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ABSTRACT:

Arheological characterization and extrusion of aqueous suspensions of natural zeolites were carried out in this work.
Preparation of suspensions followed similar routes to those used for the colloidal processing of ceramic powders. The
suspensions were prepared at different volume fractions (v/v%) ranging from 5 to 61v/v% for a pH value of 7. The sus-
pensions showed a Newtonian behavior for solid contents up to 20 v/v% and shear thinning at higher solid loads. For
solid contents above 35 v/v%, the suspensions exhibited hysteresis and a yield stress that growth exponentially with
the solid load. The appearance of a yield stress and its fast growing at relatively low solid concentration, as compared
to other type of ceramic suspensions, is attributed to several factors as inter-particle interactions, the presence of rel-
atively large particles and to the influence of their irregular morphology. Also, a breaking stress was measured for sol-
id contents above 35 v/v%, which characterizes a failure of the structure of the suspensions after yielding. This break-
ing stress determines the onset of slip flow of the suspensions, which is interpreted in this work as a signal of good
extrusion characteristics. Finally, inexpensive and free of surface defects tubes were obtained from natural zeolites.

ZUSAMMENFASSUNG:

Eine rheologische Charakterisierung und Extrusion wassriger Suspensionen natrlicher Zeolithe wurden in dieser
Arbeit durchgefiihrt. Bei der Herstellung der Suspensionen wurden dhnliche Methoden angewandt wie bei der kol-
loidalen Verarbeitung von keramischen Pulvern. Die Suspensionen wurden bei unterschiedlichen Volumenanteilen
(v/v%) hergestellt, die von 5 bis 61v/v% bei einem pH-Wert von 7 reichten. Die Suspensionen wiesen ein Newtonsches
Verhalten bei einem Fiillstoffgehalt bis 20 v/v% und strukturviskoses Verhalten bei hoheren Fillstoffgehalten auf.
Fiir Fillstoffgehalte oberhalb von 35 v/v% wiesen die Suspensionen Hysteresis und eine FlieRgrenze auf, die expo-
nentiell mit dem Fiillstoffgehalt wuchs. Das Auftreten einer FlieBspannung und ihr ausgepragtes Wachstum bei rela-
tiv niedrigen Fillstoffkonzentrationen, verglichen zu anderen keramischen Suspensionen, wird verschiedenen Fak-
toren zugeschrieben wie den Partikel-Partikel-Wechselwirkungen, der Gegenwart von relativ groBen Partikel und des
Einflusses ihrer heterogenen Morphologie. Dariiber hinaus wurde eine Bruchspannung fiir Fiillstoffgehalte oberhalb
von 35 v/v% gemessen, die ein Versagen der Struktur der Suspension oberhalb der FlieRgrenze andeutet. Die Bruch-
spannung bestimmt den Beginn des GleitflieBens der Suspensionen, was in dieser Arbeit als ein Kennzeichen fiir gute
Extrusionseigenschaften gedeutet wird. Kostengiinstige und von Oberflichendefekten freie R6hren wurden mit
natiirlichem Zeolith erhalten.

RESUME:

Une caractérisation rhéologique et I'extrusion de suspensions aqueuses de zéolites naturelles ont été entreprises dans
ce travail. La préparation des suspensions est semblable a celles utilisées pour le traitement colloidal des poudres de
céramique. Les suspensions ont été préparées a des fractions volumiques différentes allant de 5 & 61 %v/v et a un pH
7.Les suspensions présentent un comportement Newtonien pour des fractions solides allant jusqu’a 20 %v/v, et rhéo-
amincissant pour des fractions supérieures. Au-dessus de 35 %V/v, les suspensions montrent une hystérésis et une
contrainte seuil qui croit exponentiellement avec la charge solide. L'apparition d’une contrainte seuil et sa croissan-
ce rapide pour des concentrations relativement faibles en solide par rapport a d’autres types de suspensions céra-
miques, sont attribuées a différents facteurs tels que les interactions inter-particules, la présence de particules rela-
tivement grandes, et a I'influence de leur morphologie irréguliére. De plus, une contrainte de fracture a été mesurée
pour des fractions en solide supérieures a 35 %v/v, qui caractérise la rupture de la structure des suspensions au-des-
sus du seuil. Cette contrainte de fracture détermine le début de I'écoulement de glissement des suspensions, qui est
ici interprété comme un signe de bonnes caractéristiques d’extrusion. Enfin, des tubes peu colteux et sans défauts
de surface ont été obtenus a partir de zéolites naturelles.
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The extrudates obtained by using the
binderalsoappeared free of surface defects, but
in contrast to the observed for the suspension
without binder, these retained their shape after
extrusion, in agreement with a higher yield
stress value (see Figure 10b). The three different
extrusion speeds used resulted in tubes of sim-
ilar quality. Still, further work is necessary to
establish the minimum binder concentration
required to reach a critical yield stress that
maintains the extrudate shape with the mini-
mum extrusion pressure. At this point, howev-
er, the present study shows that the procedure
followed in this work to prepare suspensions
and pastes of natural zeolites allows for the pro-
duction of inexpensive and free of surface
defects extrudates. Further work is being car-
ried out to evaluate the physical-chemical prop-
erties of the tubes.

4 CONCLUSIONS

The results in this work show several aspects of

the rheological behavior of suspensions of nat-

ural zeolites, which are explained on the basis of
their particle size distribution and morphology.

The main conclusions are listed below:

M The suspensions showed Newtonian behav-
ior for solid content up to 20 v/v% and shear
thinning at higher solid loads. For solid con-
tents above 40 v/v%, the suspensions exhib-
ited viscoplastic behavior, hysteresis and
yield stress. The appearance of a yield stress
limits the slip casting processing of this sort
of suspensions.

B The concept of a “breaking stress” was intro-
duced for solid contents above 40 v/v%,
which characterizes a sudden failure of the
structure of the suspensions after yielding.
The “breaking stress” determines the onset
of slip and plug flow, which are interpreted
as signals of good extrusion characteristics
of the suspensions.

M Both, the yield and breaking stresses grow
exponentially with the solids loading.

M Finally, the results from this work may be
useful for understanding the rheological
behavior of suspensions of natural zeolites
and its influence during processing. A suc-
cessful application of the results has been
made to the extrusion of tubes made up of
MNZ.
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