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MEXICO

ABSTRACT

Experimental results of the changes ocurring on the viscosity of --
suspensions of organic diols and henequen are presented. The henequen
fibers contain high quantities of cellulose, and are hollow and flexible.
All measurements were carried out in a Weissenberg Rheogoniometer -
using a cone and plate arrangement. Viscosity was measured as a func
tion of shear rate, temperature and concentration of fibers inside the
suspension with a maximum fiber concentration of 1% in volume. The
experiments show that even at this low concentrations, there is a no-
torious increase on the apparentviscosity of the suspensions, which --
grows as the concentration of fibers increases. The behaviour of the-
fiber suspension is Non-Newtonian, especially at low shear rates. As --
the shear rate increases the apparnt viscosity decreases. This effect -
is -attributed to the rearrangement of fibers inside the fluid.

The effect of temperature on the suspension can be fitted using an A-
rrhenius-type dependence.

In general the characteristics of these suspensions are close to the -
general behaviour of other similar suspension systems.

SINOPSIS

Se presentan los resultados experimentales de los cambios que ocu --
rren en la viscosidad de suspensiones de fibras idltimas de henequén -
en una mezcla de tres diferentes dioles orgdnicos. Las fibras emplea-
das son huecas, tienen un elevado contenido de celulosa y se flexio -
nan con relativa facilidad.

En el estudio se empleo un sistema de cono y plato en un Reogonié-
metro Weissenberg y se definieron como variables independientes la ta
sa de corte ( V), la temperatura (T), y la concentracién de fibras-
en las suspensiones, cuya fraccién volumétrica no excedié del 1%. Se-
observé que atn en concentraciones bajas, hay un marcado aumento -
en la viscosidad relativa de las suspensiones, y este continua al au --
mentarse el contenido de la fibra.

Por otra parte el comportamiento de las suspensiones de las fibras es
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No-Newtoniano, sobre todo a tasas de corte bajas; conforme aumenta
la tasa de corte, la viscosidad aparente disminuye. Este efecto pro -

bablemente se debe al reacomodo de las particulas dentro de la sus-

pensién.

El cambio de la viscosidad con la temperatura se ajusta a una depen-
dencia del tipo Arrhenius.

En general las caracteristicas de flujo de este tipo de suspensiones --
son andlogas a las que se han observado en sistemas similares.

INTRODUCCION

La alternativa de producir materiales compuestos de poliuretanos y -
fibras dltimas de henequén usando el proceso de Moldeo por Inyec -
cién Reactiva (RIM) se ha planteado con el fin de utilizar los sub -
productos derivados del henequén. Este tipo de procesamiento de po--
limeros por reaccién in situ ha sido ampliamente estudiado (1), prin -
cipalmente en la produccién de poliuretanos dentro de un molde a par
tir de los monémeros lfquidos, con lo que se reducen a un minimo los
consumos energéticos y se obtienen materiales en tiempos sumamente-
reducidos. (2).

Se pretende que las fibras iltimas de henequén actuen como refuerzo-
de la matriz de poliuretano. Esta variante se ha realizado con fibra de
vidrio, demostrdndose que se pueden mejorar las propiedades mecdni -
cas del material (3). Sin embargo la introduccién de un material sé -
lido dentro de las corrientes de monémero liquido en el proceso RIM,
producce una elevacién marcada en la viscosidad e impide predecir --
las propiedades de flujo de las corrientes y, por tanto, ofrece dificul-
tades adicionales para controlar el llenado del molde.

Los principales problemas encontrados son: a) las suspensiones concen-
tradas de fibras presentan un comportamiento altamente No-Newtonia
no, b) las propiedades de flujo de las suspensiones son sensibles a la -
orientacién de las fibras en suspensién y, por ende, a la geometria -
del conducto por el que fluyen (4).

Los estudios de suspensiones de particulas basados en la teoria hidrodi
ndmica predicen el comportamiento de suspensiones diluidas en flui -
dos Newtonianos (5-9). Sin embargo no logran predecir el comporta -
miento de suspensiones concentradas. El obstaculo mas importante pa-
ra desarrollar un modelo teérico adecuado para suspensiones concentra
das, estriba en la dificultad para tomar en cuenta las interacciones -
de las particulas en el fluido mas alla de las interacciones entre pa -
res de ellas.

Debido a este problema se han desarrollado varias ecuaciones semiem-
piricas para predecir la viscosidad de suspensiones concentradas o mo-
deradamente concentradas con pardmetros ajustables que pueden de --
terminarse experimentalmente. Asi, se encuentran en la literatura la-
descripcién de modelos para varios tipos de particulas (7,8),

Con objeto de caracterizar detalladamente, observar su comportamien-
to y encontrar las principales dificultades en su manejo, se decidié --
estudiar experimentalmente los cambios que ocurren en la. viscosidad -
de uno de los monémeros, la mezcla de dioles, al agregarle diferentes
concentraciones de fibras dltimas de henequén, tomando en cuenta al
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mismo tiempo los cambios que tienen lugar al variar la temperatura -
y tasa de corte.

PARTE EXPERIMENTAL

La composicién y propiedades de la mezcla de dioles usada para efec-
tuar las mediciones de viscosidad se muestra en la Tabla 1. Esta cons-
ta de un diol de cadena larga Pluracol 497; un diol de cadena interme
dia Pluracol 496, suministrados por Polioles S.A. y un diol de cadena -
corta 1,4 Butanodiol, suministrado por Polyscience Inc.

Las fibras dltimas de henequén constituidas por microfibrillas, de celu-
losa, contienen trazas de hemicelulosa y lignina que no se pueden eli -
minar totalmente, cuando- estas se obtienen a partir de una degestién
alcalina de la fibra de henequén. Las caracteristicas de las fibras dl--
timas de henequén se reportan en la Tabla 2.

El procedimiento para preparar las suspensiones de fibra fue el siguien
te: en primer lugar, las fibras dltimas de henequén se secaron en una
estufa de vacio, con el fin de eliminar la humedad contenida en ellas;
en seguida las fibras se adicionaron a un volumen de 100 ml de mez -
cla de dioles previamente desgasada hasta conseguir una concentra --
cién en volumen del 1%. A partir de ésta se efectuaron diluciones pa-
ra obtener suspensiones con concentraciones de 0.2, 0.4, 0.6 y 0.8 por
ciento en volumen.

Las mediciones de viscosidad se efectuaron en un Reogoniémetro —-
Weissenberg R-19 (Sangamo Ltd.). El Reogoniémetro consta de un sis-
tema mecdnico basado en un motor sincronizado con una caja de cam-
bios, en el cual se pueden obtener hasta 60 diferentes tasas de corte,
desde 6 X 10~ hasta 47 rad/seg. Las mediciones de viscosidad para -
nuestras suspensiones se efectuaron con un sistema de cono y plato, -
que tiene un dngulo de 1.9 grados y un didmetro de 75 mm. Las tasas
de corte elegidas fueron 3.4 hasta 429 seg.~! con mediciones puntua-
les en aumentos de dos veces en cada medicién

para observar el efecto de ia temperatura sobre la viscosidad de las -
suspensiones de {ibra, se hicieron mediciones a tres diferentes tempe—-
raturas: 20, 40 y 60°C, para cada una de las concentraciones y tasas-
de corte mencionadas.

TABLA |

MEZCLA DE DIOLES
COMPOSICION ¥ PROPIEDADES

DIOLES “/sW | Mn N2OH |nlcp)

PLURACOL 496 | 80 | 425 265 75

PLURACOL 497 5 |l050 07 150

BDO 15 90 | 1247 as
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TABLA 2

CARACTERISTICAS DE FIBRAS ULTIMAS
DE HENEQUEN

LONGITUD EQUIVALENTE MEDIA le (mm.) 1.2844
DIAMETRO MEDIO d (mm.) 0.0158
DENSIDAD APARENTE lgr/cc) 1.5500
RAZON (le/d ) 81.30
POROSIDAD (*/«W) 40

RESULTADOS Y DISCUSION

En un principio se pensé que seria sencillo preparar las suspensiones -
fibra en la mezcla de dioles. Sin embargo, se presentaron problemas -
para mantener las fibras en suspensién debido a la tendencia que tie-
nen las fibras de formar aglomerados, lo cual ocurre también en las-
fibras de vidrio (10); esto puede deberse en parte a cierta atraccién-
electrostdtica aunque se ha mencionado en la literatura que existen -
varios tipos de fuerzas que mantienen unidas a las fibras (8), y son -
dificiles de separar unas de otras. Ademds, debido a que la densidad-
de las fibras es mayor que la del liquido que las contiene, estas tien-
den a sedimentarse por gravedad al eliminar la agitacién. Para obte -
ner un sistema homogeneo durante las pruebas de viscosidad las sus -
pensiones de fibra se mantuvieron en agitacién hasta el momento de-
transferirlas al Reogoniémetro.

La concentracion mdxima de fibras que puede agregarse a un volumen
dado de la mezcla de dioles se ha calculado experimentalemente, si -
guiendo el método usado en otros experimentos con fibras que propo-
nen correlaciones empfricas (12, 13 y 14). A partir de estos datos -
experimentales la concentracién mdxima de fibras ditimas de hene —-
quén, en porcentaje en volumen, que puede agregarse a la mezcla de
dioles es de 6% (15).

El comportamiento de los dioles con respecto a la tasa de corte es -
Newtoniano como lo muestra la Fig; es decir. la viscosidad aparente
no cambia al variar la tasa de corte. En esta misma figura puede a -
preciarse el efecto que tiene la temperatura sobre la viscosidad de la
mezcla de dioles; la viscosidad disminuye conforme aumenta la tempe-
ratura, siguiendo una ecuacién del tipo Arrhenius.

n(T) = A exp E, (1)

Al agregar la fibra v formar la suspensién ain a concentraciones del -
orden del 0.2% hay un cambio drdstico en la viscosidad de la mezcla--
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Fig. 1 Efecto de la tasa dc corte (¥ )
sobre la viscosidad aparente de
la mezcla de dioles: (A ) a 200C,
(8) a 400C, (c) a 60°C.
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Fig. 2 Efecto de la rempeatura sobre

la viscosidad aparente de suspen-
siones de mezcla de dioles y fi-
tras dltimas de henquén; (A) 0%y,
(B) 0.4%v; (C) 0.8%v; (D) '%v.
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de dioles. Como puede observarse en la Fig. 2, la viscosidad aparente-
de las suspensiones presenta un comportamiento Tixotrépico y marca -
damente No-Newtoniano a tasas de corte bajas de 3 a 40 seg-1 que -
tiende a ser menos pronunciado a tasas de corte altas, entre 50 y 400
seg~l. Este fenomeno, denominado "adelgazamineto viscoso", podria ex-
licarse de la siguiente manera: dada la tendencia que las fibras tienen-
a aglutinarse a tasas de corte bajas, los aglomerados requieren de una-
mayor cantidad de esfuerzo para fluir y, por tanto, la viscosidad aparen-
te de la suspensién aumenta en forma considerable; pero cuando la ta-
sa de corte aumenta, los aglomerados se reacomodan y, al mismo tiem-
po las fibras tienden a alinearse con las lineas de flujo creadas dentro -
de el fluido. En la misma Fig. 2 puede apreciarse como el comporta -
miento No-Newtoniano de las suspensiones aumenta conforme se incre-
menta la concentracién de fibra y, ademds que este prevalece a dife -
rencias de corte ain mayores al aumentar la concentracién de fibra.

el efecto de la temperatura sobre la viscosidad es muy similar para la
mezcla con o sin fibra. Solo se observa una disminucién de la viscosi -
dad con la temperatura que puede expresarse con una ecuacién del -
tipo Arrhenius, en donde la energia de activacién viscosa (Ep) cambia-
ligeramente y es menor conforme aumenta la concentracién de fibra.
Este fenomeno se ha observado en otras suspensiones y se atribuye a -
que las fibras actuan como pozos de calor, permitiendo que la energia
de activacién viscosa sea menor (16). La FFig. 3 ilustra este comporta-
miento.

El efecto Qque tiene un aumento en la concentracién de fibras dltimas -
de henequén sobre la viscosidad aparente de la suspensién se puede vi -
sualizar mas facilmente usando el término de viscosidad relativa ( n;).
la viscosidad relativa se define en este caso, como la razon de viscosi-
dades de la mezcla, y se expresa de la forma siguiente:

donde (Nn,) es la viscosidad aparente de la suspensién de la mezcla de-
dioles y z}ibras dltimas de henequén y (7l5) es la viscosidad de la mez-

Fig. 5 Composicién del com--

portamiento de suspen—
& siones de fibras dltimas
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2 tos chtenidos por Han -
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cla de dioles sin fibra. La expresién anterior nos permite conocer el
orden de magnitud en el que cambia la viscosidad aparente de la mez-
cla de dioles cuando se le agregan las fibras idltimas de henequén y, -
ademds, si existe alguna relacién funcional entre esta magnitud y el -
aumento de la concentracién de fibras en suspensién. La Fig. 4 muestra
el aumento de la viscosidad relativa a diferentes tasas de corte confor-
me aumenta la concentracién de fibra.

Por dltimo la Fig. 5 muestra una comparacién de nuestros datos con --
los obtenidos por otro autor (16). En este caso, se puede apreciar que-
la tendencia en el comportamiento de las suspensiones es la misma en-
los dos casos, a pesar de tratarse de suspensiones diferentes y de que-
las mediciones se realizaron en diferentes aparatos.

CONCLUSIONES

En general podemos decir, que las suspensiones de fibras dltimas de he-
quén tienen un comportamiento tixotrépico muy parecido a otras suspen-
siones de particulas. Las propiedades de flujo de la mezcla de dioles, de
ser Newtonianas, cambian a un comportamiento No-Newtoniano al agre-
garse las fibras dltimas de henequén, siendo éste mas marcado a tasas-
de corte bajas y tendiendo a nivelarse a tasas de corte altas.

El aumento de la temperatura disminuye la viscosidad de las suspensio -
nes. Esta disminucién se puede calcular usando una expresién del tipo -
Arrhenius y conforme cambia la concentracién se observan cambios de -
la energia de activacién viscosa (En) debidos posiblemente a la absor --
cién de calor por las fibras.
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