametro, representativo de la compresibilidad inicial en
este estado del lecho.

Separando variables e integrando la ecuacion (2.29) entre los limites
Vpg=Vpgo para N=0 y V4=V, para N=N resulta:

\
v =K -N) (2.30)

pgo
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Expresién que nos indica que el volumen que ocupan los poros grandes
en el lecho disminuye exponencialmente conforme aumenta el nimero de
golpes. Mediante un tratamiento matematico sencillo se obtiene:

-V N
£, =k _g 1—exp(—N—] (2.31)

1

Expresién que relaciona el grado de avance de la densificacion del lecho,
debido exclusivamente a la reduccion de los poros o huecos grandes, &g.
El valor del parametro a; es el valor maximo que alcanza & y que
coincide con la razén: volumen de huecos o poros grandes/volumen de
poros inicial (a1=Vpg/Vpo). ElI parametro N; representa el nimero de
golpes al que &g alcanza el 63% del valor maximo (£,=0,63a4). En otras
palabras, se han eliminado el 63% del total de poros o huecos que habia
inicialmente.

Xiv) Cuando ya se han eliminado practicamente estos huecos o poros
grandes, la distribucién del tamafo de los poros es cada vez mas
homogénea y de tamafios més proximos al de las particulas (o, al menos,
del mismo orden de magnitud). En este estado, la reduccién de la
porosidad, que se debe a una progresiva reordenacion espacial de las
particulas, es un proceso mas complejo y lento, ya que implica la rotura y
formacién de un menor numero de contactos entre particulas que en el
caso de poros o huecos muy grandes. Relativamente tiene lugar poca
densificacion en este estado. Ademas, la compacidad final del lecho, ¢.,
por mucho que se incremente la duracion del tapping, es siempre inferior
a la que corresponderia al empaquetamiento mas denso posible. Esto se
debe a las siguientes causas:

a) En cada impacto o golpe las particulas en diferentes zonas del
lecho consiguen una ordenacion espacial momenténea, algunas de
ellas mas compactas que antes y que, por tanto, favorecen el
proceso de densificacion; otras, por el contrario, conducen a
microvolimenes mas porosos. Asi pues, el sistema va
evolucionando hasta un valor de equilibrio, que dependera de las
velocidades a que se desarrollan ambos procesos y que debe ser
funcion de las condiciones experimentales. Este mecanismo se
produce mucho en sistemas granulares formados por particulas
esféricas de tamafio uniforme y grande (2 mm).

b) La formacion de agregados fuertes, irregulares y porosos de
particulas que resisten los sucesivos impactos debido a que las
fuerzas de adhesion entre particulas son relativamente fuertes
(respecto a la gravitacional). Dicho fendmeno es tanto mas
frecuente conforme aumenta la proporcion de particulas finas y se
reduce sus tamafios.

c) La segregacion de particulas segun su tamafio, que tiende a
incrementar la porosidad del lecho, y que puede producirse
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simultdneamente a la densificacion si la fluidez del polvo y la
diferencia de tamafo de particulas son suficientemente elevadas.

Debido a que, conforme avanza el proceso de densificacion, se reduce no
so6lo el volumen de los poros sino también su tamafo, la velocidad a la que
discurre este proceso, dVy,/dN, va disminuyendo conforme avanza el mismo,
puesto que es mas dificil y lento conseguir momentaneamente, en cada
impacto, la adecuada distribucién espacial de las particulas en un
microvolumen que conduce a la eliminacion de la porosidad. Asi pues, se ha
considerado que la disminucién del volumen de poros pequenos con el
numero de golpes (-dV,/dN) es proporcional al volumen de poros que aun
falta por eliminar (V,p-Vp.):

av
=KV, V) (2.32)

Separando variables e integrando entre los limites Vp,=Vpo para N=0 y V=
Ve para N=N resulta:

V. -V

e e eXp(—K2 .N) (2.33)
Vppo - pr

La ecuacion (2.33), analoga a la expresiéon (2.31), que nos indica que la

porosidad que aun falta por eliminar (V- Vp.) disminuye exponencialmente

con el numero de golpes. Mediante un tratamiento matematico sencillo se

llega a:
vV -V N
=y {1 - exp(—N—H (2.34)

p0 2

Ecuacion analoga a la (2.31) que nos relaciona el grado de avance de la
densificacion del lecho, debido a la disminucién del volumen de los poros
pequefios, &,. El valor del parametro a, es el valor maximo que alcanza &; y

es a, :((VpO —me)/Vpo).

p

El parametro N,, anélogo al N4, representa el nimero de golpes al que se ha
eliminado el 63% del volumen de poros pequefios eliminables.

De (2.28), (2.31) y (2.34) se obtiene la ecuacion buscada:

E=a, {1—exp{—NﬁH+a2{1—exp[—Nﬁﬂ (2.35)
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teniendo en cuenta que:
-V
s = =8, +a, (2.36)

resulta:

& _ N1 e _N
1——_fexp[ Nj+(1 f)exp( Nj (2.37)

max 1 2

siendo f = (a1 /(a, +a2)) la fraccion de densificacion que tiene lugar por el

mecanismo (1). Esta ecuacion nos relaciona el grado de avance de la
densificacion en funcién del numero de golpes, utilizando tres parametros de
ajuste: f, Ny y No.

Basandose en la aditividad de volumenes (Apéndice 8.2) se obtiene la
relacién entre € y la compacidad, ¢, que viene dada por:
_ ¢_¢o

= 2.38
S T W16, (2.38)
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2.3. Flujo y densificacion de polvos en ensayos de cizalla

2.3.1. Curvas de fluencia de un polvo. Ecuaciones descriptivas del
fenémeno

La forma general de las curvas de fluencia de lechos de particulas, para
cualquier estado de consolidacion, es muy similar, y presenta las siguientes
caracteristicas comunes: para valores de la tensidon normal, o, elevados
consiste en un tramo practicamente recto, mientras que para valores de esta
variable pequefios e incluso negativos presenta una curvatura convexa, tanto
mas pronunciada cuanto mas cohesivo es el polvo (Figura 2.11).

5,04
t (kPa)
T. 7
—& =& . . . . . . .
-1,0 0,0 1,0 2,0 3,0 4,0 5,0 6,0 7,0

o (kPa)

Figura 2.11 Curva de fluencia de un lecho de polvo. Ajustes de los valores experimentales
a la ecuacion (2.39), utilizando diferentes valores de los parametros.

2.3.1.1. Ecuacion del Warren-Springs Laboratory (WSLA)

En 1965 Ashton et al.'® propusieron la ecuacién (2.39), también
denominada ecuacion de Warren-Springs Laboratory (WSLA), para describir
analiticamente la curva de fluencia y trataron de justificarla mediante
argumentos fisicos basados en las fuerzas atractivas y repulsivas presentes
en los puntos de contacto entre particulas.

T (&

(E] =21 (2.39)

42



2. Introduccién

En esta ecuacion T es la resistencia a la traccion del lecho de polvo, punto
de corte de la curva de fluencia en el tramo negativo al eje de abscisas y n el
indice de cizalla (Figura 2.11). Debido a que mediante células de cizalla no
puede obtenerse el tramo de la curva de fluencia correspondiente a valores
de o pequefios y negativos y teniendo en cuenta, ademas, que es justo en
ese intervalo de valores de ¢ donde mas marcada es la curvatura, estos
investigadores, para comprobar la validez de su ecuacién, determinaron
previamente, mediante un ensayo diferente al de cizalla, los valores de la
resistencia mecanica a la traccion, T, del lecho de polvo, utilizando un equipo
especialmente disefiado para ello'®. De este modo, al fijar el valor de T (uno
de los tres parametros de la ecuacion), quedan solo como parametros de
ajuste el indice de cizalla, n, y la cohesion, C, lo que reduce
considerablemente la incertidumbre en la determinacion de los parametros.
En efecto, tal como se muestra en la Figura 2.11, si no se fija, o determina
experimentalmente, al menos uno de los tres parametros de la ecuacion, el
ajuste de los resultados experimentales a la ecuacién (2.39) puede conducir
a valores de los parametros muy diferentes, manteniendo la calidad del
ajuste.

Tras aplicar su ecuacion a diferentes tipos de polvos (de distinta naturaleza,
forma y tamafo de particula) preparados en diferentes condiciones de
consolidacion (compacidad del lecho) comprobaron que el parametro n era
practicamente independiente de estas condiciones para cada polvo y que
variaba su valor desde n=1 para polvos que fluyen bien hasta un valor de
n=2 para polvos muy cohesivos. Ademas, fueron capaces de relacionar
matematicamente el valor de n con el diametro superficial de las particulas
en polvos secos'®. Asimismo, comprobaron que tanto los valores de la
resistencia mecanica a la traccién, T, como los valores de la cohesion, C,
aumentan conforme lo hace la compacidad del lecho, siguiendo una relacion
de tipo potencial'®'%.

Al comparar los valores de C y T correspondientes a cada polvo en cada una
de las condiciones de preconsolidacion obtenidos por Farley y col.'®, se
comprueba que los valores de C siempre son mayores que los de T,
variando dicha relacion desde valores de 1,2 hasta valores proximos a 40.
Estos ultimos valores sélo se han observado en polvos muy poco cohesivos,
para los que la determinaciéon experimental tanto de las curvas de fluencia
como de las resistencias mecanicas a la traccion, T, conlleva errores
experimentales elevados. No obstante, estos investigadores, al tratar
estadisticamente los resultados experimentales obtuvieron la relacién C=2T,
aunque con una alta dispersion de los resultados, evidentemente. Otros
investigadores'®'® encuentran que la resistencia a la traccién, T, es mayor
que C y que la proporcionalidad entre ambas propiedades mecanicas es
también muy variable (0,19<C/T<4). Debido a estas variaciones en la razén
CIT, Geoffroy109 sugiere que la relaciéon entre ambas propiedades sea del
tipo potencial (C=nT"). Al introducir esta relacién en la ecuacién (2.39) y
ajustar a la ecuacion resultante (ecuacién con cuatro parametros) los
resultados experimentales obtenidos con la célula de cizalla, para polvos de
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diferente naturaleza, tamafo de particula y condiciones de consolidacion,
comprobaron la validez de la relacién potencial entre C y T encontrando que,
mientras el parametro B solo depende de la naturaleza del material, o es
ademas funcion del tamanfo de particula.

A pesar de que la ecuacién (2.39) se menciona frecuentemente en la
bibliografia, y sus autores trataron de justificarla fisicamente, ésta nunca se
ha utilizado en aplicaciones practicas (disefio de silos, etc.) y el indice de
cizalla “n” tampoco se ha empleado para caracterizar la fluidez de poIvos12.
Esto se debe, o al menos puede explicarse, teniendo en cuenta las
siguientes consideraciones:

La incertidumbre en la estimaciéon de los parametros T, C y n es elevada
salvo que se determine experimentalmente C o T mediante otros
ensayos, como ya se ha indicado antes.

xv)La determinacion experimental de la cohesion, C, o de la resistencia a la
traccion, T, del lecho de polvo, empleando cualquiera de los diferentes
ensayos disefiados a tal fin miden estas propiedades, tanto C como T, de
un lecho con unas caracteristicas estructurales (porosidad, orientacion,
etc.) que son distintas de las que se obtienen en el ensayo de cizalla, por
lo que estan afectados de un cierto error'?. Esto se debe a que en la
etapa de consolidacion el polvo se somete simultaneamente a tensiones
normales y de cizalla, lo que conduce a que las caracteristicas del lecho
de polvo sean diferentes a las que se obtienen en los ensayos de
cohesion 8101111011112 de medida de la resistencia a la
traccion''®"4115116.117 o 105 que la consolidacion, en ambos, es uniaxial.

Asi pues, puede concluirse que incluso en el supuesto de que se midan
independientemente C o T para reducir la incertidumbre de los dos
parametros restantes de la ecuacién, T o C, y n, los valores de estos ultimos
parametros estaran afectados de un cierto error. A pesar de ello, al comparar
los valores de C medidos directamente en ensayos especificos de cohesién
con los obtenidos por extrapolacién o ajuste numérico de la curva de
fluencia, se aprecia que existe una buena correlacion entre ambos, junto con
una gran dispersion™"".

2.3.1.2. Criterio de fluencia de Coulomb

A pesar de que, tal como ya sefialé Jenike la curva de fluencia se desvia
significativamente de una linea recta para pequefios valores de las tensiones
normales, o, muchos investigadores, bien porque omiten trabajar en este
tramo de curva o bien porque consideran que, en la mayoria de los casos,
las desviaciones de la linealidad son pequefas, ajustan los resultados
experimentales de los ensayos de fluencia a la ecuacion de Coulomb:

1=C+po (2.40)

donde p es el coeficiente de friccion interna del polvo, relacionado con el
angulo de friccion interna, ¢; mediante la relacién p=tan ¢.%°.
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Conviene sefialar que, segun Farley et al.'®, la ecuacion (2.40) es adecuada
para describir el fendmeno de fluencia, para polvos muy poco cohesivos, ya
que para estos polvos el valor del indice de cizalla de su ecuacion vale la
unidad, n=1, por lo que su ecuacién se convierte en la de Coulomb. No
obstante, otros investigadores, como Molerus''®'"®, Tomas'?012"122123
Medhe'** consideran que las curvas de fluencia de los materiales, incluso los
cohesivos y muy cohesivos, obtenidas mediante células de cizalla, en
condiciones de consolidacion habituales (c4<50 kPa) deben de ajustarse a
lineas rectas. Ademas, estos investigadores han desarrollado una serie de
relaciones entre la funcion de flujo de un polvo y su curva de fluencia
basandose en las consideradas en este sistema. En sus modelos, incluso
llegan a considerar que el angulo de friccion interna del polvo, ¢;, es
practicamente independiente de las condiciones de consolidacion, en clara
contradiccion con lo obtenido por otros investigadores, como se sefalara a
continuacion, y que, por tanto, sélo la cohesion del polvo se incrementa con
o4. Otros investigadores, trabajando con polvos de baja y media cohesividad
y utilizando células de cizalla*>'?*"?" o células triaxiales'®, aplicando
tensiones normales de consolidacién de hasta 5 MPa, muy superiores a las
empleadas normalmente, también ajustan los resultados a la ecuacién de
Coulomb. Ademas, comprueban que el angulo de friccién interna, @;, o el
coeficiente de fricciéon, py, aumenta con la irregularidad de la forma de las
particulas, con la compacidad del lecho de polvo, ¢, y con la reduccion del
tamafio medio de particula. Por contra, la cohesion, C, sigue una tendencia
opuesta. Yousuff'?®, ademas, compara los valores de p y los del indice de
Hausner en mas de veinte polvos de caracteristicas muy diferentes y
observa una buena relacion entre ambos parametros, aunque con bastante
dispersion.

También en polvos muy cohesivos, toners de xerografia129, y muy poco
consolidados ($<0,4) se ha comprobado la validez de la ley de Coulomb y el
marcado incremento que experimenta el angulo de friccion interna del polvo,
@, con la compacidad del lecho, al igual que ocurre en polvos poco
cohesivos.

2.3.1.3. Modelo propuesto, basado en el contacto adhesivo de esferas
elasticas (Modelo JKR)

En 1986 Kendall'® ya introduce el modelo de contacto adhesivo de esferas
elasticas, desarrollado por Johnson, Kendall y Roberts (Modelo JKR) en
1971 para explicar la falta de adecuacién de la ley de Coulomb para
cuantificar los resultados de friccion de lechos de particulas sobre superficies
planas. No obstante, no se ha localizado ningun trabajo que, basado en la
ecuacion desarrollada por Kendall, o en el modelo JKR desarrolle una
ecuacion o modelo que describa la curva de fluencia de polvos, tanto
cohesivos como no cohesivos.

El modelo propuesto se basa en el criterio de fractura de Coulomb. La
fractura o fluencia del polvo en el plano de cizalla sobre el que actian una
carga normal efectiva total o*, se producira a un valor de t que cumpla la
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condicion de fluencia:

~ <u=tang, (2.41)
(o}

Si consideramos que, a unas condiciones de consolidaciéon dadas, la
fuerza superficial de adhesién entre particulas es independiente de la
carga externa que se aplica, la carga total normal efectiva que actua
sobre el lecho, ¢*, es la suma de dos contribuciones independientes: la
resistencia mecanica tedrica a la traccion del polvo T y la carga normal
externa o. En este caso:

c*=(T+o) (2.42)

y la ecuacion (2.41) se convierte en la ecuacion (2.40) si se considera
que C=pT.

XVi) Si, por el contrario, de acuerdo con el modelo del contacto
adhesivo de esferas elasticas, la fuerza superficial de adhesiéon entre
particulas y la carga normal externa aplicada no son independientes sino
que estan mutuamente relacionadas como ha sido ampliamente
confirmado experimentalmente’**"**"** |3 ecuacion equivalente a la (2.42)
es mas compleja y su representacion grafica se aproxima a las curvas de
flujo que se obtienen experimentalmente, como se vera a continuacion.
En efecto, seguin el modelo JKR™' la fuerza, F ,4, que mantiene unidas
dos esferas lisas y elasticas, de radio R, cuando sobre ellas actia una
carga normal, W, viene dada por la ecuacién:

F = W+ 3y7R + [ 67RW + (3ynR)’ | (2.43)

siendo y la energia superficial de las esferas.

Segun este modelo, la fuerza requerida para separar las dos esferas en
contacto, cuando sobre ellas no actia ninguna carga externa es:

F., =(3/2)ynR (2.44)
Xvii) Debido a que en el plano de fractura del lecho de polvo existiran
un numero de contactos por unidad de superficie aparente, n, la carga

normal total que actua en dicho plano sera:

c*=0+3ynRn+ [GyanG + (3yTtnR)2 TIZ (2.45)

al introducir esta ecuacion (2.45) en la condicion de fractura, ecuacion
(2.41), se obtiene:

T =op+3ynRnp + [6yancu2 + (3ynan)2]”2 (2.46)
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Al aplicar a la ecuacién (2.46) la definicion de cohesion, es decir, t=C,
para =0, se obtiene:

C = 6ynRnu (2.47)

que al introducirla en la ecuacién (2.46) se obtiene la ecuacion de la
curva de fluencia:

172 1/2
T :%+Gp+[%j |:2G].,L+%:| (2.48)

De acuerdo con la ecuacion (2.44), la resistencia mecanica a la traccion
de un lecho (T) sera:

3
T=Fnn= Eyan (2.49)

Al combinar esta ecuacién con la (2.47), se obtiene la relacion entre la
cohesion (C) y la resistencia mecanica a la traccion del lecho de polvo
(T):

T=- 2.50
2 (2.50)

Xviii) Conviene sefalar que, aunque la ecuacion (2.48) se fundamenta
en el modelo JKR, desarrollado para esferas lisas de tamafio uniforme,
dicha expresion, en principio, debe ser igualmente aplicable a lechos de
polvos reales, constituidos por particulas rugosas, irregulares, y de
tamafio diferente, ya que el efecto de estas caracteristicas
microestructurales sobre la curva de fluencia se materializaria en la
influencia de éstas sobre C y y, sin que, por ello, se modifique la ecuacion
(2.48), como se vera a continuacion. En efecto, en polvos reales, los
microcontactos se producen entre asperidades de particulas vecinas
(Figura 2.12). Para estos casos, la expresion de la fuerza de contacto es
idéntica a la ecuacioén (2.43) si se cambia el radio de la esfera, R, por su
radio reducido, R* 14"

Re_ _RR; (2.51)
R, +R,

donde R; y R, son los radios de curvatura de las dos asperidades en
contacto.
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Figura 2.12 Contacto entre particulas rugosas.

Andlogamente, puesto que las caracteristicas geométricas de los contactos
son diferentes, la tensién normal total, ¢*, que actia en el plano de fractura
del lecho se calculara como el sumatorio de las fuerzas de contacto de los n
contactos entre asperidades, por unidad de superficie:

o* = %i[w +3y7R +[ 7R W + (3ynR )2]”2j (2.52)
i=1

que al aplicar la condicién de fractura se convertird en la ecuacion (2.48) si
se tiene en cuenta que en este caso la cohesién del polvo es:

3
_ _ ;AynRi
C=4uT 4p—A (2.53)

Se considera que la resistencia a la traccion del polvo, T, es la suma de las
fuerzas de adhesion (3/2 ynR;) de todos los contactos dividido por la
superficie aparente de fractura del lecho.

En la figura adjunta (Figura 2.13) se ha representado graficamente la
ecuacion (2.48) en forma adimensional, para diferentes valores de y. Del
examen de los resultados se deduce lo siguiente:

La forma de las curvas es similar a la de las curvas de fluencia que se
obtienen experimentalmente y a las descritas por la ecuacion de Warren,
ec. (2.39), pero utilizando solo dos parametros (C y p).

xix) Para valores de ¢/C>2, independientemente del valor de p, las curvas de
fluencia presentan un tramo recto, de acuerdo con los resultados
observados experimentalmente.
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1/C
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Figura 2.13 Curvas de fluencia normalizadas de lechos de polvo para diferentes valores
de u, segun la ecuacion (2.48).

Los valores de resistencia a la traccién que predice el modelo son del mismo
orden de magnitud que la cohesioén, C, dependiendo la razén C/T del valor
de p (ecuacién (2.50)). No obstante, debe recalcarse que para los valores
del coeficiente de friccion comprendidos entre 0,4 y 0,7, que son los valores
mas habituales, los valores de la razéon C/T que predice el modelo se
mueven alrededor de 2, de acuerdo con los resultados experimentales

obtenidos por Farley et al."®.

Por otra parte, conviene senalar que el criterio de fractura es una ley de
friccion de aplicacion macroscopica, por lo que el coeficiente de friccion, p,
dependera de las caracteristicas de la superficie de fractura o fluencia, que,
a su vez, dependera de las caracteristicas microestructurales del lecho.
Kendall, en su modelo, aplica erroneamente el criterio de Coulomb, de
validez macroscopica, al contacto de esferas, escala microscopica, utilizando
un coeficiente de friccion que soélo dependera de las propiedades mecanicas
de la superficie de las particulas y no de la superficie de fractura, en clara
contradiccion con los resultados experimentales. En efecto, para un
microcontacto se ha comprobado reiteradamente que la fuerza de friccion es
igual al producto del &rea real del microcontacto por su resistencia a la
Cizalla132’133’134.
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2.3.2. Resistencia mecanica de un lecho de polvo. Su relacién con la
compacidad del lecho y con el tamafo medio de particula

En la Figura 2.14 se representa de forma esquematica en el diagrama de
tensiones 1-c los puntos representativos de los tres tipos de resistencia
mecanica, que se pueden determinar a partir de una curva de fluencia,
obtenida a unas condiciones de consolidacién dadas: la cohesién, C,
ordenada en el origen de la curva de fluencia y que representa la resistencia
mecanica a la cizalla, la resistencia mecanica a la traccion, T, corte de la
curva de fluencia el eje de abscisas y la resistencia mecanica a la
compresion, f,, o “tension de fluencia no restringida” (unconfined yield
stress), que se calcula a partir del circulo de Mohr correspondiente.

A

(0¢,7c)

Figura 2.14 Representacion esquematica de los diferentes tipos de resistencia mecanica
de un lecho.

El hecho de que el numero de contactos entre las irregularidades de la
superficie de las particulas por unidad de superficie aparente de fractura, n, y
la fuerza de adhesién en cada uno de los microcontactos, sean los factores
determinantes de los tres tipos de resistencia mecanica implica que los
valores de C, T y f. deban de estar relacionadas entre si. En efecto, se ha
comprobado reiteradamente en lechos de particulas con diferentes grados
de consolidacién (desde lechos muy porosos (€>0,6) hasta altamente
compactados (¢<0,4)) que el valor de la resistencia mecanica a la
compresion, f., de un lecho suele ser bastante superior al de su traccion,
T1201211221231351%6 Tegricamente la relacion entre ambas propiedades debe
ser f./T=8; aunque, en ocasiones, dependiendo del tipo de material, de las
caracteristicas del ensayo y de las dimensiones del lecho, dicha relacién
puede ser mas alta’>"*. La relacion entre C y T ya se ha discutido en el
apartado 2.3.1.

Analogamente, por las razones antes sefialadas, estas tres propiedades
mecdanicas deben variar de forma similar, cuando se alteren los factores
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antes mencionados, al modificar cualquier caracteristica del lecho de polvo
(¢, ds, etc), debido a cambios en las caracteristicas de las particulas y/o
cambios en las condiciones de consolidacion. Por consiguiente, en principio,
podemos considerar que los modelos tedricos desarrollados para relacionar
la resistencia mecénica a la traccién, T, con las caracteristicas estructurales
del lecho, sean aplicables, en primera aproximacion, a los distintos tipos de
resistencia mecanica. Tradicionalmente se ha seleccionado la resistencia
mecanica a la traccion porque es el tipo de fractura mas sencillo y, por
consiguiente, mas facil de modelizar.

2.3.2.1. Modelo de Rumpf

Uno de los primeros modelos fue el de Rumpf®”'* que es, sin lugar a

dudas, el mas conocido. En su desarrollo se considera que el lecho o
aglomerado de particulas “rompe en traccion®, T, cuando todos los contactos
particula-particula existentes en el plano de fractura lo hacen
simultdneamente. Por consiguiente, la fractura se producira si el esfuerzo o
tension de traccion supera un valor critico, T, que viene dado por:

T=2F, =k, (2.54)

siendo “n” el numero de contactos entre particula por unidad de superficie
aparente de fractura y F,4 su fuerza de adhesién. En un lecho de particulas
esféricas, lisas y del mismo diametro, d, distribuidas al azar y con los
contactos uniformemente distribuidos en todas las direcciones, mediante
consideraciones geométricas en esta situacién ideal se obtiene que el
numero de contactos (n;) puede calcularse de acuerdo con:

9 ¢
=———Q 2.55
npl 8 7Id2 ( )

siendo Q el indice de coordinacion medio de las particulas. Rumpf asume
una relacion emgl'rica entre Q y la compacidad del lecho, ¢, basada en los
datos de Smith™, con lo que llega a la expresion:

9 d) Fad

2 ¢ 2.56
81-¢ d? (2.50)

Para polvos secos considerd que las Unicas fuerzas significantes eran las de
van der Waals y, puesto que esta F,4 es proporcional al diametro de la
particula, obtuvo una relacion del tipo:

Tm% (2.57)
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2.3.2.2. Modelo de Kendall

Kendall"® desarrolld su modelo basandose en la mecanica de la fractura
lineal' y en el modelo del contacto adhesivo entre esferas elasticas, antes
comentado.

42y
Jdz

siendo “z” el tamario de la grieta iniciadora de la fractura.

T=17,5(¢) (2.58)

Este modelo también asume una relacion empirica entre n y ¢, basada en el
empaquetamiento ordenado de esferas. Al introducir en la ec. (2.58) la
fuerza de contacto que predice el modelo JKR y considerar que para
empaquetamientos ideales de particulas a~d se llega a:

Tes (2.59)

Al comparar las ecuaciones (2.56) y (2.59) se aprecia que, aun siendo dos
modelos completamente distintos, a efectos practicos, solo se diferencian en
la funciébn que describe el efecto de la compacidad, debido al
empaquetamiento ideal elegido por uno y otro.

Ambos modelos sobrevaloran el valor de T debido fundamentalmente a que
la geometria del contacto entre particulas (superficies rugosas) y las
caracteristicas de empaquetamiento de éstas en el lecho (heterogeneidades
en la distribucién de las particulas, etc.) son de mayor complejidad que los
modelos basados en empaquetamientos ideales y particulas ideales (esferas
lisas de igual tamafio).

2.3.2.3. Modelos semiempiricos complejos

141,142,143 | 144

Cheng , Y posteriormente Hartley et a consideran que las
particulas, al ser rugosas, solo se tocan en las protuberancias superficiales,
lo que reduce la fuerza de cohesioén entre particulas supuestamente lisas. Su
principal innovacién al modelo de Rumpf consiste en incorporar en la
expresion de la fuerza de adhesion de van der Waals, F,4, una distancia
efectiva de separacion entre particulas, que relacionan con la compacidad
del lecho.

La incorporacion de este parametro empirico al modelo de Rumpf aumenta
considerablemente el efecto de la compacidad sobre la resistencia que
predice la ecuacién (2.56), de acuerdo con los resultados experimentales.
Basicamente este modelo considera un lecho ideal de particulas con
contactos mas reales.

Otros modelos como el modelo de empaquetamiento no uniforme de
Shinohara'® tratan de justificar que los valores experimentales de T sean
menores que los tedricos y que el efecto de la compacidad sobre esta ultima
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sea mayor que la descrita por la ecuacion (2.56). Este modelo considera que
el lecho de polvo consiste en una red de particulas con agrupaciones
cubicas y romboédricas, y que solo los contactos entre las particulas que
integran los grupos mas compactos, contribuyen significativamente a la
resistencia mecanica del lecho. En el modelo, la fraccion de estas regiones
mas densas aumenta mucho con la compacidad del lecho, segun una
relacién empirica compleja, que describe aceptablemente bien el efecto de ¢
sobre T.

2.3.2.4. Ecuaciones empiricas

Claramente, la compacidad de un lecho o de un aglomerado de particulas,
es una caracteristica facilmente medible y un parametro clave para las
propiedades mecanicas. No obstante, solo indica el volumen del espacio
intersticial entre las particulas, sin que a priori se pueda extraer informacion
del tamario, forma y distribucion de los poros o de las particulas, parametros
si cabe tan importantes como la porosidad en lo que a las propiedades
mecanicas se refiere. Unicamente considerando empaquetamientos
uniformes de esferas ideales se pueden inferir relaciones entre parametros
estructurales del lecho, como “n”, determinantes de la resistencia mecanica
del lecho y la compacidad. En los casos mas reales, la relacion entre el
numero de contactos efectivos, que determinan la resistencia mecanica del
lecho y su compacidad, es tan compleja, que es necesario recurrir a una
serie de ecuaciones empiricas, de tipo lineal, exponencial o potencial, para
relacionar T con ¢. No obstante, una relacién de tipo potencial'®'® ha
resultado adecuada a la hora de ajustar los resultados experimentales que
figuran en la bibliografia.

En lo que respecta al efecto del tamafo de particula, se comprueba que la
resistencia mecanica del lecho, tanto a la cohesién, C, como la resistencia a
la traccion, T, disminuyen considerablemente con el tamafo medio de
particula, siendo el efecto de esta variable sobre T o C, tanto mas acusada
cuanto menor es el tamafio medio de particula. Ahora bien, en la mayoria de
los trabajos consultados no se especifica el tipo de relacion de forma
analitica y los experimentos se realizan a tensiones de consolidacion fijas, lo
que implica porosidades de lecho variables, por lo que los valores de la
cohesion obtenidos estan influenciados no solo por el tamafio de particula
sino también por la compacidad del lecho. A pesar de estos inconvenientes,
los resultados parecen indicar que la variacion de T, C o f. con el tamafo
medio de particula es similar a la que predicen los modelos.
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2.3.2.5. Ecuacién propuesta.

Una expresién empirica del tipo

RM o ¢md -n (2-60)

donde Ry puede ser T, C o f., describe de forma mas sencilla el efecto
combinado de las dos variables, que muchas de las ecuaciones, también
empiricas, que figuran en la bibliografia. Ademas, mediante los argumentos
que se exponen a continuacion, resulta facil justificar la utilizacion de un
parametro,’m” genérico para describir el efecto de la compacidad sobre la
resistencia mecanica, en vez de fijarlo en 4, de acuerdo con el modelo de
Kendall. Lo propio sucede con el efecto del tamario, en el que se emplea un
exponente (-n) en vez del (-2) que predicen los modelos tedricos.

La ecuacién propuesta parte de los modelos tedricos antes descritos,
deducidos para lechos de particulas ideales, a los que introduce una serie de
modificaciones para adaptarlos a situaciones mas reales. Su desarrollo se
basa en los argumentos fisicos y/o geométricos que se detallan a
continuacion.

La adhesién entre dos particulas rugosas, se debe al contacto real entre las
protuberancias de su superficie. Entre dos particulas muy finas (ds<1 pm)
solo se produce un unico contacto, mientras que en las mayores el
numero de microcontactos entre las protuberancias de las dos particulas
aumenta con el tamafo de particula y con la carga a que se las somete
para conseguir el contacto. Asi pues, el nimero de microcontactos reales
por contacto entre dos particulas, ng,, puede expresarse como:

n, oc d g (2.61)

xX)A escala nanométrica todas las particulas minerales son rugosas y su
rugosidad no suele depender del tamafio de éstas. Ademas, en los
contactos entre protuberancias se cumple el modelo de esferas elasticas
adhesivas (JKR), por lo que la fuerza de contacto sera:

F

3 _
» :Enyr (2.62)
siendo 7 un radio efectivo caracteristico de la rugosidad de la superficie
de la particula, que se supone independiente del tamano de particula, ds,
y de la compacidad del lecho, ¢.

XXi) La distribucién de las particulas y su orientacién, si no son
esféricas, en un lecho es claramente heterogénea. Estan formando
grupos de particulas u aglomerados de caracteristicas estructurales
diferentes (compacidad local, indice de coordinacion) interconectadas
entre si y heterogéneamente distribuidas. Ahora bien, estas
caracteristicas estructurales del lecho (indice de coordinacion medio de
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las particulas, tamafio de los poros, etc) se van uniformizando a medida
que aumenta su compacidad. En consecuencia, la distribucién de las
fuerzas de adhesion entre particulas y su orientacidon durante el ensayo
de traccion es también heterogénea, por lo que uUnicamente un grupo
relativamente pequefio de columnas o cadenas de particulas soportan la
carga externa impuesta'®'*"1* Ademas, su numero crece con la
compacidad del lecho.

Asi pues, el numero de contactos entre particulas por unidad de
superficie de fractura que soportan la tension, n,,, se podra expresar
como:

n,, o N, " (2.63)

siendo ny; el numero de contactos entre particulas esféricas lisas.

XXii) Estudios de empaquetamiento de esferas del mismo tamafio
indican que la relacidon entre el indice de coordinacion medio y la
compacidad'**'**" no es Unica y es mucho mas compleja que la que
suponen Rumpf y Kendall. Por consiguiente, el nimero de contactos
entre particulas esféricas lisas por unidad de superficie de fractura ny;, de
acuerdo con la ecuacion (2.54), también lo sera (Figura 2.15).

10
oAn Otros
]
O BT .
npidi Rumi)é(
Kendall
0,1 rrmmmmmmm oA
0’01 T T T T T T T
0,2 0,3 0,4 ¢0,5 0,6 0,7080,91,0

Figura 2.15 Relacién entre n,,,-ds2 y la compacidad, ¢, segun distintos investigadores.

En esta figura se ha representado, en escala doble logaritmica, el producto
(npi.dsz) frente a la compacidad, ¢, utilizando diferentes relaciones entre el
indice de coordinacion medio, Q, y ¢, descritas en la biinografl'a1°4’149. Se
incluye ademas la representacion correspondiente al modelo de Kendall.
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Se aprecia que la relacién entre ny y ¢ del modelo de Rumpf coincide
practicamente con la obtenida por otros investigadores y que ésta puede
suponerse de tipo potencial.

Por contra, el modelo de Kendall sobrevalora la influencia de ¢ sobre ny;,
para tratar de justificar el marcado efecto que ejerce la compacidad del lecho
sobre su resistencia mecanica, debido a los factores antes enumerados.

Asi pues, para intervalos no excesivamente grandes de compacidad,
0,35<¢<0,60, la relacion entre n, con ds y con ¢ se puede expresar como:
2
¢

LR (2.64)

Si se admite que se cumple el criterio de fractura de Rumpf, ecuacién (2.54),
y se tienen en cuenta las relaciones (2.62) a (2.64), se llega a la ecuacion
(2.60).

2.3.3. Densificaciéon de lechos de particulas sometidos
simultaneamente a tensiones normales y de cizalla. Diagrama de
compactacion

Durante la fase de consolidacidon del lecho de particulas en la célula de
cizalla éste se somete a una tension normal, o, mientras se va
incrementando la tension de cizalla hasta alcanzar un valor t. al que se
produce el flujo estacionario del polvo. La compacidad del lecho, ¢, en este
estado depende de los valores de o, y t.. Ahora bien, este estado biaxial de
tensiones, al que estd sometido el lecho, de acuerdo con la mecanica de
suelos, es equivalente a una Unica tensién normal de consolidacién, oy,
como ya se ha comentado en el apartado 2.1.1.

Se denomina funcién de compactacién o diagrama de compactacion, a la
expresién analitica que describe la variacion de la compacidad del lecho, ¢, o
de alguna propiedad relacionada con ella, con la presion de prensado
aplicada; en nuestro caso con la tensién de consolidacién, g;.

En la bibliografia aparecen multitud de ecuaciones de compactacion;
Kawakita® referencia muchas de ellas y las compara con la suya. Concluye
que su ecuacion, con solo dos parametros de ajuste, describe
aceptablemente bien el proceso de compactacion. Asi pues, la ecuacién
(2.17), aplicada a la densificacion por golpes y descrita en el apartado
2.2.2.1, también es aplicable a la densificacion del lecho de polvo en la fase
de consolidacion, sustituyendo N por o4.

No obstante, para un intervalo de presiones relativamente pequefos como el
que se emplea en las células de cizalla, los valores de ¢ y 04 se ajustan
aceptablemente bien'®>'% a una ecuacion del tipo:
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o
0=, =Kin— 2.65
(01 )min ( )
siendo:
omin: la compacidad del lecho a la tensién de consolidacion (G4)min
K: un coeficiente de compresibilidad del lecho de polvo.

De una forma general el coeficiente de compresibilidad, K, aumenta
conforme se reduce el tamafio de las particulas. Aunque existen pocos
trabajos que estudien el efecto de las caracteristicas de las particulas sobre
la compacidad del lecho en experimentos de consolidaciéon en células de
cizalla, en principio es de suponer que el efecto de éstas sobre ¢ y sobre la
compresibilidad, K, sea similar al que ejercen en otros procesos de
densificacion discutidos en el apartado 2.2.1.

2.3.4. La funcién de flujo (FFM) y el angulo efectivo de friccion interna
(6) de un polvo. Relacion con las caracteristicas del lecho

Estos son, probablemente, los parametros de flujo mas importantes de un
polvo, ya que su determinacion o estimacion previa es imprescindible a la
hora de disefar equipos para el manejo y el almacenamiento del polvo,
segun la metodologia de Jenike, que aun sigue siendo la mas utilizada.

2.3.4.1. La funcién de flujo de un polvo (FFM)

La FFM, definida por Jenike, como la variacién de la resistencia a la
compresiéon del lecho, f;, en funciéon de la tension de consolidaciéon del
mismo, g4, ha sido desde su implantacién la representacion mas utilizada
para caracterizar el comportamiento al flujo de los materiales pulverulentos.

Conforme se incrementa la tensién de consolidacion, o4, la curva de fluencia
del lecho de polvo resultante se va desplazando verticalmente, en muchos
casos de forma casi paralela, dependiendo de las variables de operacion y
de las caracteristicas del material. En consecuencia, la resistencia mecéanica
a la compresioén, f;, aumenta conforme lo hace o, (FFM). Los otros dos tipos
de resistencia mecanica del lecho, T y C experimentan variaciones similares
con 04, pero sus representaciones: T o C, vs. g; son mucho menos
utilizadas que la FFM.

Por lo general, para materiales, cuyos lechos de particulas, aparte de
aumentar su compacidad, no experimentan grandes cambios
microestructurales (tales como orientaciones de particulas laminares o
fibrosas, roturas de aglomerados) con el aumento de o4 y para valores
usuales de dicha variable 5< 04< 50 kPa, las FFM experimentales se pueden
ajustar aceptablemente bien a rectas, que, por lo general, no pasan por el
origen, como ha sido comprobado por distintos investi%;adores ara polvos
de naturaleza y cohesividad muy diferentes?>?6'03118.119.120121,122123 = p
cambio, para valores de G4 mas bajos que los usuales (o4 < 2 kPa), como ha
comprobado experimentalmente Schulze', utilizando una célula de cizalla
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especialmente disefada, las FFM se desvian significativamente de la
linealidad, presentando una marcada curvatura convexa. En concreto,
observaron que para valores de 04< 0,5 kPa, los valores de f. y 0, eran muy
parecidos, lo que de acuerdo con el criterio de fluidez de Jenike implica que,
en estas condiciones, todos los polvos estudiados eran muy cohesivos,
ff.=04/f.=1. Estos resultados ponen claramente de manifiesto que la
extrapolacion lineal de los resultados experimentales de la FFM obtenidos
para valores de o4 habituales (01> 5 kPa) a valores de o4 menores, para
predecir su comportamiento al flujo en estas ultimas condiciones es, cuanto
menos, cuestionable. No obstante, en las condiciones habituales de
consolidacion la funcion de flujo puede, en principio, describirse mediante la
expresion:

f,=f, +ao, (2.66)

Tomas'?'#"1221% interpreta la linealidad de la FFM y la de la representacion

de la resistencia mecanica del lecho a la traccion, T, frente a o4, a las que

denomina “funciones de consolidacién”, basandose en su “Teoria de la

deformacion elasto-plastica del contacto de las particulas finas” (elastic-

plastic contact deformation) que a su vez se fundamenta en la teoria de la
deformacion plastica del contacto de Molerus'™®'"®.

Basicamente, ambos modelos consideran que el aumento de f, con g4 es
consecuencia directa del aumento que experimenta la fuerza de adhesion
entre dos particulas Fy (la fuerza necesaria para separar dos particulas)
con la fuerza normal que se aplicé inicialmente para crear el contacto, Fy.
Estos modelos no consideran, en absoluto, el efecto que o4 ejerce sobre
el niumero de contactos entre particulas, debido a un aumento de la
compacidad del lecho con dicha variable y, por consiguiente, sobre f..

Segun Tomas, para el contacto entre particulas, la relaciéon entre F y Fy
es:

F,=(1+x)F, + xF, (2.67)

siendo: Fy la fuerza de adhesién entre particulas, sin ninguna fuerza de
consolidacion adicional (Fy=0) y k un coeficiente de consolidacion elasto-
plastica, que cuantifica el efecto de la carga inicial de las particulas (Fy)
sobre su deformacion plastica (permanente) y, por consiguiente, sobre
Fh. Asi pues, este coeficiente es, segun el autor, una medida de la
blandura o deformacion del material en el contacto. La expresion que
obtuvo Molerus es analoga a la ecuacion (2.67).

Segun Tomas, k se calcula a partir de las curvas de fluencia del polvo,
que ajusta siempre a lineas rectas, y lo considera también una medida de
la fluidez del mismo.

A pesar de el modelo de Tomas (y el de su predecesor Molerus) explican
la linealidad de las FFM observadas para muchos polvos, en las
condiciones de consolidacion antes citadas, no ha sido posible, hasta el
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momento, establecer una relacion ldgica entre el coeficiente k y las
propiedades mecanicas del material. En efecto, de ser cierta la teoria, K,
que es una medida de la “blandura” del contacto, deberia de aumentar
conforme se reduce la dureza del material. Por el contrario, un andlisis de
los resultados obtenidos por el autor y otros' revela que la variacion que
sigue k con la dureza del material, para polvos de tamafio de particula
similar es completamente opuesta a la esperada. En efecto, al comparar
los valores de k del talco (dureza Mohs=1) y de la alimina (dureza
Mohs=9), se obtiene para el mas blando un valor de «k=0,48,
aproximadamente la mitad que el de la alimina (k=0,81) (el tamafio de
particula de ambos polvos era de 3,5 um).

Por otra parte, el modelo predice que el coeficiente kK aumenta conforme
se reduce el tamafio de las particulas, lo que supone, de acuerdo con la
ecuacion (2.67), que el efecto de Fy sobre Fy sera tanto mayor cuanto
menor sea el tamafio de las particulas. También, contrariamente a lo que
se predice en el modelo, mediante microscopia de fuerza atémica, se ha
demostrado, en particulas rugosas, que el efecto de la carga inicial (Fy)
sobre la fuerza de adhesion resultante (Fy) es mayor para las particulas
mas gruesas. Este efecto se asocia principalmente a un aumento del
numero de microcontactos con la carga a las particulas mas gruesas. En
las particulas mas pequenas, ds<1 pm, se considera que solo se
establece un microcontacto entre cada dos particulas, aun siendo estas
también rugosas151‘152, por lo que el efecto de la carga es despreciable.

Asimismo, mediante esta técnica, se ha comprobado en esferas lisas de
oro de tamafo micrométrico, que la fuerza de contacto (Fy) entre
particulas, si éstas son lisas, es independiente de la carga inicial
aplicada, Fy, para valores de esta variable de hasta 1 pN1 %, Estos
resultados demuestran claramente la ausencia de una deformacion
plastica apreciable, en los contactos entre particulas incluso para cargas
tan altas como la utilizada en este experimento (en efecto, este valor es
alrededor de veinte veces mayor que la carga media estimada entre dos
particulas de tamafio micrométrico, en un ensayo de cizalla para un valor
de 0,=50 kPa).

Las razones antes expuestas demuestran claramente que, aunque algo
de deformacioén plastica pudiera producirse en los puntos de contacto
entre las irregularidades de las particulas, el incremento del area real de
contacto entre particulas debido a la deformacién plastica del material en
la fase de consolidacion no es el mecanismo que pueda conducir
significativamente al incremento de f. con 04, que describe la funcién de
flujo.

Xxiii) Una interpretacion, a escala microscopica, de la ecuacion (2.66),
consistente con los resultados experimentales de la mecanica de
contacto entre particulas antes descrita, y acorde con los modelos
estructurales y argumentos expuestos en el apartado 2.3.2, consiste en
suponer que el aumento lineal de f. con o4, se debe exclusivamente a un
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incremento paralelo del numero de microcontactos por unidad de
superficie aparente de fractura, n, con dicha variable, 04, ya que ny f; son
proporcionales (apartado 2.3.2). En efecto, conforme se incrementa o, las
particulas se reordenan para formar un empaquetamiento mas compacto,
lo que se manifiesta, a escala macroscépica, en un aumento moderado
de la compacidad del lecho, con el logaritmo de ¢4, descrito mediante el
diagrama de compactacion (apartado 2.3.3). Paralelamente, a escala
microscopica, con el aumento de ¢ el numero de microcontactos por
unidad de superficie aparente de fractura, n, crece considerablemente y
de forma potencial con dicha caracteristica, ¢, (apartado 2.3.2), lo que se
debe traducir, a escala macroscdpica, en una variacion similar de f. con ¢.
Asi pues, el efecto de o, sobre ¢ (moderado y de tipo logaritmico)
combinado con el de ¢ sobre f, (considerable y de tipo potencial) se
traduce en una relacion de tipo lineal entre o4 y f..

Al combinar las ecuaciones (2.60), (2.65) y (2.66) se obtiene la expresion
que relaciona, la pendiente de la FFM, supuesta recta, a, con las
caracteristicas del lecho.

a o d"Ko™ exp(—%} (2.68)

Para cada funcion de flujo, se ha comprobado (Apendice 8.3) que el
producto de los dos ultimos factores es un parametro practicamente
constante, cuyo valor, para polvos monomodales, dada la relacion de ¢ ¥y
K con ds, aumenta con el valor de este ultimo.

La pendiente de la funciéon de flujo, a, aumenta conforme disminuye ds
debido a que el efecto del tamafio medio de particula sobre K y, por
consiguiente, sobre el producto de los dos primeros factores contrarresta
el efecto contrario que esta caracteristica ejerce sobre los dos ultimos.

En lo que respecta a la ordenada en el origen de la FFM, fy, segun la
ecuacion (2.60), vendra dada por la expresion:

fo o0 d"gy" (2.69)

Puesto que para polvos monomodales, la compacidad inicial del lecho,
do, manteniendo constante el procedimiento de llenado de la célula, es
una funcién exclusiva del tamafo de particula, ds, fo sera también una
funcién exclusiva de ds. Ahora bien, debido a que la influencia de ¢q
sobre f.y es elevada (m= 4) y puesto que ¢, aumenta conforme lo hace
ds, es de esperar que el efecto combinado de ds sobre f,, sea mucho
mas pequefo que el que ejerce sobre a.

2.3.4.2. Angulo efectivo de friccién interna del polvo (6)

Representa el angulo de friccién del polvo cuando este fluye en estado
estacionario. En este estado de movimiento permanente de las particulas los
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contactos entre ellas estan en un equilibrio dinamico de formacién y rotura
simultaneas, por lo que la cohesién del polvo es muy pequeina. Asi pues, de
acuerdo con los modelos que describen la curva de fluencia, se considera
que la cohesién del polvo es nula por lo que su representacion sera una
linea recta que pasa por el origen y por el punto correspondiente a las
condiciones de consolidacion.

Experimentalmente, el valor de 6 se calcula como el angulo que forma con el
eje de abcisas la recta que pasa por el origen de coordenadas y por el punto
representativo del estado de consolidacion. Por lo general, si se dispone de
distintas condiciones de consolidacion, a las que corresponderian diferentes
curvas de fluencia, el valor de & se obtiene a partir de la recta unica que,
pasando por el origen de coordenadas, resulta de ajustar los puntos
representativos de las condiciones de consolidacion.

De forma general, se ha comprobado que los valores mas altos de & se
obtienen para los polvos mas cohesivos. No obstante, la variacién que
experimenta & con algunas de las caracteristicas del polvo, que altere su
fluidez (tamafo de particula, forma, etc.) es relativamente pequefia cuando
se compara con la correspondiente a otros parametros de flujo (ff;, IH, etc.).
Ademas, la incertidumbre en su determinacion experimental es elevada, por
lo que no se suele emplear como parametro para caracterizar la fluidez.
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CAPITULO 3
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3. Objetivos y plan de trabajo
3.1. Objetivos

La fluidez de materiales pulverulentos es una de sus propiedades mas
importantes, ya que determina en gran medida el correcto funcionamiento de
las plantas quimicas, en las que al menos una operacién basica trata con
polvos. En el sector de baldosas ceramicas e industrias afines, que incluye
fritas, esmaltes y pigmentos ceramicos, los procesos de fabricacion
comprenden, ademdas del transporte y almacenamiento de sdlidos
particulados, presentes en todos los procesos, otras operaciones como
mezclado, molienda via seca, granulacién, prensado, coccion, etc, cuyo
desarrollo esta considerablemente afectado por la fluidez del material.

En lo que respecta al almacenamiento de sdlidos pulverulentos en silos y su
posterior descarga, pese a que existe, desde hace mas de treinta afios, un
método de disefio para evitar los problemas asociados a dicha operacion,
tales como: interrupciones de flujo, segregaciones, etc., por lo general, la
industria de maquinaria, al menos espafiola, estaba, algunos todavia estan,
disefiando los silos de forma completamente empirica, con los
inconvenientes que ello acarrea. Esto se ha debido, fundamentalmente, al
desconocimiento por las empresas de un método de disefio apropiado y a la
falta de informacion disponible en lo referente a los materiales pulverulentos
para aplicar dicho método. La detecciéon y, en muchos casos, la solucion,
ambos a escala industrial, por parte de un grupo de trabajo del Instituto de
Tecnologia Ceramica, del que forma parte el autor de esta memoria, de
problemas asociados a la descarga de polvos almacenados en silos, que ha
sido objeto de comunicaciones y articulos'**"°%1%6.157.1%8 ' ;sieron claramente
de manifiesto la necesidad de profundizar en este tema, involucrando en ello
a empresas de maquinaria. Fruto de esta colaboracién ha sido la realizacion
de dos proyec’(osﬁ’g'160 sobre el disefio de silos y sobre la caracterizacién de
la fluidez de los materiales pulverulentos mas utilizados en la industria
ceramica, con vistas al disefio de silos. La realizacion de estos proyectos, en
los que se caracterizaron mas de veinte tipos diferentes de polvos de gran
importancia industrial, evidencié, aun mas, una falta considerable de
informacion en lo referente a la fluidez, a su determinacion y a la relacion de
esta propiedad y las caracteristicas fisico-quimicas del polvo, lo que vino a
corroborar el objetivo basico, ya inicialmente previsto, de esta Tesis. Algunas
de las deficiencias en lo que a informacién sobre el tema se refiere, son las
siguientes:

A pesar de que en la industria ceramica los polvos que mas frecuentemente
se almacenan y manipulan, en seco y sin granular, estan constituidos por
particulas irregulares y su tamano medio varia de unos 20 um a 500 um,
no se ha localizado en la bibliografia trabajos que estudien de forma
sistematica y simultanea el efecto de esta caracteristica, abarcando todo
este intervalo de tamafios, sobre el comportamiento del polvo durante el
flujo y durante la densificacion por “tapping”, siendo ambos procesos los
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mas apropiados para determinar la fluidez. Como es de suponer, esta
informacion en mezclas binarias es alin mas escasa, incluso inexistente.

XXiv) Los estudios cinéticos realizados sobre la densificacion de un

lecho de particulas por “tapping” son mas bien escasos, y los que han
sido localizados son, a menudo, incompletos o de poco interés debido a
las caracteristicas del polvo utilizado. Ademas, el modelo cinético
utilizado, o no describe adecuadamente la cinética del proceso (debido
generalmente a su excesiva sencillez) o bien los parametros de la
ecuacion cinética propuesta no se pueden relacionar de forma légica con
las caracteristicas del polvo o se dan ambos factores a la vez.

XXV) En lo que respecta al fluo de un lecho de polvo sometido

simultdneamente a esfuerzos normales y de cizalla, aunque se utilizan
habitualmente dos tipos de ecuaciones para describir el fenémeno (curva
de fluencia), su aplicacion practica presenta algunas deficiencias, ya
sefialadas en la introduccion. Ademas, no se han localizado trabajos que
determinen de forma sisteméatica y simultanea el efecto de las
caracteristicas del lecho (compacidad, tamafio de particulas, etc..) sobre
los parametros representativos de la curva de fluencia para polvos de
estas caracteristicas y/o de sus mezclas. Lo propio sucede con la funcién
de flujo y el angulo de friccion interna efectivo de un polvo, parametros
necesarios para el disefio de silos. Asimismo, conviene recalcar que aun
existen ciertas dudas sobre la bondad de los resultados que se obtienen
utilizando células de cizalla rotacionales, en vez de emplear las mas
clasicas y menos automatizadas, como las anulares y las de Jenike.

En vista de lo que antecede, se procedi6é a planificar y desarrollar un trabajo
de investigacion que contribuyese en aumentar y mejorar el conocimiento
sobre los procesos de densificacion por “tapping” y de fluencia de lechos de
polvos de la misma naturaleza (cuarzo), constituidos por fracciones
monomodales estrechas de tamafos de particula comprendidos entre 25 ym
y 400 ym y por mezclas binarias de estas fracciones.
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3.2. Plan de trabajo

Para tratar de cumplir los objetivos descritos en el apartado 3.1 se pensé en
desarrollar el plan de trabajo que se esquematiza a continuacion:

a)

c)

f)

Obtener, a partir de un polvo industrial de cuarzo, ya que este mineral es
de los mas utilizados en la industria ceramica, distintas fracciones
monomodales estrechas de tamafios de particula diferentes, mediante
tamizado.

Caracterizacion fisico-quimica de las distintas fracciones con vistas a
comprobar que el factor de forma y la amplitud de la distribucion
granulométrica de cada fraccion obtenida es practicamente
independiente de su tamafio medio.

Disefiar y montar un equipo que permita desarrollar el estudio de la
densificacion por “tapping” de lechos de particulas, seleccionando para
ello los materiales, dimensiones del recipiente y otras variables de
operacion como la energia aplicada al polvo en cada impacto (altura de
caida), altura de llenado inicial, las cuales se mantendran constantes en
todo el trabajo.

Planificacion y realizacion de un conjunto de experimentos para estudiar
la influencia, sobre la cinética de densificacion por “tapping” y sobre los
valores de la compacidad inicial y final del lecho de particulas, del tipo de
llenado del recipiente, del tamafio medio de las particulas de las
fracciones monomodales y de la composicién de la mezcla en el caso de
mezclas binarias.

Seleccion del modelo cinético que permita ajustar los resultados
experimentales obtenidos, utilizando expresiones matematicas lo mas
sencillas posibles que relacionen la compacidad del lecho de particulas
con el numero de golpes y tratando de relacionar los parametros
cinéticos del modelo con las caracteristicas del polvo.

Planificacion y realizacion de una serie de experimentos de flujo en la
célula rotacional, utilizando un polvo patrén, para comprobar la validez
de este equipo y seleccionar la ecuacién que describe la curva de
fluencia.

Planificacion y realizacién de un conjunto de experimentos para estudiar
la influencia, sobre la curva de fluencia y sobre la compacidad del lecho
de particulas, de las condiciones de consolidacién, del tamafio medio de
las particulas de las fracciones monomodales y de la composicion de la
mezcla, en el caso de mezclas binarias.

Seleccion de la ecuacion que permita ajustar los resultados
experimentales de la curva de fluencia obtenidos, utilizando expresiones
lo mas sencillas posible y tratando de relacionar los parametros de la
ecuacion con las caracteristicas del lecho de particulas.
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i)

68

Determinacion de la funcion de flujo del material y del angulo efectivo de
friccién interna del polvo a partir de las correspondientes curvas de
fluencia, deduciendo las relaciones entre estas propiedades del flujo y
las caracteristicas del polvo.

Analisis comparativo de los diferentes indices o parametros de flujo
obtenidos experimentalmente en este estudio.
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CAPITULO 4
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4. Materiales, equipos y procedimiento experimental

4.1. Materiales

Se ha utilizado un cuarzo comercial de referencia SE-6, cuya distribucion de
tamafios de particula se detalla en la Figura 4.1. La determinacion de la
composicién quimica del cuarzo, se ha llevado a cabo por espectrometria de
fluorescencia de rayos X por dispersion de longitudes de onda, utilizando
patrones de referencia que garantizan la trazabilidad de las medidas. Su
composicién, expresada como porcentaje en peso de 6xidos se detalla en la
Tabla 4.1. El cuarzo se ha separado en ocho fracciones granulométricas por
tamizado.

Volumen acumulado (%) Frecuencia (%)
100 3 20
90 A
80 -
- 15
70 A
60 f
50 A - 10
40 f
<
30 .-) ,<>’° 3
Ercfz-‘f/d L 5
20 - o/
10 - M
0 T T OO~ 0
0.1 1 10 100 1000

d (um)

Figura 4.1 Distribucion de tamano de particula del cuarzo utilizado.

Tabla 4.1 Composicién quimica (% en peso).

SlOz A|203 F9203 CaO MgO Nazo K20 TI02
98,7 0,54 0,054 0,01 0,01 0,04 0,32 0,08
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4.1.1.  Obtencion de las fracciones granulométricas

A partir del cuarzo comercial SE-6 se han obtenido ocho fracciones
granulométricas por tamizado via seca y via humeda. Se ha utilizado un
vibrotamiz con tamices de 400, 355, 280, 224, 175, 125, 100, 80, 60, 40 y 25
pum de luz de malla. Para luces de malla comprendidas entre 400 y 125 ym
el tamizado se ha efectuado via seca. Entre 100 y 25 ym de luz de malla el
tamizado ha sido via humeda.

Para el tamizado via seca se ha partido de 50 g de material que se ha
introducido en el vibrotamiz con los tamices correspondientes, manteniendo
la vibracion durante 15 minutos. El procedimiento se ha repetido varias
veces hasta conseguir la cantidad necesaria de cada fraccion. La velocidad
de vibracion se ha mantenido constante en todos los casos.

Para el tamizado via humeda se han mezclado 50 g de material con 200 cc
de agua, introduciendo la mezcla en el vibrotamiz donde se ha mantenido la
velocidad de vibracion constante, e igual a la del tamizado via seca,
afiadiendo agua para facilitar el paso de las particulas por el tamiz'®
durante 15 minutos. Este procedimiento se ha repetido hasta disponer de la
cantidad de material necesaria. En la Tabla 4.2 se detallan las fracciones
granulométricas separadas.

Tabla 4.2 Fracciones granulométricas.

Fraccion Intervalo de luz de malla (um)
M1 25-40
M2 40-60
M3 60-80
M4 80-100
M5 100-125
M6 125-175
M7 225-280
M8 355-400

4.1.2. Técnicas experimentales utilizadas

4.1.2.1. Determinacién de la distribucion de tamafios de particula por
difraccion de laser

Se ha determinado la distribucion de tamafios de particula de las fracciones
por difraccion de laser'®*'%*'®* via seca y via humeda, cuya diferencia es el
medio suspensionante de las particulas: aire en el primer caso y agua en el
segundo.

Cuando un haz de luz interactua con una particula, puede ser absorbido,
reflejado, difractado o transmitido. La importancia relativa de cada uno de
estos fenédmenos va a depender de varios pardmetros:
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« la relacion entre el indice de refraccién de la particula y del medio
dispersante (m).

« lalongitud de onda de la luz incidente ()).

« el coeficiente de absorcidon de las particulas a la longitud de onda del
haz de luz.

« el tamafio de la particula (d;).

Si se conocen los tres primeros parametros, se dispone de una teoria capaz
de predecir qué proporcion del haz de luz va a extinguirse y qué cantidad va
a ser dispersada, y de un equipo capaz de medirla, podemos determinar
cual es el tamafio de la particula que se esta considerando.

La teoria que predice exactamente el camino que va a seguir la luz para
cualquier tamano de particula, valor del coeficiente de absorcién o del indice
de refraccién es la teoria de Lorenz-Mie. Un caso limite de esta teoria es la
difraccidon de Fraunhofer, aplicable a particulas opacas, que no dejan pasar
luz refractada. Para aplicar esta teoria no se necesitan las constantes
Opticas del material.

4.1.2.1.1. Aplicabilidad de la teoria de difraccion de Fraunhofer

Cuando el tamafio de la particula es mucho mayor que A y m>1, las
contribuciones de la reflexion y la refraccion a la cantidad de luz dispersada
pueden despreciarse comparadas con la contribuciéon de la difraccion. En
este caso, que corresponderia a materiales muy gruesos o muy
absorbentes, la cantidad de luz dispersada por la particula puede predecirse
por la teoria de difraccion de Fraunhofer, para la que no se necesita conocer
las propiedades opticas de la muestra.

Si las particulas no son suficientemente grandes o absorbentes, empiezan a
desarrollarse fendmenos de transmision de luz a través de las particulas
(refraccion) que se han de tener en cuenta. Ha de utilizarse, por tanto, la
teoria de Mie, teniendo en cuenta las propiedades opticas de los materiales.

4.1.2.1.2. Constantes Opticas de los materiales

El comportamiento de las particulas en su interaccién con el haz vendra
determinado por sus propiedades 6pticas y por las del medio dispersante.
Estas propiedades pueden describirse de forma concisa definiendo un
namero complejo, cuya parte real sea el indice de refraccion relativo
(relacion entre el indice de refraccion de la particula y del medio de
suspension) y la parte imaginaria, el coeficiente de absorcién de la particula.

De este modo, se obtiene un plano bidimensional en el que las propiedades
de cualquier particula individual, inmersa en un medio dispersante
determinado, estadn representadas por un punto (plano de indice de
refraccion relativo complejo).
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Por ejemplo, las esferas de vidrio transparente, materiales de referencia
NIST, tienen absorcion de 0,01 y un indice de refraccion de 1,54 en el aire.
Si se dispersan en aire, corresponderian al punto 1,54+0i del plano. Sin
embargo, suspendidas en agua, ocuparian el (1,54/1,33)+0,01i, es decir, el
punto 1,16 + 0,01i.

Andalogamente, en alcohol isopropilico (indice de refraccion 1,40) las esferas
de vidrio ocuparian el punto 1,10+0,01i.

En la Figura 4.2, el plano esta representado en una forma log-lineal que
cubre el rango de valores encontrado para materiales reales. La
componente real (refraccion) se muestra en el eje y (lineal), y su valor varia
de 1 a 2,72; la componente imaginaria (absorcién) en el eje x (logaritmico)
varia desde 0 hasta 3. Cada uno de los recuadros representa una
combinacién de propiedades opticas especifica; los recuadros sombreados
son las combinaciones, para las que el equipo utilizado dispone de la matriz
de dispersion y se pueden calcular los resultados aplicando la teoria de Mie.

ABSORCION

AAl 0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10

RR 0 0.0001]0.0003| 0.001 [ 0.003 | 0.01 | 0.03 | 0.1 0.3 1 3

g
= 2 | 1.04
< 3 [ 1.06
i 4 | 1.08
§ 5 [ 1.10
6 | 1.12
3 7 [ 114
= 8 | 1.16
8 9 [ 118
< 10 | 1.20
o 11| 1.22
12 | 1.25
w 13 | 1.30
w 14 | 1.35
o 15 | 1.40
o 16 | 1.45
o 17 | 1.50
a 18 | 1.55
= 19 | 1.60
- 20 [ 170
21 | 1.80
22 | 2.06
23 | 2.72

Figura 4.2 Constantes opticas de los materiales.

Los numeros contenidos en la primera columna y en la primera fila son,
respectivamente, los codigos correspondientes a cada intervalo de valores
de indice de refraccion relativo (RR) y de indice de absorcion (AA). Ambos
cédigos juntos forman una secuencia de cuatro caracteres (RRAA) que
describe las propiedades Oopticas de un material y debe introducirse al
equipo para el céalculo de resultados con la teoria de Mie. Por ejemplo, para
las esferas de vidrio en aire, las constantes épticas serian “0805”.

74



4. Materiales y Procedimiento experimental

4.1.2.1.3. Difraccion de laser via humeda

Se ha utilizado el equipo MASTERSIZER 1000 de la firma MALVERN, con
un laser de He-Ne de 633 nm de longitud de onda, cuyo intervalo de medida
es de 600 a 0,1um.

La muestra se introduce con una espatula en la cubeta del equipo llena de
agua, dejandola caer poco a poco hasta alcanzar la concentracion 6ptima de
medida, que indica el equipo. La velocidad de agitacion y bombeo en la
cubeta ha de ser la maxima sin que se formen burbujas, para evitar la
sedimentacion de las particulas.

La luz que dispersan las particulas se recoge en 32 detectores (un detector
formado por 32 anillos concéntricos). La distribucion de tamafios de particula
se ha calculado con el software que incorpora el equipo, utilizando la teoria
de Mie para interpretar la sefal de dispersion de luz recogida por los
detectores y utilizando como restriccion en el proceso de deconvolucién que
el resultado siga una distribucion logaritmo-normal. Se obtiene una
distribucién en volumen. Los calculos se han efectuado considerando el
indice de refraccion del cuarzo (1,57) y un valor del coeficiente de absorcion
de 0,1. Estas constantes Opticas se han introducido en el equipo como
“0807”, tal como se ha descrito anteriormente.

La luz recogida en los detectores se trata matematicamente de acuerdo con
la ecuacion (4.1), en la que:

L: intensidad de luz recogida por cada anillo del detector (N es el numero de
anillos, en este caso N=32).

A: matriz de dispersion de luz. Intensidad de luz recogida por cada uno de
los anillos del detector procedente de cada clase de tamafo de particula.

q: distribucién de tamanos de particula; proporciéon de particulas de cada
clase de tamafio (m clases).

g: vector de error, intensidad de luz no explicada/ajustada en cada anillo del
detector.

C-|Alg+e (@.1)
1 Ay Ay A d €
2 1 Ay Ao 9, €
= +
N A\ Az - Aym A €m

La distribucién logaritmo-normal, impuesta como restriccién en el proceso de
calculo, viene dada por la ecuacion (4.2).
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2
1 (|09 d, —log dso)

dp|d, |=——F—exp| -

[d] log s+/2n 2 (log S)2

d (log d;) (4.2)

donde:
p[di] : es la fraccion de particulas de tamafio menor que d..

dso : es la media de la distribucién, o diametro para el cual la mitad de las
particulas de la distribucion son mas gruesas que dicho diametro y la
otra mitad (50%) mas finas.

s : es la desviacidon geométrica estandar.

A partir de la distribucion en volumen resultante se han obtenido los
parametros dgo, d1o Y ds. dgo ¥ d4o Son los diametros por debajo de los que
hay, respectivamente, un 90% y un 10% en volumen de las particulas
totales. También se ha determinado el parametro ds o diametro de Sauter,
que representa el diametro de una esfera con la misma relacion superficie-
volumen que el total de la muestra.

En el caso de mezclas de las fracciones se ha determinado el dsq a partir de
la distribucion resultante de ponderar las distribuciones individuales de las
dos fracciones que componian la mezcla, considerando su composicion.

El diametro de Sauter de las mezclas'® se ha obtenido a partir de su

composicién y de los diametros de Sauter de cada uno de los componentes
de la mezcla binaria, utilizando la ecuacion (4.3) que se obtiene de la
definicién de dicho parametro:

1 _ X 1-X (4.3)

donde ds; y dsp son los diametros de Sauter de las dos fracciones que
componen la mezcla y X la fraccion masica del componente 1 de la mezcla.

Para fracciones monomodales estrechas, como las utilizadas en este
trabajo, el dso y el diametro de Sauter son practicamente coincidentes. Por el
contrario, para mezclas binarias los valores pueden llegar a ser muy
diferentes ya que el valor del diametro de Sauter, de acuerdo con la ec. (4.3)
dependera mucho menos del porcentaje de particulas gruesas que el ds
(Figura 4.3).
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500

¢ dsp W dg

400 +

300 -

200 +

Tamafio (um)

100 +

0 T T T T T
0,0 0,2 0.4 0,6 0,8 1,0
X

Figura 4.3 Variacion de ds, y ds con la composicion para una mezcla binaria

4.1.2.1.4. Difraccion de laser via seca

Se ha utilizado un equipo MASTERSIZER S de la firma MALVERN, con un
laser de He-Ne de 633 nm de longitud de onda, cuyo intervalo de medida es
de 900 a 0,5 um. El sdélido se ha alimentado por caida libre. La unidad de
alimentacién consiste en una espatula vibratoria que va dejando caer las
particulas en la celda de medida, de forma que atraviesan el haz laser y la
luz que dispersan es recogida en 40 detectores.

La distribucion de tamafios se ha calculado con el software que incorpora el
equipo, utilizando el modelo de difraccién de Fraunhofer para interpretar la
sefal de luz dispersada que recogen los detectores. Se ha utilizado este
modelo porque se amplia su intervalo de aplicabilidad cuando el medio
dispersante es aire (indice de refraccion 1). El software no permite introducir
como restriccion que la distribucion resultante siga el modelo logaritmo-
normal, por lo que se ha ajustado posteriormente a dicho modelo la
distribucidon de tamafos de particula obtenida.

4.1.2.2. Forma de las particulas

Para evaluar la forma de las particulas'®® '8 se han determinado dos

parametros: factor de forma (FF) y relacién de aspecto (AR). El factor de
forma utilizado viene definido por la expresion
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_ (perimetro)?

~ 4n(area) (4.4)

A este factor también se le denomina redondez, circularidad o factor de
esfericidad y tiene en cuenta el alejamiento de la forma esférica de la
particula.

La relacion de aspecto o elongacién es el cociente entre los didmetros
maximo y minimo de Feret, siendo el diametro de Feret la distancia entre
dos paralelas tangentes a la particula:

D _.
AR: méaxFeret (45)

minFeret

Las medidas se han llevado a cabo con el equipo de analisis de imagen
Micro Image Versiéon 4.0 de Olympus, conectado a un microscopio Optico
Olympus BX60-S.

Las medidas se han efectuado con tres de las fracciones de cuarzo: las
extremas del intervalo de tamafos estudiado y una intermedia (M1, M4 y
M8). Para cada una de estas fracciones se prepard una suspension muy
diluida en etanol. Se depositd una gota de la suspension sobre un porta de
vidrio y se dejé secar al aire. Una vez seco y tras comprobar que las
particulas estaban individualizadas se procedié a la medida de un numero
suficientemente elevado de las mismas, utilizando luz transmitida en el
microscopio optico. Para comprobar la validez de las determinaciones, se
realizaron estas mismas medidas con una fraccién 80-100 um, separada por
tamizado, de particulas de vidrio de geometria practicamente esférica. Estas
particulas se obtuvieron con un tratamiento térmico a una temperatura
superior a la de reblandecimiento del vidrio.

4.1.2.3. Densidad real

Se ha determinado la densidad real del cuarzo con un picndmetro de helio
ULTRAPYCNOMETER 1000 de QUANTACHROME. Las distintas fracciones
de cuarzo se han secado en estufa a 110°C durante 24 horas y se ha dejado
enfriar hasta temperatura ambiente en un desecador. Posteriormente se ha
pesado una cantidad de cada fraccion e introducido en la celda de medida
del picnémetro. El volumen real que ocupa este sélido se mide a partir de la
variacion de presion que experimenta el helio al expandir desde la celda que
contiene la muestra hasta otra celda sin muestra, con la que se conecta. La
densidad real se calcula teniendo en cuenta la masa del polvo utilizado.

4.1.3. Resultados

4.1.3.1. Distribucién de tamarios de particula
Las distribuciones de tamafio de particula obtenidas, para las diferentes

fracciones, por difraccion de laser via himeda se representan en la Figura
4.4,

78



4. Materiales y Procedimiento experimental

En la Tabla 4.3 se detallan los valores de d1o, dso, dgg, desviacién geométrica
estandar (s) y diametro de Sauter (d;) de las distribuciones.

Considerando que a una distribucidon monodispersa (todas las particulas del
mismo tamafio) le corresponde un valor de s=1, en la Tabla 4.3 se
comprueba que las distribuciones son muy estrechas. Se observa asimismo
que s es muy parecido para todas las fracciones, aunque presenta una
ligera tendencia a disminuir conforme se incrementa el intervalo de luz de
malla de la fraccién. Con fines comparativos, se ha calculado las
distribuciones logaritmo-normal que corresponderian a una muestra con
dso = 100 ym (un valor al azar dentro del intervalo de tamarios estudiado)
para los valores de s=1,1, s=1,5 y s=2. Las distribuciones obtenidas se
representan en la Figura 4.5.

o I —ni /// 7/
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Figura 4.4 Distribuciones de tamaro de particula, obtenidas para las distintas fracciones
por difraccién de laser via humeda.
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Tabla 4.3 Parametros de las distribuciones de tamafo de particula obtenidas por

difraccién de laser via hiumeda.

Fraccién Intervalo de luz dio dso deo s ds
de malla (um)
(um) (um) (um) (um)
M1 25-40 16,8 324 61,8 1,66 25,0
M2 40-60 33,1 54,6 90,0 1,46 50,0
M3 60-80 39,2 68,0 118,1 1,54 61,9
M4 80-100 64,0 98,7 152,2 1,40 100,0
M5 100-125 94,2 141,5 212,4 1,37 140,0
M6 125-175 135,0 192,3 273,5 1.32 184.,8
M7 225-280 232,6 310,6 413,2 1,25 302,1
M8 355-400 303,4 409,8 525,7 1,26 390,4
Volumen acumulado (%)
90 {— — ‘=1"1 [ /
—s=15 / /

80 —|——s =2

o //

60 //

50

40

30

20

o /

0 . / .
1 10 100 1000

di (um)

Figura 4.5 Distribuciones logaritmo normal para muestras con ds=100 um y distintos
valores de la desviacion geométrica estandar.

El hecho de que las distribuciones mas finas sean ligeramente mas anchas
(mayor valor de s), aun cuando la amplitud de la fraccion en términos de luz
de malla es mas estrecha, se debe probablemente al propio principio fisico
del método de medida. Asi, cuando interacciona la luz con particulas finas
no solo se dispersa sino que se refracta y absorbe parcialmente, por lo que
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las constantes Opticas utilizadas y la forma de la particula afectan
considerablemente al tamafio resultante'®®. Las correcciones en las que se
considera la radiacion refractada se realizan sobre particulas esféricas y el
camino optico de la radiacién al atravesar la particula no es el que
corresponderia a una esfera. En cambio, para particulas gruesas dichas
constantes opticas no tienen la misma influencia, ya que la fracciéon de luz
que entra en las particulas y podria llegar al detector tras ser refractada, se
absorbe totalmente en el camino éptico, dando como resultado un fenémeno
de difraccion puro, al que afecta mucho menos la forma de la particula.

Al comparar los valores de di y dgo de las fracciones con sus
correspondientes intervalos de luz de malla se aprecia que el intervalo de
tamafios para cada fracciéon es mas ancho en la difraccién de laser que en el
tamizado. Ademas, para las fracciones mas gruesas los valores de dsy son
superiores al limite maximo del intervalo de tamiz. Estas desviaciones
pueden ser también consecuencia de que las particulas no son esféricas. Al
clasificar por tamizado particulas irregulares, éstas pueden atravesar la tela
del tamiz orientandose por su dimension menor, lo que implica que el
tamafio real de las particulas sea mayor que el delimitado por la luz de malla
de los tamices.

Otra causa de que el intervalo de luz de malla sea inferior al intervalo de
tamafos de las distribuciones obtenidas por difraccion de laser radica en el
hecho de que, con esta ultima técnica, las particulas atraviesan la celda de
medida en diferentes orientaciones. Esto conduce a un ensanchamiento de
la distribucion, que generalmente desplaza el diametro medio hacia tamafos
grandes'®%.

Las distribuciones de tamafio de particula obtenidas, para las diferentes
fracciones, por difraccidon de laser via seca se han representado en la Figura
4.6, junto a las correspondientes distribuciones por via humeda. Se observa
que las distribuciones obtenidas por via seca son también muy estrechas y
similares a las obtenidas por via humeda, observandose las mayores
desviaciones en las fracciones mas finas. Esto puede ser debido al modelo
Optico utilizado ya que en estas fracciones comienza a tener importancia la
fraccion de luz que atraviesa la particula y alcanza al detector, que no se
contempla en la difraccion de Fraunhofer. De acuerdo con la bibliografia162
puede haber diferencias en los resultados obtenidos por distintos equipos,
debido al propio software de tratamiento de datos, por lo que considerando
que se trata de diferentes equipos y diferentes medios (agua y aire) se
puede concluir que los resultados obtenidos por ambos métodos son
bastante parecidos.

En la Tabla 4.4 se detallan los valores de dio, dsg, dgo y desviacion
geométrica estandar (s) de las distribuciones obtenidas por difraccion de
laser via seca. Se aprecia que estos valores son similares a los
correspondientes de las distribuciones obtenidas por difraccion de laser via
humeda (Tabla 4.3).
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Tabla 4.4 Parametros de las distribuciones de tamafo de particula obtenidas por
difraccién de ldser via seca.

Fraccion Intervalode luz  di (um) dso (um)  dgp (pm) s
de malla (pm)
M1 25-40 16,5 29,7 53,6 1,58
M2 40-60 30,0 49,5 81,6 1,48
M3 60-80 37,0 61,9 103,5 1,49
M4 80-100 59,8 101,3 171,7 1,51
M5 100-125 96,0 151,9 193,2 1,31
M6 125-175 137,4 195,3 277,6 1.32
M7 225-280 226,8 3141 435,2 1,29
M8 355-400 309,6 420,1 570,2 1,27

Volumen acumulado (%)
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Figura 4.6 Distribuciones de tamafos de particula de las fracciones obtenidas por
difraccién de ldser via seca (curvas con trazo continuo) y via humeda (trazo
discontinuo).

Las distribuciones obtenidas por via seca y via humeda son estrechas y
parecidas para todas las fracciones, habiéndose seleccionado como
representativas las de via humeda debido a que la medida es mas
reproducible. Como dimensiones caracteristicas representativas de cada
fraccion se ha seleccionado el diametro medio (dso) y el diametro de Sauter
(ds) obtenidos de la distribucidon por difraccion de laser via humeda (Tabla
4.5). El diametro de Sauter es el que corresponderia a una esfera con la
misma relacién volumen-superficie que la muestra completa y es un
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parametro que se utiliza gara el analisis del flujo y empaquetamiento de
materiales particulados'’®".

Tabla 4.5 Diametros medios de las fracciones de cuarzo.

M1 25-40 32,4 25,0
M2 40-60 54,6 50,0
M3 60-80 68,0 61,9
M4 80-100 98,7 100,0
M5 100-125 141,5 140,0
M6 125-175 192,3 184,8
M7 225-280 310,6 302,1
M8 355-400 409,8 390,4

4.1.3.2. Forma de las particulas

En la Tabla 4.6 se detallan los valores medios, junto con las desviaciones
estandar, de los dos parametros seleccionados para evaluar la forma de las
particulas: el factor de forma (FF) o de esfericidad y la relacion de aspecto
(AR) o elongacién, definidos en el apartado 4.1.2.2.

Tabla 4.6 Valor medio y desviacion estandar (s) de los factores de forma de las
fracciones M1, M4 y M8 y de una fraccion de particulas de vidrio con
geometria casi esférica.

M1 25-40 1,68 0,55 1,66 0,46
M4 80-100 1,44 0,33 1,72 0,33
M8 355-400 1,66 0,68 1,58 0,37
vidrio 80-100 1,07 0,08 1,18 0,11

Para las particulas de vidrio los valores obtenidos para ambos factores son
préximos a la unidad, que es lo que corresponderia a particulas esféricas, lo
que confirma la validez de las determinaciones.
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En lo que respecta a las particulas de cuarzo, de estos resultados se
concluye que tienen forma irregular y que ésta no varia practicamente con el
intervalo de luz de malla de las fracciones, por lo que se puede considerar
que la forma es constante para todas las fracciones de cuarzo estudiadas.

Las Figura 4.7 y Figura 4.8 corresponden a fotografias de las fracciones M1
y M8, obtenidas en un microscopio electrénico de barrido. Se comprueba
que la forma de las particulas de cuarzo es similar en ambos casos.

Figura 4.8 Particulas de la fraccion M8 (ds= 390,4 um).

4.1.3.3. Densidad real

Se ha obtenido el mismo valor de densidad real o de sdlido para todas las
fracciones ensayadas: 2650+20 kg/ms.
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4.2. Densificacion de lechos de particulas por “tapping”

4.2.1.  Equipo de densificaciéon por “tapping”. Selecciéon del material
y del diametro del recipiente

Para estudiar el proceso de compactacion de un lecho de particulas de
cuarzo por “tapping” se ha construido un equipo de compactacién, de
acuerdo con la informacion encontrada en la bibliografia 3%43446270.171
(Figura 4.9). El aparato permite seguir la evolucion de la altura de un lecho
de particulas cuando se somete a un determinado numero de golpes,
repetitivos y controlados, hasta alcanzar la maxima compacidad.

Figura 4.9 Equipo de densificacion por “tapping”.

El equipo consta fundamentalmente de tres partes: un tubo cilindrico
transparente, el grupo de aplicaciéon de los golpes y el sistema de control y
contador de golpes.

En la bibliografia consultada se describe la influencia de la textura superficial
y naturaleza de los materiales de las paredes del cilindro y de su diametro
sobre los resultados del ensayo.

Para seleccionar el material del tubo cilindrico se utilizaron dos cilindros, uno
de vidrio y otro de metacrilato, del mismo diametro (30 mm) con los que se
realizaron ensayos de densificacion por “tapping” empleando la fraccion de
cuarzo M4 (ds= 100 um). Los resultados de estos ensayos se detallan en la
Tabla 8.1 del apéndice 8.4. En la Figura 4.10 se aprecia que, aunque los dos
materiales pueden utilizarse para llevar a cabo los experimentos, la
naturaleza del material influye marcadamente sobre los resultados del
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ensayo, confirmando asi los resultados encontrados en la bibliografia.

A la vista de los resultados obtenidos se utilizé el vidrio por tratarse de un
material con una menor rugosidad, mas resistente a la abrasion y mas facil
de limpiar.

0,7 -
0,6 -
R 0’5 r.—“___'—.——'_—._‘_._‘__‘—::

@ Vidrio O Metacrilato

0 200 400 600 800 1000 1200
N (golpes)

Figura 4.10 Densificacién por “tapping”. Influencia del material del cilindro.

Para seleccionar el diametro del cilindro se emplearon tres cilindros de vidrio
de diametro interno 20, 30 y 35 mm, con los que se realizaron ensayos de
densificacion por “tapping” con los lechos monomodales de cuarzo de menor
y mayor tamafio de particula (M1 y M8). Los resultados obtenidos se
detallan en la Tabla 8.2 del apéndice 8.4. En la Figura 4.11 se aprecia que,
para los tamafios de particula y diametros del cilindro analizados, la
influencia de este parametro sobre el proceso de densificacion es
practicamente nula, de acuerdo con la bibliografia consultada®®'%%°%54%5:%
En efecto, en los trabajos encontrados se comprueba que el efecto del
diametro del cilindro solo es importante cuando la razén entre éste y el
tamano de las particulas es inferior a 10.

Por comodidad en el manejo (llenado, limpieza, etc.) se construyé un cilindro
de vidrio de 35 mm al que se incorpord una regla graduada que permite
medir la altura del lecho del polvo con una precision del £ 1 mm.
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Figura 4.11 Densificacién del lecho por “tapping”. Influencia del diametro del cilindro.

El sistema de aplicacion de los golpes (Figura 4.12) esta constituido
basicamente por una pieza excéntrica metalica y el motor que la mueve. El
cilindro se une al grupo mediante un vastago que encaja en la base del tubo
y que esta apoyando sobre la pieza excéntrica. El accionamiento del motor
mueve la excéntrica provocando, en cada vuelta, la caida libre del cilindro
desde una altura constante. La intensidad de los golpes a que se ve
sometido el lecho de polvo depende del disefio de la pieza excéntrica que,
para el sistema utilizado, tiene una excentricidad de 1 cm.

El sistema de control y contador de golpes permite poner en marcha el
motor, pararlo y contar los golpes a los que se ha sometido el lecho de
polvo.
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Figura 4.12 Sistema de aplicacion de los golpes.

4.2.2. Procedimiento experimental

El ensayo se inicia llenando el cilindro con el polvo a ensayar hasta una
altura determinada. Posteriormente se determina la masa del lecho de polvo
y se encaja el cilindro sobre el vastago del sistema de compactacion (Figura
4.13). Desde el sistema de control se pone en funcionamiento el motor y se
empiezan a aplicar los golpes de manera controlada sobre el cilindro. Cada
cierto numero de golpes se detiene el sistema y se mide la altura del lecho.
De este modo puede seguirse la evolucidon de la altura del lecho vy, por
consiguiente, de su compacidad durante el ensayo.

Inicio del ensayo Final del ensayo
Probeta

Polvo

Contador
de golpes

Excéntrica

Figura 4.13 Ensayo de compactacién por golpes.

En el apartado 2.2.1 de la introduccion se ha puesto de manifiesto la gran
influencia que el procedimiento de llenado tiene sobre el proceso de
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densificacion. El sistema de llenado influye considerablemente sobre la
compacidad inicial del lecho, ¢o, incluso en algunos casos sobre la
compacidad final (¢,). El efecto es mayor en el caso de mezclas de
particulas de tamafio distintos, donde los fendmenos de segregacion de las
particulas pueden ser importantes.

Cualquier procedimiento de llenado debe permitir obtener un lecho de polvo
homogéneo que asegure la repetibilidad de los resultados. En este trabajo
se han utilizado dos procedimientos de llenado denominados: tamizado
vibrado (TV) y caida libre y agitado (CLA), que se describen a continuacion.

Llenado por tamizado vibrado (TV)

Sobre el tubo cilindrico se coloca un tamiz de abertura muy superior al
tamafio de las particulas que integran el lecho (en este caso se utilizé un
tamiz de 750 um). El tamiz se hace vibrar, con una amplitud constante y
moderada, mediante un vibrotamiz. El polvo a ensayar se alimenta al
tamiz mediante una espatula consiguiendo una caida homogénea del
mismo dentro del tubo (Figura 4.14).

Manteniendo el nivel del polvo en el tamiz y la amplitud de la vibracién,
se llega a conseguir un llenado homogéneo y reproducible del cilindro. El
vibrotamiz y el cilindro a llenar deben estar aislados, para que la vibracion
no provoque la modificacion de la compacidad del lecho durante el
llenado.

La principal ventaja de este método de llenado es que es practicamente
independiente del operador, debido a que la alimentacién se realiza por
vertido desde el tamiz. Por el contrario, presenta la desventaja de que el
material debe vibrarse para poder ser alimentado. Este hecho provoca la
segregacion del material, sobre todo en aquellos polvos en los que el
tamafio de las particulas es muy diferente, como ocurre en este caso con
las mezclas binarias. Para intentar evitar la segregacion de las particulas
durante el llenado, se utilizo el procedimiento de llenado por caida libre y
agitado (CLA), que se describe a continuacion.

XXVi) Llenado por caida libre y agitado (CLA)

El llenado por caida libre y agitado consiste en dejar caer libremente el
polvo en el interior del cilindro desde una bolsa de plastico. Previamente
la bolsa se agita vigorosamente para conseguir una buena uniformidad
del polvo.

Una vez vertido el material en el cilindro, se tapa y se somete
manualmente a 2 ¢ 3 rotaciones de 180°, provocando la rotura de las
estructuras formadas durante el llenado, consiguiendo de este modo un
lecho mas homogéneo.

Los resultados obtenidos empleando uno y otro procedimiento de llenado
con los diferentes lechos de particulas, se comentaran en el apartado
correspondiente al andlisis de resultados.
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Figura 4.14 Llenado por tamizado vibrado.

4.2.2.1. Seleccién de la altura inicial del lecho

Segun se apunta en el apartado 2.2.1 de la introduccion, la altura inicial de
lecho es uno de los factores relacionados con su preparacién que puede
afectar a los resultados de la densificacion. Para seleccionar la altura 6ptima
se realizaron una serie de experimentos de densificacion con los polvos de
menor y mayor tamafio de particula (M1 y M8) utilizando alturas iniciales de
10, 15 y 25 cm. En la tabla 8.3 del apéndice 8.4, se detallan los valores
experimentales obtenidos.

En la Figura 4.15 se representa la variacion de la compacidad inicial (¢o) y
final (¢.,) obtenida en funcién de la altura inicial del lecho para el polvo M1.
Se aprecia que la incidencia de la altura inicial del lecho sobre su
compacidad inicial es practicamente nula; sin embargo, la compacidad final
del lecho disminuye al aumentar su altura inicial, hasta alcanzar un valor
estable. Para el lecho utilizado y en las condiciones de realizaciéon de estos
ensayos, la altura minima a partir de la cual este parametro no incide sobre
el desarrollo de los experimentos es de 15 cm.

No se han representado los resultados correspondientes al polvo M8 ya que
el efecto de la altura inicial del lecho sobre la densificacion es practicamente
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despreciable. A la vista de los resultados se establecié una altura inicial
minima de 20 cm para todos los lechos.
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Figura 4.15 Densificacion por “tapping”. Influencia de la altura inicial del lecho sobre su
compacidad inicial (¢,) y final (¢.). Polvo M1.

4.2.3. Repetibilidad de los experimentos. Calculo de errores

Se han determinado los errores absoluto y relativo de las medidas de la
densidad aparente y de la compacidad del lecho de particulas para los
estados iniciales y finales del proceso de densificacion, utilizando las
fracciones M1, M5 y M8 y los dos procedimientos de llenado.

Para ello se han realizado tres series de experimentos para cada variable de
operacidon ensayada. Los resultados se detallan en el apéndice 8.4,
resumiéndose los mas interesantes en la Tabla 4.7.

Se aprecia que los errores relativos obtenidos, tanto para la compacidad
inicial (¢o) como para la final (¢.) son bajos en todos los casos, inferiores al
3%. Resultados similares se han obtenido al calcular los errores para los
estados intermedios del proceso de densificacion, por lo que puede decirse
que la repetibilidad del experimento es alta. En la tabla se aprecia que los
errores relativos en la determinacion de la compacidad inicial (¢o),
disminuyen al incrementarse el tamafio de las particulas del lecho, siendo
siempre mayores en el caso de utilizar el método de llenado por tamizado
vibrado. En el caso de la compacidad final (¢.,) las diferencias entre unos
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errores y otros son menores, siendo, en general, mas pequefnos y
homogéneos que los de la compacidad inicial.

Tabla 4.7 Errores relativos calculados (%).

Tamizado vibrado (TV) 2,9 1,3 1,1 0,5 0,6 1,0

Caida libre y agitado (CLA) 1,1 0,5 0,4 0,9 1,2 0,7
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4.3. Flujo y densificacion de polvos en ensayos de cizalla
4.3.1.  Célula rotacional de cizalla

Para analizar la densificacion y el flujo de los lechos de particulas de cuarzo
sometidos simultaneamente a tensiones normales y de cizalla, se ha
empleado una célula rotacional*"*'* como la que se esquematiza en la
Figura 4.16.

Basicamente consiste en una cavidad cilindrica (base) sobre la que se
coloca un anillo. El conjunto se llena con el polvo a ensayar. Posteriormente
el sistema base-anillo se cubre con la tapa y se coloca solidariamente,
mediante un enganche de bayoneta, sobre un soporte. El enganche esta
conectado a un motor que hace girar la base de la célula a una velocidad
constante. La tapa superior se conecta a un cilindro que ejerce un esfuerzo
normal sobre el polvo y transmite la tensién de cizalla a una célula de carga.

Brazo de transmision

Ié de latension de cizalle

Entrada de
aire comprimido —»:' (]
Tapa

Sistema de

inmovilizacion del anillo

\\; Anillo
Base —_] Muestra
se !
Mesa giratoria \&mde

Figura 4.16 Célula rotacional de cizalla.

4.3.2. Procedimiento experimental

El procedimiento experimental empleado es el recomendado por el
fabricante de la célula rotacional de cizalla'® "* 1"

En este caso el procedimiento de llenado de la célula no es tan critico como
el del equipo de densificacién por “tapping”, debido fundamentalmente a la
menor relacion entre la altura y el diametro del lecho en la célula y a que
durante el ensayo se aplica sobre el mismo una tensién normal. En los
experimentos realizados la célula se ha alimentado depositando el material
con una espatula.

Este tipo de células de cizalla realiza de forma automatica las operaciones
necesarias para que el lecho de polvo alcance el estado estacionario de flujo
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para la tensidon normal de preparacion del lecho (c;) preestablecida. A
continuaciéon  realiza, también de forma automatica, las operaciones
necesarias para determinar los pares de valores tension normal (c)-tensiéon
de cizalla (1), que constituyen la curva de fluencia y que han sido descritas
en el apartado 2.1.1. Los datos correspondientes al ensayo son
almacenados en un fichero para su posterior analisis.

La principal diferencia entre el procedimiento experimental utilizado en las
células rotacionales y la de Jenike'"®""" estriba en la manera de conseguir
las condiciones de consolidacion del lecho. Como ya se ha indicado en el
apartado 2.1.1, para obtener cada uno de los puntos de la curva de fluencia,
la compacidad del polvo debe ser la que permita su flujo estacionario a la
tension normal de preparacion del lecho (o.). Para ello es necesario
someterlo a esta tension normal (c.) y, simultaneamente, aplicar la tension
de cizalla (t;) necesaria para que el polvo fluya de forma estacionaria
(Figura 2.1). La aplicacién de la tension de cizalla en una célula de Jenike,
que Unicamente permite el movimiento lineal del anillo superior entre 4 y 5
mm., esta muy limitada; para conseguir las condiciones de consolidaciéon de
la muestra se requiere la realizacion de varios experimentos, ya que la
busqueda de las condiciones estacionarias de flujo se realiza mediante
ensayos de prueba error.

En el caso de la célula rotacional, al tratarse de un movimiento de rotacion,
el desplazamiento del anillo superior no esta limitado, por lo que las
condiciones de consolidacion se consiguen de manera automatica, en un
unico experimento, reduciendo el tiempo de realizacion del ensayo y la
incidencia del operador sobre el resultado final. Ademas de las ventajas
comentadas anteriormente la célula rotacional permite obtener mas de una
curva de fluencia sin necesitar de cambiar el lecho de polvo.

Algunos autores®'®'? sefialan que en la célula rotacional la distribucion de la

tensién de cizalla en el plano de fractura no es uniforme. En efecto, el
movimiento de rotacién provoca una distribuciéon radial de la velocidad
angular y, por tanto, de la tension de cizalla. Segun estos investigadores
esta es la causa de que, en algunos materiales, los resultados obtenidos con
la célula rotacional difieran de los obtenidos con la de Jenike, y proponen,
para reducir este efecto, utilizar células anulares'”®""®. Por el contrario
Peschl'® argumenta que, aunque efectivamente en los estadios previos a la
fluencia exista una distribucion radial de la tension de cizalla en el plano de
fluencia, una vez se produce la deformacion plastica del material y éste
alcanza el estado estacionario, el flujo se produce en toda la superficie por lo
que la tension de cizalla es uniforme.

Para comprobar en qué medida los resultados obtenidos con la célula de
Jenike difieren de los obtenidos con la célula rotacional, se ha determinado
con una célula rotacional, el comportamiento al flujo de un polvo de
carbonato de calcio que a su vez ha sido empleado por cinco laboratorios
europeos para estudiar su comportamiento con células de Jenike. En un
informe, publicado por la Direccion general de Telecomunicaciones,
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Informacién e Innovacién de la Comisiéon de la Comunidad Europea'® en
1992, se detallan las curvas de fluencia obtenidas. Estas se compararan con
las obtenidas en este trabajo utilizando la célula rotacional. Los resultados
se presentaran y comentaran en el apartado 5.2.1.

4.3.3. Repetibilidad del método de medida. Calculo de errores

Para determinar el error cometido en la medida de las curvas de fluencia
obtenidas con la célula rotacional, se realizaron ensayos con los lechos de
cuarzo de mayor y menor tamafio de particula (M1 y M8). Se determinaron
10 curvas de fluencia con cada polvo, para una tension normal de
consolidacion de 7,35 kPa, valor promedio de las utilizadas en los
experimentos. Los resultados se recogen en las tablas 8.18 y 8.19 del
apéndice 8.8.

De las dos tensiones que se miden con la célula para obtener una curva de
fluencia (tensién normal y de cizalla) aquella que esta afectada por un mayor
error es, obviamente, la tensién de cizalla. De acuerdo con la bibliografia
consultada'®, el error cometido en la determinacion de la tensién normal es
muy bajo (< 0,4%).

En la Figura 4.17 se representa la variacion del error relativo en la medida
de la tension de cizalla, en funcién de dicha tensién. Excepto para valores
bajos de la tensién de cizalla (t < 2 kPa), correspondientes a valores de la
tension normal también baja, el error relativo para ambos materiales se
mantiene alrededor del 1%.

5,0
* M1 A M8
40 -
9
o
A A
177’77;777‘77’ 7777777777777777777
0,0 T T T T 1
0,0 2,0 4,0 6,0 8,0 10,0
1 (kPa)

Figura 4.17 Variacion del error relativo con la tension de cizalla medida para los lechos
M1y M8.
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5. Resultados y discusidn

5.1. Densificaciéon por “tapping” de lechos de particulas de
cuarzo

A continuacion se presentan los resultados correspondientes al estudio del
proceso de densificacion por “tapping” de lechos monomodales y mezclas
binarias de particulas de cuarzo.

5.1.1. Lechos de polvos monomodales

En este apartado se estudia la densificacion por “tapping” de lechos
monomodales de particulas de cuarzo, determinando el efecto del
procedimiento de llenado y del tamafio medio de las particulas del polvo,
sobre la compacidad inicial y final del lecho resultante y sobre la cinética del
proceso.

5.1.1.1. Compacidad inicial

En la Tabla 5.1 se presentan los valores de la compacidad inicial, ¢y, de los
lechos obtenidos por los dos procedimientos de llenado utilizados (CLA vy
TV). Los valores de la compacidad corresponden al valor promedio de, al
menos, tres ensayos. En la Figura 5.1 se han representado estos valores, ¢,
en funcién del diametro de Sauter de cada fraccién granulométrica.

Tabla 5.1 Compacidad inicial, ¢, de lechos monomodales de particulas de cuarzo.
Ensayos de “tapping”.

Ref ds (um) ¢o (CLA) o (TV)
M1 25,0 0,349 0,326
M2 50,5 0,375 0,395
M3 61,9 0,415 0,426
M4 100,0 0,420 0,474
M5 140,0 0,434 0,480
M6 184,8 0,515
M7 302,1 0,485 0,560
M8 390,4 0,489 0,557

Se comprueba que, para ambos procedimientos de llenado, la compacidad
inicial del lecho resultante aumenta con el tamafo medio de la fraccion
granulométrica (didmetro de Sauter), siendo el efecto de esta variable menor
conforme se incrementa este ds, hasta alcanzar un valor practicamente
constante. Este comportamiento se debe a que la razén fuerzas de adhesion
superficiales entre particulas/fuerzas gravitatorias disminuye conforme
aumenta el tamano, tal y como ya se ha sefialado en el apartado 2.2.1.2.1 de
la introduccion y ha sido confirmado por numerosos autores 6471727374181
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Figura 5.1 Influencia del tamafio medio de las particulas y del procedimiento de llenado
sobre la compacidad inicial del lecho. Ajuste de los resultados a las ecuaciones
(5.2) y (5.3). Ensayos de “tapping”.

Asimismo se aprecia que los lechos preparados por tamizado vibrado (TV)
presentan compacidades mayores que los obtenidos por caida libre y
agitado (CLA), excepto para las fracciones de tamafio mas pequefo.
Ademas, puede observarse que la diferencia entre los valores de la
compacidad obtenidos por uno u otro procedimiento crece con el tamafo
medio de las particulas del lecho. Estos resultados son consistentes con los
obtenidos por otros investigadores‘”. Este comportamiento se debe
probablemente a que en el procedimiento de llenado por tamizado vibrado,
las particulas estan mas individualizadas y su energia en el momento de
impacto sobre la superficie del lecho es mucho mayor que en el otro
procedimiento (CLA). En consecuencia, se pueden producir por el
procedimiento de TV una mayor reordenacién de las particulas por rebote de
las mismas sobre la superficie del lecho que se esta formando y una posible
compactacion de la capa mas externa, tal y como sefala Santomaso®’. El
hecho de que estos fendmenos puedan producirse en mayor extensién
cuanto mayor sea el tamafo medio de las particulas, justificaria que las
diferencias de compacidad obtenidas entre uno y otro procedimiento
aumenten con dicha variable.
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A la vista de este comportamiento los resultados experimentales se han
tratado de ajustar mediante ecuaciones del tipo:

b~ 6,=G d’ &0

siendo ¢0* el valor asintético al que tiende la compacidad en cada casoy G y

n parametros empiricos. Las ecuaciones obtenidas (curvas de la Figura 5.1)
son:

Tamizado vibrado (TV)
0,58 —¢;" =2,4d.°% (5.2)
Caida libre y agitado (CLA)
0,53 - ¢5-* =d_°° (5.3)
Como puede comprobarse la correlacion es buena. Asimismo puede
apreciarse que el valor asintético de la compacidad inicial al que tiende el
lecho preparado por tamizado vibrado (0,58), es ligeramente mayor que el

del lecho preparado por CLA (0,53), y que el efecto del tamafio de particula
sobre la compacidad es también mayor para el procedimiento de TV.

0,7 -
0,6 -

0,5 1

0,4 1
&

0,3 A

0,2 4

0,1
¢TV EMCLA <Koerer(dss) OFeng(ds) A Vogt (dso)

0,0 T T T T T T T 1
0 100 200 300 400 500 600 700 800
d (um)

Figura 5.2 Comparacioén de los resultados obtenidos con los de otros investigadores.
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En la Figura 5.2 se representan conjuntamente los valores experimentales
obtenidos en este trabajo (Figura 5.1) y los correspondientes a los
experimentos realizados por otros investigadores empleando el mismo
material (cuarzo) pero utilizando procedimientos de preparaciéon del lecho
diferentes y fracciones granulométricas de amplitud ligeramente distintas.
Algunos de ellos caracterizan el tamafio medio de particula empleando dso 0
deo '¥""®2, otros”” emplean el diametro de Sauter (ds). Aunque se aprecian
pequefas diferencias en los valores obtenidos por unos y otros
investigadores, debido a los factores antes sefalados, la variacion de la
compacidad con el tamafo de particula sigue la misma tendencia en todos
ellos.

5.1.1.2. Compacidad final

En la Tabla 5.2 se presentan los valores de la compacidad inicial (¢y), final
(¢..) Y su cociente o indice de Hausner para las diferentes fracciones
granulométricas estudiadas y para los dos procedimiento de llenado (TV vy
CLA). Los valores de la compacidad corresponden a un promedio de, al
menos, tres medidas.

Tabla 5.2 Compacidad inicial (¢,), final (¢,) e indice de Hausner (IH) de fracciones
monomodales de cuarzo. Ensayos de “tapping”.

$o e H
ds(um)  CLA ™v CLA v CLA v
25,0 0,349 0,326 0,496 0,490 1,42 1,50
50,5 0,375 0,395 0,505 0,510 1,35 1,29
61,9 0,415 0,426 0,511 0,521 1,23 1,22
100,0 0,420 0,474 0,525 0,533 1,25 1,13
140,0 0,434 0,480 0,530 0,535 1,22 1,12
184,8 0,515 0,544 1,06
302,1 0,485 0,560 0,552 0,560 1,14 1,00
390,4 0,489 0,557 0,551 0,557 1,13 1,00

En la Figura 5.3 se representan los valores obtenidos de la compacidad final
del lecho en funcién del tamafo medio de las particulas para los dos
procedimientos de llenado. Se observa que la compacidad final del lecho
aumenta conforme lo hace el tamafio medio de la fraccion granulométrica.
Este efecto es menor conforme se incrementa el tamafio medio de la
particula, hasta alcanzar un valor practicamente constante. Asimismo se
aprecia que la compacidad final del lecho es practicamente independiente
del procedimiento que se utilizé para la preparacion inicial del lecho, ya que
durante el proceso de densificacion por “tapping” las estructuras porosas
iniciales formadas en ambos procedimientos se destruyen progresivamente
en cada impacto. En efecto, aunque los valores correspondientes al método
de llenado por caida libre y agitado son ligeramente menores a los obtenidos
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por el de tamizado vibrado, excepto para la fraccion de menor tamafio de
particula ensayada, ambos se encuentran dentro de la banda de error.

0,65 -

0,60 -

0,55 -

0w

0,50 -

0,45 -

¢TV mCLA

0,40 T T T T 1
0 100 200 300 400 500

ds (um)

Figura 5.3 Influencia del tamafio medio de las particulas y del procedimiento de llenado
sobre la compacidad final del lecho. Ajuste de los resultados a la ecuacion (5.4).
Ensayos de “tapping”.

A la vista de la Figura 5.3 los resultados experimentales se han tratado de
ajustar a una ecuacion unica del tipo de la (5.1). Ajustando por minimos
cuadrados los valores experimentales se obtiene:

0,58-¢, =0,44 d;o's (5.4)

la cual se ha representado en la Figura 5.3 en lineas continuas. Como era de
esperar, la ecuacién propuesta ajusta aceptablemente bien los resultados
experimentales.

En la Figura 5.4 se representan los valores de la Figura 5.3 junto a los
obtenidos por otros investigadores'®"'® que han estudiado también la
densificacion de lechos de cuarzo pero utilizando procedimientos
experimentales distintos, tales como vibracion y vibraciéon con carga. Se
aprecia que el valor de la compacidad final maxima obtenida en este estudio
coincide practicamente con la obtenida por el procedimiento de vibracion sin
carga. Dicho valor es notablemente inferior al que se obtiene aplicando
ademas una carga y al que corresponderia a un lecho monomodal de
particulas esféricas y lisas (0,64). Asimismo puede observarse que, al igual
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que ocurria con la compacidad inicial, la variacion de la compacidad final en
todos los trabajos sigue la misma tendencia.

0,70 -
0,65
A
0,60 -
N
< 0,55 1 @)

0,50
TV

0,45 - ECLA
A Koerner (vibrado con carga)
O Vogt (vibrado)

0,40 T T T T 1

0 200 400 600 800 1000

ds (um)

Figura 5.4 Comparacion de los resultados obtenidos con los de otros investigadores.

El hecho de que la compacidad final, ¢, dependa del tamafio de la particula,
aunque el efecto de esta variable, ds, sobre ¢. sea mucho mas pequefia que
lo era sobre ¢ (comparese ecuaciones (5.2) y (5.3) con (5.4)) se debe a que
en el proceso de densificacion seguido no es posible eliminar completamente
el efecto de las fuerzas superficiales de adhesion entre las particulas,
especialmente para las fracciones mas finas. En efecto, aumentando la
energia de cada impacto, haciendo vibrar el lecho con carga (Figura 5.4), se
consiguen lechos mas densos.

5.1.1.3. Indice de Hausner (IH)

En la Figura 5.5 se representan los valores del indice de Hausner en funcién
del tamafio medio de las fracciones de cuarzo para los dos procedimientos
de llenado utilizados.

Se aprecia que el indice de Hausner, IH, disminuye conforme aumenta el
tamano de las particulas, ds, hasta alcanzar un valor practicamente
constante. El efecto de dicha variable (ds) se va reduciendo a medida que se
incrementa su valor hasta practicamente anularse. Estos resultados son
consistentes con los encontrados en la bibliografiaeg’ 0.73
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Figura 5.5 Influencia del tamafio medio de las particulas y del procedimiento de llenado
sobre el indice de Hausner. Ajuste de los resultados experimentales a las
ecuaciones (5.5) y (5.6).

Como era de esperar, el indice de Hausner depende del procedimiento
seguido en la preparacién del lecho inicial, ya que éste influye sobre los
valores de la compacidad inicial, ¢o. Es de recalcar que los valores del indice
de Hausner correspondientes a los lechos de particulas mas gruesos (ds >
300 um) empleando el procedimiento de llenado por tamizado vibrado es
igual a la unidad, debido a que para estos lechos la compacidad inicial
alcanzada es tan alta que no se consigue mejorar en el proceso de “tapping”.
A la vista de los resultados de la Figura 5.5 y teniendo en cuenta las
relaciones existentes entre el tamafio medio de particulas de cada fraccion,
ds y las compacidades inicial y final (ecuaciones (5.2), (5.3) y (5.4)) los
valores experimentales del indice de Hausner (Tabla 5.2) y del tamafo
medio de particulas se han tratado de relacionar mediante ecuaciones del
mismo tipo a las citadas anteriormente. Para cada procedimiento de llenado
(TV o CLA) la relacién entre el indice de Hausner correspondiente (IHTV y
IH"") y el diametro de Sauter, ds, obtenidos son:

v 10,1
IHCA 115 = 12—’5 (5.6)

S
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Debido al marcado efecto que ejerce el procedimiento de llenado sobre la
compacidad inicial del lecho, ¢o, observado en este estudio (Figura 5.1) y
teniendo en cuenta la considerable influencia que ejercen las condiciones de
densificacion del lecho sobre su compacidad final, ¢., observada por otros
investigadores (Figura 5.4), se debe concluir que para que el indice de
Hausner, IH, sea util como medida de la fluidez el procedimiento
experimental a seguir debe estar perfectamente estandarizado. Asimismo se
confirma que, para polvos cohesivos, correspondientes en nuestro caso a las
fracciones granulométricas finas (ds < 100 um), el efecto del tamafio de
particula sobre el indice de Hausner es elevado, indicando que para estos
tamafios el indice de Hausner es muy sensible.

5.1.1.4. Cinética de densificacion por “tapping”

En la Figura 5.6 se han representado las curvas: compacidad del lecho de
particulas, ¢, frente al nimero de golpes, N, correspondientes a los polvos
M1, M5 y M8, empleando para cada polvo los dos procedimientos de
llenado. Cada punto representa la media aritmética de tres determinaciones.
Se han eliminado las barras de error para no complicar la representacion.

Se aprecia que con el aumento del nimero de golpes, N, la compacidad del
lecho, ¢ , aumenta de forma asintética hasta alcanzar un valor practicamente
constante, ¢,. Todas las curvas experimentales obtenidas presentan la
misma forma. Unicamente los lechos de particulas obtenidos con los polvos
mas gruesos (ds > 300 um) y empleando el procedimiento de llenado TV no
modifican su compacidad durante el proceso de “tapping” (¢=¢o). Asimismo,
puede observarse que las diferencias de compacidad debidas al
procedimiento de llenado utilizado se van reduciendo conforme aumenta el
numero de golpes, hasta anularse para N>500 golpes.

Con vistas a caracterizar el comportamiento del lecho de polvo durante su
densificacion, los resultados experimentales obtenidos se han tratado de
ajustar a las diferentes ecuaciones cinéticas descritas en la introduccién
(apartado 2.2.2), procurando establecer las posibles relaciones existentes
entre los parametros de ajuste de las ecuaciones cinéticas y el tamafio
medio de particula del polvo, ds. De este modo, se seleccionara el mejor
modelo cinético atendiendo a los siguientes criterios: bondad del ajuste,
numero de parametros de ajuste de cada ecuacién, significado fisico de
estos parametros cinéticos y relaciones entre estos ultimos y el tamafio
medio de particula del polvo, ds.

Debido a que la mayor parte de la densificacion del polvo sucede en los
estados iniciales del proceso (N << 100), para analizar con mayor detalle la
capacidad de ajuste de las distintas ecuaciones, fundamentalmente en esta
fase del proceso, se utilizara una representacion de tipo semilogaritmico
(Figura 5.7).
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Figura 5.6 Evolucion de los valores experimentales de la compacidad de los lechos con el

numero de golpes.
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Figura 5.7 Evolucién de los valores experimentales de la compacidad con el nimero de

golpes, N (coordenadas semilogaritmicas).
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5.1.1.4.1. Ecuacion de Kawakita

Los resultados obtenidos en todos los experimentos de densificacion se han
ajustado a la ecuacion de Kawakita, en su forma lineal (ec. (2.18)). De forma
general se ha comprobado que, si bien los resultados se ajustan
aceptablemente a lineas rectas (Figura 5.8), los valores de la compacidad
calculada a partir del ajuste se desvian significativamente de los valores
experimentales, especialmente para bajos valores de N (Figura 5.9), tal
como ya se indicé en el apartado 2.2.2.1.

10000 -

AM1T mM5 M8

8000 -

6000 -

N/Cy

4000 -

2000 ~

0 T T T T 1
0 200 400 600 800 1000

N (golpes)

Figura 5.8 Ajuste de los datos experimentales al modelo de Kawakita, para las tres
fracciones de particulas de cuarzo preparadas por CLA.

En la Figura 5.10 se han representado los valores de los parametros
cinéticos “a” y “b” obtenidos, frente al tamafio medio de particula del polvo,
ds.
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Figura 5.9 Variacién de los valores experimentales de la compacidad con el numero de
golpes. Ajuste de los datos experimentales de acuerdo con el modelo de
Kawakita, para las tres fracciones de cuarzo preparadas por CLA.
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Figura 5.10 Variacion de valores de los parametros cinéticos de la ecuacion de Kawakita
(ec. 2.18) con los del tamano de las particulas. Ajuste de los valores de “a” a
las ecuaciones (5.7) y (5.8).
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Se confirma que el parametro “a”, denominado “compactabilidad” por
Kawakita (apartado 2.2.2.1) disminuye conforme se incrementa el tamafio
medio de particula del polvo, ds, de forma muy parecida a como lo hace el
indice de Hausner (Figura 5.5). Asimismo, también se aprecia el marcado
efecto que ejerce el tipo de llenado sobre los dos parametros cinéticos,
especialmente sobre el parametro “a” y para las fracciones mas gruesas
(ds>100 um). En efecto, cuando se utiliza el procedimiento de llenado CLA,
incluso con polvos gruesos y, por tanto, muy poco cohesivos, el lecho de
particulas inicial resultante contiene abundantes bdvedas, huecos y poros
grandes facilmente eliminables, cuyo volumen apenas depende del tamafio
de particula del polvo. En consecuencia, el efecto de ds sobre “a” puede
describirse mediante una ecuacion del tipo:

47

Este valor asintético de a=0,11 se relaciona con la porosidad inicial que
siempre se genera debido al tipo de llenado y que se elimina durante el
proceso. En cambio, al emplear el otro procedimiento de llenado (TV), se
consigue un lecho inicial de particulas cuya porosidad eliminable durante el
proceso (bovedas, huecos y poros mas grandes) disminuye gradualmente
conforme se incrementa el tamafo medio de particula, hasta anularse para
valores de ds>200 um. En consecuencia, la variacion de “a” con ds que mejor
describe este comportamiento es:

a=0,8-0,15Ind, (5.8)

En lo que respecta al parametro “b” y a su variacion con ds, el
comportamiento observado en este trabajo es exactamente el contrario al
que se cita en la bibliografia'®'%®, Esta controversia parece deberse a que la
densificacion del lecho, en algunos estudios'®, se ha realizado empleando
un numero de golpes mucho mas pequefo, N<50, que el utilizado en este
trabajo. En otros casos'®, la causa mas probable tal vez sea el poco peso
que se da en el ajuste a los valores experimentales correspondientes a N
elevados.

5.1.1.4.2. Ecuacion de Heckel modificada

Al ajustar los valores experimentales de ¢ y N, correspondientes a los
diferentes experimentos de densificacion, a la ecuacion (2.22), dejando
unicamente como parametros de ajuste S y N* se ha comprobado que, para
algunos experimentos, el acuerdo entre los valores de ¢ experimentales y los
calculados es bastante bueno (Figura 5.11). En cambio, en la mayoria de los
casos, especialmente en el tramo de la curva correspondiente a valores de N
pequefios e intermedios, el ajuste es bastante malo, lo que esta de acuerdo
con la bibliografia*® ** 4°
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Figura 5.11 Variacién de los valores experimentales de la compacidad del lecho con N.
Ajuste de los datos experimentales a la ecuacion de Heckel modificada, para
las tres fracciones de cuarzo preparadas por CLA.
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Figura 5.12 Variacién de los parametros S y N* con el tamainio de las particulas.
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En la Figura 5.12 se han representado los valores de los parametros S y N*
obtenidos frente al tamafio medio de particula del polvo, ds, De acuerdo con
los resultados obtenidos por distintos investigadores'® '™ "°' no ha sido
posible establecer ninguna relacion entre estos pardametros y ds.

5.1.1.4.3. Ecuacion de Knight

Al ajustar los resultados experimentales a la ecuacion (2.24), dejando
unicamente como parametros de ajunte B y N*, se ha comprobado que, en
todos los casos, los valores de ¢ calculados para valores de N grandes son
siempre apreciablemente menores a los experimentales. Ademas, en
algunos casos la falta de ajuste también se observa incluso en el tramo de la
curva correspondiente a valores de N pequefos (Figura 5.13).

En vista de ello se procedié a repetir los ajustes, afadiendo ¢,, como tercer
parametro de ajuste. Se comprobd que la introduccién de un parametro mas
mejoraba considerablemente el ajuste (Figura 5.14). No obstante, aun asi, el
empleo de esta ecuacion supone varios problemas.

El primero, ya comentado en la introduccién (apartado 2.2.2.5), deriva del
hecho de que los valores de ¢., obtenidos son, en general, muy superiores a
los experimentales, especialmente para valores de ds elevados (Figura 5.15),
llegando, en casos extremos, a ser mayores que el valor correspondiente a
un empaquetamiento de esferas ideales (¢ = 0,64), lo cual es injustificable
fisicamente. El segundo problema radica en la imposibilidad de justificar de
forma logica la variacion que sigue el pardmetro B con ds (Figura 5.16).
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Figura 5.13 Variacién de los valores de la compacidad del lecho con los de N. Ajuste de
los datos experimentales a la ecuacién de Knight con dos parametros (B y N*),
para las tres fracciones de cuarzo preparadas por CLA.

0,60 -
0,55 -
050

=045 -
0,40 -

0,35 4
AM1 mM5 M8

0,30 \ \ \

1 10 100 1000
N + 1 (golpes)

Figura 5.14 Variacién de los valores de la compacidad del lecho con los de N. Ajuste de
los datos experimentales a la ecuacion de Knight con tres parametros (B, N*y
@-), para las tres fracciones de cuarzo preparadas por CLA.

113



5. Resultados y Discusion

0,75

0,70 -

0,65 -

0,60 -

e

0,55 -

0,50 -

0,45 - TV O Experimental O Obtenido en el ajuste
CLA o Experimental B Obtenido en el ajuste

0,40 T T T T 1
0 100 200 300 400 500

ds (um)

Figura 5.15 Variacién de los valores de ¢.. con los del tamario de las particulas.

1000 100
mCLA
oTv
100 - ®CLA
otV T10
10 -
@ +1
1 4
40,1
01 -
0,01 ‘ ‘ ‘ ‘ 0,01
0 100 200 300 400 500

ds (um)

Figura 5.16 Variacién de los valores de By N* con los del tamano de las particulas.
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5.1.1.4.4. Ecuacion cinética propuesta

El acuerdo entre los valores de compacidad calculados a partir de las
ecuaciones (2.37) y (2.38) y los obtenidos experimentalmente en todos los
casos es muy bueno, tal como se aprecia en la Figura 5.17. En ésta se han
representado los resultados correspondientes a los tres experimentos
diferentes de “tapping” utilizados en la Figura 5.9, la Figura 5.11, y la Figura
5.13, para comparar la calidad de ajuste de las diferentes ecuaciones.

0,60 +
0,55 -
0,50 p
< 0,45 -
0,40 -

0,35 4
AM1 mM5 o M8

0,30 ‘ ‘ ‘
1 10 100 1000
N + 1 (golpes)

Figura 5.17 Variacion de los valores de la compacidad con los de N. Ajuste de los datos
experimentales al modelo propuesto, ecuaciones (2.37) y (2.38), para las tres
fracciones de cuarzo preparadas por CLA.

En la Figura 5.18 y la Figura 5.19 se han representado los resultados de los
12 experimentos de “tapping” distintos realizados, en la forma: grado de
avance de la densificacion, &, frente al logaritmo del nimero de golpes, N. Se
comprueba que, en general, la ecuacion cinética propuesta (curvas
continuas) describe muy bien el proceso de densificacion. En la Figura 5.20
se han representado frente al tamafio medio de particula del polvo, ds, los
valores experimentales del &4, que representa, como ya se ha indicado en
el apartado 2.2.2.6, la fraccion de porosidad inicial que ha sido eliminada en
el proceso de densificacion. Como era de esperar, la variacion de £, con
ds, para los dos procedimientos de llenado, es analoga a la que sigue con ds
el parametro “a”, la compactabilidad segun Kawakita, y que representa la
contraccion volumeétrica maxima del lecho, correspondiente a N=« golpes
(Figura 5.10). En efecto, los dos parametros dependen de forma muy
parecida de la compacidad inicial, ¢, y de la final, ¢.,, del lecho.
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0,5

0,4

0,3 -

0,2 1

0,14

AM1 ®M2 XxM3 mM5 & M8y M7

0,0 T T 1

1 10 100 1000
N + 1 (golpes)

Figura 5.18 Comprobacién del modelo propuesto (ec. (2.37)) para los lechos preparados
por CLA.

0,6 4
AM1 OM2 ¥M3 xM4 OM5 + M6

1 10 100 1000
N + 1 (golpes)

Figura 5.19 Comprobacién del modelo propuesto (ec. (2.37)) para los lechos preparados
por TV.
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0,6
OCLA mTV
0,0 T T T 1
0 100 200 300 400 500

ds (um)

Figura 5.20 Variacién de los valores de .« con los del tamafio de las particulas.

Al representar los valores de los parametros de ajuste obtenidos: f, Ny y N,
frente al tamafio medio de particula de los polvos, ds, (Figura 5.21, Figura
5.22 y Figura 5.23) se comprueba que los valores de estos parametros
cinéticos, cuyo significado fisico es sencillo, varian de una forma también
sencilla con esta caracteristica del polvo. En efecto, el pardmetro f (Figura
5.21) que representa la fraccién de densificacion que se produce por el
mecanismo de eliminacion de bévedas o grandes poros, disminuye conforme
aumenta el tamafo medio de las particulas. Este comportamiento se
relaciona con las caracteristicas del empaquetamiento de las particulas en el
lecho antes del inicio del “tapping” y con la influencia que sobre éste ejercen
el tamafo de particula y el tipo de llenado. Cuando se utiliza el
procedimiento de llenado CLA siempre, incluso para los polvos mas gruesos,
se obtienen lechos con un volumen significativo de bévedas, huecos o poros
grandes facilmente eliminables, por lo que la variacién de f con ds debe
tender asintéticamente a un valor constante. Esta tendencia queda
matematicamente bien descrita mediante la ecuacion.

f-0,56 :_7;105 (5.9)

S

En cambio, cuando se emplea el otro procedimiento de llenado, TV, el
volumen de este tipo de poros facilmente eliminable se va reduciendo
progresivamente conforme aumenta el tamafio de particula del polvo hasta
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5. Resultados y Discusion

anularse para valores de ds<300 um. En consecuencia, la variacion de f con
ds se ha ajustado bien, en este tramo, a una ecuacion lineal del tipo:

f=1-4.10"d, (5.10)

Asimismo, se comprueba que, excepto para valores de tamano de particula
pequefios, ds <60-70 um, el procedimiento CLA conduce a lechos mas
porosos y con un volumen de huecos y bdévedas también mas alto que el
procedimiento TV.

1,0
OCLA mTV
0,8 A
O
0,6
] O
0,4 -
0,2 -
0,0 T T T T 1
0 100 200 300 400 500

ds (um)

Figura 5.21 Evolucion de los valores del parametro f con los del diametro de Sauter de las
particulas. Ajuste de los valores obtenidos a las ecuaciones (5.9) y (5.10).

En lo que respecta a N4, que representa el numero de golpes al que ya se ha
eliminado el 63% de los poros o huecos grandes (apartado 2.2.2.6), en la
Figura 5.22 se aprecia que dicho parametro disminuye conforme aumenta el
tamafio de particula, tendiendo de forma asintética a valores practicamente
constantes, para valores del tamafio medio particula grandes. El hecho de
que las curvas N; vs. dg correspondientes a los dos tipos de llenado se
crucen para valores de ds proximos a 60-70 uym, analogamente a como lo
hacian las curvas f vs. ds y las &qax VS. ds parece indicar una cierta relacion
entre la estructura de poros del lecho inicial y la velocidad a la que éstos se
eliminan. En efecto, para los polvos mas finos (ds < 60-70 pm) el
procedimiento de llenado TV conduce a un lecho de particulas mas poroso,
que contiene un volumen mayor de boévedas, huecos y poros grandes
(menor ¢o y f mas alto), que el que se obtiene mediante el proceso CLA, lo
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que ralentizaria la eliminacién este tipo de porosidad (el valor de N4 es mas
alto).

15
OCLA mTV
12 ~
9 4
3
6 4
O T
3 4
O T T T T 1
0 100 200 300 400 500

ds (um)

Figura 5.22 Variacién de los valores de N; con los del tamano de las particulas. Ajuste de
los valores obtenidos a las ecuaciones (5.11) y (5.12).

La influencia del tamafo medio de particula sobre N, puede describirse bien,
para los procedimientos de llenado CLA y TV, mediante las ecuaciones
respectivas:

150
ds
2
N1—2,3:? (5.12)

El parametro N, que representa el valor del numero de golpes al que se ha
completado el 63% de la densificacién por el segundo mecanismo, al igual
que N4, también disminuye de forma asintética con el tamafio medio de
particula (Figura 5.23), pero a diferencia de este ultimo, su valor, como era
de esperar, ya que caracteriza a la eliminacion de la porosidad ultima y mas
fina, no se ve practicamente afectado por el procedimiento empleado en
preparar el lecho inicial del polvo.
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Los resultados, para ambos tipos de experimentos, se han ajustado bien a la
ecuacion:

3400 (5.13)

N, —125 =

s

350 -

OCLA mTV
300 +

250 ~

N

200 +

150 ~

100 T T T T 1
0 100 200 300 400 500

ds (um)

Figura 5.23 Variacion de los valores de N, con los del diametro de Sauter de las
particulas. Ajuste de los valores obtenidos a la ecuacion (5.13).

En las figuras 8.5 y 8.6 del Apéndice 8.6 se han representado, para todos los
experimentos de densificacion, junto a los valores experimentales de ¢ los
calculados, utilizando para su estimacion las relaciones entre los parametros
f, Ny y N, y ds dadas por las ecuaciones (5.9) a (5.13). Como puede
comprobarse, el acuerdo entre los resultados experimentales y los
calculados es muy bueno.

120



5. Resultados y Discusion

5.1.2. Lechos de polvos bimodales

En este apartado se estudia la densificacion por “tapping” de lechos de
polvos bimodales de particulas de cuarzo, determinando el efecto de la
composicion de la mezcla, X, y del tamano de cada una de las fracciones,
ds, sobre la compacidad inicial, ¢o, y final, ¢., del lecho y sobre la cinética del
proceso.

En numerosos trabajos de investigacion'®'®*'®"° se ha puesto de

manifiesto que cuando se manipulan lechos con particulas de tamafo
distinto, como es el caso de las mezclas binarias, éstas pueden segregarse
con facilidad. Este fenédmeno se ve favorecido por la fluidez del polvo y por la
vibracién del lecho. La segregacion de las particulas condiciona la
compacidad del lecho y, puesto que el objetivo de este trabajo no es estudiar
este fendmeno, para tratar de minimizarlo o incluso eliminarlo, se ha utilizado
unicamente como procedimiento de llenado el de caida libre y agitado.

5.1.2.1. Compacidad inicial

A partir de las fracciones granulométricas monomodales M1, M5 y M8 se han
obtenido tres series de mezclas binarias mezclando dos a dos cada una de
estas fracciones. Dentro de cada serie se han preparado cuatro mezclas de
diferente composicion expresadas en la forma de fraccion masica, X, (o
volumétrica ya que la densidad es constante) del componente mas grueso.

En la Tabla 5.3 se presentan los valores experimentales de la compacidad
inicial, ¢o, de todos los lechos estudiados. Los valores de la compacidad
corresponden a la media aritmética de, al menos, tres ensayos.

En la Figura 5.24, la Figura 5.25 y la Figura 5.26 se representan para cada
serie los valores del volumen inicial especifico del lecho, 1/¢,, frente a la
composicién de la mezcla, X. En lineas discontinuas se representan los
ajustes lineales por minimos cuadrados de los puntos experimentales y, en
lineas continuas, el comportamiento del lecho para el caso de mezcla ideal y
de no mezcla (apartado 2.2.1.2.5).

Tabla 5.3 Compacidades iniciales, ¢, de lechos bimodales. Ensayos de “tapping”.

X 0,0 0,2 0,4 0,6 0,8 1,0
M1+M8

do 0,349 0,415 0,481 0,557 0,569 0,489

X 0,0 0,2 0,4 0,6 0,8 1,0
M1+M5

do 0,349 0,368 0,427 0,489 0,465 0,434

X 0,0 0,2 0,4 0,6 0,8 1,0
M5+M8

do 0,434 0,489 0,509 0,546 0,534 0,489
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4,0
3,0
ik
£ 20 - P 4
-— - * = =
1,0 -
"Tapping"
0,0
0,0 0,2 04 0,6 0,8 1,0
X

Figura 5.24 Variacién de los valores del volumen inicial especifico del lecho con los de la

composiciéon, para las composiciones del sistema M1+M8. Ensayos de

“tapping”.

4,0

3,0 -

1,0

"Tapping"

0,8 1,0

0,6

0,0
0,2

0,0

0.4

Figura 5.25 Variacién de los valores del volumen inicial especifico del lecho con los de la

composiciéon, para las composiciones del sistema M1+M5. Ensayos de

“tapping”.
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4,0

3,0
<20 RS-, T ===
o~ - Ak

1,0

"Tapping"
0,0 T T T T
0,0 0,2 0,4 0,6 0,8 1,0

Figura 5.26 Variacion de los valores del volumen inicial especifico del lecho con los de la
composiciéon, para las composiciones del sistema M5+M8. Ensayos de

“tapping”.

Se comprueba que para los tres sistemas binarios estudiados, las curvas
volumen inicial especifico (1/¢g) vs. composicion (X) se ajustan
aceptablemente bien a lineas rectas de pendiente menor que la
correspondiente a la mezcla ideal pero mayor que la que corresponderia a
un sistema completamente segregado o de no mezcla, tal y como se ha
supuesto en la introduccién.

Asimismo se aprecia que conforme aumenta la diferencia de tamafios
medios entre los dos componentes, la variacion del volumen especifico del
lecho con la composicidén, se aproxima mas al correspondiente a la mezcla
ideal, especialmente para valores de la composicion, X, inferiores a la que se
obtiene la maxima compacidad del lecho, X,. Estos resultados son
consistentes con los obtenidos por otros investigadores % ¥ %2,

A la vista de la Figura 5.24, la Figura 5.25 y la Figura 5.26 para cada sistema
binario se han calculado los valores del factor de eficacia de la mezcla, ¢y,
definido mediante la ec. (2.4) ajustando a la ecuacion (2.10) los resultados
experimentales correspondientes a las composiciones X =0, 0,2, 0,4y 0,6 (X
< Xm), utilizando, ademas, la ecuacién (2.11). Para valores de X = 0,8 y 1,0
(X > Xn), se ha calculado el factor de eficacia de la mezcla, ¢y", empleando
las ecuaciones (2.13) y (2.15). En la Tabla 5.4 se presentan estos
resultados.
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Tabla 5.4 Valores de los factores de eficacia, @o y @, y de la razén de tamarios, dsF/dsG,
para los tres sistemas binarios. Ensayos de “tapping”.

Sistema binario Razon de tamafios Factor de eficacia  Factor de eficacia
(ds‘/ds®) para X<Xn (¢o) para X>X, (¢o”)
M1+M8 0,064 1,00 0,79
M1+M5 0,179 0,73 0,56
M5+M8 0,357 0,56 0,48

Se aprecia que para los tres sistemas binarios estudiados el factor de
eficacia obtenido para el tramo X > X, al que corresponde un porcentaje
pequefo de particulas finas, es sensiblemente menor que el del tramo X<X,,.
Dicho fenémeno se debe probablemente a que las particulas pequefas se
adhieren a la superficie de las mas grandes lo que provoca una dilatacion de
la estructura del lecho, tal y como se esquematiza en la Figura 2.8 y se
sugiere en la bibliografia consultada®®**.

Asimismo se aprecia que la diferencia entre los factores de eficacia, ¢o y ¢o,
es menor para el sistema M5+M8 en el que el componente mas fino (M5)
posee un tamafio medio mayor que el correspondiente a las otras dos series
(M1), lo que corrobora la explicacion anterior, ya que cuanto menos cohesivo
sea el polvo correspondiente a la fraccidon mas fina, en menor medida se
dard el fenébmeno antes sefialado.

Por otro lado, el factor de eficacia aumenta hasta alcanzar el valor de 1
conforme se incrementa la diferencia de tamafios de los dos componentes
de las series o la relacién de diametros, dsF/dsG, disminuye, lo cual esta de
acuerdo con el efecto que ejerce dicha variable (dsF/dSG) sobre la
compacidad del lecho descrito en la bibliografia ™ ™ #°,

Los valores experimentales de los factores de eficacia, 80
tratado de relacionar con la razén de tamafios, dsF/ds ,

ecuacion del tipo:
di Y
09, =1-| —=
Py O Qg [dS\J

En la selecciéon de dicha ecuacién se ha tenido en cuenta, ademas de la
bondad del ajuste, que cumpliese dos condiciones. La primera que para
valores pequefios de la razén de tamanos, el factor de eficacia fuese 1, ya
que para estas condiciones el sistema debe comportarse como ideal. La
segunda que, cuando el tamafio de los dos componentes es muy parecido,
el factor de eficacia debe tender a 0.

Yy @0, se han
mediante una

(5.14)

En la Figura 5.27 se representan los valores de los factores de eficacia, @q ¥y
¢o’, frente a la razén de tamafios, dsF/dSG, de los componentes de la mezcla.
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Las lineas continuas representan las ecuaciones de ajuste de los valores a la
ec. (5.14). El valor de n obtenido para el factor de eficacia correspondiente al
tramo X < X, (po) es de 1, mientras que el correspondiente a ¢y" de 0,5.

1,00 1
e O6%

0,75 + m
.51 =
o 0,50 - 0
g

0,25 +

"Tapping"
0,00 \ T ‘ ‘
0,0 0,2 04 0,6 0,8 1,0

dF/dg®

Figura 5.27 Variacién de los valores de los factores de eficacia, ¢, y @o,, con los de la
razén de tamarios, ds/ds°. Ajuste de los resultados obtenidos a la ecuacion
(5.14). Ensayos de “tapping”.

A partir de las ecuaciones (2.10) y (2.12) de la introduccion, de la ec. (5.3)
del apartado 5.1.1.1 (que permite calcular la compacidad inicial de cada
fraccion monomodal, ¢o" ¢ ©, a partir del valor de ds) y de la ec. (5.14)
tomando como n = 1, se han calculado los valores de ¢, para el tramo X <
Xm- Del mismo modo se calculan los valores de ¢y para el tramo X > X
(ecuaciones (2.13) y (2.15) de la introduccion, ec. (5.3) del apartado 5.1.1.1y
considerando n = 0,5 en la ec. (5.14)). En la Figura 5.28 se comparan los
valores de ¢, obtenidos experimentalmente y los calculados. Como puede
comprobarse el acuerdo entre ambos es bueno. Siendo bajas, las mayores
discrepancias corresponden a composiciones cercanas a X, debido a que la
forma en la que varia la compacidad con la composicion de las mezclas es,
en realidad, una curva y, en este trabajo, por simplicidad, se ha aproximado
a dos lineas rectas.
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0,80
¢M1+M8 @M1+M5 A M5+M8
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"Tapping"
0,20 \ \
0,20 0,40 0,60 0,80
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Figura 5.28 Comparacion de los resultados experimentales, (@)experiments CON los
calculados mediante las ecuaciones (2.10) y (2.13), (¢o)modeto- Ensayos de
“tapping”.

5.1.2.2. Compacidad final

En la Tabla 5.5 se presentan los valores de la compacidad final, ¢.,, del lecho
para los diferentes polvos estudiados; se incluyen los valores de la
compacidad inicial, ¢o, y del indice de Hausner, IH. Los valores de la
compacidad son la media aritmética de, al menos, tres ensayos.

Siguiendo el mismo procedimiento que en el apartado anterior, en la Figura
5.29, la Figura 5.30 y la Figura 5.31 se representan, para los tres sistemas
binarios estudiados, la variacién del volumen final especifico del lecho, 1/¢..,
en funcién de la composicién de la mezcla, X.

En general se aprecia que el comportamiento de los lechos de polvo una vez
compactados se aproxima mucho mas al ideal que el de lechos resultantes
de la operacion de llenado, descritos anteriormente. En efecto, para el
sistema M1+M8 (Figura 5.29) en el que el tamafio de las fracciones es el
mas diferente, la variacion que sigue el volumen especifico con la
composicién coincide con el comportamiento ideal. Para los otros dos
sistemas, con relaciones de tamafo mas parecidas, el comportamiento,
aunque no es el ideal, se aproxima mucho mas que en el caso de la
compacidad inicial, como puede comprobarse si se comparan la Figura 5.25
y la Figura 5.26 con la Figura 5.30 y la Figura 5.31 respectivamente.
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Tabla 5.5 Valores de ¢., ¢ e IH correspondientes a los polvos estudiados. Ensayos de
“tapping”.

0,0 0,2 0,4 0,6 0,8 1,0

0,349 0,415 0,481 0,557 0,569 0,489

0,496 0,555 0,619 0,707 0,689 0,551

1,42 1,34 1,29 1,27 1,21 1,13

0,0 0,2 0,4 0,6 0,8 1,0

0,349 0,368 0,427 0,489 0,465 0,434

0,496 0,527 0,592 0,644 0,606 0,530

1,42 1,43 1,39 1,32 1,30 1,22

0,0 0,2 0,4 0,6 0,8 1,0

0,434 0,489 0,509 0,546 0,534 0,489

0,530 0,569 0,605 0,641 0,637 0,551

1,22 1,16 1,19 117 1,19 1,13

0,5 1

"Tapping"
0,0 T T T T T T T T T

0,0 0,1 0,2 0,3 0,4 0,5 0,6 0,7 0,8 0,9 1,0
X

Figura 5.29 Variacion de los valores del volumen final especifico del lecho con los de la
composicion, para las composiciones del sistema M1+M8. Ensayos de

“tapping”.
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Figura 5.30 Variacién de los valores del volumen final especifico del lecho con los de la
composiciéon, para las composiciones del sistema M1+M5. Ensayos de

“tapping”.

3,0

2,5

0,5 4
"Tapping"

0,0 T T T T T T T T T
0,0 0,1 0,2 0,3 0,4 0,5 0,6 0,7 0,8 0,9 1,0

Figura 5.31 Variacion de los valores del volumen final especifico del lecho con los de la
composiciéon, para las composiciones del sistema M5+M8. Ensayos de

“tapping”.
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En la Tabla 5.6 se detallan los valores de los factores de eficacia
correspondientes al tramo de composicion X < X, (¢-) y de X > X, (9-),
para los tres sistemas estudiados.

Tabla 5.6 Valores de los factores de eficacia, ¢,y ¢, y de la razén de tamanos, dsF /dsG ,
para los tres sistemas binarios. Ensayos de “tapping”.

Sistema Razon de tamafnos Factor de eficacia Factor de eficacia
binario (ds"/ds®) para X<Xm (¢-) para X>X, (¢-)
M1+M8 0,064 0,99 0,99
M1+M5 0,179 0,75 0,70
M5+M8 0,357 0,69 0,60

Como era de esperar, para cada sistema los valores son mas altos que los
calculados a partir de los valores de la compacidad inicial (Tabla 5.4).
Ademas, para cada sistema binario, los valores del factor de eficacia
correspondientes a uno y otro tramo son practicamente iguales, si se tiene
en cuenta el error experimental. Esto viene a corroborar que la causa de las
diferencias en estos factores calculados para las compacidades iniciales, ¢q
Yy ¢o, era la adhesién de las particulas mas pequefias a la superficie de las
grandes. En efecto, durante el proceso de densificacion muchas de estas
particulas pequefas deben despegarse de las mas grandes, pasando a
ocupar los huecos entre éstas lo que se traduce en que los factores de
eficacia de uno y otro tramo tiendan a igualarse y sean mayores que los
correspondientes al lecho inicial.

Analogamente a como se hizo en el apartado anterior y a la vista de los
resultados de la Tabla 5.6, los valores de ¢.. ¥y 9. Se han ajustado a la ec.
(5.14), resultando un buen ajuste con un valorde n = 1.

A partir de las ecuaciones (2.10) y (2.12) de la introduccién, la ec. (5.4) del
apartado 5.1.1.2 (que permite calcular la compacidad final de cada fraccion
monomodal (c|>wF° G) a partir del valor de ds) y la ec. (5.14) tomando como n =
1, se han calculado los valores de ¢.. para el tramo X < X;,. Del mismo modo
se calculan los valores de ¢. para el tramo X > X,. (ecuaciones (2.13) y
(2.15) de la introduccion, ec. (5.4) del apartado 5.1.1.2 y considerando n = 1
en la ec.(5.14)). En la Figura 5.32 se comparan los valores de ¢.. obtenidos
experimentalmente y los calculados. Como puede comprobarse el acuerdo
entre ambos es bueno. Al igual que en el caso de la compacidad inicial, las
mayores discrepancias, aun siendo bajas, corresponden a composiciones
cercanas a Xp,.
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Figura 5.32 Comparacion de los resultados experimentales (@u)experimentai CON lOS
calculados mediante las ecuaciones (2.10) y (2.13), (@=)modeto- Ensayos de
“tapping”.

5.1.2.3. Indice de Hausner

En la Figura 5.33 se ha representado la variacién que sigue el indice de
Hausner, IH, de las mezclas analizadas con su composicion, X. En la misma
se han delimitado las zonas que caracterizan el comportamiento de los
materiales, de acuerdo con la clasificacion recogida en la introduccion (Tabla
2.3). Se aprecia que el indice de Hausner disminuye, de forma practicamente
lineal con la composicion, X. Para todo el intervalo de composiciones los
mayores valores del indice de Hausner, y por tanto los polvos con menor
fluidez, corresponden a las mezclas M1+M5, los de fluidez intermedia a las
mezclas M1+M8 y los de mayor fluidez son los que se han obtenido con las
fracciones de mayor tamario (M5+M8).

Asimismo se aprecia que soélo los polvos que contienen una elevada
proporcion de la fraccion mas fina estudiada (mas del 80% de M1), pueden
considerarse cohesivos, de acuerdo con esta clasificacion. Por el contrario,
todas las mezclas obtenidas por combinacion de las fracciones mas gruesas
(M5+M8) presentan un flujo libre. EI comportamiento del resto de las
mezclas puede considerarse intermedio o de transicion.
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Figura 5.33 Evolucion de los valores del indice de Hausner con los de la composicién de
las mezclas.

Analogamente a como se hizo en el apartado 5.1.1.3, en la Figura 5.34, se
han representado los valores experimentales del indice de Hausner (IH)
obtenidos para todas las mezclas frente al diametro medio superficial de
Sauter (ds), calculado de acuerdo con la ec. (4.3). En la misma se han
representado también los resultados obtenidos siguiendo el mismo
procedimiento de llenado (CLA) para los polvos monomodales que se
detallan en la tabla 5.2.

Se comprueba que todos los resultados se ajustan muy bien a una Unica
curva, lo que indica que el diametro medio superficial para los polvos de la
misma naturaleza, independientemente de que sean mezclas o no,
determina el indice de Hausner y, en consecuencia, la fluidez.
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Figura 5.34 Variacion de los valores del indice de Hausner con el didmetro de Sauter.
Ajuste de los valores experimentales a la ecuacién (5.15).

La relacién entre el indice de Hausner (IH) y el diametro de Sauter (ds)
obtenida por ajuste de todos los valores experimentales ha sido:

7.4
H-115=-= (5.15)

S

Al comparar esta ecuacion con la ec. (5.6), obtenida para los lechos
monomodales, se comprueba que el valor asintético de ambas es el mismo
(1,15). En cambio, al introducir nuevos valores en el ajuste, el otro parametro
de la ecuacion ha disminuido sensiblemente, de 10,5 a 7,4 um.

5.1.2.4. Cinética de densificacion por “tapping”

A la vista de los resultados obtenidos en el apartado 5.1.1.4, los resultados
de los experimentos de densificacion correspondientes a las tres series de
mezclas binarias (M1+M8), (M1+M5) y (M5+M8) se han ajustado a la
ecuacion (2.37), representativa del modelo cinético propuesto. Como puede
comprobarse en la Figura 5.35, la Figura 5.36 y la Figura 5.37 el acuerdo
entre los valores experimentales y los calculados utilizando las ecuaciones
(2.37) y (2.38) es muy bueno, al igual que ocurria en el caso de polvos
monomodales.
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Figura 5.35 Variacién de los valores de la compacidad con el nimero de golpes. Ajuste de

los datos experimentales al modelo propuesto (ecuaciones (2.37) y (2.38)) para
las mezclas M1+M8.
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Figura 5.36 Variacién de los valores de la compacidad con el nimero de golpes. Ajuste de

los datos experimentales al modelo propuesto (ecuaciones (2.37) y (2.38)) para
las mezclas M1+MS5.
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Figura 5.37 Variacién de los valores de la compacidad con el nimero de golpes. Ajuste de
los datos experimentales al modelo propuesto (ecuaciones (2.37) y (2.38)) para
las mezclas M5+M8.

En la Figura 5.38 se representan, frente a la composicion de la mezcla, X,
los valores de la fraccion de porosidad inicial eliminada durante la
densificacion, &, obtenidos a partir de los valores experimentales de ¢g Y ¢,
empleando la ecuacion 2.38.

Como era de esperar, los valores de &, correspondientes a las mezclas son
siempre mayores que los de los componentes individuales. Asimismo, los
valores maximos de estas curvas se presentan para valores de la
composicion de la mezcla, X,,, a los que el lecho alcanza la maxima
compacidad, tanto inicial, ¢, como final, ¢.. Este comportamiento es
consecuencia del efecto que ejerce la composicion de la mezcla sobre la
compactacion del lecho, tratado en el apartado anterior.
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Figura 5.38 Variacion de los valores de ¢, con la composicién de la mezcla para los tres
sistemas binarios estudiados.

En la Figura 5.39 se representa, frente a la composicion de las mezclas, X,
los valores del parametro de ajuste f, representativo de la fraccion de la
densificacion total que se desarrolla por el primer mecanismo y que se
asocia con la eliminacién temprana y completa de los huecos, poros grandes
y bovedas. Se aprecia que f varia de forma aproximadamente lineal con la
composicién. Unicamente para la mezcla (M1+M8) y para valores de X
pequefos, los valores de f se desvian significativamente de la linealidad. A la
vista de los resultados obtenidos para polvos monomodales (apartado
5.1.1.4) los valores de f se han representado frente a los valores de los
didmetros de Sauter de las mezclas. En la Figura 5.40 se representan estos
resultados junto con los obtenidos para polvos monomodales.
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Figura 5.39 Variacion de los valores del parametro f con la composicion de las mezclas

para los tres sistemas binarios estudiados.
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Figura 5.40 Variacion de los valores del parametro f con los del diametro de Sauter de
todos los lechos estudiados. Ajuste de los valores obtenidos a la ecuacion
(5.16).
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Todos los valores de f se han ajustado a una Unica curva, cuya ecuacion es:

1‘—0,54=E (5.16)
dS
Se comprueba, por consiguiente que el valor del parametro f, intimamente
relacionado con la formacion y posterior eliminacién temprana de bévedas,
huecos y poros grandes que se originan en el lecho inicial de las particulas,
debido a las fuerzas de adhesion entre ellas, depende de la inversa del
tamano de las particulas, siendo dicha relacién independiente de la
composicién de la mezcla. Dicho comportamiento es analogo al que sigue el
indice de Hausner, IH, con dicha variable, ds (Figura 5.34), ec. (5.15)

En lo que respecta al pardmetro de ajuste N4, representativo del numero de
golpes al que ya se ha eliminado un 63% de la porosidad mas gruesa, en la
Figura 5.41 se comprueba que N, sigue una variacién practicamente lineal
con la composicién de la mezcla, X.
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0,0 0,2 0,4 0,6 0,8 1,0

Figura 5.41 Variacion de los valores del parametro N, con la composicion de las mezclas
para los tres sistemas binarios estudiados.

Andlogamente a como se hizo en el apartado 5.1.1.4.4 para lechos
monomodales, en la Figura 5.42 se han representado los valores de N;
frente a los del tamafo medio superficial, ds, de las distintas mezclas. Se
incluyen en esta grafica los valores de N; obtenidos para los polvos
monomodales (apartado 5.1.1.4.4). Se comprueba que, al igual que ocurria
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con el parametro f, todos los valores de N; se pueden ajustar a una unica
curva, cuya ecuacion es:

N -43=—2 (5.17)

Asi pues, se comprueba que el parametro cinético N;, intimamente
relacionado con la velocidad a la que se eliminan las bévedas, huecos y
poros mas gruesos, al igual que ocurre con el parametro f, depende de la
inversa del tamano de particula, siendo dicha relacion independiente de la
composicion de la mezcla.
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Figura 5.42 Variacion de los valores del parametro N; con los del tamano de las particulas
para todos los lechos estudiados. Ajuste de los resultados a la ecuacion
(5.17).

Como era de esperar, el efecto de X y de ds sobre el parametro de ajuste N,
representativo del numero de golpes al que se ha completado el 63% de la
densificacion por el segundo mecanismo, sigue la misma tendencia que la
observada para f y para N4, tal como se comprueba en la Figura 543 y la
Figura 5.44. También en este caso la relacion entre N, y ds es independiente
de la composicién de la mezcla y puede describirse mediante la ecuacion:

N, 120 4700

(5.18)

S
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Figura 5.43 Variacion de los valores del parametro N, con la composicion de las mezclas
para los tres sistemas binarios estudiados.
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Figura 5.44 Variacion de los valores del parametro N, con los del tamario de las particulas
para todos lechos. Ajuste de los resultados a la ecuacién (5.18).
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En las Figuras 8.7, 8.8 y 8.9 del Apéndice 8.7 se han representado para
todas las mezclas estudiadas, los valores experimentales de ¢ frente a los
calculados, utilizando para su estimacion las relaciones entre los parametros
f, N1 y N> y ds dadas por las ecuaciones (5.16), (5.17) y (5.18). Como puede
comprobarse, pese a la simplicidad y aplicabilidad de estas relaciones, el
acuerdo entre los valores experimentales y los calculados es bastante
bueno.
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5.2. Flujo y densificacion de lechos de particulas
sometidos simultaneamente a tensiones normales y
de cizalla

Para estudiar el comportamiento de lechos de particulas sometidos
simultaneamente a tensiones normales y de cizalla se ha utilizando la célula
rotacional descrita en el apartado 4.3 de este trabajo. Para validar los
ensayos de fluencia se ha utilizado un polvo patron empleado para calibrar la
célula de Jenike, constituido por particulas de carbonato de calcio de tamafio
medio aproximado de 4 um y de caracteristicas perfectamente especificadas
y constantes'®. Los resultados obtenidos con este material también se han
empleado para seleccionar la ecuacién que mejor describe la curva de
fluencia de un lecho.

Con vistas a establecer relaciones entre el comportamiento de los lechos
durante el proceso de compactacién por “tapping” y cuando se les somete
simultaneamente a tensiones normales y de cizalla, se han estudiado los
mismos polvos, tanto monomodales como las mezclas de éstos, que en el
apartado anterior.

5.2.1. Comprobaciéon de la validez de los ensayos de fluencia
realizados con la célula rotacional

Como ya se ha comentado en el procedimiento experimental, algunos
investigadores han encontrado ciertas discrepancias entre las curvas de
fluencia obtenidas por la célula de Jenike y la célula rotacional utilizada en
este trabajo'"®'"°,

Para tratar de validar los resultados obtenidos con la célula rotacional o en
su caso determinar las diferencias existentes entre éstos y los obtenidos con
la célula de Jenike, se han realizado experimentos con la célula rotacional
utilizando el polvo patron antes sefialado. El procedimiento operacional
seguido ha sido idéntico al descrito en el Report EUR 14022 EN'®, en el que
se recogen las curvas de fluencia, elaboradas y contrastadas para este
mismo polvo por diferentes laboratorios, empleando la célula de Jenike.

Para ello se han determinado las curvas de fluencia de lechos consolidados
inicialmente a las siguientes tensiones normales (c.): 3, 6, 9, 15, 20 y 25
kPa. Para cada o, se han realizado cinco experimentos, con vistas a
determinar el error experimental y compararlo con el que se obtiene con la
célula de Jenike segun el informe antes citado. En el apéndice 8.8 se
detallan los resultados obtenidos en estos experimentos.

En la Figura 5.45 se han representado las curvas de fluencia
correspondientes a 3, 6, 9 y 15 kPa obtenidas experimentalmente con la
célula rotacional, junto a las corresPondientes a la célula de Jenike recogidas
en el informe citado anteriormente’®. En esta representacion se han incluido
las barras de error correspondientes a los ensayos obtenidos utilizando la
célula de Jenike.
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Figura 5.45 Comparacion de los resultados obtenidos con las dos células de cizalla.

En esta figura se aprecia que, para todas las curvas de fluencia, los puntos
experimentales correspondientes a los valores medios de tensién de fluencia
(t) medidos con la célula rotacional, se encuentran dentro de los margenes
de error obtenidos con la célula de Jenike, siendo en muchos casos
practicamente coincidentes. En consecuencia, puede concluirse que los
resultados obtenidos por ambos equipos, al menos para el intervalo de
tensiones analizado, son equivalentes.

Para comparar la repetibilidad de las medidas obtenidas en uno y otro
equipo, en la Figura 5.46 se representa la evolucién de los errores relativos
correspondientes a las tensiones de fluencia (g) en funcién de dichas
tensiones (t). Se aprecia que el error relativo es siempre inferior al 5% en
ambos equipos. Asimismo puede observarse que el error relativo disminuye
ligeramente conforme se incrementa la tension de fluencia. Finalmente, es
de destacar que los errores correspondientes a la célula rotacional (simbolos
huecos) son menores que los de la célula de Jenike (simbolos rellenos).

En esta misma figura se incluyen los resultados correspondientes a las
curvas de fluencia obtenidas con la célula rotacional para tensiones
normales iniciales utilizadas en la preparacion del polvo, ., de 20 y 25 kPa,
ya que éstas son las variables de operacion que seran empleadas en este
trabajo para determinar el efecto de las caracteristicas del lecho sobre su
comportamiento al flujo.
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Figura 5.46 Variacion de los valores del error relativo cometido en la medida de la tension
de cizalla, z, en funcién de dicha variable, para las dos células utilizadas.

5.2.2. Seleccion de la ecuacion de Ila curva de fluencia

En las tablas 8.12 a 8.17 del Apéndice 8.8 se detallan los valores
experimentales de las curvas de fluencia obtenidas para el carbonato
célcico. Los resultados experimentales se han tratado de ajustar a las tres
ecuaciones descritas en la introduccidon: ecuacion del Warren-Springs
Laboratory (WSLA), ecuacién de Coulomb y el modelo propuesto basado en
el contacto de esferas elasticas (modelo JKR).

5.2.2.1. Ecuacién del Warren Spring Laboratory (WSLA)

Los resultados experimentales se han ajustado aceptablemente bien a la
ecuacion de la WSLA (Ec. (2.39)), teniendo en cuenta uUnicamente la
restriccion'® ' de que el valor de n debe estar comprendido entre 1y 2.

En la Tabla 5.7 se detallan los valores obtenidos para los tres parametros de
la ecuacion (C, T y n). Se aprecia que la variacion de estos parametros con
la tensién normal aplicada en la preparacion del lecho (og), y por
consiguiente con la compacidad del lecho (¢), no sigue una tendencia logica.
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Tabla 5.7 Variacion de los parametros de ajuste de la ecuaciéon (2.39) obtenidos

considerando 2>n > 1.

oc (kPa) 3,00 6,00 9,00 15,00 20,00 25,00
C (kPa) 0,36 1,15 0,89 1,37 1,14 1,66
T (kPa) 0,13 1,71 0,57 1,15 0,89 1,35
n 175 1,08 1,39 1,25 1,23 1,23

En vista de ello y teniendo en cuenta que segun algunos autores'® ' el

indice de cizalla, n, debe ser independiente de c., se han tratado de ajustar
los resultados experimentales a la misma ecuaciéon pero considerando un
valor de n constante. Los resultados también se ajustaron aceptablemente
bien; no obstante tampoco en este caso los dos pardmetros de ajuste, la
cohesion, C, y la resistencia a la traccion, T, varian de forma légica con o,
(Tabla 5.8). En efecto, tanto los valores de C como los de T, presentan un
minimo para valores de o, intermedios (20 kPa), lo cual no puede
interpretarse desde el punto de vista fisico. No obstante, el valor de n
obtenido (1,23) es consistente con el de otros inves’tigadores106 para el
carbonato de calcio precipitado de tamafio 5-7 um (n = 1,35) y para tamafnos
inferiores a 12 um (n = 1,42).

Tabla 5.8 Valores de los parametros de ajuste de la ecuacion (2.39) obtenidos para

n=1,23.
oc (kPa) 3,00 6,00 9,00 15,00 20,00 25,00
C (kPa) 0,68 1,00 1,24 1,43 1,11 1,63
T (kPa) 0,86 1,08 1,27 1,27 0,86 1,31

A la vista de estos resultados y teniendo en cuenta una posible
proporcionalidad entre C y T propuesta por Farley et al."® se han tratado de
ajustar los resultados experimentales a la misma ecuacion (2.39) pero
considerando ademas que C y T son proporcionales. Operando de este
modo se obtuvo una relacién entre la cohesién, C, y la resistencia a la
traccion, T, dada por la ecuacion:

C=108T (5.19)

mientras que el valor de n resultante es de 1,20. Los resultados obtenidos se
ajustan aceptablemente bien a la ecuacion propuesta (Figura 5.47).
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Figura 5.47 Ajuste de los resultados experimentales a la ecuacion (2.39) considerando
n=1,20 y la ecuacion (5.19).

En la Tabla 5.9 se detallan para los diferentes valores de la tensién normal
aplicada en la preparacion del lecho, oc, los de su compacidad medida, ¢, y
de su cohesién, C, resultante del ajuste. Se aprecia que, a diferencia de los
que ocurria en los casos anteriores, la cohesion del lecho varia de forma
l6gica con o, y con su compacidad, ¢. En efecto, conforme aumenta la
tensién normal aplicada, o., y con ello la compacidad del lecho, ¢, se
incrementa considerablemente su cohesion, C.

Asimismo se han incluido en la tabla los valores de la tension de
consolidacion del lecho, o4, y los de su resistencia mecanica a la
compresion, f., obtenidos de acuerdo con el procedimiento descrito en el
apartado 2.1.1 (Figura 2.3) a partir de las curvas de fluencia respectivas.

Tabla 5.9 Valores de C, o1 y f. determinados a partir de las curvas de fluencia calculadas

(Figura 5.47).
oc (kPa) 3,00 6,00 9,00 15,00 20,00 25,00
() 0,398 0,426 0,445 0,467 0,486 0,494
C (kPa) 0,34 0,64 0,87 1,33 1,55 2,02
c1(kPa) 7,03 13,80 20,32 33,38 43,54 54,72
f(kPa) 1,64 3,08 4,25 6,65 8,01 10,27
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5.2.2.2. Ecuacién de Coulomb

Los resultados experimentales de las tablas 8.12 a 8.17 del apéndice 8.8 se
han ajustado aceptablemente bien a la ecuacion (2.40), obteniéndose las
diferentes rectas de la Figura 5.48. Unicamente los puntos del tramo de la

curva de fluencia correspondiente a bajas tensiones normales, se desvian
significativamente de las rectas.
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Figura 5.48 Ajuste de los valores experimentales a la ecuacién de Coulomb (2.40).

En la Tabla 5.10 se detallan los valores de la cohesion, C, de la resistencia a
la traccién, T, y del coeficiente de friccion, p, del polvo obtenidos a partir de
los ajustes lineales correspondientes. Se incluyen ademas, en esta tabla, los
valores medidos de la compacidad del lecho, ¢, y los de la tension de
consolidacion, o4, y resistencia mecanica a la compresion, f., determinados a
partir de la curva de fluencia.

Como puede apreciarse conforme se incrementa la tensiéon de consolidacion,
o1, aumentan la compacidad, ¢, y con ello los valores de la resistencia
mecanica del lecho (C, T y f;) y del coeficiente de friccion del mismo, p.
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5. Resultados y Discusion

Tabla 5.10 Valores de C, u, T, o; y f., determinados a partir de las curvas de fluencia

calculados (Figura 5.48).

oc (kPa) 3,00 6,00 9,00 15,00 20,00 25,00

[0} 0,398 0,426 0,445 0,467 0,486 0,494
C (kPa) 0,76 1,24 1,31 1,96 1,99 2,72

n 0,51 0,56 0,62 0,63 0,66 0,65
T (kPa) 1,49 2,21 2,11 3,11 3,02 4,18
c1(kPa) 6,74 13,87 21,40 35,68 48,16 59,89
f. (kPa) 2,48 4,24 4,71 7,10 7,39 10,02

5.2.2.3. Ecuacion propuesta basada en el modelo de contacto adhesivo de
esferas eléasticas (JKR)

En la Figura 5.49 se representan los valores experimentales de las curvas de
fluencia y el ajuste de estos a la ec. (2.48). Como puede comprobarse, el
acuerdo entre los valores experimentales y los calculados (lineas continuas),
es muy bueno, no apreciandose desviaciones significativas entre los valores
experimentales y los calculados en ningun tramo de la curva.

20,0
15,0 A
©
o
=3
= 10,0
5,0 1

Figura 5.49Ajuste de los valores experimentales al modelo propuesto (ecuacion (2.48)).

03 AB

o, (kPa)

15 @20 A25

15,0 20,0

s, (kPa)

25,0

30,0
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5. Resultados y Discusion

En la Tabla 5.11 se detallan los valores de los parametros de ajuste de la
ecuacion (C y p) obtenidos y los valores de T calculados a partir de la ec.
(2.48). Se incluyen también en esta tabla los valores de la tension de
consolidacion, o4, y de la resistencia mecanica a la compresion, f.,
calculados de acuerdo con la metodologia descrita en el apartado 2.1.1
(Figura 2.3).

Como puede apreciarse, tanto los valores de la resistencia mecanica del
lecho (C, T y f;) como su coeficiente de friccién, p, varian de forma légica con
la tension de consolidacion, o4, aumentando cuando se incrementa esta
variable de operacion.

Tabla 5.11 Valores de C, u, T, o1 y f., determinados a partir de las curvas de fluencia
calculados (Figura 5.49).

oc (kPa) 3,00 6,00 9,00 15,00 20,00 25,00
¢ 0,398 0,426 0,445 0,467 0,486 0,494
C (kPa) 0,66 1,02 1,08 1,49 1,65 1,90
n 0,35 0,40 0,46 0,48 0,49 0,51
T (kPa) 0,47 0,64 0,59 0,78 0,83 0,93
c1(kPa) 6,61 13,53 20,85 34,73 46,60 58,24
fo(kPa) 2,39 3,97 4,55 6,45 7,19 8,54

5.2.2.4. Comparaciéon entre los resultados obtenidos con las distintas
ecuaciones

En general las tres ecuaciones utilizadas reproducen aceptablemente bien
las curvas de fluencia experimentales obtenidas para el carbonato de calcio
patrén (Figura 5.47, Figura 5.48 y Figura 5.49), ya que los valores medios
estimados se encuentran dentro de la banda de error calculada
experimentalmente.

En vista de ello, para tratar de comparar la calidad del ajuste que se obtiene
con cada una de las ecuaciones, se ha calculado para cada una de éstas y
para cada curva de fluencia, el sumatorio del cuadrado de las desviaciones
entre los valores medios experimentales y los calculados (3 (xi-xe)z). En la
Tabla 5.12 se detallan los resultados obtenidos. Se comprueba que en todos
los casos, el valor de dicho parametro correspondiente a la ecuacion
propuesta, es menor que los que se obtienen para las otras ecuaciones.
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Tabla 5.12 Comparacion de la bondad de los ajustes obtenidos con las diferentes
ecuaciones ensayadas.

¥ (xiXo)
oc (kPa) WSLA Coulomb Propuesta

3 0,12 0,012 0,008
6 0,16 0,02 0,011
9 0,19 0,18 0,06
15 0,14 0,18 0,09
20 0,3 0,4 0,18
25 0,3 0,6 0,3

De los resultados obtenidos en este apartado puede concluirse que la
ecuacion del WSLA, ec. (2.39), considerando que el parametro n es
independiente de la compacidad y que la relacion entre la cohesién, C, y la
resistencia a la traccion, T, también lo es, ajusta aceptablemente bien los
resultados experimentales requiriendo tres parametros de ajuste: n, C y T.
En cambio, la ecuacién propuesta (ec. (2.48)) en este trabajo, solo requiere
dos parametros de ajuste, C y u, siendo la bondad del mismo mejor que con
las restantes ecuaciones (Tabla 5.12).

En lo que respecta a la ecuacion de Coulomb (ec. (2.40)) conviene sefalar
que, aunque describe bien la curva de fluencia, también con sélo dos
parametros (C y p), para los tramos de la misma correspondientes a valores
altos de la tension normal, en general la calidad del ajuste es peor que la
obtenida con la ecuacion propuesta (Tabla 5.12), especialmente para el
tramo de bajas tensiones normales (Figura 5.48).

En consecuencia, de ahora en adelante, para describir las curvas de fluencia
de los lechos de particulas de cuarzo se empleara exclusivamente la
ecuacion propuesta.
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5.2.3. Flujo y densificacion de lechos de particulas de cuarzo
sometidos a tensiones

En este apartado se analizan y discuten los resultados correspondientes a
las curvas de fluencia de los lechos de cuarzo estudiados. En primer lugar se
tratara los resultados correspondientes a los lechos monomodales de
particulas de cuarzo (M1, M2, M4, M5 y M8) y posteriormente se analizara el
comportamiento de las mezclas binarias obtenidas a partir de tres de estos
lechos (M1+M8, M1+M5 y M5+M8).

5.2.3.1. Lechos de polvos monomodales

5.2.3.1.1. Curvas de fluencia

En el Apéndice 8.9 se detallan los valores experimentales de las curvas de
fluencia obtenidas para las cinco fracciones monomodales de cuarzo antes
sefialadas. Cada valor corresponde a una media aritmética de tres
experimentos. De acuerdo con el apartado anterior los valores
experimentales se han ajustado a la ec. (2.48) propuesta en este trabajo. En
la Figura 5.50 a la Figura 5.54 se representan, para cada uno de los lechos
monomodales de cuarzo, los valores medios obtenidos experimentalmente
junto con los valores calculados (curvas continuas).

Del examen de las representaciones se aprecia que, como era de esperar, el
modelo propuesto ajusta muy bien los valores experimentales. Asimismo,
para todas las curvas de fluencia se comprueba que el sumatorio del
cuadrado de las diferencias entre los valores experimentales y los calculados
son muy bajos (Tabla 5.13).

Tabla 5.13 Comparacion de la bondad de la ecuacién utilizada para reproducir los
resultados experimentales de las diferentes fracciones.

Y (xixc)*

o. (kPa) M1 M2 M4 M5 M8
0,49 0,0005 0,0007 0,0002 0,0002 0,0005
0,98 0,0009 - - - -
1,96 0,005 - - 0,004 -
4,41 - 0,04 0,03 - 0,06
5,88 0,008 - - - -
7,35 0,004 0,08 0,07 0,03 0,03
11,76 0,1 0,2 03 0,05 0,14
14,70 0,08 0,16 0,3 0,04 0,2
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Figura 5.50 Curvas de fluencia correspondientes a la fraccion monomodal M1. Ajuste de
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los resultados experimentales al modelo propuesto (ec. (2.48)).
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Figura 5.51 Curvas de fluencia correspondientes a la fraccion monomodal M2. Ajuste de

los resultados experimentales al modelo propuesto (ec. (2.48)).
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Figura 5.52 Curvas de fluencia correspondientes a la fraccion monomodal M4. Ajuste de
los resultados experimentales al modelo propuesto (ec. (2.48)).
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Figura 5.53 Curvas de fluencia correspondientes a la fraccion monomodal M5. Ajuste de
los resultados experimentales al modelo propuesto (ec. (2.48)).
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Figura 5.54 Curvas de fluencia correspondientes a la fraccion monomodal M8. Ajuste de
los resultados experimentales al modelo propuesto (ec. (2.48)).

En la Tabla 5.14 se detallan, para las cinco fracciones monomodales
estudiadas, junto a los valores medidos de la compacidad del lecho, ¢, los de
la cohesion, C, y el coeficiente de friccion, p, obtenidos a partir de la ec.
(2.48), los valores de la tension de consolidacién, o4, y de la resistencia
mecanica a la compresion, f;, calculados de acuerdo con el método descrito
en el apartado 2.1.1 (figura 2.3) y los del angulo de friccion interna, 8,
obtenidos segun el epigrafe 2.3.4.2.

Al comparar las Figura 5.50 a Figura 5.54 se aprecia que, a medida que
aumenta el tamano de las particulas el efecto que ejercen las condiciones de
consolidacion del lecho sobre la curva de fluencia, para cada fraccién
granulométrica ensayadas, se va reduciendo hasta anularse practicamente
para la fraccion M8, para la que todas las curvas de fluencia se superponen.
Este comportamiento es consecuencia del efecto que ejerce la tension
normal aplicada, o, sobre la compacidad del lecho, ¢. En efecto, como
puede comprobarse en la Tabla 5.14, la influencia de o sobre la compacidad
del lecho resultante se va haciendo cada vez mas pequefia conforme se
incrementa el tamafo de las particulas del mismo, por lo que el efecto de o,
sobre el numero de microcontactos entre éstas, responsables Ultimas de la
fluencia del lecho, también se reduce.

De forma general se aprecia que, para cada fraccion granulométrica
ensayada, conforme se incrementa la tension de consolidacion, oy,
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aumentan ¢, C, f, y p, siendo el efecto de esta variable, o4, sobre las
propiedades y caracteristicas antes sefialadas, tanto mayor cuanto menor es
el tamafo medio de las particulas, ds. Dicho comportamiento se debe, como
ya se ha indicado anteriormente, a que el efecto de o, sobre ¢ disminuye
conforme se incrementa el tamafio medio de las particulas.

Asimismo, para cada fraccién granulométrica, puede apreciarse que el efecto
de o4 sobre la compacidad, ¢, y sobre el coeficiente de friccion del lecho, p,
va disminuyendo conforme se incrementa dicha variable, ¢4, hasta tender a
un valor practicamente constante para ambas propiedades a elevados
valores de la tensién de consolidacion. En cambio el efecto de o4 sobre la
cohesion, C, y sobre la resistencia mecanica a la compresion, f., es
practicamente lineal.

La relacién entre cada una de estas propiedades, C, uy f., y la compacidad,
¢, asi como el efecto de o, sobre cada una de ellas, se tratara con mayor
detalle en los apartados siguientes.

De forma general se aprecia que, a igualdad de condiciones de
consolidacion, a las que corresponden valores de o4y muy parecidos,
conforme aumenta el tamafio medio de las particulas, la cohesion, C, y la
resistencia mecanica a la compresion, f;, disminuyen. Por el contrario, el
coeficiente de friccion, p, y la compacidad, ¢, aumentan. La relacion
cuantitativa entre estas propiedades del lecho de particulas y su tamario, ds,
se analizara y discutird con mayor detalle en los apartados siguientes.

Finalmente, se aprecia que el valor del angulo efectivo de friccion interna (3),
propiedad que no depende ni de la compacidad, ¢, ni de la tensién de
consolidacion, o4, ya que es una funcion de las caracteristicas de las
particulas que integran el polvo, disminuye ligeramente conforme aumenta
ds.
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Tabla 5.14 Valores de ds, o1, ¢, C, u, f, y 6 correspondientes a los diferentes lechos
monomodales estudiados.

0,00 0,319
1,29 0,360 0,27 0,29 0,90
2,61 0,382 0,28 0,43 1,12
5,13 0,386 0,33 0,50 1,46
255 42,5
15,37 0,415 0,45 0,59 2,23
21,27 0,426 0,64 0,65 3,37
33,48 0,443 0,74 0,67 3,97
43,39 0,446 0,98 0,69 5,44
0,00 0,354
1,64 0,415 0,25 0,45 1,06
50,5 11,43 0,445 0,35 0,58 1,72 38,8
19,26 0,453 0,41 0,62 2,09
29,65 0,466 0,45 0,62 2,30
38,41 0,472 0,53 0,65 2,81
0,00 0,400
1,48 0,440 0,17 0,48 0,71
100,0 11,40 0,479 0,25 0,61 1,05 38,4
18,61 0,481 0,25 0,63 1,17
30,52 0,488 0,27 0,66 1,39
37,23 0,492 0,36 0,65 1,67
0,00 0,422
1,51 0,464 0,14 0,52 0,65
5,26 0,481 0,16 0,60 0,82 37.9
19,04 0,486 0,17 0,67 0,92
140,0
30,78 0,488 0,21 0,69 1,18
33,58 0,496 0,23 0,67 1,22
37,66 0,501 0,23 0,68 1,28
0,00 0,479
1,66 0,529 0,11 0,63 0,57
3904 11,35 0,531 0,11 0,66 0,6 37.6
18,06 0,540 0,11 0,65 0,6
29,91 0,540 0,13 0,69 0,71
35,88 0,554 0,16 0,66 0,84
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5.2.3.1.2. Diagramas de compactacion

Para cuantificar la evolucion de la compacidad de los lechos con la tension
de consolidacion aplicada se han ensayado los modelos de Kawakita® y
semilogaritmico’® "% descritos en la introduccion (ec. (2.17) y ec. (2.65)).
Ecuacion de Kawakita

La ecuacion de Kawakita descrita en el apartado 2.2.2.1 de la introduccién
(ec. (2.18)) aplicada a la densificacién de lechos sometidos a tensiones de
consolidacion (o4), queda de la forma:

S _o 1 (5.20)

donde en este caso Ck es la contraccién de volumen que experimenta el
lecho de particulas durante la consolidacién:

A A (5.21)
VO ¢0

En la Figura 5.55 se representan los valores del cociente ¢4/C, calculados a
partir de los valores experimentales de la Tabla 5.14, frente a los valores de
la tension de consolidacién, 4. Se aprecia que los resultados se ajustan
aceptablemente bien a lineas rectas, de acuerdo con la ec. (5.20). A partir de
los valores de la pendiente y de la ordenada en el origen de las rectas de
ajuste, se han calculado los valores de los parametros a y b de la ecuacién
de Kawakita (Tabla 5.15).

Tabla 5.15 Parametros de Kawakita para los lechos monomodales de particulas. Ensayos
de consolidacion.

Referencias ds (um) a b (kPa™)
M1 25,0 0,302 0,314
M2 50,5 0,260 0,412
M4 100,0 0,205 0,390
M5 140,0 0,165 0,350
M8 390,4 0,133 0,381
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Figura 5.55 Ajuste de los resultados experimentales a la ecuacion (5.20). Ensayos de
consolidacion.

En la Figura 5.56 y la Figura 5.57 se han representado la variacion de los
parametros a y b, con el tamafo medio de las particulas, ds. Se aprecia que
el parametro b, que algunos autores relacionan con la resistencia mecanica
de las particulas, se mantiene practicamente constante alrededor de 0,364
kPa™. Este comportamiento puede deberse a que a estas bajas tensiones de
consolidacion, las particulas, independientemente de su tamafo, no
experimentan ninguna deformacién apreciable, a diferencia de lo que ocurre
a presiones mucho mas elevadas durante el prensado de aglomerados de
particulas.

Por el contrario, el valor de “a”, la compactabilidad segun Kawakita, que
representa el valor asintético al que tiende Cy cuando o4 tiende a infinito,
disminuye conforme aumenta el tamafo medio de las particulas del lecho
Figura 5.57.
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Figura 5.56 Evolucién de los valores del parametro b con los del diametro medio de las
particulas. Ensayos de consolidacion.
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Figura 5.57 Variacion de los valores del parametro a con los del tamano de las particulas.
Ajuste de los resultados experimentales a la ecuacion (5.22). Ensayos de

consolidacion.
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En la Tabla 5.16 se detallan, para las diferentes fracciones granulométricas,
los valores de la compacidad del lecho resultante del llenado, ¢, los de esta
propiedad a la maxima tension de consolidacién ensayada, ¢*, y los valores
asintoticos de la compacidad para oy = «, ¢., calculados a partir de los

valores de “a” y ¢o, teniendo en cuenta la definicion de Ci (ec. (5.21)). En la
Figura 5.58 se representan los valores de ¢ y de ¢.. frente a ds.

Tabla 5.16 Valores de ¢, ¢' Y ¢ correspondientes a los diferentes lechos monomodales.
Ensayos de consolidacion.

M1 M2 M4 M5 M8

ds (um) 25,0 50,5 100,0 140,0 390,4
o 0,319 0,354 0,400 0,422 0,479
'y 0,446 0,472 0,492 0,501 0,554
b 0.457 0,478 0,503 0,505 0,553

Se aprecia que los valores de la compacidad de los lechos obtenidos para el
maximo valor de la tensidon de consolidacién, ¢*, son, por lo general,
ligeramente mas bajos que los calculados para c4= «, ¢., disminuyendo
dichas diferencias, hasta anularse, conforme aumenta el tamafio medio de
las particulas, ds.

Asimismo se observa que tanto los valores de ¢, como los de ¢ aumentan
conforme se incrementa ds (Figura 5.58), siendo el efecto de dicha variable
tanto mas acusado cuanto menor es el tamafio medio de particula, ds. Asi
pués, queda claro que la disminucion de la compactabilidad de Kawakita, a,
con el aumento de tamafo medio de las particulas se debe al incremento
que experimenta tanto ¢, como ¢. con dicha variable. No obstante, hay que
destacar que el efecto de ds sobre ¢g es mayor que sobre ¢., analogamente
a como ocurria en el proceso de densificacion por “tapping” (apartados
5.1.1.1y 5.1.1.2), lo que pone claramente de manifiesto la similitud existente
entre los dos procedimientos de densificacion estudiados, en lo que al
comportamiento del polvo se refiere.

A la vista de la variacion que sigue “a@” con ds (Figura 5.57), los resultados se
han ajustado aceptablemente bien, curva continua de la Figura 5.57, a la
ecuacion:

a=0,84d,* (5.22)

Los valores de la compacidad inicial, ¢, y maxima tedrica, ¢, del lecho se
han relacionado con el tamafio medio de las particulas, mediante las
ecuaciones:

0,52 - ¢0 = 1,1 d;0.5 (5'23)
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0,58-¢, =0,7d>° (5.24)
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Figura 5.58 Variacion de los valores de la compacidad inicial (¢) y de la maxima teérica
(¢-), con los del diametro de Sauter. Ajustes de los resultados obtenidos a las
ecuaciones (5.23) y (5.24). Ensayos de consolidacién.

El ajuste entre los valores experimentales y los calculados (curva continua
de la Figura 5.58), es muy bueno, ya que estos ultimos siempre quedan
dentro de la banda de error.

Los resultados obtenidos demuestran claramente que la compacidad del
lecho compactado a una determinada tension de consolidacion, 4, depende
exclusivamente de la tension de consolidacion aplicada y del tamafio medio
de las particulas, ds, ya que b es una constante y “@” y ¢, dependen

unicamente de ds de acuerdo con las ecuaciones (5.22) y (5.23).

En vista de ello se han calculado los valores de la compacidad del lecho para
diferentes valores de o; (diagramas de compactacion) mediante las
ecuaciones (5.20) y (5.21), tomando para b el valor de 0,364 kPa™ y
teniendo en cuenta la relacion de “a” y de ¢, con ds dadas por las
ecuaciones (5.22) y (5.23). El acuerdo entre los resultados experimentales y

los calculados, como puede comprobarse en la Figura 5.59, es bueno.
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Figura 5.59 Comparacion de los resultados experimentales, (@)cxperimentas c€ON los

calculados mediante las ecuaciones (5.20), (5.21), (5.22) y (5.23), (@)caicuiada-
Ensayos de consolidacion.
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Figura 5.60 Relacion entre la compacidad inicial del lecho preparado para “tapping”, ¢,°"*,

y las correspondientes a los ensayos de cizalla ¢o°z, para las fracciones
monomodales estudiadas.
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En la Figura 5.60 se han representado para las fracciones granulométricas
estudiadas, los valores de la compacidad del lecho resultantes del llenado de
la célula, d)ocz, frente a los que se obtienen por caida libre y agitado en el
experimento de densificacion por “tapping”, d)OCLA. Como era de esperar,
dada la similitud entre los procedimientos de llenado, los valores de d)ocz y de
d)OCLA, para cada fraccion, son muy parecidos y proporcionales obteniéndose
una buena correlacion entre ambos valores, expresada mediante la
ecuacion:

¢ =0,96 ¢ (5.25)
En cambio, el comparar para cada fraccion, los valores de la compacidad
maxima alcanzada mediante densificacion por “tapping” (Figura 5.3) con los
que predice la ecuacién de Kawakita (Figura 5.58) se ha comprobado que,
aunque existe una cierta relacién entra ambos, ésta no es de
proporcionalidad.

XXVii) Modelo semilogaritmico

Los pares de valores (o4, ¢), que se detallan en la Tabla 5.14 se han tratado
de ajustar a la ec. (2.65), tomando (c1)min = 1 kPa.

En la Figura 5.61 se representan los valores experimentales de la
compacidad, ¢, frente a los del logaritmo de la tensién de consolidacioén, c;.
Como puede comprobarse los resultados experimentales se ajustan muy
bien a lineas rectas de acuerdo con la ecuacion (2.65), cuya pendiente,
compresibilidad del lecho, K, disminuye conforme aumenta el tamafio de las
particulas (Tabla 5.17). Asimismo se aprecia que en todos los casos los
valores calculados se encuentran dentro de las barras de error de los valores
experimentales.

Tabla 5.17 Parametros del modelo semilogaritmico para los lechos monomodales de
particulas. Ensayos de consolidacion.

Fraccion ds (um) K x 10° Ormin
M1 25,0 56,1 0,353
M2 50,5 40,4 0,405
M4 100,0 31,6 0,442
M5 140,0 21,6 0,462
M3 390,4 14,5 0,522

162



5. Resultados y Discusion
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Figura 5.61 Diagrama de compactaciéon. Ajuste de los resultados al modelo
semilogaritmico.

En la Figura 5.62 se ha representado la variacion que sigue la
compresibilidad del lecho, K, con el tamafio medio de las particulas, ds. Se
aprecia una variacion analoga a la que sigue el parametro “a”,
compactabilidad segun Kawakita (Figura 5.57), por lo que, para relacionar K
con ds se ha utilizado el mismo tipo de ecuacion que la empleada para

relacionar “@” con esta misma variable, ds (ec. (5.22)). Operando de este
modo se obtiene la expresion:

K=03 d,* (5.26)

Como puede apreciarse los resultados experimentales se ajustan bien a esta
ecuacion (linea continua de la Figura 5.62).
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75 4

60 -

45

K 10°

30 A

15

0 T T T T 1
0 100 200 300 400 500

ds (um)

Figura 5.62 Variacién de los valores de la compresibilidad del lecho, K, con los de ds.
Ajuste de los resultados experimentales a la ecuacién (5.26).

@

Se comprueba que existe una clara relacion entre Ky “a” que, a la vista de
las ecuaciones (5.22) y (5.26), debe ser de tipo potencial. Al ajustar ambos
parametros se obtiene la ecuacion:

K=0,361 (a)"® r?=0,994 (5.27)

En lo que respecta al valor de la compacidad del lecho a la minima tension
de consolidaciéon ((o1)min = 1 kPa), omin, €l otro parametro de la ec. (2.65),
como era de esperar su valor aumenta conforme lo hace el tamafo de las
particulas, ds, (Tabla 5.17), de forma analoga a como varia el valor de la
compacidad inicial del lecho medido experimentalmente (¢, de la Tabla
5.14). En vista de ello se han ajustado los valores de ¢min ¥ ds a una
ecuacion de mismo tipo que la (5.23) (que relaciona ¢y con ds), obteniéndose
unos valores de los parametros de ajuste muy parecidos:

o, = 0,57 -122d2° (5.28)

A partir de la ec. (2.65), representativa del modelo semilogaritmico, de la
(5.26), que describe la relacion entre la compresibilidad del lecho, K, y ds, y
de la (5.28) que relaciona ¢y, también con ds, se han calculado, para todas
las fracciones granulométricas y tensiones de consolidacién, o4, estudiadas,
los correspondientes valores de la compacidad del lecho, ¢. Como puede
comprobarse en la Figura 5.63, el acuerdo entre los valores experimentales y
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los calculados, es muy bueno. En efecto, todos los valores calculados estan
dentro de la banda del error experimental.

0,60

OM1 OM2 XM4 OM5 AMS
0,55

0,50 -

0,45

0,40 -

(¢)experimenta|

0,35

0,30 -
Consolidacion
0,25 \ \ \ \ \ \

0,25 0,30 0,35 0,40 0,45 0,50 0,55 0,60

(‘b)calculada

Figura 5.63 Comparacion de los resultados experimentales, (@o)experimentay €ON los
calculados mediante las ecuaciones (2.65), (5.26) y (5.28), (@u)caicuiada- ENsayos
de consolidacion.

Al comparar estos resultados (Figura 5.63) con los calculados de forma
analoga pero utilizando la ecuacién de Kawakita y las correspondientes
relaciones de “@” y ds (ec. (5.22)) y ¢o ¥ ds (ec. (5.23)) (Figura 5.59), se
comprueba que a partir del modelo semilogaritmico se consigue describir
con mayor precisidén que con la ecuacion de Kawakita, el efecto combinado
de la tension de consolidacion, o4, y el tamafio medio de las particulas del
lecho, ds, sobre su compacidad, ¢.

5.2.3.1.3. Relacién entre la cohesién, C, y la resistencia mecanica a la
compresion, f..

Como ya se ha analizado en el apartado 2.3.2 de la introduccion, debe existir
una estrecha relacion entre f; y C ya que se trata, en los dos casos, de dos
tipos de resistencia mecanica, a la tensiéon de cizalla en el caso de la
cohesion y, a la compresion en el caso de f..

Para comprobarlo, en la Figura 5.64 se han representado los pares de
valores (C, f;) que figuran en la Tabla 5.14. Al ajustar los resultados se
obtiene una buena relacién de proporcionalidad entre ambos:

f =517 C (5.29)
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Figura 5.64 Relacion entre los valores de la cohesion, C, y los de la resistencia mecanica
a la compresioén, f., obtenidos para los lechos monomodales. Ajuste de los
valores a la ecuacion (5.29).

Asi pues, para los lechos estudiados, independientemente de las
condiciones de consolidacion y del tamafio de las particulas del lecho, la
resistencia mecanica a la compresion, f;, es unas 5 veces mayor que la
resistencia mecanica a la cizalla, C.

Ahora bien, puesto que C y f. son proporcionales, para no ser redundante, se
estudiara la relacion entre la tensién de consolidacién, o4, y la resistencia
mecanica a la compresion, f;, ya que ésta constituye la funcién de flujo del
material, propiedad ampliamente utilizada en la bibliografia para clasificar los
materiales de acuerdo con su fluidez y necesaria para el disefio de equipos
empleados en el manejo de materiales pulverulentos. Analogamente sdlo se
analizara y discutira la relacion entre la compacidad, ¢, y la cohesion, C. En
los dos casos se estudiara el efecto del tamafio medio de las particulas
sobre ambas relaciones.

5.2.3.1.4. Cohesion de un lecho de particulas, C. Su relaciébn con la
compacidad, ¢, y el tamano medio de las particulas, ds.

Para describir el efecto combinado que ejerce la compacidad del lecho, ¢, y

el tamafio medio de las particulas, ds, sobre la cohesion, C, en el apartado
2.3.2.5 se propuso la ecuacién (2.60). Para comprobar su validez, en la
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Figura 5.65 se han representado los valores de la cohesién, C, y de la
compacidad que se detallan en la Tabla 5.14 en la forma log(C) vs. log(¢).

0,25
oM1 OM2 XM4 OM5 AMS8
0,00 -

-0,25 4

-0,50 4

log(C)

-0,75 4

-1,00 ~

-1 ,25 T T T T T 1
-0,50 -0,45 -0,40 -0,35 -0,30 -0,25 -0,20

log(¢)

Figura 5.65 Variacion de los valores de la cohesion con los de la compacidad (en escala
doble logaritmica) para los lechos monomodales estudiados.

Como puede comprobarse los resultados se ajustan bien a lineas rectas de
pendiente positiva y practicamente paralelas, de acuerdo con la ec. (2.60).
En vista de ello, los resultados se ajustaron a dicha ecuacién, considerando
un valor del parametro m unico, independiente del tamano de particula, ds.
Operando de este modo se obtuvo la ecuacion:

Co 571?50 e (5.30)
dg

En la Figura 5.66 se representan los valores de la cohesion, C, obtenidos a
partir de las curvas de fluencia (Tabla 5.14), frente a los de la compacidad, ¢,
para las distintas fracciones granulométricas monomodales ensayadas. Las
curvas continuas representan los valores calculados mediante la ec. (5.30).
Como puede comprobarse, el acuerdo entre los valores experimentales y los
calculados es muy bueno.
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Figura 5.66 Comparacion de los valores experimentales de C con los calculados mediante
la ecuacién (5.30).

Se comprueba que el efecto de la compacidad sobre la cohesién es mucho
mas alto (m=6,4) que el que predicen los modelos tedricos de Rumpf o de
Kendall (m=4) debido fundamentalmente al marcado efecto que ejerce ¢
sobre el numero de microcontactos reales estre particulas, tal y como se ha
comentado en la introducion (apartado 2.3.2.5).

Este valor de m=6,4, es muy parecido al obtenido ajustando los resultados
experimentales que se detallan en la biinograf|'a143'1 4 para otros polvos a la
ec. (2.60) propuesta. En efecto, operando de este modo los valores de m
obtenidos para diferentes materiales varian entre 4 y 8, siendo un valor de m
préximo a 6 el mas frecuente.

En lo que respecta al efecto del tamafio de particula, ds, hay que resaltar
que el valor del exponente obtenido (n = 1,15), esta muy proximo a 1, que es
el valor que predicen los modelos tedricos (apartados 2.3.2.1 y 2.3.2.2 de la
introduccion).
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5.2.3.1.5. Coeficiente de friccion (u)

En la Figura 5.67 se representan los valores del coeficiente de friccion del
polvo, u, que se detallan en la Tabla 5.14, en funcién de la tension de
consolidacion, o4. Se comprueba, tal y como se habia indicado en la
introduccion (apartado 2.3.1.3), que el coeficiente de friccién depende de las
caracteristicas del lecho, por lo que su valor varia no sélo con el tamafio de
particula, ds, sino también de las condiciones de consolidacion.

0,8
0,7 4
' o
A _—— O == I\ e.N o
B X0
06| = LearxesII T D
] 9””/’ ”O
e ,’,’//Er

;(5//’,’:’/

051 <7 &
3 ’ XI ///

o/,

/9
04/

1

1

1
031 d

OM1 OM2 XM4 oM5 A M8
0,2 ; : ‘ ‘ ‘
0,0 10,0 20,0 30,0 40,0 50,0

o, (kPa)

Figura 5.67 Variacion de los valores del coeficiente de friccién, u, con los de la tension de
consolidacion, oy, para los lechos monomodales estudiados.

En efecto, conforme se incrementa la tensiéon de consolidacion, o4, aumenta
1, siendo el efecto de dicha variable, o4, tanto menor cuanto mayor es su
valor y el tamanio de particula del polvo, ds.

Para tratar de relacionar p con las caracteristicas del lecho de polvo, ¢ y ds,
en la Figura 5.68 se han representado los valores de p frente a los de la
compacidad, ¢, para los diferentes lechos estudiados.
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Figura 5.68 Variacion de los valores de u con los de la compacidad para los lechos
monomodales estudiados. Ajuste de los resultados experimentales a la
ecuacion (5.32).

Se comprueba que el coeficiente de friccion aumenta conforme lo hace la
compacidad hasta alcanzar un valor practicamente constante a una valor de
la compacidad del lecho, <|>*, que depende del tamafio medio de las
particulas. No obstante, la variacion que sigue p con ¢ es independiente del
tamafio medio de las particulas (curvas paralelas), al igual que el valor al que
tiende el coeficiente de friccion, p.

En vista de ello, los resultados experimentales se han tratado de ajustar a
una ecuacion del tipo:

(1 — 1) oc (¢ — ¢)° (5.31)

Dado que los valores de ¢* obtenidos eran muy parecidos a los
correspondientes a la maxima compacidad posible segun Kawakita, ¢., se
utilizaron estos ultimos como valores de ¢*. Operando de este modo se
obtiene la ecuacion:

0,67 —p=20,7 (¢, — )" (5.32)

Como puede comprobarse, el acuerdo entre los valores experimentales y los
calculados segun la ec. (5.32) (lineas continuas de la Figura 5.68), es bueno.
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Por otra parte, conviene sefialar que el efecto que ejerce el tamafo de
particula, ds, y la compacidad del lecho, ¢, sobre el coeficiente de friccion
calculado mediante la ec. (2.48), es analogo al que describen distintos
investigadores empleando para el calculo la ecuacion de Coulomb'*?'? (ec.
(2.40)).

5.2.3.1.6. Funcion de flujo del material (FFM). Su relacion con el tamano
medio de las particulas.

En la Figura 5.69 se representa para cada fraccién granulométrica estudiada,
su correspondiente funcion de flujo; es decir, los valores de la resistencia
mecanica a la compresion, f,, en funcion de los de la tension de
consolidacion, o;.

7,0 q

OSM1 OM2 XM4 OM5 AMS8

6,0 -

5,0 1

4,0

f. (kPa)

3,0 A

2,0

0,0 T T T T T 1
0,0 10,0 20,0 30,0 40,0 50,0 60,0
o, (kPa)

Figura 5.69 Funciones de flujo de las fracciones monomodales estudiadas. Ajuste de los
datos experimentales a la ec. (5.33).

Se comprueba que, para el intervalo de tensiones de consolidacién normales
utilizadas, las funciones de flujo de las diferentes fracciones se ajustan
aceptablemente bien a lineas rectas, tal y como se ha discutido en el
apartado 2.3.4.1.ii de la introduccién.

En la Figura 5.70 se representan en coordenadas doble logaritmicas los
valores de la pendiente, a, y de la ordenada en el origen, fy, de estas
representaciones, en funciéon del tamafio medio de las particulas, ds. Se
aprecia que ambos parametros se reducen al aumentar el tamafo de
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particula, ds, siendo el efecto de ds mucho mayor en el caso de la pendiente,
de acuerdo con lo indicado en el apartado 2.3.4.1..ii.

1 4

—~ 0,1+
©
)
:‘50
3

0,01 ~

[ X0} O feo
0,001 \ \
10 100 1000

ds (um)

Figura 5.70 Variacién de a y de f;, con el tamafio medio superficial de las particulas, ds,
para las fracciones monomodales estudiadas.

La variacién de la pendiente de la funcién de flujo, a, con el tamafio medio
de las particulas, ds, puede explicarse, al menos de forma cualitativa,
atendiendo al efecto de la tensién de consolidacion, o4, sobre el nimero de
microcontactos por unidad de superficie de fractura, n, y a la evolucién que
sigue con ds. En efecto, como ya se ha descrito en el apartado 2.3.4.1.ii, el
aumento que experimenta la resistencia mecanica a la compresion del lecho,
f,, con el incremento de la tensién de consolidacién, o4, pendiente de la
funcion de flujo, o, se debe al aumento paralelo que sufre el numero de
microcontactos por unidad de superficie, n, con esta variable, o4, durante la
densificacion del lecho. En consecuencia, un incremento del tamafo de
particula debe provocar una disminucion del efecto de o4 sobre n y por
consiguiente, sobre o como el observado (Figura 5.70) debido a que la
compresibilidad del lecho, K, y su influencia sobre aquella, o, también
disminuyen.

Un analisis mas riguroso de este comportamiento debe realizarse basandose
en la ec. (2.68). En efecto, la pendiente, o, disminuye conforme se aumenta
el tamano de las particulas, ds, debido al efecto directo de este parametro
sobre ds (ec. (2.68)) y al que ejerce, de forma indirecta, sobre la
compresibilidad del lecho, K (ec. (5.26)), sobre ¢, (ec. (5.23)) y sobre ¢ (ec.
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(2.65)), parametros de los que depende o de la forma expresado por la
ecuacion 2.67 del apartado 2.3.4.1..ii.

En lo que respecta a fy,, parametro que se interpreta como la resistencia
mecanica a la compresion del lecho resultante del llenado, la pequefa
variacion que experimenta con ds, se debe a que el efecto de éste sobre el
numero de microcontactos por unidad de superficie, n, es también muy
pequefio. En efecto, de acuerdo con el ec. (2.69), el valor de f, para
fracciones monomodales, sera funciéon uUnicamente del tamafo de las
particulas y su efecto sera menor que el que este parametro ejerce sobre a,
ya que conforme disminuye ds también lo hace ¢,", contrarrestando, en gran
medida, el efecto directo que ds ejerce sobre fy.

Como puede comprobarse en la Figura 5.70, los valores de la pendiente, «,
y de la ordenada en el origen, f,, se ajustan aceptablemente bien a
ecuaciones de tipo potencial, por lo que el efecto del tamafio medio de las
particulas sobre la funcion de flujo del material puede describirse mediante la
ecuacion:

=270, 140 (5.33)
d d?

S

El acuerdo entre los resultados experimentales y los calculados mediante la
ec. (5.33), lineas continuas de la Figura 5.69, es bueno.

5.2.3.1.7.  Angulo efectivo de friccién interna (5)

En la Figura 5.71 se han representado los valores del angulo efectivo de
friccion interna, 3, de las distintas fracciones granulométricas estudiadas,
frente a su tamafo medio, ds.

Se aprecia que los valores de este parametro de flujo disminuyen conforme
aumenta el tamafo medio de particula, siendo el efecto de esta
caracteristica tanto mas pequefio cuanto mayor es el tamafo de las
particulas, hasta anularse practicamente. Dicho comportamiento, como ya se
ha indicado en el apartado 2.3.4.2 de la introduccién, es similar al observado
para otros parametros de flujo utilizados (indice de Hausner, N4, etc.).

En consecuencia, para describir el efecto del tamafo de particula sobre el
angulo efectivo de friccion interna, se ha recurrido al mismo tipo de ecuacion
al utilizado para estos parametros de flujo. Operando de este modo se ha
obtenido la ecuacion:

(5-37)= Lﬁ (5.34)

S
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Figura 5.71 Variacion de los valores de 6 con los del tamano medio de las particulas, ds,
para las fracciones monomodales estudiadas. Ajuste de los resultados
experimentales a la ecuacion (5.34).

5.2.3.2. Lechos de polvos bimodales

5.2.3.2.1. Curvas de fluencia

En el Apéndice 8.9 de este trabajo se adjuntan los valores experimentales de
las curvas de fluencia obtenidos con la célula rotacional para las mezclas
binarias de particulas de cuarzo. Cada unos de estos valores de la tension
de cizalla corresponde a una media aritmética de tres experimentos. Los
resultados experimentales se han ajustado a la ecuacién propuesta (Ec.
(2.48)).

En la Figura 5.72 a la Figura 5.83 se representan estos resultados para cada

una de las mezclas. Se comprueba que el modelo propuesto reproduce bien
los resultados experimentales obtenidos.
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Curvas de fluencia correspondientes a las composiciones del sistema binario

M1+M8.
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Figura 5.72 Curvas de fluencia correspondientes a la composicién X = 0,2. Ajuste de los
resultados experimentales al modelo propuesto (ec. (2.48)).
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Figura 5.73 Curvas de fluencia correspondientes a la composicién X = 0,4. Ajuste de los
resultados experimentales al modelo propuesto (ec. (2.48)).
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Figura 5.74 Curvas de fluencia correspondientes a la composicién X = 0,6. Ajuste de los
resultados experimentales al modelo propuesto (ec. (2.48)).
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Figura 5.75 Curvas de fluencia correspondientes a la composiciéon X = 0,8. Ajuste de los
resultados experimentales al modelo propuesto (ec. (2.48)).
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XXViii)

Curvas de fluencia correspondientes a las composiciones del

sistema binario M1+M5.
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Figura 5.76 Curvas de fluencia correspondientes a la composicién X = 0,2. Ajuste de los
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resultados experimentales al modelo propuesto (ec. (2.48)).
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Figura 5.77 Curvas de fluencia correspondientes a la composicién X = 0,4. Ajuste de los

resultados experimentales al modelo propuesto (ec. (2.48)).
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Figura 5.78 Curvas de fluencia correspondientes a la composicién X = 0,6. Ajuste de los
resultados experimentales al modelo propuesto (ec. (2.48)).
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Figura 5.79 Curvas de fluencia correspondientes a la composiciéon X = 0,8. Ajuste de los
resultados experimentales al modelo propuesto (ec. (2.48)).
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XXiX) Curvas de fluencia correspondientes a las composiciones del
sistema binario M5+M8.
15,0 -
12,0 4

9,0 /./.
e

© (kPa)

6,0

30 1 oc (kPa)

00,49 X 4,41 A735

f ®11,76 14,70
0,0

0,0 3,0

6,0 9,0 12,0 15,0
o (kPa)

Figura 5.80 Curvas de fluencia correspondientes a la composicién X = 0,2. Ajuste de los
resultados experimentales al modelo propuesto (ec. (2.48)).
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Figura 5.81 Curvas de fluencia correspondientes a la composicién X = 0,4. Ajuste de los
resultados experimentales al modelo propuesto (ec. (2.48)).
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Figura 5.82 Curvas de fluencia correspondientes a la composicion X = 0,6 Ajuste de los
resultados experimentales al modelo propuesto (ec. (2.48)).
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Figura 5.83 Curvas de fluencia correspondientes a la composiciéon X = 0,8. Ajuste de los
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5. Resultados y Discusion

Siguiendo el mismo procedimiento que el empleado para los lechos
monomodales, se han determinado para cada mezcla binaria los valores de
la cohesividad del lecho, C, del coeficiente de friccion, u, de la tension de
consolidacion, o, del angulo efectivo de friccion interna, 5 y de la resistencia
mecanica a la compresion, f.. Sus valores, junto al diametro de Sauter, ds, el
didmetro correspondiente al 50% en peso, dso, ¥ la compacidad de cada

lecho, ¢, se muestran en la Tabla 5.18, la Tabla 5.19 y la Tabla 5.20.

Tabla 5.18 Valores de ds, dso, o1, ¢, C, 1, f. y 5, correspondientes a las composiciones del
sistema binario M1+M8.

X | ds(um) | dso(um) | oi(kPa) | ¢ |C(kPa) | u | f(kPa) | 3()
0,00 0,377
1,73 0,427 0,20 0,54 0,94
0.2 30,8 98,1 12,23 0,484 0,37 0,62 1,91 413
20,61 0,503 0,48 0,65 2,56
31,77 0,516 0,52 0,66 2,78
42,70 0,522 0,63 0,71 3,61
0,00 0,459
1,39 0,509 0,23 0,37 0,87
0.4 40,0 171,2 12,52 0,557 0,28 0,66 1,55 40,1
19,80 0,571 0,31 0,66 1,63
31,41 0,582 0,40 0,67 2,16
39,40 0,583 0,49 0,67 2,65
0,00 0,518
1,50 0,579 0,20 0,45 0,83
0.6 57.0 2442 12,38 0,611 0,35 0,64 1,83 39,4
20,28 0,638 0,46 0,65 2,41
30,84 0,635 0,49 0,64 2,56
38,44 0,648 058 0,65 3,03
0,00 0,528
1,44 0,580 0,15 0,48 0,65
0.8 99,5 317.3 10,94 0,603 0,19 0,60 0,95 36,8
17,70 0,608 0,19 0,61 0,97
26,72 0,624 0,25 0,58 1,20
32,44 0,636 0,31 0,56 1,48
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Tabla 5.19 Valores de ds, dso, o1, ¢, C, 1, f. y 6, correspondientes a las composiciones del
sistema binario M1+MS5.

X ds (pm) dso (um) | o4 (kPa) [0} C (kPa) n f.(kPa) | §(9
0,00 0,370
1,28 0,417 0,22 0,33 0,77
0.2 29.9 48,0 11,96 0,471 0,30 0,63 1,56 40,4
20,26 0,479 0,45 0,65 2,36
31,32 0,495 050 0,65 2,67
39,95 0,498 0,66 0,66 3,57
0,00 0,404
1,20 0,456 0,16 0,33 0,58
0.4 37.2 71.0 11,74 0,510 0,30 0,62 1,74 40,3
20,70 0,526 0,36 0,68 1,96
32,01 0,526 0,41 0,68 2,26
40,63 0,540 0,54 0,69 2,99
0,00 0,462
1,14 0,490 0,22 0,24 0,65
0.6 49.3 94,0 11,47 0,540 0,36 0,58 1,76 38,9
19,99 0,546 0,46 0,63 2,15
30,29 0,565 0,63 0,61 3,18
37,29 0,565 0,77 0,60 3,84
0,00 0,450
1,10 0,498 0,14 0,32 0,49
0.8 72.9 117.0 11,13 0,523 0,26 0,59 1,27 39,7
19,27 0,525 0,31 0,64 1,62
31,19 0,536 0,39 0,67 2,08
37,81 0,547 0,44 0,69 2,75
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Tabla 5.20 Valores de ds, dso, o1, ¢, C, 1, f. y 6, correspondientes a las composiciones del
sistema binario M5+MS8.

X ds (pm) dso (um) | o4 (kPa) [0} C (kPa) n f.(kPa) | §(9
0,00 0,475
1,75 0,515 0,12 0,66 0,63
0.2 1606 190,1 11,37 0,546 0,14 0,65 0,72 375
18,75 0,543 0,17 0,66 0,92
29,58 0,553 0,20 0,66 1,06
36,54 0,557 0,24 0,66 1,29
0,00 0,500
1,54 0,548 0,13 0,55 0,61
0.4 188.3 2402 10,57 0,574 0,16 0,59 0,78 36,3
18,13 0,572 0,17 0,63 0,88
28,06 0,578 0,22 0,62 1,13
35,03 0,580 0,27 0,62 1,38
0,00 0,525
1,50 0,585 0,13 0,53 0,61
0.6 2076 2902 10,74 0,598 0,19 0,59 0,95 36,7
18,38 0,603 0,20 0,63 1,04
28,40 0,606 0,24 0,62 1,26
35,00 0,607 0,31 0,61 1,56
0,00 0,515
1,59 0,567 0,13 0,57 0,64
0.8 2875 3403 10,58 0,585 0,18 0,58 0,89 36,3
17,12 0,582 0,18 0,59 0,91
27,83 0,595 0,19 0,62 0,96
35,48 0,595 0,21 0,64 1,08
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5. Resultados y Discusion

5.2.3.2.2. Diagramas de compactacion

En este apartado se ha seguido un procedimiento analogo al utilizado al
estudiar la compactacion de lechos de particulas monomodales (apartado
5.2.3.1.2).

Ecuacion de Kawakita

Los resultados se ajustaron aceptablemente bien a la ec. (5.20). En la Tabla
5.21 se detallan los valores de los partametros de la ecuacion de Kawakita
(a, b) para cada una de las mezclas correspondientes a las tres series.

Tabla 5.21 Parametros de Kawakita correspondientes a las composiciones de los tres
sistemas binarios. Ensayos de consolidacion.

Referencia X a b (kPa™)
0,2 0,281 0,368
M1+M8 04 | 0225 0,413
0,6 0,208 0,362
08 | 0177 0,280
0,2 0,272 0,368
MA+M5 04 | 0262 0,352
0,6 0,230 0,374
0,8 0,180 0,370
0,2 0,155 0,361
M5+M8 0,4 0,147 0,425
0,6 0,146 0,403
0,8 0,149 0,424

En la Figura 5.84 y la Figura 5.85 se representan los valores de estos
parametros frente a la composicion de la mezcla de cada serie. Se
comprueba que el parametro b se mantiene practicamente constante
alrededor del mismo valor que el obtenido para los lechos monomodales (b =
0,364 kPa™).

En cambio, el valor del parametro “a”, la compactabilidad segun Kawakita,
disminuye de forma practicamente lineal conforme aumenta la proporcién del
componente mas grueso en cada una de las mezclas, siendo el efecto de
esta variable, X, tanto mas acusada cuanto mayor es la diferencia de
tamanos entre los componentes de cada serie.
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Figura 5.84 Evolucion de los valores de b con la composiciéon para los tres sistemas
binarios estudiados. Ensayos de consolidacion.
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Figura 5.85 Evolucion de los valores de a con la composiciéon para los tres sistemas
binarios estudiados. Ensayos de consolidacién.
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A la vista de estos resultados y teniendo en cuenta la relacion entre el
diametro de Sauter de la mezcla y su composicion, en la Figura 5.86 se han
representado para cada serie los valores de “a” frente a los de ds. Se
incluyen en la misma serie los valores de “a”’ correspondientes a las
fracciones monomodales (Tabla 5.15). Se comprueba que la variaciéon que
sigue con ds el parametro “a”, que representa la contraccion volumétrica
tedrica que experimenta el lecho al someterlo a una tension de consolidacion
infinita (o4 = «), es Unica, independientemente de la composicién de la
mezcla.

0,4
<& Monomodales ¢ M1+M8 @ M1+M5 A M5+M8
0,3
o 0,2 4
0,1
Consolidacion
O T T T T 1
0 100 200 300 400 500

ds (um)

Figura 5.86 Variacion de los valores de a con los de ds para todos los polvos estudiados.
Ajuste de los resultados experimentales a la ecuacion (5.35). Ensayos de
consolidacion.

Al ajustar estos resultados a una expresion del tipo de la 5.22, se obtiene la
ecuacion:

a=0,74 d* (5.35)

Se comprueba que la inclusién de los valores de las mezclas en el ajuste,
s6lo modifica sensiblemente el valor de uno de los pardmetros de la
ecuacion.

Asimismo, se comprueba que el efecto que ejerce el tamafio medio de las
particulas, ds, sobre “a”, obtenidos a partir de los experimentos de
densificacion del polvo por aplicacién de tensiones, es analogo al efecto que

ejerce ds sobre otros pardmetros tales como el indice de Hausner (Figura
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5. Resultados y Discusion

5.34), o los parametros f y N4 de la ecuacion cinética (Figuras 5.40 y 5.42),
obtenidos a partir de experimentos de densificacion por “tapping”. Estos
resultados parecen indicar que el tamafio medio de las particulas del polvo
es el factor que mayoritariamente determina su comportamiento durante el
proceso de densificacion.

En la Figura 5.87, se han representado, para todos los polvos estudiados
(fracciones monomodales y mezclas binarias), los valores de la compacidad
del lecho resultante del llenado de la célula, ¢OCZ, frente a los que se
obtienen por caida libre y agitado, ¢,°**, en el experimento de densificacion
por “tapping”. Al igual que ocurria para las fracciones monomodales, los
valores de ¢ y ¢°** para cada lecho, son practicamente iguales,
existiendo una buena proporcionalidad entre ambos descrita mediante la ec.
(5.25).

0,7
<& Monomodales ¢ M1+M8 @ M1+M5 A M1+M8
0,6
0,5 -
0,4
N
(&
o
=
0,3 -

0,2 A

0,1

0,0 T T T T T T
0,0 0,1 0,2 0,3 0,4 0,5 0,6 0,7

CLA
o

Figura 5.87 Relacion entre los valores de la compacidad inicial del lecho preparado para
“tapping”, ¢0°LA, y el correspondiente a los ensayos de cizalla, ¢o°z, para todos
los polvos estudiados.

En la Tabla 5.22 se detallan, para las diferentes mezclas, los valores de la
maxima compacidad tedrica (para oy = =), ¢., calculadas a partir de los
valores de “a” y de ¢ de la Tabla 5.18, la Tabla 5.19 y la Tabla 5.20,
teniendo en cuenta la definicién de Ck (ec.(5.21))
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Tabla 5.22 Valores de ¢., correspondientes a todos los polvos
consolidacioén.

estudiados.

Ensayos de

X 0,0 0,2 0,4 0,6 0,8 1,0
Ref.
M1+M8 0,457 0,537 0,592 0,654 0,642 0,553
M1+M5 0,457 0,508 0,547 0,576 0,549 0,405
M5+M8 0,505 0,562 0,586 0,615 0,605 0,553

Siguiendo el mismo procedimiento que en el apartado 5.1.2, en la Figura
5.88, la Figura 5.89 y la Figura 5.90 se representan, para los tres sistemas

binarios estudiados, la variacion del
correspondiente a

composicion de la mezcla, X.

volumen especifico del
la maxima compacidad tedrica,

lecho
1/ ¢», frente a la

3,0
25 -
2,0 -

8

£ 15-

1,0

0,5 -

Consolidacion

0,0 T T T T T T T
00 01 02 03 04 05 06
X

0,7

08 09 10

Figura 5.88 Variaciéon de los valores del volumen final especifico del lecho con la
composicion para las composiciones del sistema M1 + M8. Ensayos de

consolidacion.
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3,0

2,5 1

0,5 4
Consolidacion

0,0 T T T T T T T T T
0,0 0,1 02 03 04 05 06 07 08 09 10

Figura 5.89 Variaciéon de los valores del volumen final especifico del lecho con la
composicion correspondientes a las composiciones del sistema binario
M1 + M5.

3,0

2,54

Consolidacion
0,0 T T T T T T T T T

0,0 0,1 02 03 04 05 06 07 08 09 10

Figura 5.90 Variacion de los valores del volumen final especifico del lecho con la
composicion correspondientes a las composiciones del sistema binario
M5 + M8.
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En general se aprecia que la tendencia que sigue 1/¢.. con la composicion,
es mas parecida a la del volumen especifico de los lechos resultantes del
llenado en experimentos de “tapping” (1/4o°-*) (apartado 5.1.2.1) que la
correspondiente al lecho compactado por este Ultimo procedimiento
(apartado 5.1.2.2).

En efecto, tanto en una caso como en otro, Figura 5.24 y Figura 5.88, para la
serie M1+M8, en la que el tamafo de las fracciones es el mas diferente, la
variacion que sigue el volumen especifico con la composicion coincide con el
comportamiento ideal para el tramo en el que X < X;,. En cambio, para el
tramo X > X,, los resultados se desvian apreciablemente del
comportamiento ideal en ambos casos, a diferencia de lo que se observa en
la Figura 5.29, correspondiente a los lechos densificados por “tapping”. La
misma similitud se observa al analizar los resultados para los otros dos
sistema binarios (Figura 5.25 y Figura 5.89 para la serie M1+M5 y Figura
5.26 y Figura 5.90 para la serie M5+M8).

En la Tabla 5.23 se detallan los valores de los factores de eficacia
correspondientes al tramo de composicion X < X, (¢-), calculados mediante
las ecuaciones (2.10) y (2.12), y al tramo X > X, (¢-"), calculados mediante
las ecuaciones (2.13) y (2.15), para los tres sistema binarios estudiados.

Tabla 5.23 Valores de los factores de eficacia, ¢y ¢y de la razén de tamarios, dsF/dsG,
para los tres sistemas binarios. Ensayos de consolidacion.

Sistema binario Razon de tamanos Factor de eficacia Factor de eficacia
(ds/ds®) para X<Xp, (¢0-) para X>Xo, (¢-")
M1+M8 0,064 0,99 0,75
M1+M5 0,179 0,71 0,55
M5+M8 0,357 0,59 0,48

Como era de esperar, los valores obtenidos son muy similares a los que
resultan para la compacidad inicial del lecho (Tabla 5.4). Dicho
comportamiento pone de manifiesto que la densificacién por aplicacion de
tensiones, aunque provoca un incremento de la compacidad del lecho, no
reduce tanto como el “tapping” las heterogeneidades iniciales que se forman
durante el llenado, por lo que la desviacion respecto del comportamiento
ideal es mayor. En efecto, el mecanismo de densificacion por “tapping” es
radicalmente distinto al que resulta por aplicacion de tensiones y provoca
una mayor movilidad de las particulas, lo que conduce a un
empaquetamiento de particulas mas homogéneo.

A la vista de estos resultados, los valores de los factores de eficacia
obtenidos en este apartado (Tabla 5.23) se han representado junto con los
correspondientes al llenado (Tabla 5.4), frente a la razén de tamafos (Figura
5.91).
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Figura 5.91 Variacién de los valores de los factores @, @, -, @, con los de la razén de
tamarios, ds/ds®,. Ajuste de los resultados experimentales a la ecuacion (5.14).
Ensayos de consolidacién.

Como era de esperar los resultados se ajustan a dos curvas, una para los
factores de eficacia correspondientes al tramo X < X, @0 Y ¢, ¥ la otra para
el tramo X > X, ®o” Yy ¢.". La ecuacion que describe estas dos relaciones es
la (5.14), con los mismos valores de n que los correspondientes al llenado
(n=1 para el tramo X < X, y n=0,5 para el tramo X > X.,).

Siguiendo un procedimiento analogo al descrito en el apartado 5.1.2.1, se
han calculado los valores asintéticos de la compacidad del modelo de
Kawakita (¢-), para el tramo X > X, a partir de las ecuaciones (2.10) y (2.12)
del apartado 2.2.1.2.5, de la ecuacion (5.24) y de la ec. (5.14). Lo propio se
ha realizado para le calculo de ¢. para el tramo X > X, (ecuaciones (2.13) y
(2.15) del apartado 2.2.1.2.5, etc.). Como puede comprobarse en la Figura
5.92 el acuerdo entre los resultados experimentales y los calculados es
bastante bueno; s6lo unos pocos puntos se desvian apreciablemente de la
recta de ajuste.

En vista de ello se han calculado los valores de la compacidad del lecho para
los diferentes valores de o4 ensayados, empleando la ecuacion de Kawakita,
ec. (5.20), tomando para b un valor de 0,364 kPa™ y teniendo en cuenta las
relaciones (5.35) y (5.23) para calcular el valor de “a” y de ¢,. El acuerdo
entre los valores experimentales y los calculados es bastante bueno (Figura

5.93).
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Figura 5.92 Comparacion de los resultados experimentales, ($)experimentas €ON lOSs
calculados mediante las ecuaciones (2.10), (2.12,) (5.24) y (5.14), (@-)modelo-
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Figura 5.93 Comparacion de los resultados experimentales, (@)experimentas €ON los
calculados mediante las ecuaciones (5.20), (5.35) y (5.23), ($-)caicutada.
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XXX) Modelo semilogaritmico

Los valores de o4 y ¢ que se detallan en la Tabla 5.18, la Tabla 5.19 y la
Tabla 5.20 se han tratado de ajustar a la ec. (2.65), tomando (c4)min = 1 kPa.
Los valores de los parametros Ky ¢min, S detallan en la Tabla 5.24.

Tabla 5.24 Parametros del modelo semilogaritmico correspondientes a las composiciones
de los tres sistemas binarios. Ensayos de consolidacién.

Referencia X | Kx10° Gmin

02| 557 | 0429
M1+M5 04 | 425 | 0515
06 | 389 | 0580
08| 279 | 0582
02| 509 | 0416
M1+M4 04 | 435 | 0466
06 | 402 | 0500
08 | 283 | 0495
02| 241 | 0517
Ma+M5 04 | 236 | 0545
06 | 194 | 0578
08 | 208 | 0562

En la Figura 5.94 se comparan los valores del pardmetro ¢, de la Tabla
5.24 con los de la compacidad inicial resultantes del llenado, ¢, (Tabla 5.18,
Tabla 5.19 y Tabla 5.20), para todas las mezclas ensayadas. Se han incluido
en esta representacion los valores correspondientes a los lechos obtenidos
con las fracciones monomodales (Tabla 5.14). Se comprueba, como era de
esperar, una buena relacién de proporcionalidad entre ambos parametros
dada mediante la ecuacién:

(@)n = 111(0) (5.36)

Por otra parte, a la vista de los resultados que se detalla en la Tabla 5.24 y
teniendo en cuenta la relacién entre la compresibilidad, K, y el tamafio medio
de las particulas, ds, obtenido para lechos monomodales, ec. (5.26), en la
Figura 5.95 se han representado para todas las mezclas los valores de K vs.
ds. Se incluyen en esta representacion los valores correspondientes a los
lechos monomodales estudiados. Se comprueba que todos los resultados se
ajustan a una uUnica curva descrita mediante la ecuacion:

K=0,25 d>°° (5.37)
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Figura 5.94 Relacion entre los valores de ¢ni, y los de la compacidad inicial del lecho, ¢,
para todos los polvos estudiados.
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Figura 5.95 Relacion entre los valores de la compresibilidad, K, y los del diametro de
Sauter, ds, para todos los polvos estudiados. Ajuste de puntos experimentales
a la ecuacioén (5.37).
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Asi pues, puede concluirse que la compresibilidad de un lecho de particulas
es Unicamente funcién del diametro medio de Sauter; siendo, por tanto,
independiente de la composicién de la mezcla.

Al igual que se hizo en el apartado 5.2.3.1.2, para tratar de obtener una
relaciéon entre la compactabilidad “a”, segin Kawakita, y la compresibilidad,
K, del modelo semilogaritmico, en la Figura 5.96 se han representado los
valores de K de la Tabla 5.24 frente a los de “a” de la Tabla 5.21. Se han
incluido los valores correspondientes a las fracciones monomodales (Tabla
5.15 y Tabla 5.17). Como era de esperar existe una buena correlacion entre
ambos parametros que puede describirse mediante la ecuacion:

K=0,35a"* (5.38)

75 1

60 -

45 -

K 10°

30 -

15 A O

¢ Monomodal ¢ M1+M8 @ M1+M5 A M5+M8

0,00 0,10 0,20 0,30 0,40 0,50

Figura 5.96 Relacion entre los valores de la compresibilidad, K, y de la compactabilidad,
“a”, para todos los polvos estudiados. Ajuste de los puntos experimentales a
la ecuacién (5.38).

En la Figura 5.97 se ha representado la variacion que sigue la
compresibilidad de la mezcla, K, con su composicion, X, para los tres
sistemas binarios estudiados. Como era de esperar los resultados se ajustan
bien a lineas rectas al igual que sucedia con el parametro “a” de la ecuacién
de Kawakita (Figura 5.85).
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Figura 5.97 Variacion de los valores del parametro K con la composicién para los tres
sistemas binarios.
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Figura 5.98 Comparacion de los resultados experimentales, (@)cxperimentas €ON loS
calculados mediante las ecuaciones (2.65), (5.36) y (5.37), (@)caicuiada-
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A partir de la ec. (2.65), representativa del modelo semilogaritmico, de la ec.
(5.37), que describe la relacion entre la compresibilidad del lecho, K, y el
tamafio de particula, ds, y de la ec. (5.36), se han calculado para todas las
mezclas y tensiones de consolidacion estudiadas, los valores de la
compacidad del lecho, ¢. Como puede comprobarse en la Figura 5.98, el
acuerdo entre los valores experimentales y los calculados es bastante
bueno.

5.2.3.2.3. Relacion entre la cohesion, C, y la resistencia mecanica a la
compresion, f.

Analogamente a como se hizo en el apartado 5.2.3.1.3, en la Figura 5.99 se
han representado, para todas las mezclas estudiadas, los valores de la
cohesion, C, frente a los de la resistencia mecanica a la compresion, f;, que
se detallan en la Tabla 5.18, la Tabla 5.19 y la Tabla 5.20. Se han incluido en
esta representacion los valores correspondientes a los lechos de particulas
monomodales.

Se comprueba que todos los valores se ajustan aceptablemente bien a una
Unica recta que pasa por el origen. Al ajustar por minimos cuadrados los
resultados se obtiene la ecuacion:

f =518C (5.39)

practicamente coincidente con la obtenida para lechos monomodales (ec.
(5.29))

Asi pues, para todos los lechos estudiados, independientemente de las
condiciones de consolidacién, o4, y del tamafio de particulas del lecho, ds,
tanto para mezclas binarias como para fracciones monomodales, la
resistencia mecanica a la compresion, f., es unas cinco veces mayor que la
resistencia a la cizalla, C.
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Figura 5.99 Relacion entre los valores de la cohesién, C, y los de la resistencia mecanica
a la compresion, f., para todos los polvos estudiados. Ajuste de los resultados
experimentales a la ecuacion (5.39).

Analogamente, como se hizo al estudiar el comportamiento de las fracciones
monomodales, en primer lugar se analizard y discutira la relacion entre la
compacidad, ¢, y la cohesién, C, y el efecto que sobre esta ejerce el tamafio
medio de particula. Posteriormente se discutira el efecto de esta ultima
variable, sobre la funcion de flujo.

5.2.3.2.4. Cohesiéon de un lecho de particulas, C. Su relacién con la
compacidad, ¢, y el tamafio medio de las particulas, ds.

Los pares de valores (C, ¢) que se detallan en la Tabla 5.18, la Tabla 5.19 y
la Tabla 5.20, se han tratado de ajustar a la ec. (2.60), propuesta en la
introduccion y que predice una relacion potencial entre ambas propiedades,
obteniéndose buenos resultados con un valor del exponente m = 6,0,
préximo al obtenido para lechos monomodales. En vista de ello los
resultados, de las mezclas y de las fracciones monomodales, se volvieron a
ajustar a esta ecuacién considerando un valor de m uUnico e independiente
de ds y X. Operando de este modo se obtuvo la ecuacién:

C=B¢* (5.40)

En la Figura 5.100, la Figura 5.101 y la Figura 5.102, se aprecia que la ec.
(5.40), describe muy bien el efecto de la compacidad del lecho sobre su
cohesion, destacando que el valor de m obtenido, es independiente del
tamafio de las particulas, tanto para las mezclas como para los lechos
monomodales.
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Figura 5.100 Variacion de los valores de C con los de ¢ para las composiciones del
sistema binario M1+M8. Ajuste de los resultados experimentales a la ecuacion

(5.40).
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Figura 5.101 Variacion de los valores de C con los de ¢ para las composiciones del
sistema binario M1+M5. Ajuste de los resultados experimentales a la ecuacién

(5.40).
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Figura 5.102 Variacion de los valores de C con los de ¢ para las composiciones del
sistema binario M5+M8. Ajuste de los resultados experimentales a la ecuacion
(5.40).

Siguiendo con el modelo propuesto, el parametro B de la ec. (5.40) debe
disminuir conforme aumenta el tamafio medio de la particula, siguiendo una
ley potencial. En consecuencia, para tratar de determinar el efecto del
tamafo de las particulas, ds, sobre la cohesion, C, se han representado los
valores de B obtenidos de la Ec. (5.40), frente al diametro medio superficial o
de Sauter de las mezclas, ds, en escala doble logaritmica (Figura 5.103). Se
comprueba que los resultados, a diferencia de lo que ocurre para lechos
monomodales, no se ajustan ni siquiera a una relaciéon unica, tal y como
predice el modelo.

En vista de ello, para describir el efecto del tamafio de particula sobre la
cohesion, se ha elegido otro tamafio medio de particula, distinto del
superficial o de Sauter, que da mas peso al porcentaje de particulas gruesas
de la mezcla. El elegido ha sido el diametro al 50%, dso. En la Figura 5.104
se comprueba que todos los valores, tanto los correspondientes a las
mezclas como a las fracciones monomodales, se ajustan aceptablemente
bien a una unica linea recta de pendiente negativa de acuerdo con el modelo
previsto. Asi pues, el efecto combinado del tamafio medio de particula, dsg, ¥
de la compacidad, ¢, sobre la cohesién, tanto para polvos monomodales
como para mezclas binarias de ellos puede describirse mediante la
ecuacion:

C- 6360 4)65 (541)

- 12
dso
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1000 -
© Monomodales ¢ M1+M8 mM1+M5 @ M5+M8
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1 T 1
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Figura 5.103 Variacién de los valores del parametro B de la ec. (5.40) con los del diametro
de Sauter.
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Figura 5.104 Variaciéon de los valores del parametro B de la ec. (5.40) con los del tamario
medio ds.
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Se comprueba que el valor del exponente obtenido (n = 1,2), que describe el
efecto del tamafio medio de las particulas, dsy, sobre la cohesion del lecho
en los polvos estudiados, es muy proximo al que predicen los modelos
tedricos de Rumpf y Kendall para particulas esféricas de tamafio uniforme
(n=1).

En el Apéndice 8.10 se representan los valores experimentales de la
cohesion (Tabla 5.18, Tabla 5.19 y Tabla 5.20) y los calculados de acuerdo
con la ecuacion (5.41), curvas continuas. Se observa que, en general, existe
un buen acuerdo entre los valores experimentales y los calculados.
Unicamente se aprecian, para algunas mezclas en concreto, desviaciones
apreciables.

5.2.3.2.5. Cohesiéon de un lecho de particulas, C. Su relacion con Ia
compacidad, ¢, y con la composicion de la mezcla, X.

Una forma alternativa de estimar la cohesién consiste en tratar de relacionar
el parametro B de la ec. (5.40) con la composicion de la mezcla, X, para los
tres sistemas binarios estudiados. Ademas, dado que la variacién que sigue
dicho parametro con la composicién del lecho, a igualdad de compacidad, es
analoga a la que sigue su cohesion, un analisis de estas representaciones
permite determinar el efecto especifico de la composicién sobre dicha
propiedad, C, manteniendo constante la compacidad del lecho, ¢.

Para ello en la Figura 5.105 se han representado los valores de B de la ec.
(5.40) correspondientes a todas las mezclas de los tres sistemas binarios
frente a su composicion, X. Se aprecia para los tres sistemas binarios que
conforme aumenta la fraccién volumétrica de particulas gruesas, X, se
reduce el valor del parametro B, siendo el efecto de dicha variable tanto
mayor cuanto menor es la razéon de tamafios del sistema (dsF/dsG) (mas
diferentes son los tamafios medios de los componentes) y cuando mas baja
es la proporcion de la fraccidn gruesa, X.

En efecto, para el sistema binario compuesto por las dos fracciones mas
gruesas (M5+M8), la variacién del parametro B con X, es practicamente
despreciable. En cambio, para el sistema M1+M8 el efecto de Ila
composicién, X, sobre B (pendiente de la curva correspondiente) es el mas
alto y disminuye conforme aumenta X. En consecuencia, un aumento de la
fraccion volumétrica de las particulas gruesas en la mezcla, si se modifica
adecuadamente la tensién de consolidacion para mantener constante la
compacidad del lecho, se traducira en una disminucion de la cohesion del
mismo, siguiendo la tendencia antes sefialada (Figura 5.105).
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160

¢ M1+M8 mM1+M5 @ M5+M8

— =
—— $
0,8 1,0

Figura 5.105 Variacion de los valores del parametro B con la composicién de los lechos.

A la vista de esta representacion, los valores de B se han tratado de ajustar
a una ecuacion del tipo:

B-B°

siendo B°® y B los valores de este parametro para las fracciones gruesa y
fina de cada sistema respectivamente.

En la Figura 5.106 se han representado los valores de B frente a los de X. Se
comprueba que los resultados se ajustan a una unica curva, lo que indica
que el efecto de la composicion sobre la resistencia mecanica del lecho, a
igualdad de compacidad, queda perfectamente descrito mediante la ec.
(5.42) para un valor de Z = 8, independientemente del sistema binario
utilizado. Se comprueba (Figura 5.106) que la ecuacion anterior describe el
efecto de la composicién sobre el parametro B, siendo el parametro Z
independiente de la mezcla utilizada.

En la Figura 5.107 se representan los valores de C calculados a partir de la
Ec. (5.30), Ec. (5.40) y de la Ec. (5.42) frente a los experimentales, que se
detallan en la Tabla 5.18, la Tabla 5.19 y la Tabla 5.20. Como puede
apreciarse la concordancia entre unos y otros es muy buena.
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Figura 5.106 Variacién de  con la composicion del lecho, para los tres sistemas binarios.
Ajuste de los resultados a la ecuacion (5.42).
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Figura 5.107 Comparacion de los valores experimentales, Cexperimenta; €ON los calculados,
Cealculados; de acuerdo con las ecuaciones (5.30), (5.40) y (5.42).
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5.2.3.2.6. Coeficiente de friccion (u)

Para todas las mezclas los valores del coeficiente de friccion, p, aumentan
conforme lo hace su compacidad, de forma similar a lo observado en los
lechos monomodales por lo que los resultados trataron de ajustarse al
mismo tipo de ecuacion, la (5.32).

En la Figura 5.108, la Figura 5.109 y la Figura 5.110, se representan los
valores del coeficiente de friccidon del lecho, u, frente a los de su compacidad
que se detallan en la Tabla 5.18, la Tabla 5.19 y la Tabla 5.20. Todos los
resultados, tanto los correspondientes a las fracciones monomodales como a
las mezclas, se han logrado ajustar aceptablemente bien a una ecuacion
Unica:

0,67 —p=35(d, — ) (5.43)

En efecto, el acuerdo entre los valores experimentales y los calculados
(curvas continuas) es, por lo general, bastante bueno. Unicamente para
algunas mezclas se observan desviaciones apreciables.

1,0
X ¢©0,000,2004 206 0,8 A1,0
0,8 1
L] A
JAY X A A
0,6
= A
/AN
04 - ©
(03
0,2
0,0 T T T T T T T 1
0,3 0,35 0,4 0,45 0,5 0,55 0,6 0,65 0,7

¢

Figura 5.108 Variaciéon de los valores de ucon ¢ para las composiciones del sistema
binario M1+M8. Ajuste de los valores experimentales a la ecuacion (5.43).
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Figura 5.109 Variaciéon de los valores de ucon ¢ para las composiciones del sistema
binario M1+M5. Ajuste de los valores experimentales a la ecuacion (5.43).
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Figura 5.110 Variaciéon de los valores de ucon ¢ para las composiciones del sistema
binario M5+M8. Ajuste de los valores experimentales a la ecuacion (5.43).
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La influencia que ejerce la composicion del lecho, X, sobre su coeficiente de
friccion, p, se debe al efecto que ejerce dicha variable, X, sobre la
compacidad , ¢, y sobre el valor asintético que alcanzaria la compacidad a
tensiones infinitas, ¢... En efecto, tal y como ya se ha indicado en el apartado
5.2.3.2.2, la compacidad del lecho depende de la tensién de consolidacion y
de la composicién de la mezcla. En cambio, el valor de ¢.. (Tabla 5.22) solo
depende de esta ultima variable.

5.2.3.2.7. Funcién de flujo

En la Tabla 5.18, la Tabla 5.19 y la Tabla 5.20 se detallan los pares de
valores (f; , o1), correspondientes a las distintas mezclas ensayadas. Su
representacién en la forma f. vs. oy (funcién de flujo) se presenta, para cada
composicién y los tres sistemas binarios estudiados, en la Figura 5.111, la
Figura 5.112 y la Figura 5.113.

Se comprueba que la resistencia mecanica a la compresiéon del lecho
aumenta de forma practicamente lineal con la tensién de consolidacion,
siguiendo el mismo comportamiento que el observado en lechos
monomodales.

X ¢0,0 002 004 AO6 <08 A10

f. (kPa)

0,0 T T T T T 1
0,0 10,0 20,0 30,0 40,0 50,0 60,0
o, (kPa)

Figura 5.111 Funciones de flujo correspondientes a las composiciones del sistema
binario M1+M8.
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Figura 5.112 Funciones de flujo correspondientes a las composiciones del sistema
binario M1+M5.
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Figura 5.113 Funciones de flujo correspondientes a las composiciones del sistema
binario M5+M8.
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Para tratar de relacionar la pendiente de la funcion de flujo, a, con el tamafio
medio de las particulas, ds, al igual que se hizo con las fracciones
monomodales, se han representado, para todas las composiciones
(fracciones monomodales y mezclas), los valores de o frente a los de ds
(Figura 5.114) y se han ajustado a una ecuacién de tipo potencial,
resultando:

a=132d° (5.44)

Los resultados, aunque dispersos, se ajustan aceptablemente bien a una
curva unica.

0,15 +
<& Monomodales ¢ M1+M8 EMM1+M5 @ M5+M8
0,12
0,09 +

0,06 -

0,03 -

0‘00 B T T T T 1
0 100 200 300 400 500

ds (um)

Figura 5.114 Variacién de los valores de a con los de ds para todos los polvos estudiados.
Ajuste de los valores obtenidos a la ecuacion (5.44).

Sin embargo, al comparar los valores experimentales de o con los
calculados mediante la ec. (5.44), se observan diferencia apreciables, como
puede comprobarse en la Figura 5.115 obtenida para las composiciones de
la serie M1+M8. En efecto, los valores calculados disminuyen de forma
practicamente lineal conforme se incrementa el porcentaje de particulas
gruesas, X. En cambio, los valores experimentales, aunque siguen una
tendencia general también descendente con X, presentan un maximo para
valores de X préximos a la maxima compacidad del lecho (X = 0,6). Este
mismo comportamiento se ha observado para los dos restantes sistemas
binarios. La utilizacion del dsg en lugar del diametro de Sauter, ds, no mejoré
la relacion entre a y el tamafio medio de particula (ec. (5.44)).
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Figura 5.115 Comparacion de los valores experimentales de « con los calculados
mediante la ecuacion (5.44).

Estos resultados parecen indicar que la relacion entre la pendiente de la
funcién de flujo, o, y las caracteristicas del lecho, en el caso de las mezclas
bimodales, es mas compleja que la obtenida para lechos monomodales.

Teniendo en cuenta que o y las caracteristicas de cualquier lecho de
particulas estan relacionadas segun la ec. (2.68), se penso6 que la pendiente
de la funcion de flujo, en el caso de mezclas bimodales, debia ser funcién,
ademas del tamafio de las particulas que integran el lecho, ds, de la
compresibilidad del mismo, K, y de su compacidad inicial, ¢o. En
consecuencia, por su sencillez, se ensayo la ecuacion:

oo d;” KP ] (5.45)

Los resultados, aunque mejoraron sensiblemente, no reproducian de forma
satisfactoria la variacion que sigue o con X para ninguna de las tres series.
Se pensdé que esto se debia probablemente al brusco aumento que
experimenta el diametro de Sauter con X para valores de esta variable
préximos a la unidad (Figura 4.3 del apartado 4.1.2.1.3).

En vista de ello se ensay6 de nuevo la ec. (5.45) pero utilizando dsy en vez
del diametro de Sauter, ds. Operando de este modo se obtuvo la ecuacion:

o =1200 d® K" ¢ (5.46)
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El acuerdo entre los valores experimentales y los calculados es muy bueno,
ya que se reproduce de forma fiel la variacion compleja que sigue o con la
composicion, X, como puede comprobarse en la Figura 5.116 para el
sistema binario M1+M8. Para el resto de las mezclas los resultados fueron
similares.

0,12
—o—Valores experimentales
—o—\Valores calculados

0,09 -

3 0,06
0,03 -
0,00 T T T T 1
0,0 0,2 0,4 0,6 0,8 1,0

Figura 5.116 Comparaciéon de los valores experimentales de « con los calculados
mediante la ecuacion (5.46).

Por lo que respecta a f,, en la Figura 5.111, la Figura 5.112 y la Figura
5.113, se aprecia que sus valores son bajos y muy parecidos para todos los
polvos estudiados. En efecto, como puede comprobarse en la Figura 5.117,
la variacién de f,, con X no sigue una tendencia clara debido probablemente
a que el efecto de dicha variable sobre f., es pequefio y al marcado error que
puede cometerse en su determinacion.

Como ya se ha indicado en la introduccidon (Apartado 2.3.4.1.ii) y se ha
comprobado para lechos monomodales, los valores de f., deben variar muy
poco con el tamafo medio de particula del lecho (Figura 5.70). En
consecuencia, se han tratado de relacionar ambos mediante una ecuacion
de tipo potencial, utilizando como tamafo medio caracteristico del lecho, por
coherencia con el empleado en el caso de la pendiente, el dso. Operando de
este modo se obtuvo la ecuacion:

f, =19d2? (5.47)
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Como era de esperar, el efecto del tamafio de particula sobre f., es muy bajo
y la dispersion de los valores elevada (Figura 5.118).
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Figura 5.117 Variacién de los valores de f, con los de X para los tres sistemas binarios
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Figura 5.118 Variacién de los valores de f.,, con los de ds, para todos los polvos
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A partir de la ec. (5.46), que relaciona la pendiente de la funcion de flujo con
las caracteristicas y propiedades del lecho (dso, K y ¢0), de los valores de
estos ultimos que se detallan en la Tabla 5.14, Tabla 5.17, Tabla 5.18, Tabla
5.19, Tabla 5.20 y la Tabla 5.24, y la ec. (5.47), que determina el efecto de
dso sobre f,,, se han calculado los valores de f.. En la Figura 5.119 se
comparan, para todas las composiciones ensayadas, los valores
experimentales con los calculados. Como puede comprobarse el acuerdo
entre unos y otros es bueno.
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Q4,0 (]
< A
K o
230 - ot
W 0 A
2,0 >
b AD
Al
1,0 |
0,0 T T T T T T
0,0 1,0 2,0 3,0 4,0 5,0 6.0 7.0

fce><perimenta| (kPa)

Figura 5.119 Comparacién de los valores experimentales, (fc)experimenta; €ON los calculados,
(fe)caicuiadas mediante las ecuaciones (5.46) y (5.47).

5.2.3.2.8. Angulo efectivo de friccién interna (¢)

En la Figura 5.120 se han representado los valores del angulo efectivo de
friccion interna, 3, de las distintas mezclas estudiadas detallados en la Tabla
5.18, la Tabla 5.19 y la Tabla 5.20, frente al diametro de Sauter, ds. Se
incluyen en esta representacion los valores correspondientes a los lechos
monomodales que se detallan en la Tabla 5.14.
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Figura 5.120 Variacion de los valores de 6 con los de ds para todos los lechos estudiados.
Ajuste de los resultados experimentales a la ecuacion (5.48).

Se comprueba que todos los valores se adaptan a una Unica curva por lo
que todos los resultados se han ajustado a la ecuacion del mismo tipo que la
utilizada para las fracciones monomodales (ec. (5.34)). Operando de este
modo se obtiene:

§-36,5= Eﬁ (5.48)

S

Como era de esperar los valores de los parametros de las ecuaciones (5.34)
y (5.48) son muy parecidos.
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5.3. Interrelaciones entre los distintos parametros
empleados para la evaluacion de la fluidez

5.3.1. Relacién entre los parametros obtenidos mediante densificacién
por “tapping”

En los apartados 5.1.2.3 y 5.1.2.4 se ha comprobado, para todos los polvos
ensayados, que el efecto que ejerce el tamafo de particula, ds, sobre los
parametros de la ecuacion cinética propuesta para la densificacion por
“tapping” (ec. (2.37)) (f, Ny y Ny) descrita mediante las ecuaciones (5.16),
(5.17) y (5.18), es similar al que ejerce esta misma variable, ds, sobre el
indice de Hausner (ec. (5.15)). En consecuencia, debe existir una intima
relacion entre los parametros f, N1 y N, y el indice de Hausner.

Como se comprueba en la Figura 5.121, la Figura 5.122 y la Figura 5.123, la
relacién entre los citados parametros y el indice de Hausner es Unica,
bastante estrecha, creciente y practicamente lineal para todos los polvos. Al
ajustar los valores por minimos cuadrados a una recta se obtiene:

f=0,901H-0,48 (5.49)
N, =17,0IH-15,0 (5.50)
N, =517 IH— 462 (5.51)

1,2

0,2
<& Monomodales ¢ M1+M8 @ M1+M5 A M5+M8

0,0
1,0 1.1 1,2 1,3 1,4 1,5 1,6 1,7

Figura 5.121 Relacion entre los valores del parametro f y los del indice de Hausner, IH,
para todos los polvos estudiados. Ajuste de los resultados a la ec. (5.49).
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Figura 5.122 Relacién entre los valores del parametro N, y los del indice de Hausner, IH,
para todos los polvos estudiados. Ajuste de los resultados a la ec.(5.50).
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Figura 5.123 Relacién entre los valores del parametro N, y los del indice de Hausner, IH,
para todos los polvos estudiados. Ajuste de los resultados a la ec. (5.51).

216



5. Resultados y Discusion

5.3.2. Relacioén entre los parametros obtenidos mediante densificacion
por “tapping” y mediante consolidacion por aplicacion de
tensiones

Analogamente, al comparar los resultados obtenidos mediante densificaciéon
por “tapping” (Apartados 5.1.2.3 y 5.1.2.4) con los que resultan de la
compactacion por aplicacion de tensiones (Apartado 5.2.3.2.2), para todos
los polvos estudiados, se aprecia una clara analogia en cuanto al
comportamiento del polvo se refiere.

@

En efecto, la variacion que sigue la compactabilidad del lecho, “a”, con el
diametro de Sauter, ds, (Figura 5.86) y la que experimenta Ila
compresibilidad, K, con esa misma variable (Figura 5.95) son muy similares
entre si (Figura 5.96), y a la que siguen el indice de Hausner, f, N;y N, con
ds (Figuras 5.34, 5.40, 5.42 y 5.44).

De acuerdo con los resultados del apartado anterior, y para no ser
redundante, unicamente se analizara la relacion entre los parametros Ky “a”,
obtenidos de los experimentos de densificacion por aplicacion de tensiones,
y el indice de Hausner ya que es el mas utilizado de los parametros
resultantes de los ensayos de densificacion por “tapping”. Para ello, en la

Figura 5.124 y en la Figura 5.125 se han representado los valores de Ky “a
frente a los del indice de Hausner respectivamente.

0,10 -
<& Monomodales ¢ M1+M8 @ M1+M5 A M5+M8
0,08 -
0,06 -
&
X * .
0,04 - .’ &
A o
0,02 - <
0,00 T T T T T T 1
1,0 1,1 1,2 1,3 1,4 1,5 1,6 1,7

IH

Figura 5.124 Relacién entre los valores de la compresibilidad, K, y los del indice de
Hausner, IH, para todos los polvos estudiados. Ajuste de los resultados a la ec. (5.52).
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Figura 5.125 Relacion entre los valores del parametro “a” y los del indice de Hausner, IH,
para todos los polvos estudiados. Ajuste de los resultados a la ec.(5.53).

Como puede comprobarse en las figuras anteriores, al aumentar el indice de
Hausner se incrementan, de forma practicamente lineal, los valores de los
parametros K y “a@”, independiente de la composicién del lecho. La relacion,
ademas de ser bastante estrecha, pasa, en ambos casos y como era de
esperar, por el punto (1, 0), lo cual indica que los materiales con buena

fluidez (IH = 1) tiene compresibilidad o compactabilidad nula (a = K = 0).
Al ajustar los valores experimentales se obtuvieron las ecuaciones:

K=0,12IH-0,12 (5.52)

a=0,75IH-0,75 (5.53)
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5.3.3. Relacidon entre los parametros de fluidez obtenidos a partir de las
curvas de fluencia

La razdn entre resistencia mecanica a la compresion, f., y la tension de
consolidacion, o4, para una valor dado de o4, se denomina indice de fluidez
(ff;) y es, como ya se ha indicado en el Apartado 2.1.1 de la introduccién, el
parametro mas utilizado para medir la fluidez. No obstante, otros parametros
como el angulo de friccién interna, 3, y la cohesion, C, esta ultima para un
valor dado de o4, también se emplean como indicadores de la fluidez.

Con vista a determinar la relacién existente entre estos parametros se han
calculado, para todos los polvos ensayados, los valores de ff, y C para un
valor de o4 = 20 kPa (valor intermedio de los utilizados) y el angulo efectivo
de friccion interna. En la Figura 5.126 y en la Figura 5.127 se han
representado los valores de C y 6 en funcién del indice de fluidez, ff;, por ser
este ultimo el parametro mas utilizado como indicador de la fluidez del polvo.

Se aprecia una muy buena relacion entre la cohesion, C, y el indice de
fluidez, ff., siendo mayor la dispersién entre los valores del angulo efectivo
de friccion interna, 8, y ff.. Este hecho puede deberse a la poca variacion que
experimenta el valor de 5 con la fluidez del lecho en los experimentos
realizados, apenas 6° de variacidn maxima, y al error experimental cometido
en su determinacion. En ambos casos la relacién entre los parametros es de
tipo potencial decreciente. Al ajustar los resultados experimentales por
minimos cuadrados se obtuvieron las ecuaciones:

4,1

C=2- (5.54)
50,0

= (5.55)

219



5. Resultados y Discusion
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& Monomodales ¢ M1+M8 @ M1+M5 A M5+M8
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Figura 5.126 Relacion entre los valores de la cohesion, C, y los del indice de fluidez, ff,
para todos los polvos estudiados. Ajuste de los resultados a la ec. (5.54).
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ffe

Figura 5.127 Relacién entre los valores del angulo de fricciéon interna, &, y los del indice
de fluidez, ff., para los polvos estudiados. Ajuste de los resultados a la ec. (5.55).
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A la vista de los resultados, se podria tratar de establecer multitud de
relaciones entre los parametros obtenidos por los diferentes procedimientos.
No obstante, para no ser repetitivo, sélo se analizara la relacion entre el
indice de Hausner y el indice de fluidez, ff,, ya que ambos parametros son
los mas empleados. Para ello, en la Figura 5.128 se representan los valores
de ff;, en funcién de los del indice de Hausner, IH.

40,0
& Monomodal & M1+M8 @ M1+M5 A M5+M8
35,0 -
30,0
25,0
+ 20,0

15,0

10,0 ~

5,0

0,0 T T T T T T 1
1,0 1.1 1,2 1,3 1,4 1,5 1,6 1,7

Figura 5.128 Relaciéon entre los valores del indice de fluidez, ff., y los del indice de
Hausner, IH, para los polvos estudiados. Ajuste de los resultados a la ec. (5.56).

En la Figura 5.128 se aprecia que existe una buena relacién de tipo potencial
entre ambos parametros, que es ademas unica, es decir independiente de la
composicion de los lechos. Al ajustar los valores experimentales por minimos
cuadrados se obtuvo la ecuacion:

- 48,5

= (5.56)

De los resultados obtenidos en este apartado puede concluirse que debido a
que existen multitud de buenas relaciones entre los distintos parametros de
flujo, en principio, cualquiera de ellos podria ser utilizado para evaluar la
fluidez del polvo para unas condiciones de operacion dadas. No obstante,
como ya se ha indicado en la introduccion, si se requiere un conocimiento
mas exhaustivo del comportamiento al flujo del material a diferentes
condiciones de operacion y ambientales, es imprescindible recurrir a la
determinaciéon de las curvas de fluencia del lecho obtenidas a diferentes
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tensiones de consolidacion, duracion de la aplicacion de la misma y
humedad ambiental para conseguir las correspondientes funciones de flujo.
Asimismo conviene sefialar, como ya se ha indicado en el apartado 2.1.1 de
la introduccién, que para el disefio y correcta operacion de almacenamiento
y descarga de sélidos pulverulentos en silos se requiere conocer la funcién
de flujo de un material, FFM, y su angulo efectivo de friccion interna, 6.
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6. Conclusiones

Del estudio realizado se han deducido las siguientes conclusiones:

1.

La compacidad inicial de los lechos de polvos monomodales, aumenta
de forma asintética conforme se incrementa su tamafio medio de
particula (diametro de Sauter), siendo dicha relaciéon dependiente del
procedimiento utilizado para su preparacion.

La compacidad final de los lechos de polvos monomodales resultante
de la densificacion por “tapping” aumenta, también de forma asintética,
con el tamafo medio de las particulas, siendo dicha relacion
practicamente independiente del procedimiento utilizado para su
preparacion.

Los valores del indice de Hausner obtenidos para los diferentes polvos
monomodales disminuyen de forma asintética conforme aumenta el
tamafio medio de las particulas (diametro de Sauter), estando dicha
relacion afectada por el procedimiento utilizado en la preparaciéon del
lecho.

La compacidad tanto inicial como final de lechos de polvo
correspondientes a mezclas binarias de fracciones monomodales
depende de su composicion y de la razén de tamanos de los
componentes. Su comportamiento sigue las mismas pautas del
correspondiente a mezclas ideales de esferas lisas de razén de tamario
infinito. Su desviacién es tanto mayor cuanto mas préximos estan los
tamanos de ambos componentes.

Para mezclas bimodales se ha propuesto una ecuacion que relaciona
los valores de la compacidad “tanto inicial como final” con la
composicién de la mezcla, a partir de los valores de las compacidades
inicial y final de cada componente y de un factor empirico, factor de
eficacia, dependiente de la razén de tamafos de los componentes.

Los valores del indice de Hausner obtenidos para todos los polvos
bimodales estudiados, siguen la misma variacion con el diametro de
Sauter de la mezcla que la que experimentan los lechos monomodales.
En otras palabras, manteniendo constantes las condiciones
experimentales, la relacién entre el indice de Hausner y el didmetro de
Sauter es Unica, independientemente de que se trate de mezclas
binarias o polvos monomodales.

Se ha propuesto una ecuacion cinética que describe adecuadamente el
proceso de densificacion por “tapping”, basada en la evolucién que
sigue la estructura porosa con el numero de golpes y en los
mecanismos de la densificacion. Los parametros empiricos que en ella
aparecen, tienen un significado fisico sencillo y se han relacionado
facilmente con las caracteristicas del polvo (tamafio medio de las
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10.

11.

12.

13.

14.
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particulas y composicién). Se ha comprobado que, manteniendo
constante el procedimiento experimental, las relaciones entre los
valores de los parametros cinéticos y el diametro de Sauter del polvo,
tanto para los lechos monomodales como para los bimodales, son
unicas.

Se ha comprobado la utilidad de la célula rotacional de cizalla empleada
en este estudio, para la determinacion de las curvas de fluencia y el
diagrama de compactacion de los lechos de particulas.

El aumento que sigue la compacidad de un lecho de particulas con la
tension de consolidacion, en experimentos de cizalla, se ha descrito
adecuadamente utilizando la ecuacion de Kawakita y una relacion de
tipo semilogaritmico. Los parametros de ambas ecuaciones se han
relacionado de forma sencilla con las caracteristicas del polvo (tamafio
medio de las particulas en polvos monomodales y, ademas,
composicién en los polvos bimodales).

Se ha propuesto una ecuacion sencilla que describe adecuadamente la
curva de fluencia de un lecho de polvo, basada en el contacto adhesivo
de esferas elasticas, utilizando sélo como parametros la cohesion y el
coeficiente de friccion del polvo.

Se ha propuesto una ecuacion que describe adecuadamente el efecto
combinado del tamafio medio de particula y de la compacidad del lecho,
sobre su cohesién. Se ha comprobado que dicha propiedad aumenta
con la sexta potencia de la compacidad del lecho, siendo dicha relacién
independiente de las caracteristicas del polvo. Para polvos
monomodales la cohesiéon aumenta de forma aproximada con la inversa
del diametro de Sauter. En cambio, para polvos bimodales, la relacién
es la misma pero debiendo utilizar el dsp en vez del diametro de Sauter.

Se ha comprobado que el coeficiente de friccion del lecho aumenta de
forma asintética conforme se incrementa su compacidad, siendo dicha
relacién dependiente de las caracteristicas del polvo (tamafo de
particula y composicion)

Se ha comprobado que el angulo efectivo de friccion interna del polvo
disminuye de forma asintética conforme se incrementa el diametro de
Sauter del mismo. Dicha relaciéon es independiente de las restantes
caracteristicas del polvo.

Para todos los polvos estudiados se ha comprobado que su funcién de
flujo (FFM) se describe aceptablemente bien mediante una linea recta
de pendiente y ordenada en el origen positivas. El valor de la ordenada
en el origen varia muy poco con las caracteristicas del lecho.

Por el contrario, la pendiente disminuye conforme aumenta el diametro
de Sauter, pudiendo relacionarse ambas de forma aproximada mediante
una relacién unica. No obstante la relacién entre la pendiente de la FFM
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15.

y las caracteristicas del polvo mejora sustancialmente, en especial para
polvos bimodales, cuando en ésta se introducen la compresibilidad y la
compacidad inicial del lecho y ademas se emplea el dso en lugar del
didmetro de Sauter.

Para todos los polvos estudiados se ha comprobado que existen
relaciones unicas y buenas entre el indice de Hausner y los parametros
de flujo siguientes: indice cinético de la ecuacién de “tapping” indicativo
de la velocidad de eliminacién de poros gruesos, cohesion y factor de
flujo, estos ultimos obtenidos para unas condiciones de consolidacion
determinadas.
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7. Recomendaciones

En los dultimos afos, en la industria ceramica, principalmente en la
fabricacion de pigmentos ceramicos, se utilizan cada vez mas procesos en
via seca empleando tanto materias primas como productos intermedios y
acabados de tamarios de particula préximos a 1 um y, por consiguiente, mas
cohesivos que los estudiados en esta investigacion.

Ademas, para este tipo de materiales el efecto de las condiciones de
operacion (tensién de consolidacion, duracion de la aplicacién de la misma y
humedad ambiental) sobre su comportamiento o flujo debe ser muy
importante.

Por todo ello seria recomendable estudiar el comportamiento al flujo
determinando las curvas de fluencia de polvos muy finos de tamafo de
particula y forma previamente seleccionados, modificando las variables de
operacion antes citadas.
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8. Apéndice

8.1. Representacién del estado de tensiones en materiales
granulares mediante el circulo de Mohr

Consideremos un lecho de polvo contenido en una matriz cilindrica (Figura
8.1a). Supdngase que el contacto entre el polvo y la matriz es ideal, sin
friccién. La tensién normal o, y la de cizalla t,, que actian sobre un plano
que forma un angulo a con la direccion de aplicacién de la carga v,
calculadas basandose en el equilibrio de fuerzas que actian en este
elemento de seccion triangular son:

GV + Gh GV + Gh
= cos(2
o, 5 + 5 (2a) (8.1)
T =2 ;"h sen(2a) (8.2)

Al representar estas ecuaciones en un diagrama tension de cizalla, t, vs.
tensién normal, o, se obtiene el circulo de tensiones de Mohr, con su centro
en (o,top)/2 y de radio (o,-04)/2 (Figura 8.1b). Asi pues, el circulo de Mohr
representa la magnitud de las tensiones o, t,, que actuan sobre un plano,
en funcién de su orientacion.

El circulo de Mohr corta siempre al eje o en dos puntos correspondientes a
valores de o=0 y a=n/2. Estos puntos de interseccién son representativos de
los planos en los que la tension de cizalla es igual a cero. A las
correspondientes tensiones normales se les denomina principales. A la mas
grande, o4, se le denomina “tension principal mayor” y a la mas pequefa o,
“tension principal menor”. La posicién y el tamafo del circulo de Mohr
representativo del estado de tensiones del sistema, queda perfectamente
definido por la magnitud de estas dos tensiones principales ¢4y oo.

En el ejemplo considerado, en el que no actia ninguna tensién de cizalla en
las paredes, y en el que o, es mayor que oy, 6, €S G1 Y oy €S Go.

En definitiva, el circulo de Mohr representa todos los posibles valores de las
tensiones que provocan el mismo comportamiento (efecto) en el material.

Asi pues, consideraremos la curva de fluencia correspondiente a un lecho de
polvo que ha sido consolidado a unas condiciones o, t. (Figura 8.2).
Cualquier punto de la curva (o,t) obtenido en experimentos de cizalla,
representa el estado de tensiones en el que se produce la fractura del lecho
y es equivalente o queda perfectamente definido por los valores de las
tensiones principales del circulo de Mohr tangentes a la curva en el punto A
(circulo A).

Consideremos ahora de nuevo el experimento de compresion uniaxial ideal
descrito en la introduccion (Figura 2.2). En este caso la tensién vertical de

235



8. Apéndice

consolidacion, o4, que conduce a un lecho de las mismas caracteristicas que
los obtenidos en el experimento de consolidacion (o, t¢), de acuerdo con lo
antes expuesto vendra dada por la magnitud de la tensién principal mayor
correspondiente al circulo de Mohr tangente a la curva de fluencia y que
pasa por este punto (circulo B). Operando del mismo modo, la resistencia
mecanica a la compresion, f,, vendra también dada por la tensién principal
mayor correspondiente al circulo de Mohr que, siendo tangente a la curva de
fluencia, pasa por el origen de coordenadas (Circulo C).

a) b)

Figura 8.1 Representacion del estado de tensiones de materiales granulares mediante el
circulo de Mohr.

N[
|

(oc ,Tc)

Figura 8.2 Obtencion de los valores de f. y oy a partir de la curva de fluencia del lecho.
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8.2. Relaciéon entre la compacidad del lecho, ¢, y el grado
de avance de la compactacion, &.

Se define el grado de avance del proceso de compactacion del lecho de
polvo, &, al compactarlo por “tapping” hasta un nimero de golpes N como:

_ VPO B Vp
E,.—V— (8.3)

p0
siendo:
Voo = volumen de poros del lecho de polvo resultante del llenado (m3)

Vp = volsymen de poros del lecho compactado tras un niumero de golpes N

(m”)

Teniendo en cuenta la aditividad de volumenes, en cualquier estado del
proceso el volumen total del lecho, o volumen aparente V, es igual a la suma
de los volumenes del solido (Vs), y de los poros (Vp).

V=V, +Vsobien V =V -V, (8.4)
Al sustituir la ec.(8.4) en la ec.(8.3), se obtiene la relacion:

_ (Vo_Vs)_(V_Vs)
- Vo_Vs

g (8.5)

Dividiendo la ec. (8.5) por el volumen del sélido se obtiene:

v
WY (8.6)
v, )
i
VS
La relacion entre la compacidad del lecho, ¢, y entre los volumenes

aparentes, V, y del sdlido, Vs, es:

v,
_ Vs 8.7
$=- (8.7)

Al introducir (8.7) en (8.6) y reordenar términos se obtiene:

- o= by (8.8)
o(1-dy)
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8.3. Deduccién de la relaciéon entre la pendiente de la
funcién de flujo del material, a, y las caracteristicas
del lecho para polvos monomodales

Experimentalmente se constata que para lechos de polvo que aumentan su
compacidad y no experimenten grandes cambios microestructurales con la
tension normal, y para valores wusuales de dicha variable
(5 kPa < o1 <50 kPa), la FFM puede describirse mediante la ecuacién:

fc = ch + a61 (89)

Ademas, para lechos monomodales de particulas, de acuerdo con la ec.
(2.60) de la introduccioén:

f. =a¢™d." (8.10)
Para un intervalo de presiones relativamente pequefio, como el que se

emplea en las células de cizalla, el diagrama de compactaciéon de un polvo
puede describirse con la ec. (2.65) de la introduccion:

¢=¢0+Kln[(61 j (8.11)

Gilo

De acuerdo con la ec. (8.9) y la ec. (8.10):

ao| ) () [26 (8.12)
0o, 4 9 J, \ 0o, 4

cuyos valores pueden obtenerse a partir de la ec. (8.10) y la ec. (8.11):

(ij ~admp" (8.13)
o ),,
W) _K_ _0-b,

Sustituyendo la ec. (8.13) y la ec. (8.14) en la ec. (8.12) se obtiene:
a = (ad;"m¢™ " K(s, ), exp(-%) (8.15)

En esta ultima ecuacion los valores de a, m y (o4)g son constantes por lo
que, agrupandolos en una constante, A, queda:

a=Ad" K¢ exp(——d) I("’O ] (8.16)
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En la Figura 8.3 se comprueba que para los lechos monomodales, en el
intervalo de tensiones normales utilizadas, el producto de los dos ultimos

factores de la ec. (8.16) es aproximadamente constante para cada lecho,
aumentando conforme aumenta ds (Figura 8.4).

40,0
350 1 OM1 OM2 OM4 XM5 AMS
30,0 1

25,0

20,0 ~

15,0 4

o™ exp(-(p—0o)/K) 10°

10,0 +

L]
L

5,0 4

0,0 T
0 10 20 30 40 50
o, (kPa)

Figura 8.3 Comprobacién de la independencia de los valores de ¢""1exp(-(¢—¢o)/K) de o.
40,0 -
35,0
30,0
25,0
20,0

15,0

o™ exp(-(9-¢o)/K) 10°

10,0 4

g

5,0

0,0

10 100 1000

Figura 8.4 Variacion de los valores del producto ¢’""exp(-(¢—¢0)/K) con los del diametro de
Sauter.
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8.4. Influencia de algunas variables de operacién sobre la
cinética de la densificacion por “tapping” de un lecho.
Calculo de errores.

8.4.1. Influencia de algunas variables de operacion sobre la cinética de
la densificacién por “tapping” de un lecho.

A continuacion se recogen los valores experimentales de los ensayos
realizados para estudiar la influencia de la naturaleza de la superficie del
cilindro, de su diametro y de la altura inicial del lecho, sobre la compacidad
del lecho. Los valores anotados en las tablas corresponden a una media
aritmética de, al menos, tres experimentos.

Tabla 8.1 Variacion de los valores de la compacidad del lecho, ¢ con el nimero de
golpes, N, para un cilindro de metacrilato y uno de vidrio.

Golpes (N) Metacrilato Vidrio
0 0,397 0,486
2 0,409 0,499
4 0,418 0,507
6 0,425 0,510
8 0,428 0,514
10 0,432 0,517
12 0,434
14 0,438 0,520
16 0,439
18 0,522
20 0,442 0,524
24 0,442
26 0,446
28 0,525
30 0,447 0,527
32 0,449
34 0,450
38 0,452
45 0,454 0,529
55 0,456 0,530
70 0,459
85 0,460 0,532

120 0,465
140 0,466
150 0,534
170 0,468 0,536
280 0,473
300 0,474 0,539
380 0,476 0,541
400 0,477
480 0,479 0,543
500 0,481
550 0,482 0,544
600 0,484 0,544
650 0,485 0,546
750 0,485 0,548
1000 0,487 0,548
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Tabla 8.2 Variacion de los valores de la compacidad del lecho, ¢, con el nimero de
golpes, N, para cilindros de diferente diametro y para las fracciones
monomodales M1y M8.

M1 M3
Golpes Diametro del cilindro (mm) Diametro del cilindro (mm)
(N) 20 30 35 20 30 35
0 0,342 0,342 0,343 0,485 0,494 0,490
2 0,358 0,363 0,361 0,502 0,511 0,508
4 0,371 0,379 0,377 0,507 0,516 0,513
6 0,380 0,390 0,387 0,512 0,521 0,518
8 0,391 0,398 0,400 0,515 0,524 0,521
14 0,415 0,423 0,423 0,518 0,527 0,523
16 0,421 0,430 0,430
18 0,427 0,436 0,436 0,520 0,529 0,526
20 0,432 0,441 0,441
22 0,439 0,446 0,443
24 0,442 0,450 0,448
26 0,447 0,454 0,452 0,523 0,532 0,529
28 0,451 0,457 0,455
30 0,454 0,461 0,457
32 0,458 0,463 0,460 0,526 0,535 0,532
40 0,467 0,470 0,467 0,529 0,538 0,534
45 0,471 0,474 0,470
50 0,475 0,478 0,472
55 0,477 0,475 0,532 0,541 0,537
60 0,479 0,480 0,477
65 0,481 0,484 0,011
70 0,483 0,480 0,534 0,543 0,540
95 0,489 0,546 0,543
100 0,492
110 0,493 0,488
120 0,540 0,549 0,546
170 0,502 0,543 0,552 0,549
280 0,506 0,546 0,555 0,552
300 0,510 0,011
380 0,515 0,011 0,546 0,555 0,552
500 0,519 0,546 0,555 0,552
550 0,518 0,522 0,497
600 0,546 0,555 0,552
650 0,518 0,522 0,500
700 0,520 0,546 0,555 0,552
750 0,522 0,522 0,500
1000 0,527 0,526 0,506 0,549 0,558 0,555
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Tabla 8.3 Variacion de los valores de la compacidad del lecho, ¢, con el nimero de
golpes, N, para diferentes alturas iniciales del lecho y las fracciones
monomodales M1y M8.

Golpes M1 m8
Altura inicial (cm) Altura inicial (cm)

(N) 10 15 25 15 20 25
0 0,323 0,327 0,332 0,507 0,492 0,502
2 0,344 0,350 0,350 0,523 0,505 0,519
4 0,360 0,364 0,366 0,529 0,513 0,525
6 0,372 0,380 0,376 0,533 0,519 0,530
8 0,386 0,389 0,388 0,536 0,522 0,533
10 0,396 0,399 0,398 0,524
12 0,406 0,405 0,406 0,539 0,527
14 0,417 0,411 0,412 0,543 0,535
16 0,423 0,417 0,418 0,530
18 0,429 0,422 0,425 0,546 0,538
20 0,435 0,425 0,429 0,533
24 0,447 0,432 0,436 0,550
26 0,453 0,435 0,441 0,541
30 0,460 0,441 0,446 0,553 0,536
32 0,446 0,448 0,544
40 0,474 0,456 0,557 0,547
55 0,465 0,464 0,542 0,550
70 0,473 0,469 0,553
90 0,477 0,474 0,549

110 0,505 0,479 0,477

130 0,481

140 0,552

150 0,483

160 0,572

170 0,513

180 0,480

190 0,521

200 0,555

220 0,562

260 0,530 0,483

280 0,488 0,576 0,565

320 0,558

340 0,490

360 0,539 0,483

380 0,576 0,565

400 0,492

420 0,486 0,558

480 0,549 0,494 0,576 0,565

500 0,562

550 0,486

600 0,549 0,494 0,576 0,562 0,565

650 0,488

700 0,559 0,579 0,562 0,565

750 0,494 0,488

1000 0,569 0,494 0,494 0,579 0,562 0,568
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8.4.2. Determinacion del error experimental que se comete en la medida
de las densidades y compacidades del lecho en el estado inicial y
final del “tapping”.

Las ecuaciones utilizadas para calcular el error absoluto, &,(x), y relativo,
g(x), del valor medio de una variable, Xmedgia, @ partir de la medida de N
valores experimentales, x;, son:

g, (X)=t2 (8.17)

g (X) = —= (8.18)

donde:
sy = desviacion tipica de las N medidas realizadas
t =t de Student
La desviacion tipica, sy, de la media se calcula de acuerdo con la ecuacion:
_ Z(X; = X nedia)” (8.19)
" (N-1)

El nivel de significacion utilizado es del 95% para el que t = 2,776.

En el analisis de resultados de este trabajo se utiliza habitualmente la
compacidad, ¢, en lugar de la densidad. El error de la medida de la
compacidad se calculara de forma analitica, a partir del error obtenido
anteriormente para la densidad del lecho.

La compacidad se define como:

o=F (8.20)

siendo ps la densidad del solido (2650 kg/m?®).
El error absoluto de la compacidad (g,(9)) se calculara a partir de la

expresion:

£, (0)=—-e,(0) + Lo, (py) (8.21)
P P

S S

siendo ¢&,(ps) el valor del error absoluto de la medida de la densidad del
sélido que es de 20 kg/m3 (apartado 4.1.3.3).
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Utilizando tres fracciones monomodales de distinto tamano medio de
particula, se han realizado tres medidas de la densidad inicial y final del
lecho preparando los mismos por CLA y por TV.

En la Tabla 8.4 y en la Tabla 8.5 se anotan, los valores medios de la
densidad, p, y de la compacidad, ¢, (calculada esta ultima de acuerdo con la
ec. (8.20)) para los dos procedimientos de llenado respectivamente (TV y
CLA). En las mismas se incluyen los valores del error absoluto, ¢,, (calculado
mediante las ecuaciones (8.17), (8.19) y (8.21)) y del relativo, ¢, (calculado
utilizando la ec. (8.18)), para la compacidad media.

Tabla 8.4 Valores de &,y ¢ de las compacidades inicial, ¢, y final, ¢., correspondientes a
lechos preparados por el procedimiento TV.

Inicial final
M1 M5 M8 M1 M5 M8
ds (um) 25,0 140,0 390,4 25,0 140,0 390,4
p (kg/m®) 868 1267 1484 1320 1423 1484
() 0,327 0,478 0,560 0,494 0,537 0,560
€a 0,009 0,006 0,005 0,003 0,003 0,005
& (%) 3 1,3 1.1 0,5 0,6 1,0

Tabla 8.5 Valores de ¢, y & de las compacidades inicial, ¢o, y final, ¢., correspondientes
a lechos preparados por el procedimiento CLA.

Inicial Final
M1 M5 M6 M1 M5 M8
ds (um) 25,0 1400 | 3904 | 250 140,0 | 3904
p (kg/m’) 926 1153 1300 1327 1412 1441
o 035 | 0348 | 0349 | 0501 | 0533 | 0544
€ 0,004 | 0002 | 0002 | 0004 | 0006 | 0004
& (%) 1,1 05 04 09 1,2 07

Para la compacidad inicial, los mayores valores del error absoluto se
obtienen para los lechos preparados por el método de llenado por TV (Tabla
8.4), independientemente del tamafio de las particulas, correspondiendo el
mayor de ellos al del lecho de menor tamafo de particula, con una ligera
tendencia a reducirse al aumentar el tamafo de las particulas tanto para el
método de TV como el de CLA; los valores del error absoluto de la
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compacidad final son mas homogéneos para los dos métodos de llenado, no
aprecidndose una tendencia clara con el tamafio medio de las particulas.

De acuerdo con los resultados obtenidos, para simplificar la presentacion de
los resultados y siguiendo los criterios mas restrictivos, en la presentacion de
los resultados de este trabajo se han utilizado los errores anotados en la
Tabla 8.6.

Tabla 8.6 Errores considerados en la determinacion de ¢y ¢. por “tapping” en este
trabajo.

€a & (%)

o - ) e

TV 0,009 | 0,005 3 2

CLA 0,005 0,008 2 2

Los errores de la compacidad correspondientes a lechos bimodales de
particulas, se consideraran igual al mayor del de las fracciones
monomodales utilizadas para obtenerlas. Los errores absolutos encontrados
para la densidad intermedia durante los experimentos de densificaciéon por
“tapping”, son siempre inferiores a los de py ¥y p-, por lo que el error
considerado para estos valores es el mayor de ambos en cada caso.
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8.5. Resultados experimentales obtenidos en los ensayos
de densificaciéon por “tapping”

En este anexo se anotan los valores experimentales correspondientes a los
ensayos de densificacion por “tapping” de los lechos monomodales y de las
mezclas binarias obtenidas a partir de M1, M5 y M8. Los valores anotados
corresponden, en todos los casos, a una media de, al menos, tres
experimentos.

8.5.1. Lechos de polvo monomodales

Tabla 8.7. Valores experimentales de la compacidad, ¢, en funcion del numero de golpes,
N, para los lechos preparados por CLA.

Golpes (N) M1 M2 M3 M5 M8
0 0,349 0,415 0,438 0,435 0,491
2 0,37 0,43 0,447 0,453 0,508
4 0,385 0,441 0,468 0,463 0,513
6 0,396 0,453 0,477 0,468 0,517
8 0,406 0,461 0,482 0,471 0,521
10 0,415 0,468 0,488 0,473
12 0,421 0,474 0,488 0,476 0,522
14 0,426 0,476 0,49 0,478 0,524
18 0,437 0,493 0,481 0,527
20 0,44 0,482 0,495
30 0,455 0,485 0,498 0,487
55 0,468 0,493 0,491 0,536
80 0,471 0,496 0,495

100 0,474 0,496 0,509 0,497 0,544
120 0,499 0,512 0,5 0,545
140 0,479 0,512 0,547
180 0,502 0,505 0,55
200 0,502 0,518 0,506

280 0,484 0,521 0,51 0,551
300 0,486 0,505

400 0,49 0,505 0,521

500 0,493 0,524

600 0,495 0,508 0,527 0,516

750 0,497 0,508 0,527 0,516 0,554
1000 0,501 0,511 0,527 0,517 0,552
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Tabla 8.8. Valores experimentales de la compacidad, ¢, en funcion del numero de golpes,

N, para los lechos preparados por TV.

Golpes (N) M1 M2 M3 M4 M5 M6
0 0,327 0,388 0,429 0,478 0,484 0,519
2 0,350 0,409 0,449 0,491 0,497 0,524
4 0,364 0,424 0,462 0,499 0,500 0,524
6 0,380 0,434 0,473 0,502 0,502 0,525
8 0,389 0,444 0,478 0,505 0,505 0,527
10 0,399 0,452 0,484 0,508 0,505 0,527
12 0,405 0,458 0,487 0,510 0,508 0,527
14 0,411 0,463 0,489 0,511 0,508 0,527
16 0,417 0,468 0,493 0,511 0,508 0,528
18 0,422 0,471 0,493 0,513 0,508 0,530
20 0,425 0,475 0,494 0,515 0,511 0,530
30 0,441 0,487 0,500 0,518 0,512 0,531
40 0,453 0,493 0,503 0,518 0,516 0,533
50 0,461 0,495 0,505 0,520 0,516 0,534
60 0,469 0,495 0,507 0,521 0,519 0,536
70 0,473 0,498 0,508 0,521 0,519 0,536
90 0,477 0,498 0,512 0,523 0,520 0,536

110 0,479 0,502 0,512 0,523 0,522 0,536
150 0,483 0,504 0,516 0,525 0,524 0,539
200 0,486 0,506 0,518 0,527 0,527 0,541
260 0,486 0,508 0,520 0,528 0,529 0,541
300 0,488 0,508 0,520 0,530 0,530 0,542
360 0,490 0,508 0,522 0,530 0,532 0,542
400 0,492 0,508 0,522 0,532 0,534 0,544
460 0,492 0,512 0,524 0,532 0,535 0,544
500 0,494 0,512 0,525 0,534 0,536 0,546
550 0,494 0,514 0,525 0,535 0,537 0,547
600 0,494 0,514 0,525 0,535 0,537 0,547
650 0,494 0,514 0,525 0,537 0,537 0,547
700 0,494 0,514 0,525 0,537 0,539 0,547
750 0,494 0,514 0,525 0,537 0,539 0,547
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8.5.2. Lechos de polvo bimodales

Tabla 8.9. Valores experimentales de la compacidad, ¢, en funcion del nimero de golpes,
N, para las composiciones del sistema binario M1+M8.

X
ey 0,2 0,4 0,6 0,8
0 0,417 0,480 0,555 0,567
2 0,446 0,512 0,587 0,590
4 0,462 0,528 0,607 0,602
6 0,476 0,544 0,619 0,608
8 0,486 0,554 0,629 0,616
10 0,493 0,563 0,638 0,620
12 0,500 0,568 0,643 0,623
14 0,507 0,573 0,647 0,625
16 0,509 0,578 0,651 0,628
18 0,512 0,581 0,652
20 0,515 0,582 0,653 0,633
30 0,524 0,590
32 0,524 0,661 0,642
34 0,525 0,591
36 0,527 0,592 0,662
38 0,527 0,593 0,644
40 0,528 0,664
50 0,531 0,597 0,667 0,647
60 0,598 0,651
70 0,536 0,600 0,672
80 0,537 0,656
90 0,539 0,676
100 0,604 0,678 0,662
150 0,608 0,685
200 0,672
260 0,545 0,611 0,676
300 0,690
360 0,693 0,679
400 0,682
460 0,550 0,615
500 0,684
550 0,551 0,700
600 0,616
650 0,553 0,703 0,687
750 0,706 0,688
1000 0,555 0,619 0,707 0,689
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Tabla 8.10. Valores experimentales de la compacidad, ¢, en funcién del numero de golpes,

N, para las composiciones del sistema binario M1+M5.

X
Golpes (N) 0,2 0,4 0,6 0,8

0 0,368 0,403 0,446 0,464
2 0,388 0,426 0,472 0,484
4 0,405 0,443 0,491 0,499
6 0,418 0,459 0,505 0,510
8 0,429 0,468 0,516 0,517
10 0,438 0,479 0,523 0,524
12 0,445 0,485 0,531 0,528
14 0,451 0,492 0,539
16 0,457 0,499 0,543 0,534
18 0,461 0,504 0,547

20 0,465 0,509 0,551 0,536
22 0,469 0,513 0,556

24 0,472 0,517 0,540
26 0,475 0,560

28 0,477 0,521

30 0,478 0,524

32 0,564 0,546
34 0,481

36 0,528

38 0,569 0,548
40 0,483

50 0,532 0,573 0,554
75 0,494

80 0,540 0,583

90 0,497

95 0,544

100 0,587 0,567
150 0,505 0,553

200 0,508 0,557 0,602 0,580

260 0,566

400 0,516 0,597

460 0,518 0,575 0,617

500 0,577 0,623

600 0,521 0,582

650 0,628

700 0,587

1000 0,527 0,592 0,634 0,606
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Tabla 8.11. Valores experimentales de la compacidad, ¢, en funcién del numero de golpes,
N, para las composiciones del sistema binario M5+M8.

X
Golpes (N) 0,2 0,4 0,6 0,8

0 0.489 0,509 0,546 0,534
2 0,500 0,530 0,566 0,554
4 0,508 0,539 0,578 0,565
6 0,514 0,543 0,584 0,573
8 0,517 0,546 0,588 0,577
10 0,518 0,549 0,592 0,581
12 0,519 0,551 0,595 0,584
14 0,521 0,552 0,597 0,586
16 0,522 0,554 0,600 0,590
18 0,524 0,556 0,602 0,592
20 0,525 0,558 0,604 0,596
22 0,527 0,561 0,606 0,596
24 0,528 0,562 0,608 0,598
26 0,530 0,562 0,609 0,600
28 0,531 0,564 0,611 0,600
30 0,533 0,565 0,611 0,600
32 0,534 0,566 0,611 0,600
34 0,536 0,568 0,611 0,604
36 0,536 0,569 0,612 0,604
38 0,538 0,569 0,614 0,604
40 0,539 0,571 0,614 0,604
50 0,541 0,575 0,618 0,608
60 0,544 0,578 0,620 0,612
70 0,547 0,580 0,622 0,612
80 0,547 0,583 0,623 0,616
90 0,547 0,584 0,623 0,618
100 0,549 0,587 0,624 0,620
150 0,550 0,589 0,627 0,622
200 0,554 0,591 0,629 0,626
300 0,557 0,595 0,636 0,630
360 0,560 0,596 0,638 0,633
400 0,562 0,597 0,638 0,633
460 0,564 0,599 0,638 0,633
500 0,564 0,600 0,639 0,635
600 0,565 0,602 0,640 0,635
700 0,566 0,640 0,635
750 0,603 0,635
1000 0,567 0,605 0,641 0,637
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8.6. Comparacién entre los resultados experimentales y
los calculados mediante la ecuacion cinética de
densificacion propuesta, para polvos monomodales

En las figuras siguientes se representan los puntos experimentales de los
ensayos de densificacidn por “tapping” para los polvos monomodales, junto a
las lineas correspondientes al modelo cinético multiparamétrico propuesto,
utilizando las ecuaciones (2.37) y (2.38) y las (5.9) a (5.13).

0,60 4

AM1

M2 X M3 mM5 M8y M7

1 10 100 1000
N + 1 (golpes)

Figura 8.5 Comprobacién del modelo cinético para los lechos preparados por CLA.

4 AM1 M2 M3 OMS +M6

0,30 T T !
1 10 100 1000

N + 1 (golpes)

Figura 8.6 Comprobacién del modelo cinético para los lechos preparados por TV.
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8.7. Comparacién entre los resultados experimentales y
los calculados mediante la ecuacion cinética de
densificacion propuesta, para las series de mezclas
bimodales

En las figuras siguientes se representan los puntos experimentales de los
ensayos de densificacion por “tapping” para los lechos bimodales, junto a las
lineas correspondientes al modelo cinético multiparamétrico propuesto,
utilizando las ecuaciones (2.37) y (2.38) y las (5.16) a (5.18).

0,8

X 00,0 A0,2110,4 ©0,6 X0,8 +1,0

0,7 1

0,6 -
-

0,5 4

4
0,4

¢

0,3 \ \
1 10 100 1000

N + 1 (golpes)

Figura 8.7 Comprobaciéon del modelo cinético para las composiciones del sistema
binario M1+M8.
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0,8

0,7

X 00,0A0,2110,4<0,6 08 +1,0

10 100 1000
N + 1 (golpes)

Figura 8.8 Comprobaciéon del modelo cinético para las composiciones del sistema

binario M1+MS5.
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X 00,0 A0,2 10,4 ©0,6 xX0,8 +1,0

O
- s
AR

o
St

10 100 1000
N + 1 (golpes)

Figura 8.9 Comprobaciéon del modelo cinético para las composiciones del sistema

binario M5+MS8.
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8.8. Comprobacién de la validez de los ensayos de fluencia
realizados con la célula rotacional. Calculo de errores

A continuacion se detallan los valores utilizados para comprobar la validez
de la célula rotacional empleada en este estudio utilizando el carbonato de
calcio empleado en el trabajo'® publicado por la Direccion general de
Telecomunicaciones, Informaciéon e Innovacion de la Comision de la
Comunidad Europea en 1992.

En este mismo apéndice se detallan los valores experimentales que permiten
la estimacién del error cometido en la determinacion de las curvas de
fluencia de los lechos de cuarzo empleados en este trabajo.

8.8.1. Ensayos de fluencia correspondientes al carbonato calcico

Se han determinado 6 curvas de fluencia utilizando 3, 9, 6, 15, 20 y 25 kPa
de tensidon normal de preparacién del lecho, o.. Siguiendo el mismo
procedimiento del informe de certificacion, para cada valor de o, se
realizaron cinco determinaciones de la curva de fluencia. Los valores
experimentales se anotan en la Tabla 8.12 a |la Tabla 8.17.

Para el calculo de los errores se han utilizado las ecuaciones (8.17), (8.18) y
(8.19) del apartado 8.4.2

Tabla 8.12 Curvas de fluencia y valores del error experimental correspondientes

a o. = 3 kPa.
Tensién Tensién de cizalla (t) (kPa) Tmedia Sy & &
normal (kPa) | (kPa) | (kPa) | (%)
(o) (kPa) 1 2 3 4 5
3,00 226 | 231 | 229 | 213 | 213 | 2,22 009 | 007 | 29
2,75 220 | 212 | 227 | 210 | 210 | 216 008 | 009 | 43
2,50 2,05 | 201 | 217 | 205 | 205 | 207 006 | 008 | 36
2,25 1,91 | 1,87 | 1,96 | 203 | 1,98 | 195 006 | 008 | 40
2,00 1,80 | 1,75 | 1,84 | 1,80 | 1,90 | 1,82 006 | 007 | 38
1,75 164 | 160 | 1,71 | 170 | 1,70 | 1,67 005 | 006 | 36
1,50 156 | 1,50 | 1,60 | 1,50 | 1,50 | 1,53 005 | 006 | 37
1,25 137 | 1,40 | 144 | 132 | 140 | 1,39 005 | 006 | 40
1,00 127 | 124 | 1,36 | 125 | 127 | 128 005 | 006 | 46
0,75 1,07 | 1,07 | 1,47 | 107 | 1,07 | 1,09 005 | 006 | 51
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Tabla 8.13 Curvas de fluencia y valores del error experimental correspondientes

a o. = 6 kPa.
6,00 4,55 4,75 | 4,60 4,60 4,60 4,62 0,08 0,09 2,0
5,50 4,21 4,40 4,40 4,40 4,40 4,36 0,09 0,11 2,4
5,00 3,88 4,08 | 4,10 4,10 4,10 4,05 0,10 0,12 3,0
4,50 3,64 3,79 | 3,70 3,70 3,70 3,71 0,05 0,07 1,8
4,00 3,40 3,55 | 3,50 3,50 3,50 3,49 0,06 0,07 1,9
3,50 3,17 3,32 | 3,20 3,20 3,20 3,22 0,06 0,07 2,3
3,00 2,87 3,01 3,10 3,00 2,90 2,98 0,09 0,12 3,9
2,50 2,63 2,73 | 2,50 2,60 2,70 2,63 0,09 0,11 4,3
2,00 2,33 245 | 2,30 2,40 2,40 2,38 0,06 0,08 3,1
1,50 2,00 2,08 | 2,20 2,10 2,00 2,08 0,08 0,13 5,0

Tabla 8.14 Curvas de fluencia y valores del error experimental correspondientes
a o; = 9 kPa.

8,00 6,40 6,12 | 6,24 6,05 6,15 6,2 0,2 0,2 2,7
7,00 5,79 560 | 5,68 5,56 5,61 5,65 0,09 0,11 2,0
6,00 5,19 503 | 511 5,04 5,09 5,09 0,06 0,08 1,6
5,00 4,71 4,53 | 4,60 4,53 4,56 4,59 0,08 0,09 2,0
4,00 4,04 3,96 | 3,99 3,93 4,01 3,99 0,04 0,05 1,3
3,00 3,36 3,31 3,33 3,31 3,39 3,34 0,04 0,04 1,3
2,00 2,65 2,57 | 2,64 2,60 2,69 2,63 0,05 0,06 2,2
1,00 1,87 1,80 | 1,83 1,83 1,85 1,84 0,03 0,03 1,8
0,50 1,43 1,35 | 1,41 1,35 1,35 1,38 0,04 0,05 3,5
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Tabla 8.15 Curvas de fluencia y valores del error experimental correspondientes a o, = 15
kPa.

15,00 1,16 | 11,13 | 11,70 | 11,71 | 11,64 11,5 0,3 0,4 3.2

13,50 10,20 | 10,30 | 10,25 | 10,35 | 10,32 | 10,28 0,06 0,08 0,7

12,00 9,41 9,50 9,48 9,45 9,63 9,49 0,08 0,10 1.1

10,50 8,56 8,71 8,56 8,71 8,88 8,7 0,13 0,2 1,9
9,00 7,75 7,79 7,73 7,87 7,85 7,80 0,06 0,08 1,0
7,50 6,81 6,80 6,73 6,96 6,89 6,84 0,09 0,11 1,6
6,00 5,95 5,84 5,97 5,80 5,80 5,96 0,08 0,10 1,7
4,50 4,90 4,91 4,93 5,03 5,08 4,97 0,08 0,10 2,0

Tabla 8.16 Curvas de fluencia y valores del error experimental correspondientes a o, = 20
kPa.

20,00 15,24 | 1529 | 14,77 | 1523 | 1493 | 151 0,2 0,3 1,9
17,75 13,63 | 13,65 | 13,36 | 13,00 | 13,20 | 13,4 0,3 0,4 2,6
15,50 12,35 | 12,17 | 11,89 | 11,84 | 11,75 | 12,0 0,3 0,3 2,6
13,25 11,08 | 10,91 10,92 | 10,56 | 10,99 | 10,9 0,2 0,3 2,3
11,00 9,63 9,45 9,52 9,27 9,51 9,48 0,13 0,16 1,7
8,75 8,04 8,01 7,93 7,81 7,92 7,94 0,09 0,11 1,4
6,50 6,48 6,57 6,27 6,39 6,37 6,42 0,11 0,14 22
4,25 4,75 4,76 4,63 4,75 4,73 4,72 0,05 0,07 1,4
2,00 2,93 2,97 2,88 2,96 3,00 2,95 0,05 0,06 1,9
0,10 1,03 1,00 0,97 1,01 1,01 1,00 0,02 0,03 2,7
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Tabla 8.17 Curvas de fluencia y valores del error experimental correspondientes a o, = 25

kPa.

Tension tension de cizalla (t) (kPa) Tedia Sy ea(kPa) | & (%)

normal (kPa) | (kPa)

(o) (kPa) | 4 2 3 4 5
25,00 18,76 | 19,25 | 19,17 19,08 | 18,76 19,0 0,2 0,3 1,5
22,25 16,61 | 16,70 17,36 17,11 | 16,41 16,8 0,4 0,5 29
19,50 15,01 | 15,28 15,17 15,47 | 15,04 15,2 0,2 0,2 1,5
16,75 13,40 | 13,57 13,79 13,97 | 13,60 13,7 0,2 0,3 2,0
14,00 11,78 | 11,97 12,27 12,36 | 12,09 12,1 0,2 0,3 2,4
11,25 10,170 | 10,16 10,48 10,64 | 10,33 10,3 0,2 0,3 2,7
8,50 8,31 8,32 8,52 8,78 8,53 8,5 0,19 0,2 2,8
5,75 6,31 6,37 6,48 6,52 6,45 6,43 0,09 0,11 1,6
3,00 4,12 417 4,28 4,35 4,21 4,23 0,09 0,12 2,7
0,25 1,29 1,39 1,29 1,39 1,39 1,35 0,06 0,07 5,0

Para comparar el funcionamiento de la célula rotacional y la de cizalla, en la
Figura 8.10 a Figura 8.13 se representan las curvas de fluencia medidas con
los dos equipos. Para favorecer la interpretacién de los resultados los
valores experimentales de la célula de Jenike (puntos rellenos), se han
representado con el error absoluto anotado en el certificado'® y se han
ajustado a una ecuacion polindmica de segundo grado, correspondiente a
las lineas de trazo continuo en cada una de las figuras.

En las figuras se aprecia que todos los valores de la tensidon de cizalla
medidos con la célula rotacional (puntos huecos), independientemente de la
tensién normal aplicada, o, se encuentran dentro de los limites de error
absoluto obtenidos para el carbonato de calcio en el certificado.

A la vista de los resultados obtenidos puede decirse que, para el intervalo de
tensiones normales de preparacion del lecho ensayadas (3-15 kPa) y para el
producto utilizado (carbonato de calcio), la diferencia entre la tension de
cizalla medida con la célula rotacional y la correspondiente a la de Jenike es
inferior al error absoluto previsto por el trabajo de certificacién realizado por
cinco laboratorios europeos'®° utilizando una célula de Jenike.

Por lo tanto, puede concluirse que los resultados obtenidos con la célula
rotacional y de Jenike son muy parecidos. De hecho las diferencias
encontradas entre los valores de las tensiones de cizalla medidas con ambos
equipos son siempre inferiores al 7%.
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Figura 8.10 Comparacion de las curvas de fluencia correspondientes a las dos células de
cizalla para o, = 3 kPa.
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Figura 8.11Comparacion de las curvas de fluencia correspondientes a las dos células de
cizalla para o, = 6 kPa.
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Figura 8.12 Comparacion de las curvas de fluencia correspondientes a las dos células de
cizalla para o, = 9 kPa.
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Figura 8.13 Comparacion de las curvas de fluencia correspondientes a las dos células de
cizalla para o. = 15 kPa.
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8.8.1.1. Anadlisis de errores

En la Figura 8.14 se representa la evolucién de los errores relativos inter e
intralaboratorios'® de la medida de la tensién de cizalla con la célula de
Jenike, en funcion dicha tension. Se aprecia que los errores relativos de las
medidas de los cinco laboratorios son, como era de esperar, mayores y mas
dispersos que los correspondientes a un laboratorio. En ambos casos se
aprecia una ligera tendencia a disminuir a medida que aumenta la tensién de
cizalla, estabilizandose a partir de cierto valor de la misma.

Para comparar estos resultados con los de la célula rotacional, en la Figura
8.15 se representan conjuntamente la evolucion de los errores relativos en la
medida de la tensién de cizalla con ambas células. Se aprecia que la
evolucién del error relativo es muy parecida con ambas células,
reduciéndose hasta estabilizarse alrededor de un valor constante para
tensiones de cizalla superiores a 10 kPa.

20,0 T - - - - mmmm e
Entre En un mismo
oc (kPa) laboratorios laboratorio
3 [ O
%50 +-----"-"--"-"-"""""""""“"“"""-"-"-"-"-"-- 6 n o
[ J
9 * &

0,0 T T T 1
0,0 5,0 10,0 15,0 20,0

T (kPa)

Figura 8.14 Variacién de los valores del error relativo cometido en la determinacién de la
tension de cizalla con esta variable, utilizando para la célula de Jenike.
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Figura 8.15 Variacion de los valores del error relativo, cometido en la determinacién de la
tension de cizalla con esta variable. Comparacion entre células de cizalla.

De los ensayos realizados con el carbonato de calcio certificado puede
concluirse que el funcionamiento de las células de Jenike y rotacional en las
condiciones y rango de variables ensayados en este trabajo, es muy
parecido (Figura 8.10 a Figura 8.13). En todo el intervalo de tensiones de
cizalla ensayado, los errores relativos de las medidas realizadas con la
célula rotacional son ligeramente menores que los correspondientes a los de
la célula de Jenike (Figura 8.15), disminuyendo en ambos casos al aumentar
T hasta practicamente estabilizarse para valores de t > 10 kPa alrededor del
3% en la célula de Jenike y en un valor ligeramente menor, 2%, en la
rotacional.

8.8.2. Determinacion del error experimental que se comete en la medida
de las curvas de fluencia de lechos de particulas de cuarzo

Para estimar el error cometido con la célula rotacional en la medida de la
tension de cizalla se determinaron diez curvas de fluencia para una misma
tensiéon normal de preparacion del lecho (7,35 kPa), intermedia a las
empleadas en este trabajo, utilizando las fracciones monomodales M1 y M8.
Los resultados experimentales se anotan en la jError! No se encuentra el
origen de la referencia. y la Tabla 8.19.
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Tabla 8.18 Curvas de fluencia y valores del error experimental correspondientes a oc =
7,35 kPa para la fraccion M1 (ds = 25,0 um).
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Tabla 8.19 Curvas de fluencia y valores del error experimental correspondientes a oc

7,35 kPa para la fraccion M8 (ds = 390,4 um).
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En la figura siguiente se representa la evolucién de los errores absolutos
para los lechos de particulas de cuarzo analizados. Se aprecia una
tendencia similar a la observada para el carbonato de calcio (Figura 8.15),
siendo el error absoluto menor, para cualquier valor de la tension de cizalla.

BO

4,0 f - m

& (%)

0,0 T T T T 1
0,0 2,0 4,0 6,0 8,0 10,0

t (kPa)

Figura 8.16 Variacion de los valores del error relativo de la tension de cizalla con dicha
variable para M1y M8.

8.8.3. Determinacioén del error experimental que se comete en la medida
de la compacidad de lechos de cuarzo utilizando la célula
rotacional.

Utilizando las fracciones granulométricas M1 y M8 se prepararon diez lechos
de particulas en la célula rotacional de cizalla, determinandose su densidad

para o, =0y o, = 7,35 kPa.

Los valores medios de la densidad, p, y de la compacidad, ¢, (calculada esta
ultima de acuerdo con la ec. (8.20)) se anotan en la Tabla 8.20, en la que se
incluyen los valores del error absoluto, &, y del relativo, g, para la
compacidad media, calculados de acuerdo al procedimiento descrito en el
apartado 8.4.2.

En la misma se aprecia que, independientemente de la presion aplicada
sobre el lecho de particulas, el error absoluto es mayor para los lechos de
particulas mas gruesas (M8), siendo el error relativo muy parecido. A la vista
de los valores de la Tabla 8.20 y para simplificar la presentaciéon de los
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resultados se ha considerado, para las compacidades de todos lechos
medidas con la célula rotacional un error absoluto de + 0,02 y uno relativo

del 4%.

Tabla 8.20 Valores de ¢, y & de las compacidades de lechos correspondientes al estado
inicial (o, =0 kPa) y consolidado (c. =7,35 kPa) para las fracciones M1y M8.
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8.9. Resultados experimentales obtenidos en los ensayos
de fluencia correspondientes a lechos de particulas de
cuarzo

En este anexo se anotan los valores experimentales de las curvas de
fluencia de los lechos monomodales de particulas de cuarzo estudiados en
este trabajo (M1, M2, M4, M5 y M8) y de las mezclas binarias obtenidas al
mezclar diferentes fracciones masicas de M1, M5 y M8.

Los valores anotados corresponden, en todos los casos, a una media de tres
experimentos.

8.9.1. Lechos de polvos monomodales
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25,0 um).

Tabla 8.21 Curvas de fluencia correspondientes a la fraccion M1 (ds
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Tabla 8.22 Curvas de fluencia correspondientes a la fraccion M2 (ds = 50,5 um).
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100,0 um).

Tabla 8.23 Curvas de fluencia correspondientes a la fraccion M4 (ds
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140,0 um).

Tabla 8.24 Curvas de fluencia correspondientes a la fraccion M5 (ds
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Tabla 8.25 Curvas de fluencia correspondientes a la fraccion M8 (ds = 390,4 um).
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8.9.2. Lechos de polvo bimodales
8.9.2.1. Sistema binario M1+M8

Tabla 8.26 Curvas de fluencia correspondientes a la mezcla X = 0,2 (valores en kPa).

0,098 0,31 0,098 0,46 0,098 0,52 0,294 0,68 0,098 0,58

0,196 0,38 0,490 0,89 0,294 0,76 1,568 1,88 1,372 2,05

0,294 0,43 0,980 1,35 1,176 1,65 2,842 2,97 3,038 3,72

0,392 0,55 1,470 1,75 2,058 2,44 4,116 4,00 4,704 5,25

0,490 0,63 1,960 2,10 2,940 3,21 5,390 4,98 6,370 6,74

2,450 2,43 3,822 3,97 6,664 5,95 8,036 8,14

2,940 2,84 4,704 4,64 7,938 6,95 9,702 9,45

3,430 3,23 5,586 5,27 9,212 8,00 11,368 10,75

3,920 3,58 6,468 5,93 10,486 8,79 13,034 11,98

4,410 4,00 7,350 6,44 11,760 9,80 14,700 13,30

Tabla 8.27 Curvas de fluencia correspondientes a la mezcla X = 0,4 (valores en kPa).

0,098 0,30 0,098 0,44 0,098 0,40 0,294 0,64 0,098 0,51

0,196 0,37 0,490 0,82 0,294 0,59 1,568 1,82 1,372 1,84

0,294 0,42 0,980 1,27 1,176 1,44 2,842 2,89 3,038 3,36

0,392 0,47 1,470 1,65 2,058 2,21 4,116 3,89 4,704 4,70

0,490 0,54 1,960 2,03 2,940 2,91 5,390 4,91 6,370 6,05

2,450 2,40 3,822 3,58 6,664 6,01 8,036 7,28

2,940 2,87 4,704 4,29 7,938 7,21 9,702 8,68

3,430 3,28 5,586 4,95 9,212 8,31 11,368 9,93

3,920 3,66 6,468 5,55 10,486 9,19 13,034 11,09

4,410 4,00 7,350 6,22 11,760 9,98 14,700 12,24
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Tabla 8.28 Curvas de fluencia correspondientes a la mezcla X = 0,6 (valores en kPa).

0,098 0,29 0,098 0,43 0,098 0,55 0,294 0,71 0,098 0,89
0,196 0,35 0,490 0,85 0,294 0,77 1,568 1,93 1,372 2,04
0,294 0,42 0,980 1,31 1,176 1,61 2,842 3,06 3,038 3,36
0,392 0,48 1,470 1,75 2,058 2,42 4,116 4,10 4,704 4,63
0,490 0,56 1,960 2,10 2,940 3,08 5,390 5,12 6,370 5,96
2,450 2,50 3,822 3,80 6,664 6,10 8,036 7,34
2,940 2,87 4,704 4,48 7,938 7,00 9,702 8,68
3,430 3,28 5,586 5,20 9,212 7,84 11,368 9,87
3,920 3,63 6,468 5,83 10,486 8,70 13,034 10,79
4,410 3,95 7,350 6,42 11,760 9,71 14,700 11,73

Tabla 8.29 Curvas de fluencia correspondientes a la mezcla X = 0,8 (valores en kPa).

0,098 0,24 0,098 0,30 0,098 0,30 0,294 0,50 0,098 0,35
0,196 0,31 0,490 0,64 0,294 0,50 1,568 1,52 1,372 1,38
0,294 0,38 0,980 0,99 1,176 1,18 2,842 2,40 3,038 2,64
0,392 0,43 1,470 1,32 2,058 1,84 4,116 3,28 4,704 3,68
0,490 0,52 1,960 1,71 2,940 2,50 5,390 4,14 6,370 4,80
2,450 2,04 3,822 3,07 6,664 4,99 8,036 5,87
2,940 2,47 4,704 3,68 7,938 5,81 9,702 6,85
3,430 2,81 5,586 4,40 9,212 6,64 11,368 8,00
3,920 3,24 6,468 4,95 10,486 7,41 13,034 8,91
4,410 3,59 7,350 5,45 11,760 8,18 14,700 9,88
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8.9.2.2. Sistema binario de M1+M5

Tabla 8.30 Curvas de fluencia correspondientes a la mezcla X = 0,2 (valores en kPa).

0,098 0,27 0,098 0,48 0,098 0,65 0,294 0,71 0,098 0,63

0,196 0,34 0,490 0,80 0,294 0,76 1,568 1,99 1,372 1,98

0,294 0,39 0,980 1,20 1,176 1,52 2,842 3,15 3,038 3,54

0,392 0,44 1,470 1,59 2,058 2,36 4,116 4,26 4,704 5,03

0,490 0,48 1,960 1,96 2,940 3,08 5,390 5,16 6,370 6,41

2,450 2,38 3,822 3,82 6,664 6,08 8,036 7,66

2,940 2,75 4,704 4,43 7,938 7,12 9,702 8,91

3,430 3,14 5,586 5,17 9,212 8,00 11,368 10,19

3,920 3,52 6,468 5,83 10,486 8,98 13,034 11,37

4,410 3,84 7,350 6,44 11,760 9,81 14,700 12,47

Tabla 8.31 Curvas de fluencia correspondientes a la mezcla X = 0,4 (valores en kPa).

0,098 0,18 0,098 0,40 0,098 0,46 0,294 0,61 0,098 0,61

0,196 0,25 0,490 0,81 0,294 0,68 1,568 1,91 1,372 1,86

0,294 0,30 0,980 1,23 1,176 1,56 2,842 3,07 3,038 3,38

0,392 0,38 1,470 1,66 2,058 2,35 4,116 4,18 4,704 4,78

0,490 0,46 1,960 2,04 2,940 3,06 5,390 5,20 6,370 6,26

2,450 2,43 3,822 3,79 6,664 6,17 8,036 7,75

2,940 2,78 4,704 4,47 7,938 7,21 9,702 9,16

3,430 3,11 5,586 5,16 9,212 8,18 11,368 10,34

3,920 3,46 6,468 5,84 10,486 8,98 13,034 11,51

4,410 3,68 7,350 6,56 11,760 9,94 14,700 12,39
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Tabla 8.32 Curvas de fluencia correspondientes a la mezcla X = 0,6 (valores en kPa).

0,098 0,24 0,098 0,38 0,098 0,31 0,294 0,71 0,098 0,73
0,196 0,26 0,490 0,78 0,294 0,69 1,568 1,99 1,372 2,04
0,294 0,33 0,980 1,22 1,176 1,57 2,842 3,15 3,038 3,49
0,392 0,39 1,470 1,65 2,058 2,38 4,116 4,19 4,704 4,81
0,490 0,46 1,960 2,04 2,940 3,10 5,390 5,23 6,370 6,08
2,450 2,43 3,822 3,83 6,664 6,23 8,036 7,26
2,940 2,78 4,704 4,39 7,938 7,13 9,702 8,39
3,430 3,07 5,586 5,07 9,212 7,92 11,368 9,54
3,920 3,34 6,468 5,63 10,486 8,61 13,034 10,69
4,410 3,57 7,350 6,22 11,760 9,38 14,700 1,77

Tabla 8.33 Curvas de fluencia correspondientes a la mezcla X = 0,8 (valores en kPa).

0,098 0,16 0,098 0,34 0,098 0,27 0,294 0,58 0,098 0,80
0,196 0,22 0,490 0,71 0,294 0,55 1,568 1,78 1,372 1,88
0,294 0,29 0,980 1,14 1,176 1,40 2,842 2,93 3,038 3,33
0,392 0,35 1,470 1,50 2,058 2,20 4,116 4,04 4,704 4,73
0,490 0,42 1,960 1,87 2,940 2,94 5,390 511 6,370 6,14
2,450 2,21 3,822 3,62 6,664 6,12 8,036 7,50
2,940 2,54 4,704 4,21 7,938 7,10 9,702 8,72
3,430 2,86 5,586 4,77 9,212 7,96 11,368 9,81
3,920 3,20 6,468 5,49 10,486 8,79 13,034 11,27
4,410 3,58 7,350 5,92 11,760 9,55 14,700 12,45
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8.9.2.3. Sistema binario de M5+M8

Tabla 8.34 Curvas de fluencia correspondientes a la mezcla X = 0,2 (valores en kPa).

0,098 0,24 0,098 0,26 0,098 0,29 0,294 0,44 0,098 0,29

0,196 0,31 0,490 0,59 0,294 0,48 1,568 1,52 1,372 1,41

0,294 0,43 0,980 0,98 1,176 1,23 2,842 2,57 3,038 2,80

0,392 0,47 1,470 1,37 2,058 1,95 4,116 3,59 4,704 4,08

0,490 0,60 1,960 1,78 2,940 2,61 5,390 4,64 6,370 5,40

2,450 2,14 3,822 3,20 6,664 5,54 8,036 6,52

2,940 2,54 4,704 3,93 7,938 6,44 9,702 7,83

3,430 2,87 5,586 4,59 9,212 7,37 11,368 9,04

3,920 3,18 6,468 5,23 10,486 8,13 13,034 10,10

4,410 3,54 7,350 5,81 11,760 9,09 14,700 11,11

Tabla 8.35 Curvas de fluencia correspondientes a la mezcla X = 0,4 (valores en kPa).

0,098 0,24 0,098 0,26 0,098 0,27 0,294 0,44 0,098 0,29

0,196 0,30 0,490 0,59 0,294 0,52 1,568 1,48 1,372 1,40

0,294 0,38 0,980 0,95 1,176 1,23 2,842 2,50 3,038 2,73

0,392 0,44 1,470 1,29 2,058 1,97 4,116 3,42 4,704 3,92

0,490 0,55 1,960 1,70 2,940 2,60 5,390 4,38 6,370 5,27

2,450 2,05 3,822 3,25 6,664 5,29 8,036 6,39

2,940 2,43 4,704 3,72 7,938 6,14 9,702 7,47

3,430 2,52 5,586 4,51 9,212 6,96 11,368 8,58

3,920 2,93 6,468 4,90 10,486 7,74 13,034 9,67

4,410 3,40 7,350 5,57 11,760 8,58 14,700 10,71
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Tabla 8.36 Curvas de fluencia correspondientes a la mezcla X = 0,6 (valores en kPa).

0,098 0,24 0,098 0,27 0,098 0,27 0,294 0,46 0,098 0,30
0,196 0,30 0,490 0,63 0,294 0,47 1,568 1,56 1,372 1,45
0,294 0,38 0,980 0,99 1,176 1,28 2,842 2,56 3,038 2,77
0,392 0,42 1,470 1,37 2,058 1,99 4,116 3,49 4,704 4,00
0,490 0,55 1,960 1,75 2,940 2,61 5,390 4,47 6,370 5,28
2,450 2,12 3,822 3,19 6,664 5,30 8,036 6,44
2,940 2,46 4,704 3,84 7,938 6,36 9,702 7,58
3,430 2,73 5,586 4,48 9,212 7,13 11,368 8,53
3,920 2,95 6,468 5,14 10,486 7,77 13,034 9,62
4,410 3,42 7,350 5,74 11,760 8,75 14,700 10,78

Tabla 8.37 Curvas de fluencia correspondientes a la mezcla X = 0,8 (valores en kPa).

0,098 0,22 0,098 0,34 0,098 0,43 0,294 0,46 0,098 0,35
0,196 0,30 0,490 0,59 0,294 0,54 1,568 1,49 1,372 1,40
0,294 0,39 0,980 0,97 1,176 1,10 2,842 2,46 3,038 2,65
0,392 | 0,507 | 1,470 1,32 2,058 1,65 4,116 3,32 4,704 3,78
0,490 0,55 1,960 1,69 2,940 2,42 5,390 4,21 6,370 5,10
2,450 2,08 3,822 2,91 6,664 511 8,036 6,30
2,940 2,40 4,704 3,53 7,938 6,06 9,702 7,70
3,430 2,64 5,586 4,23 9,212 6,90 11,368 8,81
3,920 2,93 6,468 4,77 10,486 7,71 13,034 9,53
4,410 3,38 7,350 5,33 11,760 8,55 14,700 10,87
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8.10.Comparacién entre los valores de la cohesiéon
obtenidos experimentalmente y los calculados
mediante la ecuacién (5.41)

En la Figura 8.17, la Figura 8.18 y la Figura 8.19 se representan los valores
experimentales de la cohesividad, C, en funcién de la compacidad, ¢, para
los diferentes lechos estudiados y, en lineas sélidas los correspondientes al
modelo propuesto segun la ec. (5.41).

1,25
¢$M1 00,2004 A0,6 ©0,8 AM8

1,00 4

0,75

C (kPa)

0,50 -

0,25 -

0,00
0,15 0,25 0,35 0,45 0,55 0,65 0,75

Figura 8.17 Comparaciéon entre los valores experimentales de la cohesién, C, y los
calculados (ec. (5.41)) para las composiciones del sistema binario M1+M8.
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Figura 8.18 Comparaciéon entre los valores experimentales de la cohesion, C, y los
calculados (ec. (5.41)) para las composiciones del sistema binario M1+M5.
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Figura 8.19 Comparaciéon entre los valores experimentales de la cohesién, C, y los
calculados para las composiciones del sistema binario M5+M8.
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a: compactabilidad, parametro de la ecuacion de Kawakita, ec. (2.17).
A: drea (m?)

AR: relacion de aspecto de la particula (ec. (4.5)).

b: parametro de la ec (2.17).

C: cohesion (kPa).

Ck: contraccion volumétrica del lecho (ec. (2.17)).

Cn: compresibilidad mecanica (ec.(2.1)).

C:: coeficiente de empaquetamiento (ec.(2.2)).

d: diametro de la particula esférica, lisa y elastica (ec. (2.55)), (um).
ds: diametro de Sauter o diametro medio volumen-superficie (um)

d4o: didmetro por debajo del cual hay un 10% en volumen de las particulas
totales (um).

dso: diametro medio de la distribucion de tamarfios de particula (um).

dgo: diametro por debajo del cual hay un 90% en volumen de las particulas
totales (um).

e: desplazamiento horizontal (m).

Faq fuerza requerida para separar dos esferas lisas y elasticas cuando
sobre ellas actia una carga normal (ec. (2.43)), (Pa).

F.q: fuerza de adhesion en el contacto entre dos esferas lisas y elasticas (ec.
(2.44)), (Pa).

Fy: fuerza necesaria para separar dos particulas (ec. (2.67)), (Pa).

Fho: fuerza de adhesién entre particulas cuando no actua una fuerza de
consolidacién adicional (ec. (2.67)), (Pa).

Fn: fuerza normal aplicada para crear el contacto entre dos particulas (ec.
(2.67)), (Pa).

FF: factor de forma (ec. (4.4)).

FFM: funcion de flujo del material.

f.: resistencia mecanica a la compresién de un lecho de polvo (kPa).
foo: ordenada en el origen de la FFM (ec. (2.69)), (kPa).
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ff.: factor de flujo.

Ho: altura inicial del lecho de polvo (m).

H;: altura final del lecho de polvo (m).

IH: indice de Hausner.

(IH)k: indice de Hausner, obtenido de la ecuacion de Kawakita (ec. (2.17)).
K: coeficiente de compresibilidad (ec. (2.65)).

N: numero de golpes en el ensayo de densificacion por “tapping”.

n: indice de cizalla (ec. (2.39)).

Ne: NUMero de microcontactos reales por contacto entre dos particulas (ec.
(2.61)).

N, numero de contactos entre particulas esféricas lisas por unidad de
superficie (ec. (2.55)).

Ng: Numero de contactos entre particulas por unidad de superficie de
fractura que soportan la tension (ec. (2.63)).

P: presion de prensado (kPa).

Q: indice de coordinacion media de las particulas (ec. (2.55)).

R: radio de la particula esférica, lisa y elastica (ec. (2.43)), (m).

R*: radio reducido de particulas rugosas (ec. (2.51)).

R;= radio de curvatura de una asperidad de una particula (ec. (2.51)), (m).
Ry= resistencia mecanica (kPa).

7 : radio efectivo caracteristico de la rugosidad de la superficie de la
particula (ec. (2.62)), (m).

s: desviacion geométrica estandar.

T : resistencia a la traccion del lecho de polvo (kPa).

V,o: volumen inicial del lecho de polvo (m°).

V\: volumen del lecho tras haber sido sometido a N golpes (m3).

Vp 3= volumen de poros del lecho compactado tras un numero de golpes N
(m”).

Vpo = volumen de poros del lecho de polvo resultante del llenado (m3).
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Vpg: Volumen de poros grandes, de tamafio muy superior al de las particulas

(m°).

Vpo: Volumen de poros pequerios, de tamario similar al de las particulas (m3).
Vp.: volumen final de poros (m).

X: fraccion masica del componente de mayor tamano en una mezcla binaria.

Xn: fraccidn maésica del componente de mayor tamafo en una mezcla
binaria, correspondiente al empaquetamiento maximo.

X' fraccion masica del componente de mayor tamafio en una mezcla
binaria ideal, correspondiente al empaquetamiento maximo.

W: carga normal que actua sobre dos esferas lisas y elasticas (ec. (2.43)),
(Pa).

z: tamafio de la grieta iniciadora de fractura (ec. (2.58)), (m).
a: pendiente de la FFM, supuesta recta (ec. (2.66)).

a,: angulo de reposo (°).

0: angulo efectivo de friccién interna del polvo (°).

g: porosidad.

0. porosidad inicial del lecho

&.,. porosidad final del lecho

ea: porosidad del lecho de particulas gruesas.

v er;ergl’a superficial de particulas esféricas, lisas y elasticas (ec. (2.43)),
(J/m”®).

&: grado de avance del proceso de densificacion del polvo por “tapping”
(ec.(2.25)).

&g grado de avance de la densificacion del lecho, debido exclusivamente a la
reduccién de los poros grandes.

&p: grado de avance de la densificacion del lecho, debido exclusivamente a la
reduccioén de los poros pequefios.

¢: compacidad.
do: compacidad inicial del lecho.

d..: compacidad final del lecho.
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¢F: compacidad del lecho de particulas finas en una mezcla binaria.
¢G: compacidad del lecho de particulas gruesas en una mezcla binaria.
¢n: compacidad del lecho tras haber sido sometido a N golpes.

K: coeficiente de consolidacién elasto-plastica (ec. (2.67)).

v: volumen especifico.

v’ volumen especifico de una mezcla ideal.

v": volumen especifico de no mezcla.

u: coeficiente de friccion interna del polvo (ec. (2.40)).

@: factor de eficacia de mezcla (ec. (2.4)).

@;: angulo de friccidn interna del polvo (ec. (2.41)), (°).

Y: factor de esfericidad de Wadell

po: densidad aparente de llenado (inicial) del lecho de polvo (kg/m®)
ps: densidad real o densidad de sélido (kg/m3).

o: tension normal (kPa).

o4: tension de consolidacion (kPa).

c*: carga normal efectiva total (ec. (2.45)), (kPa).

o tension normal de preparacion del lecho (kPa).

1: tension de cizalla (kPa).

T .. tension de cizalla que provoca la fluencia del lecho consolidado a o,
(kPa).
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