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@ Resumen:

Dispositivo y procedimiento para medir la cohesién
de medios granulares finos.

El objeto de la presente invencién es un dispositivo
automatizado para la medida de la cohesién de me-
dios granulares finos (polvos). El aparato se basa
en un procedimiento que usa de forma novedosa el
asiento fluido, donde el medio granular primero se
inicializa a un estado reproducib%e; el medio granu-
lar inicializado se consolida o desconsolida por me-
dio de un flujo controlado de gas; el asiento de polvo
consolidado/desconsolidado se somete entonces a un

flujo de gas, dirigido de tal forma que el material
granular se halle bajo tensién; la sobrepresion que
causa la ruptura de{ asiento de polvo proporciona
entonces una medida del esfuerzo tensil del material
granular, que a su vez es una funcién de la consoli-
dacién y de la fraccidn de vacio. La determinacién de
estas tres propiedades interdependientes constituye
una medida de la fluidez del material. La técnica
inventada es de gran interés para la industria xe-
rografica como método de diagnédstico basado en las
propiedades fisicas fundamentales.
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DESCRIPCION

Titulo

Dispositivo y procedimiento para medir la co-
hesion de medios granulares finos.
Objeto de la invencién

El objeto de la presente invencién es un dispo-
sitivo automatizado para la medida de la cohesién
de medios granulares finos (polvos). El aparato
se basa en un procedimiento que usa de forma
novedosa el asiento fluido, donde el medio granu-
lar primero se inicializa a un estado reproducible,
el medio granular inicializado se consolida o des-
consolida por medio de un flujo controlado de gas,
el asiento de polvo consolidado/desconsolidado se
somete entonces a un flujo de gas, dirigido de
tal forma que el material granular se halle bajo
tension, la sobrepresion que causa la ruptura del
asiento de polvo proporciona entonces una me-
dida del esfuerzo tensil del material granular, que
a su vez es una funcién de la consolidacion y de
la fraccién de vacio. La determinacién de es-
tas tres propiedades interdependientes constituye
una medida de la fluidez del material. La técnica
inventada es de gran interés para la industria xe-
rografica como método de diagnéstico basado en
las propiedades fisicas fundamentales.

Informe sobre el estado de la técnica

Existen varias técnicas estandar para caracte-
rizar la fluidez de los materiales granulares. Di-
chas técnicas se dividen en dos grupos. Existen
una serie de técnicas en las cuales se evalua la
fluidez del polvo por medio de la facilidad de
su transporte a través de diversos dispositivos
estandar (grupo I). En el otro grupo de técnicas se
encuentran aquellas en las que se trata de obtener
propiedades fisicas fundamentales del material en
funcién de las cuales se encuentra el grado de flui-
dez del polvo (grupo II).

Grupo I:

Una técnica consiste en medir el tiempo trans-
currido en el que una determinada masa de ma-
terial se descarga de una tolva (Book of ASTM
Standards, Part 9, American Society for Tes-
ting and Materials, Philadelphia, 1978, 45). Esta
técnica se usa sobre todo para testear polvos
metélicos. Para polvos que fluyen con dificultad,
se hace vibrar la tolva con el objeto de facilitar
el flujo (D.A. Hall y J.G. Cutress, The effect of
fines content, moisture and added oil on the hand-
ling of small coal, J. Inst. Fuel, 33, 1960, 63-72).
En esta técnica, las vibraciones inducidas pueden
provocar la compactacién del polvo. Otra técnica
consiste en colocar en sentido vertical una serie
de discos con un agujero central cuyo didmetro se
va reduciendo progresivamente. El procedimiento
consiste en hacer descargar el material a través de
los discos. El didmetro del menor orificio a través
del cual pasa la muestra tres veces consecutivas
se toma como el indice de fluidez del material.
En el test de Hosokawa (técnica que en la actua-
lidad se usa en la industria xerografica para cla-
sificar la fluidez de los téners experimentales), se
coloca en sentido vertical una serie de cribas de
tamafno de malla variable. Se hace vibrar la serie
de cribas y la cantidad relativa de polvo que atra-
viesa cada criba da una medida de la fuidez del
toner. En general, las técnicas descritas tienen un
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grave problema consistente en la inicializacion de
la muestra del material La naturaleza granular y
cohesiva de los polvos finos hace que en cualquier
situacion las tensiones internas en el material no
posean una distribucién uniforme. Esta distri-
bucién depende en gran medida de la historia del
material, de manera que es dificil conseguir que la
muestra se encuentre en un estado inicial reprodu-
cible. Por otro lado, se sabe que la fluidez de los
polvos finos se encuentra muy afectada por la hu-
medad del gas ambiente. Otro gran inconveniente
es que los resultados no s6lo dependen de las pro-
piedades fisicas propias del material sino también
del diseno y las caracteristicas del dispositivo. De
este modo, las medidas sélo proporcionan una me-
dida relativa de la fluidez del polvo. Mas aun, el
test de Hosokawa, por ejemplo, es conocido por
ser muy sensible a la persona que lo maneja que
necesita de un entrenamiento especifico para po-
der manejar el aparato con cierta garantia. Existe
por tanto necesidad de una técnica més robusta
independiente del experimentador. La caracteri-
zacién de la fluidez del polvo es mas apropiada
a través de la medida directa de algunas de sus
propiedades fisicas.

Grupo II:

Una propiedad sugerida para caracterizar la
fluidez del material granular es su dngulo de re-
poso (ISO 3435-1977 -E- Clasification and Sym-
bolization of Bulk Materials). No obstante, esta
propiedad no se encuentra bien definida en los
materiales granulares cohesivos ya que depende
de la masa escogida de material (es bien sabido
que bloques muy pequenos de polvos cohesivos
pueden formar dngulos de 90°). El tamafio medio
de las particulas del material se encuentra corre-
lacionado con su grado de cohesién y por tanto
con la facilidad con la que fluyen. Sin embargo,
se conoce que el uso de aditivos puede alterar
sustancialmente la fluidez del material mediante
la modificaciéon de las propiedades mecanicas de
las particulas como su dureza o su energia de
adhesién (J.M. Valverde, A. Ramos, A. Castella-
nos y P.K. Watson, Tensile strength and void frac-
tion as functions of consolidation stress for a set
of xerographic toners, Powders and Grains 97,
Balkema, Rotterdam, 1997) que juegan un pa-
pel decisivo en la fluidez del medio. La razén de
Hausner dada por el cociente entre la densidad
del polvo compactado (por medio de vibracién) y
su densidad en el estado de fluidizacién es una ca-
racteristica muy util del material relacionada con
su fluidez (L. Svarovsky, Powder Testing Guide,
Elsevier, New York, 1987). La compresibilidad
del material, segiin Svarovski y Carr (R.L. Carr,
Chap. 2, Gas-Solids Handling in Process Indus-
tries, Marcel Dekker, NY, 1976), se encuentra
también directamente relacionada con la fluidez
del material.

La celda de Jenike permite estimar el angulo
de friccién del material. Sin embargo no son ac-
cesibles los estados de baja consolidacién y es un
problema el que la muestra se encuentre en un
estado inicial reproducible. En la celda de sepa-
racion puede medirse la adhesion del polvo pero se
hace dificil lograr una consolidacién homogénea y
controlada.

La fluidez del medio granular estd asociada a
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las fuerzas de cohesién entre particulas, que de-
penden fuertemente del grado de compactacién
del material. Nuestro objetivo final es obtener
el esfuerzo tensil y la densidad del material en
funcién de su estado de consolidaciéon. De este
modo, el logro de un estado de consolidacion
controlado y reproducible es vital para nuestro
propdsito. Aunque hasta el momento existen di-
versas formas de consolidar la muestra, ninguna
se ajusta a nuestras necesidades:

a.- Consolidacion por pistén es dificil controlar el
régimen de baja consolidacion.

b.- Consolidacion por centrifugacién: Se ha usado
para un rango limitado de esfuerzos de consoli-
dacién pero estd restringida a este rango de es-
fuerzos y no se presta al concepto de automati-
zacion que requerimos.

c.- Consolidacién por masa variable en el asiento
(J.M. Valverde, A. Ramos, A. Castellanos y P.K.
Watson, Tensile strength and void fraction as fun-
ctions of consolidation stress for a set of xero-
graphic toners, Powders and Grains 97, Balkema,
Rotterdam, 1997). Se ha usado en un rango li-
mitado de esfuerzos de consolidacién, pero esta
restringida a este rango y, ademds, tampoco se
presta a la automatizacion.

Existe una necesidad urgente de un aparato o
una técnica para medir las propiedades cohesivas
de los materiales granulares finos tales como los
toners xerograficos, cuyas propiedades de fluidez
son de importancia tecnolégica;

Descripcién general de la invencién

La presente invencion se refiere a un disposi-
tivo, y al procedimiento utilizado en éste, para
medir la cohesion de medios granulares finos. El
dispositivo usa un flujo de gas (directo o inverso),
controlado por ordenador, como agente compac-
tador y descompactador del polvo para variar el
estado de consolidacién por medio de valvulas
controladas y coordinadas.

El procedimiento tiene vanas etapas una pri-
mera en la que se inicializa el medio granular a
un estado reproducible, una segunda en la que
el medio granular inicializado se consolida o des-
consolida por medio de un flujo controlado de
gas, y por ultimo, el asiento de polvo consoli-
dado/desconsolidado se somete a un flujo de gas,
dirigido de tal forma que el material granular se
halle bajo tension. La sobrepresion causa la rup-
tura del asiento de polvo proporcionando una me-
dida de esfuerzo tensil del material granular, lo
cual, unido a la medida del esfuerzo de consoli-
dacién y a la fraccién de vacio, nos permite medir
la fluidez del material.

Explicacién de las figuras

Figura 1: Esquema del dispositivo mediante el
que puede obtenerse el diagrama de estado de pol-
vos finos.

- MFC: Controlador del flujo de gas.
- N3: Tanque de nitrégeno seco comprimido.
- Ap: Mandémetro

- B: Cilindro donde se encuentra el polvo asen-
tado.
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- v El: Valvula que permanece abierta en los
procesos de descompresion y ruptura y ce-
rrada en la compresion.

- v E2: Vélvula que permanece abierta en el pro-
ceso de compresion y cerrada en los procesos
de descompresién y ruptura.

- v Cl: Vélvula que permanece abierta durante
la compresion y cerrada en los procesos de
descompresién y ruptura.

- v C2: Vilvula que permanece abierta en los
procesos de descompresion y ruptura y ce-
rrada durante la compresién.

- S: Aparato emisor de ultrasonido.

- A: Agitador mecdnico que se coloca en la base
del asiento.

- C: Ordenador.

Figura 2: Valores medios de la fraccién de vacio
(€), esfuerzo de consolidacién y esfuerzo tensil
(diagrama de estado de cizalla) de una serie de
toners experimental diferenciados en el tamano
medio de sus particulas.

Descripcion detallada de la invencién

El dispositivo (figura 1) consta de un controla-
dor del gas fluido (MFC), un tanque de nitrégeno
seco comprimid (Ng), un manémetro que mide la
diferencia de presion entre el gas que pasa por el
circuito y la presién atmosférica (Ap), un asiento
cilindrico (B) donde se encuentra el polvo asen-
tado sobre un filtro que puede ser de ceramica
o metal, una serie de valvulas que permanecen
abiertas en los procesos de descompresion y rup-
tura y cerradas en el proceso de compresién (v
Ely v C2), otras valvulas que permanecen abier-
tas en los procesos de compresion y cerradas en
los procesos de descompresién y ruptura (v E2 y
v Cl1), un aparato emisor de ultrasonido que se
utiliza para medir la altura del asiento de polvo
(S), un aparato mecénico que se coloca en la base
del asiento para agitarlo con el objetivo de favo-
recer la fluidizacién (A), un ordenador (C) que
controla automaticamente las valvulas, el contro-
lador de flujo, el medidor de presién, el emisor
de ultrasonido y el agitador mecanico. La coordi-
naciéon de todos estos elementos para llevar a cabo
los ciclos de compresién/descompresion se realiza
por medio de tarjetas de adquisiciéon de datos y
de un programa que ha sido creado al efecto.

La novedad del dispositivo estd en la utili-
zacion de un asiento fluido en una secuencia no-
vedosa de operaciones como pueden verse a con-
tinuacién:

1.- Inicializacion:

Los materiales granulares finos y cohesivos
tienden en general a empaquetarse de una forma
muy heterogénea con regiones mas empaquetadas
y otras regiones con estructuras mas abiertas, cla-
ramente, tales polvos son dificiles de caracterizar.
Asi pues, nuestro primer paso es llevar el mate-
rial granular a un estado reproducible de conso-
lidacion, y esto se realiza por medio del asiento
fluido del siguiente modo se somete al polvo a un
flujo de gas controlado, y alcanzada una veloci-
dad critica del flujo, el asiento llega a fluidizarse.
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En el caso de polvos altamente cohesivos es nece-
sario vibrar el asiento para romper los canales,
burbujas, etc. (La incorporacién de un vibra-
dor accionado automaticamente permitird medir
la razén de Hausner del material correlacionada
con su fluidez).

Cuando se fluidiza, el estado del material gra-
nular es homogéneo, de tal forma que pierde toda
memoria de su estado heterogéneo inicial. Si el
flujo de gas y las vibraciones se cortan, entonces
el polvo fluidizado se deposita en un estado repro-
ducible (el polvo no es perfectamente uniforme ya
que el fondo del asiento estd algo més consolidado
que el material en la parte superior, pero esto no
es importante pues es el material en el fondo del
asiento al que conciernen las medidas).

2.- Consolidacion/Desconsolidacion:

Las fuerzas cohesivas en los materiales granu-
lares se incrementan con el esfuerzo de consoli-
dacién. En el caso de materiales granulares finos,
tales como los toners xerograficos, medidas de es-
fuerzos de consolidacién de unos pocos Pascales
son dificiles de hacer. Sin embargo, tales fuer-
zas son tipicas de aquéllas que existen en las ca-
pas delgadas de polvos que se encuentran en la
préactica xerografica, y en muchos otros procesos.

Después de estas investigaciones, reconocien-
do la necesidad de automatizacién, inventamos el
siguiente método de consolidar el polvo siguiendo
el paso de inicializaciéon descrito anteriormente.
En este proceso novedoso, tomamos el lecho fluido
e invertimos el flujo de gas. En este paso de con-
solidacion, el esfuerzo de consolidacién en el fondo
del asiento se obtiene sumando la caida de presién
a través de la capa de polvo y el peso por uni-
dad de &rea del polvo inicializado. Esta técnica
de flujo inverso nos permite cubrir un rango de
consolidaciones desde unos cientos Pascales hasta
2500 Pascales. Con una instrumentacién mejo-
rada se podrian alcanzar més altas consolidacio-
nes.
Si tras la fluidizacién mantenemos un flujo de
gas directo determinado, manteniendo la masa
de material granular fija, podemos obtener valo-
res del esfuerzo de consolidaciéon menores que el
peso por unidad de drea. Por medio de este paso
de desconsolidacién somos capaces de cubrir un
rango de esfuerzos de cien Pascales bajando hasta
diez Pascales. Con instrumentos mejorados espe-
ramos poder alcanzar un valor més bajo limite de
un Pascal para el esfuerzo de consolidacién.

Por medio de una técnica de pulso acistico
podemos medir la altura del asiento fluido corres-
pondiente a un valor dado del esfuerzo de consoli-
dacién. Esto nos permite calcular el promedio de
la fraccion de vacio del polvo consolidado o des-
consolidado, lo que es una medida muy tutil para
caracterizar el polvo: primero, materiales granu-
lares con particulas de gran tamano y baja co-
hesién se empaquetan bastante, en realidad pue-
den alcanzar el limite de apilamiento aleatorio,
fraccién de vacio del orden de 0.45; por el contra-
rio, materiales granulares con particulas de pe-
queno tamano y alta cohesién se empaquetan en
estructuras abiertas y pueden acercarse al limite
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de agregacion balistico, donde la fraccién de vacio
es de 0.85.
3.- Medidas del Esfuerzo Tensil:

Posteriormente a la etapa de consolidacién/
desconsolidacion se dirige un flujo de gas hacia
arriba a través del asiento. El flujo de gas se in-
crementa cuasiestaticamente de tal modo que la
caida de presion a través del asiento aumenta li-
nealmente con la velocidad del gas. En el punto
donde la velocidad del gas es tal que la caida de
presion, a través del asiento, equilibra el peso de
la muestra de polvo por unidad de drea, un ma-
terial granular no cohesivo llegaria a fluidizarse
(esto se conoce como el punto de minima velo-
cidad de fluidizacién). En la practica, todos los
materiales granulares presentan algiun grado de
cohesién, y asi la caida de presién a través del
asiento continua creciendo para un flujo de gas
por encuna de U,,¢. Nétese que por encima, de
este punto el flujo de gas somete al material gra-
nular a un estado de tensién, y a medida que
la tensién en el polvo crece se alcanza un punto
en el cual el polvo se rompe bajo tensién y llega
a fluidizarse. Esta velocidad del flujo se conoce
como velocidad de comienzo de fluidizacién, y la
tensiéon maxima a la que el polvo se encuentra a
esta velocidad define el esfuerzo tensil del polvo
o¢. Este esfuerzo tensil es una funcién creciente
del esfuerzo de consolidacién. Los materiales gra-
nulares de baja cohesiéon muestran valores bajos
del esfuerzo tensil mientras que materiales granu-
lares de alta cohesiéon muestran valores relativa-
mente altos del esfuerzo tensil.

Desde el punto de vista de la comprensién del
comportamiento del medio granular, es til com-
binar los datos del diagrama de consolidacién con
los datos del esfuerzo tensil. Juntos forman lo que
se conoce como el Diagrama de Estado para Ci-
zalla Cero, como se muestra en la figura 2. Este
diagrama proporciona las interrelaciones entre el
esfuerzo de consolidacién, la fraccién de vacio, y
el esfuerzo tensil, es probablemente el mejor modo
de mostrar cémo estas tres variables estan rela-
cionadas y asi caracterizar el polvo.

4.- El medidor automdtico de la fluidez de polvos
finos:

En vista de la utilidad de estos tipos de medi-
das es deseable automatizar el proceso, y hacerlo
independiente del experimentador. El punto im-
portante a tener en cuenta es que el proceso por
nosotros expuesto estd determinado por un flujo
de gas, y que por medio de una serie de valvulasy
controladores de flujo somos capaces de efectuar
todo el proceso por medio de un ordenador. Las
medidas, como son la velocidad del flujo de gas,
la diferencia de presion, la altura del asiento y
el control del flujo de gas, son accesibles para el
mismo computador, y de estos conjuntos de medi-
das, los valores del esfuerzo de compresion, de la
fraccién de vacio, y del esfuerzo tensil, se calculan
autométicamente.

Dos ingredientes son esenciales, el uso del flujo
inverso como medio para consolidar el polvo, y
el uso del aparato de ultrasonidos para medir la
altura del asiento.
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REIVINDICACIONES

1. Dispositivo para medir la cohesién de me-
dios granulares finos, caracterizado por el uso
de un flujo de gas (directo o inverso), controlado
por ordenador, como agente compactador y des-
compactador del polvo para variar el estado de
consolidacién por medio de vélvulas controladas
y coordinadas.

2. Dispositivo para medir la cohesiéon de me-
dios granulares finos, segin reivindicaciéon 1, ca-
racterizado por el uso de un emisor de ultra-
sonidos controlado por ordenador para medir la
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fraccién de vacio del material.

3. Dispositivo para medir la cohesién de me-
dios granulares finos segun reivindicaciones 1y 2,
caracterizado por el uso de un vibrador o agi-
tador controlado por ordenador para favorecer la
fluidizacién del polvo.

4. Procedimiento para medir la cohesion de
medios granulares finos, utilizado en dispositivo
descrito segun reivindicaciones 1 a 3, caracteri-
zado por medir la fluidez del material a través de
la interdependencia entre la medida del esfuerzo
tensil, del esfuerzo de consolidacion y la fraccion
de vacio.
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Figura 2
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