Ingenieria Investigacion y Tecnologia. Vol. Xlll, Nam. 2, 2012, 257-262

ISSN 1405-7743 FI-UNAM .
1n
(articulo arbitrado) ge ria

¥ OIIE RO DX A

NVESTIGACIOT] E

Comportamiento de la sedimentacién en
un sistema de microparticulas

Behaviour of the Sedimentation in a System of Microparticles

Salinas-Salas G.

Departamento de Tecnologias Industriales
Facultad de Ingenieria
Universidad de Talca
Correo: gsalinas@utalca.cl

Informacién del articulo: recibido: octubre de 2010; aceptado: mayo de 2011

Resumen

El articulo presenta la determinacidn experimental del comportamiento de
la velocidad de sedimentacion de un sistema de microparticulas, y a partir

e . . Descriptores
de los resultados alcanzados, se evalta si existe alguna diferencia entre el

valor del exponente de la funcién de obstruccién determinado por Richard- e experimental

son y Zaki (1954), para el caso de sistemas de microparticulas no coloidales o velocidad de sedimentacion
de orden de tamafio entre 1.500 nm y 200 nm, se describe ademas el compor- e microparticulas

tamiento de dicho exponente. e no coloidales
Conjuntamente, se expone el trabajo de caracter experimental desarrollado o funcion de obstruccion
bajo la Norma DIN 66111 (1989), utilizando para éste una centrifuga analiti- e exponente

ca, asi como el andlisis de los datos extraidos. Los datos mostraron que exis-
te una diferencia entre el valor propuesto por Richardson y Zaki en 1954,
respecto a los determinados experimentalmente. Esto permite concluir, que
para sistemas de microparticulas menores a un tamafio de 1.000 nm, existe
un nuevo valor del exponente de la funcion de obstruccion del orden de 11,5.
Ademas, se pudo determinar que existe una relacion entre dicho exponente
y el tamafio medio de las microparticulas que conforman el sistema de par-
ticulas que sedimenta.
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Abstract

This paper presents the experimental determination of the behaviour of the sedimen-
tation velocity of systems of micro particles based on the results achieved, evaluating
whether there is any difference between the value of the exponent of hindrance func-
tion, determined by Richardson and Zaki (1954), in the case of noncolloidal micro
particles in order of size between 1,500 nm to 200 nm, as well as describing the be-
haviour of the already mentioned exponent.

At the same time, exposed the experimental work developed under the standard DIN
66111 (1989), using an analytical centrifuge, as well as the analysis of data ex-
tracted from it. The data showed that there is a difference between the value proposed
by Richardson and Zaki in 1954, in relation to those experimentally determined.
This allows us to infer that for micro-systems smaller than 1,000 nm, there is a new
value of the exponent of the hindrance function, approximately of the order of 11.5.
Additionally, it was determined that there is a relation between the already men-
tioned exponent and the average size of micro particles that comprise the system of
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Introduccién

El comportamiento del proceso de sedimentacién de
una microparticula no coloidal rigida, lisa, de forma es-
férica, en un fluido viscoso del tipo newtoniano, fue
modelado matematicamente por Stokes en 1850, asu-
miendo un régimen de escurrimiento laminar del flui-
do por sobre la esfera. Lo que permitié evaluar la
velocidad terminal de sedimentacion de una particula
esférica, a la que se le denomina velocidad de Stokes
(Hgores) Y S€ €Valtia a través de la ecuacion (1).

(pp_pf)‘XZAZ'g (1)
Ustores =T

donde:

p, densidad media de la particula (kg/m?),

p; densidad media del fluido (kg/m”’),

x didmetro medio del sistema de microparticulas
(m),

g aceleracion de gravedad (m/s%),

z factor de aceleracion (-),

i viscosidad dinamica del fluido (Pa-s).

Empero, esta modelacién no considera el comporta-
miento de un sistema de microparticulas que sedimen-
tan simultaneamente en un fluido, donde se genera una
corriente en sentido opuesto al movimiento de las mi-
croparticulas, reduciendo asi su velocidad de sedimen-
tacion terminal. A esto se debe sumar la existencia de
fuerzas de caracter hidrodindmico que se manifiestan

en la formacién de puentes hidraulicos entre micropar-
ticulas, en el arrastre viscoso, en la succién que las mi-
croparticulas de mayor didmetro realizan sobre las de
menor didmetro y por el cambio de impulso de las mi-
croparticulas que desarrollan una mayor velocidad so-
bre otras de menor velocidad. Ademas, se debe con-
siderar los efectos de las fuerzas de origen electro-qui-
mico, entre las microparticulas. Estas fuerzas se origi-
nan a partir de la carga electroestatica superficial de las
microparticulas y las caracteristicas del fluido, que se
comporta como un electrolito. Luego, la magnitud
como la polaridad de la carga eléctrica superficial de las
microparticulas y la concentraciéon del ion hidrégeno
libre o indice de acidez (pH) del electrolito, pasan a ser
elementos dominantes en el fenémeno de sedimenta-
cion. Estos efectos se cuantifican a través del potencial
Zeta. La suma de todos estos efectos produce una signi-
ficativa disminucién en la velocidad de sedimentacién
terminal efectiva de un sistema de microparticulas.
Esto dio lugar a la aparicion de la denominada funcién
de obstruccion (Fr), la que se aplica a la velocidad de
Stokes y permite predecir la velocidad de sedimenta-
cién terminal efectiva de un sistema de microparticulas
(VsedimentacionEfectica)- L@ funcion de obstruccion esta defini-
da matematicamente a través de la ecuacion (2).

Sedimentacion Efectiva
F}’ == (2)

uS tokes

De los distintos modelos matematicos existentes para
evaluar la funcién de obstruccion, el propuesto por Ri-
chardson y Zaki en 1954 de caracter semiempirico, es el
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mas aceptado y empleado actualmente. Su forma mate-
matica se representa a través de la ecuacion (3).

Fr=(1-¢o)" 3)
donde:

¢ concentracion volumétrica de microparticulas en la
suspension (-),

(1-¢) porosidad de la suspension (-),

n exponente de la funcién de obstruccién, depen-
diente del valor del Ntiimero de Reynolds del es-
currimiento del fluido sobre la microparticula (-).

El valor del exponente de la funcién de obstruccion, se-
gun Richardson y Zaki para sistemas de microparticu-
las, esn=4,65, independiente de su tamafio en régimen
laminar.

El presente trabajo tiene como objetivos determinar
si existe alguna diferencia entre el valor del exponente
de la funcién de obstruccién propuesto por Richardson
y Zaki para microparticulas de tamafio del orden de
1.000 nm o submicrométricas y determinar si existe al-
guna diferencia de comportamiento para sistemas de
microparticulas de tamafio mayor a 1.000 nm, respecto
a sistemas de menor tamano, a fin de considerar estos
efectos en el disefio de equipos de medida y de sistemas
de separacion de materiales particulados en suspen-
sion, lo que incrementaria tanto su precision de medida
como su eficiencia de separacion.

Trabajo experimental

El trabajo experimental se desarrollé siguiendo la nor-
ma DIN 66111 sobre ensayos de sedimentacién en el
Laboratorio de Particulas del Grupo de Trabajo de Téc-
nicas de Procedimientos Mecéanicos de la Universidad
Técnica de Dresde (Arbeitgruppe fiir Mechanische Ver-
fahrenstechnik an der Technische Universitdt Dresden),
empleando microparticulas calibradas de éxido de sili-
cio (Si0,) suspendidas en agua con hidroxido de pota-
sio (KOH), lo que permitié que las suspensiones
alcanzaran un indice de acidez (pH) del orden de 9,2
potenciales Zeta entre -50 y — 60 mV, los que aseguran
la estabilidad de la suspension. Las microparticulas
empleadas, son estandares calibrados, producidos por
Geltech Inc. Son de forma esférica, rigidas, lisas y su
densidad es 2.135 kg/m”. Sus didmetros medios (xs,;) ¥
de Sauter (xg4;), se presentan en la tabla 1.

Las figuras 1 y 2 presentan imagenes de los sistemas
de microparticulas empleados, capturadas mediante
un microscopio electrénico Zeiss Gemini 942.

Tabla 1. Tamafios caracteristicos de los sistemas de
microparticulas utilizados

Microparticulas X503 (NM) Xgp, (NM)
Geltech S201 320 270
Geltech S501 420 320

Geltech 51001 1.220 1.210
Geltech S1501 1.550 1.560

Figura 1. Imdgenes de las microparticulas de Geltech S201,
Geltech S501, presentadas de izquierda a derecha

s

Figura 2. Imagenes de las microparticulas de Geltech S1001 y
Geltech S1501, presentadas de izquierda a derecha

A su vez, la figura 3 muestra las distribuciones acumu-
lativas e incrementales del tamafio de particulas para
los sistemas empleados en el trabajo experimental.

Como se aprecia en la figura 3, el sistema de particu-
las empleado presenta una distribuciéon incremental
muy estrecha en torno a su valor nominal, esto indica
que los sistemas ensayados, fueron en la practica, con-
formados por particulas con un didmetro tinico, lo que
se confirma por su distribucién acumulativa. Esto es
relevante, ya que durante el proceso de sedimentacion
no se presentarian turbulencias e interferencias hidro-
dindmicas por las distintas velocidades de sedimenta-
cion que adquieren particulas de diferente tamafio y
masa.

La metodologia de preparacion de las muestras con-
siste en amasar el material particulado y el agua, em-
pleando una balanza de laboratorio Sartorius Analytic
AC 210S. Se procede a mezclarlos y dispersar las parti-
culas en el agua en fases, comenzando con el empleo de
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un agitador magnético IKA. Se continuia el proceso de
dispersion empleando un homogenizador mecanico de
alta velocidad ULTRATurrax T50. Para finalizar el pro-
ceso de dispersion, se emplea un equipo de ultrasonido
modelo CV 33, fabricado por Bioblock Scientific.
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Figura 3. Distribucion de tamafo acumulativo (izquierda) y la
distribucion de tamafo incremental (derecha) para los sistemas
de microparticulas de Geltech S201, Geltech S501, Geltech
$1001 y Geltech S1501

A continuacion se determina el indice de acidez de la
suspension mediante un pH-Meter WTW Multilab 540
y se agrega el hidroxido de potasio a fin de alcanzar un
pH del orden de 9,2. Se procede a determinar la eficacia
de la dispersion a través de las distribuciones de tama-
fio, empledndose para esto un espectrémetro laser HE-
LOS, fabricado por Sympatec y el potencial Zeta de la
suspension mediante un espectrémetro de ultrasonido
DT1200 fabricado por Dispersion Technology Inc.

Las muestras se cargan en una centrifuga analitica
LUMiFuge 116, fabricada por L.UM. GmbH, que se
empled en los ensayos. Se utilizé esta maquina, ya que
la reducida masa de las microparticulas obliga a gene-
rar un campo de fuerzas de mayor magnitud que el gra-
vimétrico (centrifugo), para obtener una sedimentacion
estable y tiempos de medida razonables. Las principa-
les especificaciones técnicas de este equipo se presentan
en la tabla 2. Especificaciones detalladas se encuentran
disponibles en el sitio web de la firma L.U.M. GmbH.
(www.lum-gmbh.com/pages/products/lumifuge/pro-
ducts_lumifuge_specifications.htm).

Una discusién detallada de la metodologia de pre-
paracion de las muestras, asi como el rango de las me-
diciones y el andlisis de los datos suministrados por la

centrifuga analitica LUMiFuge 116 se presenta en Ba-
bick et al. (2006), Babick et al. (2007) y Ripperger et al.
(2002).

Tabla 2. Datos técnicos de la centrifuga analitica LUMiFuge 116

Sistema de analisis de suspensiones

Tipo de equipo LUMiFuge™

Intervalo de medida 10s-600s

Velocidad de 300 - 3.000 rpm
centrifugacion

Fuente de luz nir-led

Foto sensor CCD sensor de una fila
Numero de cubetas 8

Cubetas Rectangulares de polystyrol, 3x7 mm?
Volumen de prueba 0,3 cm®

Rango de tamafios de 50 nm - 100.000 nm
particulas

Rango de

velocidades de 1 nm/s - 750.000 nm/s
sedimentacién

Resultados y discusion

Los ensayos realizados mostraron claramente la exis-
tencia de una funcién de obstruccién, como se despren-
de de la figura 3, donde se presenta la funcién de
obstruccion con el valor del exponente propuesto por
Richardson y Zaki (1954) y los valores experimentales
obtenidos de los ensayos realizados respecto a la poro-
sidad de las suspensiones.

Si bien, el exponente propuesto por Richardson y
Zaki (Fr por R&Z), permite predecir el valor que alcan-
zaria la velocidad terminal de sedimentacién y su com-
portamiento respecto a la porosidad y/o concentraciéon
volumétrica, ya que tiene en cuenta elementos empiri-
cos que permiten considerar los efectos de las fuerzas
electroquimicas a las fuerzas mecénicas e hidrodinami-
cas. No obstante, el hecho de emplear suspensiones ela-
boradas a partir de sistemas de microparticulas de
orden de tamafio menores a 1.500 nm, genera una mag-
nitud relativa de las fuerzas de tipo electroquimico, res-
pecto a las mecanicas e hidrodindmicas, lo que origina
una reduccion mayor de la velocidad terminal de sedi-
mentacion que la predicha por Richardson y Zaki.

Al respecto, cabe considerar que a medida que el ta-
mano de las particulas micrométricas existentes en las
suspensiones disminuye, se genera un mayor nimero
de particulas en ella a igualdad de concentracién volu-
métrica. Esto produce que tanto la masa como el volu-
men individual de cada microparticula decrezca a
medida que disminuye su tamafio en una mayor pro-
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porcién en comparacién a su area exterior, lo que con-
duce a que disminuya la magnitud de las fuerzas
generadas por la accion de un campo mecanico de fuer-
zas, como el gravitatorio o centrifugo, mientras que las
fuerzas electroquimicas se incrementan, ya que estan
asociadas a la superficie expuesta de la microparticulas
al fluido viscoso o electrolito, como se plantea en la teo-
ria DVLO, propuesta por Deryarin y Landau (1941).

Estas fuerzas electroquimicas, que corresponden a
la suma de las fuerzas electroestaticas, las de van der
Waals y las de atraccion de Born, dan por resultado una
fuerza neta de repulsién entre las micro particulas, de
acuerdo a la magnitud del potencial Zeta del electrolito
de la suspensién, como lo indican Batchelor (1982), Ett-
mayr et al. (2001) y Babick et al. (2007). Esto conduce a la
conformacion de una red tridimensional dinamica de
microparticulas, la cual se encontraria en un equilibro
de fuerzas cuasi estable. Por lo que esta situacion gene-
ra una reduccidn significativa de la velocidad de sedi-
mentacion individual de las microparticulas, que
redunda en la disminucion de la velocidad de sedimen-
tacion de todo el sistema.

Esto es especialmente notorio en los sistemas de par-
ticulas de menor tamano, ya que su fuerza inercial o peso
se compensa por las fuerzas electroestaticas o superficia-
les que tienden a inmovilizar a las microparticulas

Para determinar los valores que adopta el exponen-
te n de la funcién de obstruccién para las microparticu-
las ensayadas, se procedié a ajustar los valores medios
experimentales de la velocidad terminal de sedimenta-
cion normalizada, mediante curvas de tendencia linea-
les. Esto permitié determinar los valores del exponente
n, y sus respectivos coeficientes de determinacién mul-
tiples (R%). Para esto se utilizé el software Excel de Mi-
crosoft Office® 2007, que también se empled para
evaluar los coeficientes de variacion (C.V.) de los datos
experimentales.

La tabla 3 presenta los exponentes de la funcién de
obstruccion, obtenidos a partir de los datos experimen-
tales, sus coeficientes de variacion (C.V.) y los respecti-
vos coeficientes de determinacién multiples (R*) del
ajuste, los que evidencian la alta confiabilidad de los
resultados obtenidos, ya que todos los coeficientes de
variacién se encuentran bajo un valor de 1,5%; mientras
que los coeficientes de determinacion multiples se en-
cuentran por sobre el valor 0,99.

De la figura 4y la tabla 3, se deduce que existe una
relacion directa entre el valor que adopta el exponente
de la funcién de obstruccion respecto al tamafio de las
microparticulas que conforman el sistema que sedi-
menta. Esta relacion es un incremento del valor del ex-
ponente, a medida que disminuye el tamafo de las

microparticulas, tendiendo a un valor cuasi constante
del orden de 11,5 para sistemas de microparticulas de
tamafio menor o igual a 1.000 nm. Para los sistemas de
microparticulas de tamafo 1.500 nm, este exponente al-
canza el valor de 8,77.

Tabla 3. Exponentes, coeficientes de variacion y coeficientes de
determinacion obtenidos para la funcién de obstruccién

Didmetro medio de Exponente C.V. R’
microparticulas (nm) n(-) (%) )
320 11,88 14 0,992
420 11,07 1,3 0,997
1.220 11,02 1,2 0,992
1.550 8,77 1,0 0,991

Lg (factor de correccion) (-)
Lg (veloc. ter. nor. sed.) (-)

-0.6
-0.05 -0.04 -0.03 -0.02 -0.01 0
Lg (porosidad del sistema particulado) (-)
=—=Fc R&Z A Geltech S 1501 ® Geltech S 1001

B Geltech S 501 ¢ Geltech S 201

Figura 4. Contrastacién del comportamiento de la funcién de
obstruccién y los valores experimentales obtenidos respecto a la
porosidad de la suspensién

Conclusiones

Se puede concluir que la funcién de obstruccién de ve-
locidad de sedimentacion, para el caso de sistemas de
microparticulas del orden de tamafio micrométrico, re-
quiere utilizar un exponente mayor al propuesto por
Richardson y Zaki (1954), convencionalmente emplea-
do (n =4,65).

A su vez, estos valores no son constantes, sino que
dependen del tamafio medio de las microparticulas que
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conforman el sistema que sedimenta. El valor del expo-
nente de la funcién de obstruccion se incrementa a me-
dida que disminuye el tamafio de las microparticulas,
tendiendo a estabilizarse para sistemas de tamafio me-
dio menor o igual a 1.000 nm, por lo que, considerar un
valor para este exponente del orden de 11,5 es conve-
niente, ya que da cuenta, de mejor manera, de la com-
pleja fenomenologia de la sedimentacion de sistemas o
conjuntos de particulas no coloidales de ese orden de
tamano. Esto tiene especial importancia en el disefo de
equipos de medida y de los sistemas de separacion de
material particulado en suspension, ya que al conside-
rarlo tanto en su disefio y operacion permite incremen-
tar su precisiéon y eficiencia, con el consecuente
incremento de productividad y reduccion de consumo
de energia.
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