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REOLOGIA EN POMADAS: Il. APARATOS Y TECNICAS
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En la primera parte de esta revisién nos ocupibamos someramente de los
trabajos publicados sobre el tema general de reologia de pomadas procurando
ordenarlos de acuerdo con el método utilizado para determinar las propiedades
reoldgicas de las férmulas ensayadas. En esta segunda parte pretendemos hacer
una descripcién de un modelo de aparato, para cada una de las técnicas pene-
trométrica, extensométrica y viscosimétrica y de la técnica adecuada, avalada por
nuestra experiencia en cada caso.

I. DETERMINACIONES PENETROMETRICAS.

Descripcion del aparato (Penetrémetro).

Se hace referencia al pentrémetro manual BELENGUER (Madrid) y a los pene-
trémetros electronicos ANaLis (Namus) y LaBor (Budapest), idénticos los dos
ultimos en todos su aspectos.

En esencia constan de:

a) Dispositivo de caida.
b) Sistema de soporte y disparo.
c) Sistema de registro.

a) Dispositivo de caida: Comprende una aguja o doble cono, segin inte-

rese, que se ajustan sélidamente mediante un tornillo a una varilla conductora

hueca aque puede rellenarse de granalla a voluntad cambiando con ello el peso
del dispositivo de penetracion.

Las caracteristicas de aguja y cono son las siguientes:

Aguja: Juargor totals, B BHio i 9 N IR IaR A 50,08 ¥ 0,1 mm
Largor defla%puntas & 8 aaitgneissuiags g1 ane 5,4 mm
Diametro. deglanseceitn o6 St T riie. S 1 ¥ 0,02 mm
Peso con varilla sustentora y lastre ... ... ... 100 + 0,01 g

Conos Slargo tetaless Eises 0 e Sl oa il s 43,2 + 0,25 mm
Alturafdelifconoidei30or o Sephbn 0k Yo anians 15 + 0,25 mm
Altura del cono truncado ... 23,2 mm

Peso con varilla conductora y laéffe IS0+ 025 "5
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(R-104-67) FIGURAS 1 y 2 (R-105-67) FIGURA 3

b) Sistema de soporte y disparo: El dispositivo de caida se encuentra in-
troducido en las guias del sistema de soporte unido a su vez, segin puede verse
en la figura, al tronco base del penetrémetro.

En el penetrémetro manual suele situarse en el soporte el sistema de disparo
consistente en un pulsador que deja libre el dispositivo de caida en tanto es
oprimido, gracias a un sistema de tenaza que tiene atrapada a la varilla con-
ductora; al oprimir el pulsador, éste se introduce entre los brazos de la tenaza
quedando libre la varilla conductora. Basta dzjar de oprimir para que de nuevo
quede fijada dicha varilla y, en consecuencia, todo el dispositivo de caida.

Con objeto de que el aparato pueda tener un movimiento continuo lleva un
pequefo vastago que puede dejarse introducido en el sistema de tenaza, obvian-
do asi al operador la incomodidad de tener que estar continuamente oprimizsndo el
pulsador.

El penetrémetro automatico, basado en los mismos principios, se s=para
un tanto en el sistema de puesta en marcha: Basta oprimir el pulsador para que
quede en funcionamiento durante un tiempo rsgulable entre 3 y 10 segundos
(suele regularse a 5 segundos) pasados los cuales se detiene automéaticamente gra-
cias a un dispositivo electrénico.

c) Sistema de registro: También existen diferencias entre penetrémetro ma-
nual y automaético en la contabilizacién de los resultados; el manual posee una
aguja solidaria a un véastago de manera que llevado el vastago a contactar con
la varilla conductora al cesar el desplazamiento, le transmite un movimiento a
la aguja que se refleja en un limbo o panel graduado en décimas de milimetro. El
penetrometro automatico refleja una escala graduada impresa en la varilla con-
ductora (D) sobre una ventanita (V) de tal forma que, al pararse el dispositivo
de caida, puede hacerse la lectura directamente en ella (fig. 4).

Acoplando un dispositivo adecuado de registro a la varilla conductora pue-
den obtenerse curvas que sean exponente de la marcha seguida en el curso de
la penetracion.

Técnica.

La técnica de ensayo con el penetrometro consta de varias fases:
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(R-106-67) Figura 4

a) Preparacién de la muestra en el recipiente adecuado.

b) Colocacién de la muestra en el penetrémetro.

¢) Disparo y caida del sistema de penetracién: Regulacién del tiempo.
d) Lectura de la penetracién.

e) Operaciones finales.

a) Preparacién de la muestra en el recipiente adecuado.

El aparato se acompafia de uno o varios recipientes metalicos de forma ci-
lindrica, con un didmetro minimo de 55 mm Y una altura de por lo menos 35 mm.
Es légico que cuanto mayor sea el recipiente tanto mencres habran de ser las po-
sibilidades de influencias debidas al propio recipiente en los resultados pene-
trométricos.

El o los recipientes se destinan a masas semisélidas y pueden llenarse por
simple fusién y vertido de la masa objeto de ensayo siempre cue lo permita la
propia naturaleza de ella (no lo permitiria por ejemplo una emulsién ni una sus-
pension que se destruirian al fundir). Después del llenado debera dejarse en re-
poso un tiempo suficiente para que se alcance la temperatura de ensayo.

Loégicamente es mas general, es decir utilizable en todos los casos, el llenado
directo de la masa sin previa fusién, con ayuda de una espatula o similar. Las
firmas suministradoras de penetrémetros aconsejan un batido previo de la masa
para ponerla en condiciones comparativas y para ello acompanan el llamado que-
brador de la masa que consta de un cuerpo de bomba en el que se introduce la
masa objeto de ensayo, y un émbolo perforado que permite el batido manual de
aquélla y su mezcla intima y perfecta homogeneizacién, como paso previo al
llenado de los recipientes (fig. 5).

En todos los casos se aconseja dejar en reposo los recipientes ya llenos con
la masa a ensayar durante un tiempo siempre igual (puede ser de 1 hora), pro-
tegidos del polvo y a temperatura ambiente (18-20°).
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b) Colocacién de la muestra en el penetrometro.

IL.a determinacién penetrométrica conviene efectuarla a una temperatura
fija y constante siendo aconsejada la de 25°. Para ello se dispone el recipiente
con la muestra en un bafo a dicha temperatura hasta que la alcance y para que
no la pierda durante la determinacién se coloca en un plato o recipiente cilin-
drico de unos 19 cm de didmetro con agua calentada a 25° que sirve de bano re-
gulador durante la determinacién. Este conjunto se sitia sobre la plataforma
del penetrémetro que puede levantarse mediante una rueda movida a mano hasta
que la superficie de la muestra contactz suavemente con la punta del dispositivo
de caida (cono o aguja) sin que llegue a pincharle. Se facilita la observacion de
la posiciéon correcta mediante iluminacién indirecta de la superficie de la mues-
tras oue, logicamente, ha de ser totalmente lisa y plana (fig. 6).

¢) Disparo y caida del sistema de penetracién: Regulacién del tiempo.

Basta oprimir el correspondiente pulsador para que el sistema de caida pe-
netre libremente (caida libre) en la masa objeto de ensayo en tanto la consis-
tencia de la misma lo permita. Sin embargo, por operarse a menudo con masas
muy viscosas, la caida se efectiie con movimiento retardado y en las fases finales
muy lentamente. Por ello se ha convenido en interrumpir la caida del sistema
de penetraciéon a los cinco segundos, tiempo que en los penetrémetros manuales
debe contar el operador con el correspondiente posible error mientras aue en los
automaticos se mide electrénicamente como antes se ha indicado.
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(R-108-67) F1GUuRA 6

d) Lectura de la penetracion.

De ordinario se lee y anota la penetracién en el limbo graduado o en la
ventanilla iluminada segin el sistema de aparato con que se opere. Menos fre-
cuentemente se acude al registro gréafico.

Es légico que no se dé validez absoluta a una sola determinacién por lo que
suele aconsejarse repetirlo un minimo de dos veces méas (tres en total), incluso
efectuandolo en distintos puntos de la misma superficie de muestra siempre que
exista una distancia suficiente entre ellos y con el borde del recipiente para no
introducir factores que modifiquen la penetracién.

e) Operaciones finales.

Terminada la prueba se limpia cuidadosamente el dispositivo de penetraciéh,
cono o aguja, con un disolvente adecuado y se frota y seca luego con una tela
de algododn suave, limpia y seca.

II. DETERMINACIONES EXTENSOMETRICAS.

Descripcion del aparato (Extensémetro).
Se hace referencia al aparato y técnica de determinacién de extensibilidad
de del Pozo y Suné (Vid. parte I de este trabajo). Consta de las siguientes partes:
a) Tornillo micrométrico.
b) Vidrio, con sistema de medida impreso.
c¢) Juego de pesas.
a) Tornillo micrométrico: Sirve el utilizado para cortes histolégicos a mano
de tejidos vegetales. La platina ha de ser perfectamente lisa (fig. 7).
Las caracteristicas técnicas del mismo son:
Plating; “Diametro. et = el s 08 L0 < () T

Micrometro: Diametro s = ¢ " 5 mm
Paso derrosea ., wmw . gueanr s 1 mm
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b) Vidrio: Se ha de disponer de un vidrio circular o, en su defecto, cua-
drado, de lado igual al didmetro de la platina, en el sentido de dos diametros
normales.

V77zzz

- —e L — -

(R-109-67) Ficura 7
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Debe reunir las siguientes caracteristicas.

T b e o
BES0  aDEOXIIa0eT S e RS g
c) Juego de pesas: De 50, 100, 200 y 500 gramos.

Técnica.

Pueden considerarse las siguientes fases:
a) Preparacién de la muestra.
b) Colocacién de la muestra en el extensémetro.
c) Practica operatoria.
d) Operaciones finales.

a) Preparacién de la muestra.

No existen recipientes adecuados al caso dada la simplicidad del método, no
obstante con objeto de reproducir las condiciones de ensayo respecto a la técnica
penetrométrica se puede usar el material de prueba con y sin fusién previa, siem-
pre que lo permita su propia naturaleza.

b) Colocacion en el extensémetro.

Constituye el primer paso en la determinacién y se hace siempre con ayuda
de espatula. Se llena, bues, con la muestra el hueco cilindrico (se decia que era
de 15 mm de didmetro) aue deja el tornillo micrométrico colocado en la posi-
cién seis, es decir, seis vueltas enteras del tornillo; se alisa la superficie y se co-
loca encima un porta objetos. Se hace girar el tornillo al tiempo que se comprime
el portaobjetos para homogeneizar el contenido v hacer desaparecer el aire que pu-
diera quedar incluido en la masa. Separado el portaobjetos se hace ascender el
tornillo hasta completar con lo ascendido antes, tres divisiones o, lo que es igual,
tres vueltas del mismo; con ello la pomada es empujada por encima de la su-
perficie de la platina en forma de cilindro. Esta cantidad de pomada se elimina
con la espatula de manera que la superficie aqued= perfectamente alisada. Se hace
ascender de nuevo el tornillo hasta la posicién cero con lo que la superficie del
tornillo y la platina quedan en el mismo plano y sobre ella se encuentra un ci-
lindro de pomada de 3 mm de altura, puesto que cada giro completo del tornillo
equivale a 1 mm.

¢) Prdctica operatoria.

Comprende dos fases: control del tiempo después de la adicién de cada
peso y lectura de las medidas con la consiguiente expresiéon de resultados.

1.—Control del tiempo.

Sobre el cilindro de la pomada se coloca el vidrio cuidando que quede per-
fectamente centrado, es decir, que el centro geométrico del vidrio coincida en lo
posible con el centro de la base superior del cilindro. Se deja durante un minuto
en esta posicién, pasado el cual se van colocando sobre él, sucesivamente, las pesas
en el orden indicado (menor a mayor) de tal manera que cada una ejerza su
presiéon durante un minuto exactamente.

2.—Lectura de wvalores y expresién de resultados.

Por efecto de la presién ejercida por las pesas, la pomada se extiende bajo
el vidrio. Practicado varias veces el ensayo se puede tomar la medida de los va-
lores obtenidos midiendo dos didmetros normales de la elipse y se puede cal-
cular el area por la férmula:
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Si bien el Indice de extensibilidad representa el valor del area de la elipse
con la pesa de 200 gramos (véase parte I), es recomendable hacer una represaen-
tacién grafica de las &reas obtenidas con dos diametros normales después de la
aplicaciéon de cada una de las pesas con lo que pueden obtenerse graficas areas/
peso que dan una visién del fenémeno para cada tipo de sustancia empleada.

d) Operaciones finales.

Comprenden la limpieza total, la eliminaciéon de todo residuo que hubiera
quedado pegado a la platina y en la parte interna del micrométrico. Se hace
como se indicaba en el penetrémetro, con disolvente y tela adecuados.

III. DETERMINACIONES VISCOSIMETRICAS.

Descripcién del aparato (Viscosimetro rotatorio).

Se hace referencia al viscosimetro Synchro-Lectric BROOK-FIELD modelo LV.
Fundamentalmente consta de:

a) Elemento giratorio.

b) Recipiente.

¢) Motor impulsor y controles del aparato.

d) Puno.

(R-110-67) Ficura 8

a) Elemento giratorio.

Lo esencial de un viscosimetro rotatorio es el elemento inmerso el cual puede
girar en el interior de la sustancia. La resistencia al giro de este elemento es
lo qua mide el aparato. El modelo que se describe posee cuatro elementos gira-
torios distintos lo que permite establecer comparaciones en las medidas viscosi-
métricas. Dichos elementos constan de dos partes: una que es un vastago (V)
que debe fijarse mediante tuercas a la caja principal del aparato por un extremo
mientras aue por el otro termina en lo que suele ser un cilindro (C) de distintas
dimensiones segun el modelo. El vastago tiene una muesca (M) que sirve para
enrasar con la superficie de la sustancia, en otras palabras, para que se sumer-
ja en la sustancia objeto de ensayo aquel elemento hasta la muesca.
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El elemento inmerso a través de un complejo mecanismo transmite una tor-
sibn a un alambre de cobre y berilio sobre el que recae la regulacion de las
medidas al permitir que una aguja margue sobre un cuadrante graduado.

b) Recipiente.

Normalmente puede utilizarse cualauier vaso de precipitados siampre que
sea el mismo. La finalidad del recipiente es la de contener la sustancia a ensayar.

La firma BROOKFIELD aconszja la utilizacién de un vaso Griffin de dimen-
siones dadas: 600 c.c. de capacidad v 3 1/4 pulgadas (8,255 centimetros) de dia-
metro interno.

c) Motor impulsor y controles del aparato.

El motor va alojado en la caja del viscosimetro y permite el movimiento
del elemento inmerso por intermedio del 2quipo transmisor.

En lo referente a controles pueden hacerse tres apartados:

1.—Puesta en marcha.
2.—Selector de velocidades.
3.—Sistema  de lectura.

1. Puesta en marcha: Se consigue mediante el interruptor general que lleva
el aparato sobre su caja de mecanismos, en su parte izquierda.

2. Selector de velocidades: En la parte derecha dispone el aparato de un
botén (B), que es un prisma cuadrangular en cada una de cuyas caras lleva dos
determinantes de dos velocidades distintas y que por supuesto es dificil equivo-
car puesto que guarda la relacion de 1:20. En una primera vuelta del botén
disponiendo la cara paralelamente al cuadrante y hacia arriba puede obtenerse
la primera velocidad y, en una segunda, la otra veinte veces mayor. Con ello se
logran en el modelo aue describimos ocho velocidades aue pueden ser de gran
utilidad a la hora de determinar flujos tixotrépicos.

3. Sistema de lectura: Consta de un cuadrante graduado (L) en 100 divi-
siones y de una aguja moévil (A). Cuando interesa hacer la lectura se eleva el
cuadrante mediante una palanca (P) situada en la parte posterior con lo que se
fija la aguja medidora.

d) Puno.

Por el interior del pufio que viene unido al aparato es por donde entra la
energia eléctrica al motor. Es del mismo material aue el aparato y aloja en el
interior un alma metdalica, de forma cue desprovisto el viscosimetro del pufio
queda el alma “al aire” y puede unirse a un soporte.

Técnica.

Se siguen los siguientes estadios:

a) Preparacién de la muestra y regulacién de la temperatura.
b) Adaptacién del elemento de giro al aparato.

c) Nivelacién del viscosimetro.

d) Puesta en marcha y lectura.

e) Otras operaciones.

a) Preparaciéon de la muestra y regulacién de la temperatura.
Preparada la sustancia a ensayar como se indica =n la técnica penetrométrica

se introduce en el recipiente. Es de sumo interés regular la temperatura durants
la experiencia; sz ha dicho cue la relacién existente entre viscosidad y tempe-



398 A. CEREZO y J. M. SUNE

ratura es exponencial, es decir, que variaciones muy pequefias de temperatura
pueden provocar elevaciones enormes de viscosidad. Por tanto, debe anotarse
la temperatura de ensayo para cada determinacién, asi como regular o hacer que
permanezca constante durante la experiencia.

b) Adaptacion del elemento de giro al aparato.

Se adapta procurando que quede perfectamente acoplado y se debe procu-
rar que quede equidistante de las paredes del recipiente. Por otra parte debe que-
dar perfectamente vertical en el seno de la sustancia puesto aue de introducirse
inclinado, al girar, pusde ser causa de deterioros o roturas. Ademas la sustancia
quedara a nivel de la muesca impresa en el elemento giratorio.

¢) Nivelacién del wviscosimetro.

Tiene el aparato un nivel de burbuja aue permite su perfecta nivelacion.
Con ello se logra aue las oscilaciones de la aguja sean menores y pueda estabi-
lizarse perfectamente bien cuando se pulse la palanca elevadora del cuadrante.
Con objeto d= facilitar esta labor ofrece la firma BROOKFIELD Unos soportes que
lo permiten mediante movimientos de unos tornillos que lleva en su base y sobre
los que se asienta todo el sistema.

d) Puesta en marcha y lectura.

Para iniciar estas operaciones se oprime la palanca elevadora y simultanea-
mente el interruptor general con lo aue se inicia el movimiento del elemento in-
merso evitando oscilaciones de la aguja y el efecto de choque por una salida brus-
ca. Cuando se observa una estabilizacién de la aguja se eleva suavemente la pa-
lanca con lo que se fija la aguja de nuevo en el cuadrante pudiéndose hacer la
lectura sobre la marcha o bien parando el aparato.

e) Otras operaciones.

Las lecturas que se han realizado en el cuadrante vienen dadas en revolucio-
nes por minuto. Para pasarlas a centipoises hay que consultar unas tablas que
se acompafian; para cada modelo, tipo del elemento inmerso ¥ velocidad de giro
se da un factor de correccién por él hay gue multiplicar las lecturas (r.p.m.) para
obtener directamente el resultado en centipoises.

Finalmente, debe hacerse la opeacién de limpieza antes de guardar el apa-
rato como se indicaba en las otras técnicas a fin de evitar la oxidacién de la parte
inmersa.

Granada, Octubre 1967.
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