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Resumen

Se reportan las propiedades termofisicas a temperatura ambiente, de polvos de
arcilla rojas elaborados por procesos de atomizacion (Spray-Dried), en funcion
de la presién de compactacion aplicada para un rango entre 50 y 250 kg/cme. La
técnica experimental utilizada fue la de flujo lineal transitorio de calor, usando
el sistema KD2 Pro. La distribucion granulométrica se determiné por tamizado,
encontrdndose que el tamario de grano varia entre 75 y 600 um, donde el 43,6%
de la muestra se encuentra en el rango entre 250 y 425 um, mientras que el
1,8% presenta un tamano de grano inferior a 75 um. El porcentaje de humedad
presente en la muestra durante el proceso de compactacion fue entre el 6 y el 7 %.
La compactacion de la muestra se realizé usando prensa hidrdulica y un molde
cilindrico de acero con didmetro interior 44,45 mm (134”), didmetro exterior
57,15 mm (2%4%) y una altura de 203,2 mm (8”). Los pardmetros térmicos
medidos experimentalmente, fueron la conductividad térmica (k) v la difusividad
térmica (a), mientras que la efusividad térmica (&) vy el calor especifico por unidad
de volumen (pc), se calcularon usando los valores de k y a vy las expresiones

k k . . L ‘g
€= ypesn El comportamiento de la propiedad térmica, en funcion de
o o

la presion de compactacion (p), se analizé mediante el ajuste a los datos
experimentales usando el software Origin Pro Ver. 7.0. Analizando el
comportamiento de la densidad en funcion de la presion, se encontré que la
presion aparente de cadencia fue p,= 153 Kg/ecm2=15 Mpa, es decir que para el
rango de presiones entre 50 y 150 Kg/cmz, los granulos en la muestra se deforma
eldsticamente, sin que exista fractura en éstos, pero que a partir de p, los granulos
inician el proceso de deformacion o fractura, reduciendo el volumen de los grandes
mtersticios o la porosidad intergranular. Los resultados reportados en este trabajo,
serdn utilizados en la optimizacion de los procesos de produccion en las empresa
Cerdmicas.

Palabras clave: presion de compactacion, propiedades termofisicas, arcillas por
spray dried
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Abstract

Thermophysical properties are reported at room temperature in function of the
compaction pressure applied to range between 50 and 250 kg/cm2 for samples
of red clay powder produced by atomization processes (Spray-Dried). The
experimental technique used was linear transient heat flow using the KD2 Pro
system. Size distribution was determined by sieving, found that the grain size
varies between 75 and 600 um, where 43.6 % of the sample is in the range
between 250 and 425 um, while 1.8% has a grain size less than 75 micrometers.
The percentage of moisture present in the sample during the compaction process
was between 6 and 7%. The compaction of the sample was performed using a
hydraulic press and a steel cylindrical die with internal diameter of 44.45 mm (1
% ), outer diameter 57.15 mm (2 Y4”) and a height of 203.2 mm (8 “). The
thermophysical parameters measured experimentally were thermal conductivity
(k) and thermal diffusivity (a), while the thermal effusivity (&) and the specific
heat per unit volume (pc) were calculated using the values of a and k using
pe=ka " and & = ko"'? expressions. The behaviour of the thermal properties as
a function of the compacting pressure (p) was analyzed by fitting to experimental
data using the Origin Pro Ver 7.0.software. The analysis of the density as a
function of the pressure, reported the apparent pressure p, = 153 Kg/emz=
15 MPa, this pressure to describe the boundary between the plastic and elastic
deformation of the particles. The results reported in this paper will be used in the
optimization of production processes in the ceramic industries.

Keywords: compaction pressure, thermophysical properties, spray-dried clays.

de aire que ocupa los poros, manteniendo la

Introduccion

orte de Santander, es una regién que

se caracteriza por sus grandes reservas

de arcillas de excelente calida, la cual
es utilizada por los industriales de la regién en
la elaboracion de productos cerdmicos como
tejas, ladrillos, tabletas y baldosas cerdmicas
para piso y pared.

La compactacion de una muestra de
arcilla en polvo, puede ser definida como
la aplicacion de energia mecénica a ésta,
provocando reacomodo de sus particulas
sélidas, resultando un rdpido incremento de
su densidad [1]. Este proceso comprende la
reducciéon de volumen total por la expulsion

cantidad de agua constante; lograndose asi, un
aumento en la resistencia, rigidez, mejora en
la estabilidad volumétrica y una disminucién
de la permeabilidad de la muestra [2].

La compactacién en una muestra en polvo,
tiene gran influencia en las propiedades fisicas
y mecénicas, por ejemplo si se mantiene
constante la energia de compactacién y se
varia el contenido de humedad, se obtienen
diferentes valores de peso unitario seco,
la variacién del peso unitario en funcién
de la humedad, permite analizar la forma
en que se disponen las particulas durante
la compactacién. Para bajas humedades
de compactacién, el agua estd en forma
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capilar produciendo compresiones entre las
particulas constituyentes de la arcilla, lo cual
tiende a la formacién de grumos dificilmente
desintegrables que dificultan la compactacién.
A medida que se agrega agua, las particulas
se recubren con agua libre, generan presién
neutra local y se desplazan relativamente para
formar una estructura mas compacta, con peso
unitario seco mayor [2]. La permeabilidad,
varfa con la porosidad, el grado de saturacién
y su estructura. La mds alta se obtiene cuando
se compacta con humedades por debajo
de la Optima, disminuyendo al aumentar
la concentracién de agua, por otra parte la
estabilidad volumétrica varia presentdndose
hinchamiento debido a la absorcion de
agua. Lo contrario ocurre al compactar
con humedades superiores a la Optima,
presentdndose contraccién en los procesos de
secado, generando fractura en los productos
terminados [2].

El conocimiento de las propiedades fisicas,
quimicas y estructurales de los materiales en
forma granular posee una importancia especial
a nivel industrial debido a su amplio campo
de aplicacién en la ingenierfa y tecnologia
moderna. En particular, para el caso de las
propiedades térmicas en funcién de su tamafio
de grano, composicién quimica y presién de
compactacién son muy poco reportadas [3].

En este trabajo, se reportan las propiedades
termofisicas a temperatura ambiente, de
polvos de arcilla rojas elaborados por procesos
de atomizacion (Spray-Dried) utilizadas por la
empresa Cerdmica Italia S. A., en funcién de
la presiéon de compactacién aplicada para un
rango entre 50y 250 kg/cmz.

Materiales y métodos

Una vez obtenida la muestra, se procedi6é a
conocer su distribucién granulométrica, la
cual se realiz6 por tamizado usando la norma
ASTM D422-07 [4], lo anterior se llevo a
cabo usando la serie de tamices No. 30, 40,
60, 80, 100, 120, 200 y el vibrotamiz marca
Gabriellie.

Figura 1. Proceso de compactacién de a muestra.
(a) Molde de acero inoxidable y sus accesorios, (b)
sistema manual de compactacion.

(b)

Para el proceso de compactacion, la
muestra se dejé airear a temperatura
ambiente, reportando una humedad de 1.49%
aproximadamente. Se usaron 300 g de muestra
y se mezcld con agua destilada, agregandola
con un atomizador, hasta alcanzar el contenido
de agua en un rango de 6 a 7% valor utilizado
por la empresa para la compactaciéon de sus
productos. La homogenizaciéon se realizd
manualmente, retirando los grumos mayores
de 2 mm por cribado con la malla N 10,
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luego la mezcla se colocé en bolsas de plastico
selladas para permitir la distribucién uniforme
de agua. Para el proceso de compactacién
se utiliz6 un molde de acero inoxidable con
didmetro interior 44,45 mm (1%4”), didmetro
exterior 57,15 mm (2%4“) y altura de 203,2
mm (8”) (ver figura 1 (a)). El procedimiento
usado en la compactaciéon de la muestra
fue el siguiente: se colocé en el fondo del
cilindro el disco con las dos agujas, las cuales
tienen la longitud y didmetro de la sonda del
sistema KD2 Pro, con el cual se miden las
propiedades térmicas. Luego se depositaron
los primeros 100 g aproximadamente de
muestra dentro del molde, se aplico vibracién
mecdanica por un tiempo aproximado de un
minuto, posteriormente se agregan otros
100 g de muestra y se repite el proceso
hasta que el molde quede totalmente lleno
(aproximadamente 300 g de muestra). El paso
siguiente es colocar el otro disco cilindrico
en la parte superior del molde, de forma tal
que selle la muestra. Una vez lista la muestra
en la probeta o molde cilindrico, se usa el
equipo manual de compactacién (ver figura
1 (b)), donde se le aplica la carga o presion
de compactacion (50 a 250 Kg/cmz). Una vez
compactada la muestra se retira el disco que
tiene las dos agujas, y se introduce la sonda
del sistema KD2 Pro (ver figura 2 (a)), para
iniciar el proceso de medida de las propiedades
termofisicas. Las muestras compactadas y
desmoldadas se pueden observar en la figura

2 (b).

Figura 2. (a) Sistema KD2 Pro, (b) Muestras
compactadas

elaboradas por atomizacion.

(b)

La técnica experimental utilizada para la
determinaciéon de los pardmetros térmicos
fue la de flujo lineal transitorio de calor, que
es la utilizada por el sensor SH-2 del sistema
KD2-Pro, como se puede observar en la figura
2 (a); la cual consiste en dos agujas de acero
inoxidable de 3 mm de longitud y 1,4 mm de
didmetro separadas 6 mm, una que funciona
como fuente de calor y la otra como sensor
de temperatura, dicho sensor cumple con las
especificaciones de la norma IEEE 442-1981
[5] y ASTM D5334-00 [6]. La determinacién
de los pardmetros termofisicos, usando este
sistema estd basada en el anilisis de los
perfiles de temperatura en funcién del tiempo,
los cuales estdn gobernados por la solucién
de la ecuacion de difusion de calor, que en
coordenadas cilindricas se describen por la
expresion (1) [7]

arT [62T+r_| 6_T] (1)

—=a
ot or’ or

Donde T es la temperatura (°C), t es el
tiempo (s), a es la difusividad térmica (m2.
s1) y r es la distancia (m) entre la fuente y
el sensor. La soluciéon de la ecuacién anterior
esta dada por expresion (2) [8]:

el @

Donde T, es la temperatura inicial, g es
la cantidad de calor producida por unidad de
longitud y unidad de tiempo (W.m™), k es la
conductividad térmica del medio (W.m™'.C")
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y E. esla funcién exponencial integral, dada
por la ecuacién (3)

_E(a)= I(éjexp(_u)du: ‘7"“[4;2_;]*[451)‘[8;]2 b (3)

Con a=r*/4at y y es la constante de
Euler (0.5772...). Para valores grandes de
t, los términos de orden superior pueden ser
ignorados, luego, combinando las ecuaciones
(2) y (3) se obtiene la expresién:

T(r,t)=T, +ﬁ(ln(t}— y— ln[:—n 4)

ot

La ecuacién (4), representa la temperatura
en funcién del tiempo para una posicién
(r) finita entre la fuente de calor y el sensor
de temperatura, la cual depende de los
parametros termofisicos (k, o) de la muestra.
La conductividad térmica (k), se determina
a partitr de la pendiente (m=(g/47k)) del
comportamiento de AT=T (5t)-T, en funcién
del logaritmo natural del tiempo (Ln(t)).

La difusividad térmica (&) se obtiene de
la ecuacién (4), encontrandose un tiempo t,
para el cual AT =0, es decir registrando la
interseccion de la regresion lineal de AT en
funcion del Ln(t) dando la ecuacion (5) de la
cual se despeja a

Ln(t,))=y+ Ln((”%at) ©)

Utilizando los aspectos tedricos descritos,
que son los utilizados por el sistema KD2 Pro
a través del sensor dual SH-2, se procedi6
a medir los pardmetros termofisicos, a las
muestras de polvos elaborados por atomizacién
(spray dried) y suministrados por la empresa
Ceramica Italia S.A. Lo anterior se realizé a
la muestra tal y como fue suministrada por la
empresa (sin tamizar), variando las presiones
de compactaciénen 50, 100, 150,200y 250Kg/
cmz. Es importante aclarar, que los pardmetros
térmicos medidos experimentalmente, son
la conductividad térmica (k) y la difusividad
térmica (&), mientras que la efusividad
térmica (&) y el calor especifico por unidad
de volumen (pc), se calcularon usando los

valores de k, a y las expresiones ¢ = % y
a

k .
p.c =— respectivamente.
o

Resultados y discusion

En la figura 3, se presentan los resultados
obtenidos de la distribuciéon granulométrica
de las muestras de polvos de arcillas. En ésta se
aprecia que el tamafio de grano de los polvos
de arcilla varfa entre 75 y 600 um, donde el
43,6 % de la muestra se encuentra en el rango
entre 250 y 425 um, mientras que el 1,8 %
de la muestra presenta un tamafo de grano
inferior a 75 um.

Figura 3. Distribucién granulométrica de la muestra
de polvos de arcilla elaborada por atomizacién (Spray
Dried), utilizada por la empresa Cerdmica Italia S.A.

50

45
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<75 75-125 125-150 150-180 180-250 250-425 425-600 > 600
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El estudio de la densidad de la muestra,
en funcién de la presién de compactacion
para el rango estudiado (50 a 250 kg/cm2),
se presenta en la figura 4, en ésta se observa
el comportamiento tipico descrito por Reed
J.S.19], para materiales granulares sometidos a
cargas de compactacién, donde se aprecia un
comportamiento lineal suave paralas presiones
entre 50 y 150 kg/cmz, el cual corresponde
al reordenamiento de los granulos a bajas
presiones, sin que exista fractura o deformacién
de éstos, ocasionando un pequefio aumento
en la densidad de la muestra, y que a partir de
cierta presion (p,=1,53x10° Kgm?), se observa
un cambio brusco en la pendiente del ajuste
lineal, que corresponde a la presién a partir
de la cual los granulos inician su deformacion
o fractura, trayendo como consecuencia una
disminucién en la porosidad intergranular y
un incremento en la densidad de la muestra.
De lo anterior se concluye que para el rango de
presiones entre 50 y 150 Kg/cmz, los granulos
en la muestra se deforman el4sticamente, sin
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que exista fractura en éstos, pero que a partir
de p,=153 Kg/cm:=15 Mpa, los granulos
inician el proceso de deformacién o fractura,
reduciendo el volumen de los grandes
intersticios o la porosidad intergranular, a
po se le conoce como la presién aparente
de cedencia, y corresponde al punto de
interseccion entre las dos rectas tal y como se
observa en la figura 4.

Figura 4. Densidad en funcién de la presién de
compactacién. Las lineas sélidas corresponden al
mejor ajuste lineal a los datos experimentales usando
el software Origin Pro. Ver. 7.0
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Segin el comportamiento de la densidad
en funcién de la presiéon de compactacion (ver
figura 4), se aprecia que la densidad aumenta
al incrementarse la presién, y por ende
disminuye la cantidad de aire presente en la
muestra, y como es ampliamente conocido,
el aire acttia como una barrera al flujo del

elaboradas por atomizacion.

calor [10-13], de lo anterior se infiere que el
comportamiento de las propiedades térmicas
para una temperatura constante, debe también
incrementarse al aumentar la presién. Dicho
incremento tendrd un limite de saturacidn,
el que corresponda a la muestra cuando no
tenga en su interior porosidad o aire, es decir,
las propiedades térmicas para una temperatura
constante aumentarin a medida que se
incrementa la presién de compactacion.

Enlatabla 1, se reportan los valores medidos
experimentalmente de la conductividad (k)
y difusividad (a) térmica, y los calculados
calor especifico por unidad de volumen (pc) y
efusividad térmica (&) de la muestra, para una
temperatura promedio entre 27 y 29 °C y una
presién de compactacion de 50, 100, 150, 200
y 250 Kg/cmz.

En las figuras 5 y 6 se presentan los
comportamientos ~ de  los  pardmetros
determinados experimentalmente (k y @), en
funcién de la presion (p) de compactacion,
para el rango entre 50 y 250 kg/cmz2. De las
gréficas anteriores, se infiere que los pardmetros
térmicos (k, @) aumentan al incrementarse
la presiéon de compactacion. Dicho aumento
para una temperatura constante, supone un
limite de saturacion, es decir que para cuando
la presion sea muy grande, los pardmetros
térmicos deben corresponder a la muestra
solida, o sea sin porosidad. Por lo anterior se
realizé un ajuste a los datos experimentales,
utilizando una funcién logistica de crecimiento

Tabla 1. Conductividad (k), calor especifico por unidad de volumen (pc), difusividad (a) y efusividad
térmica (¢) de la muestra para una temperatura promedio entre 27 y 29 °C y presién de compactacién

entre 50y 250 kg/cm?.
I 2\
Presion k Promedio pc Promedio o Promedio ¢ Promedio T Promedio wt p Desp. Compact.
(Kgim*)x10* W/m.K (JIm° K)x10° (m?/s)x10’ Jim’ k.s” °C % Kg/m®
50 0,3415+0,0117 1,2885+0,0151 2,650410,0064 663,3382+7,9191 28,2210,45 6,3410,10 1352427
100 0,3525£0,0130 1,29960,0169 2,7123+0,0117 676,846618,7990 27,04£0,83 | 6,380,10 1354+30
150 0,37050,0163 1,3279+0,0216 2,7902+0,0072 701,4077+11,4329 26,78+0,79 6,4110,10 1357426
200 0,4110+0,0163 1,3585+0,0221 3,0254+0,0092 747,2233+£12,1797 27,120,11 6,0910,10 1506430
L 250 0,4710+0,0120 1,4489+0,0174 3,2506+0,0064 826,112419,9133 29,02+0,29 6,0810,10 1738434 )
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con limite de saturacién dada por la expresién Figura 6. Difusividad térmica efectiva en
(6) [14]. funciéon de la presién de compactacion. La linea
(4 - A4,) sélida, representa el mejor ajuste a los datos
_ 1~ ‘P experimentales usando la ecuacion (6) y el software
y(p)= +4 6) P (©6)y

Origin Pro Ver. 7.0

3,4

| Model: Logistic
Equation:a(p)= A, + (A-A)(1 + (p/%)")

w
w
1

Donde: A, corresponde al valor de Ia
propiedad térmica a la presion inicial de 50 kg/
cmz; A, correspondera al valor de la propiedad
térmica a una presién muy grande (p >>),
es decir el valor maximo o de saturacién, el
cual ocurrird cuando ya no exista aire en el
interior de la muestra, o sea para la muestra
sé6lida; x, corresponde al punto donde se
produce el cambio de curvatura y n es la razén
de crecimiento.

Chi?=8.4 E-4
R = 0.99659

7 (m?s”)
w
N
1

7
Rl
1

A =2.660930.02871 E-7 m’s’

1| A =369631 E-7 ms’

X, = 2333019.43347+ 66033.1335
n_=4.142160.98801

w
=]
1

N
©
1

Difusividad térmica x10
N N
~ [o]
1 1

nN
o
1

N
3

T T T T T

De IOS Valores Calculados para pc y e 500000 1000000 1500000 2000000 2500000

(ver tabla 1), se aprecia que éstos también
aumentan al incrementarse la presion de
compactacién, no se presentan las gréficas
pues su comportamiento es similar al de k y a.

Presion (Kglmz)

El mejor ajuste a los datos experimentales
usando la ecuacion (8), fue realizado usando el
Figura 5. Conductividad térmica efectiva en SOftW,are Oljigin Firy VerSién, 7.'0’ yconmzzencls
funcién de la presién de compactacién. La linea a la linea sélida en cada grafica. En la tabla 2,
sélida, representa el mejor ajuste a los datos se presentan los valores de A,y A, obtenidos
experimentales usando la ecuacién (6) y el software para cada pardmetro termofisico, los cuales
Origin Pro Ver. 7.0 se obtuvieron del ajuste. Es importante

. observar, que la desviacién cuadratica
] | Eavaton ¥o) s+ (AT + o) media (chi’) es inferior a 10° en todos los
PR oni=75i7aEs ajustes y que el coeficiente de correlacion
7S N (R?) es practicamente la unidad, lo anterior
E A= 0.3433£0.0024 Wm''K" d f bld d d d 1 1
g 042 [A-orternm'c a confiabilidad y seguridad a los valores
- =2981391.34101+ 44858.37944 g
E ol %= 2061301.34101¢ 44856.37 obtenidos y reportados.
T
g 038 Al comparar los valores de Al reportados
3 0361 en la tabla 2, con los valores experimentales
T
8 oa hallados en la tabla 1, se observan que son
L practicamente iguales a los valores de &, @, ¢ y 31
0,32 T T T T ., o e .
500000 1000000 1500000 2000000 2500000 PC para la presion inicial de 50 kg/ ©0,
Presion(Kg/nf)

Tabla 2. Parametros Al y A2, para cada propiedad térmica, obtenidos del ajuste a los datos
experimentales usando la ecuacién (6).

Parametros de | Conductividad | Difusividad Calor especifico por Efusividad
ajuste Térmica (k) Térmica (o) | Unidad de volumen(pc) | térmica(g)
wWm'K"’ (m?s™")x10” (J/m*.K)x10° Jim* K.s"
A, 0,343 2,661 1,293 665.930
A, 0,714 3,696 1,932 1174.559
L
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De los valores reportados en la tabla 2 para
A,, los cuales corresponderdn a los valores
de los pardmetros termofisicos, de la muestra
sometida a presiones muy grandes (p>>),
se encontré que A, = 0,714 Wm'K"' para
k, es practicamente igual al reportado por
Mayra Gémez y Yesid Pefia [15], en muestras
de arcilla con densidad de 2190 kgm~. Al
comparar el valor de A, = 3,696x107 m’s,
para la difusividad térmica, con el reportado
por G. Pena y otros [3] (@=3,87x10"m’s"),
para muestras de arcillas sometidas a presién
de 1700 kg/cm? usando técnica fotoacistica,
se encuentra que son similares. Usando los
valores de A, para k y @ se determinaron los
valores de & = ko™ y pc = ka ! los cuales
concuerdan con los reportados en la tabla 2
para éstos mismos pardmetros. Lo anterior da
seguridad y confianza a los datos reportados
(valores de A, en la tabla 2), para los valores
de las propiedades térmicas a presiones muy
grandes.

Conclusiones

La muestra reporté una distribucién de
tamafio de particula que varia entre 75 y
600 um, donde el 43,6 % de la muestra se
encuentra en el rango entre 250 y 425 um,
mientras que el 1,8 % de la muestra presenta
un tamafo de grano inferior a 75 um. Del
anélisis de la densidad de compactacién para
el rango de presiones entre 50y 150 Kg/cm?, se
encontré que ésta aumenta al incrementarse
la presién, disminuyendo la cantidad de aire
presente en la muestra, obteniéndose un
aumento en la rigidez y una disminucién de
la permeabilidad de la muestra, de lo anterior
se deduce que el comportamiento de las
propiedades térmicas para una temperatura
constante, debe también incrementarse al
aumentar la presion de compactacion. Por otra
parte se hall6 que las particulas en la muestra
se deforman el4sticamente hasta la presién
p.=153 Kg/em?’=15 Mpa; para presiones
superiores a ésta, las particulas inician el
proceso de deformacién o fractura, reduciendo
el volumen de los grandes intersticios o la
porosidad intergranular.

elaboradas por atomizacion.

Se determiné los pardmetros termofisicos
(k, a, € y pc) a temperatura ambiente
(27 a 29 °C), en funcién de la presion de
compactacion para el rango entre 50 y 250
kg/cm?, encontrandose que dichos pardmetros
aumentan al incrementarse la presiéon. Del
ajuste a los datos experimentales usando la
expresién (8), se determind los valores de
las propiedades térmicas anteriores, para
presiones muy grandes (p>>), hallandose
para k, a, ¢ y pc valores de 0,714 Wm'K";
3,696x107 m’s?; 1174.559 J/m*.K.s"? y 1,932

x10° J/m’K respectivamente.
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