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Capitulo 1. Introduccién, antecedentes y generalidades

1.1 Historia del aluminio

Las fundiciones fueron el primer mercado importante para el aluminio, seguidas de
la comercializacién del proceso de reduccion electrolitica Hall-Heroult. Al principio,
las aplicaciones fueron limitadas a curiosidades como letreros de numeros de
casas, espejos de mano, brochas, cierres, mancuernillas, alfileres de sombrero y
cubiertas para lampara decorativas que enfatizan el bajo peso, acabado plateado
y la novedad del nuevo metal. Los utensilios de cocina de aluminio fundido fueron
una alternativa bienvenida a los hierros colados y las ollas de laton, sartenes y
calderos. El costo del aluminio decrecié continuamente, y a finales del siglo 19

importantes aplicaciones ingenieriles se volvieron viables econémicamente.

El aluminio en fundiciones asi como para formas metalmecanicas fue un metal
para este tiempo. Tres mercados emergentes coincidieron con la aparicion del

aluminio como material alternativo:

e La electrificacion demandé no solo baja densidad, resistencia a la corrosion,
alambres de alta conductividad y cables para los cuales el aluminio fue muy

adecuado, pero también torres de transmisién e instalacion de equipos.

e Los pioneros automotrices buscando materiales innovadores y formas de

producto para diferenciar el desempefio y apariencia de sus productos.

e Cuando los hermanos Wright tuvieron éxito en el vuelo propulsado, el motor
y otras partes en aluminio colado representaron el comienzo de una
cercana colaboracién con lo que se convertiria en las industrias de la

aviacion y aeroespacial.

El amplio numero de aplicaciones para las cuales el aluminio es competente en
estos y otros mercados requirieron el desarrollo de composiciones y condiciones
del material especializadas para satisfacer requerimientos ingenieriles especificos.
La caracterizacion de las propiedades fisicas y mecanicas y los resultados de las

pruebas de desempeno fueron las bases para el desarrollo continuo de nuevas
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aleaciones y refinacién en el control de la composicion. El desarrollo del molde
permanente y colada a presion como alternativas a la colada en arena alentaron el
desarrollo de nuevas aleaciones adecuadas no solo para los requerimientos de las
aplicaciones sino que también para el proceso de colada. Las mejoras
tecnologicas continuas en aleaciones, coladas y tecnologias de reciclado han
mejorado la competitividad e impulsado el crecimiento del mercado de los

aluminios colados. "

1.2 Historia del Proceso de Fundicion del Aluminio

Las aleaciones coladas de aluminio se produjeron primero usando procesos que
habian sido usados historicamente para otros metales. Es una creencia general
que el arte de la fundicién de metales fue practicado mas de 5500 afios atras [,
cuando en forma de huecos se cavaban o imprimian en moldes de minerales
suaves Yy arcilla. Producidos de forma natural el cobre, la plata y el oro fueron
fundidos y solidificados en esos huecos. Artefactos, armas y herramientas
fabricados de latones, bronces, estafio y zinc fueron colados como desarrollo de la
metalurgia extractiva, y moldes mas complejos de mezclas de arena y arcilla
evolucionaron. Estos métodos fueron duplicados después para otros metales

incluyendo hierros y aceros.

Las atractivas propiedades ingenieriles del aluminio —bajo punto de fusién y
colabilidad- rapidamente permitieron una adopcion de los procesos existentes de
fundicion y de la evolucion que ampliaron los medios por los que se disefan

formas que pueden ser producidas por metales fundidos.

La colada a presion entré en existencia a principios de 1820 en respuesta a la
expansion necesaria para altos volumenes de fundicién de tipo impresion. La
inyeccion de metal bajo presion en matrices metélicas fue al principio puramente
mecanica, usando manivelas de mano. Después, sistemas neumaticos e
hidraulicos fueron usados cuando las aplicaciones aumentaron para incluir la

bicicleta, el fonégrafo y partes de consumo durables. Para 1870, los trabajadores
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de colada a presién produjeron plomo y otros metales de baja temperatura con un
sorprendente grado de automatizacién. El progreso en el aluminio colado a
presion estuvo limitado hasta el desarrollo del proceso de camara fria en la
década de 1920.

El aluminio puede ser fundido por todos los procesos existentes incluyendo colada
a presion, molde permanente, molde de arena aglomerada con arcilla y agua
(arena en verde), arena aglomerada quimicamente, molde de yeso y fundicién de
precision (investment casting). Importantes variaciones incluyen moldeo y
distinciones de patrones como lost-foam (molde evaporable), moldes V y de
coraza, y procesos derivados como squeeze casting, molde permanente de baja
presidn, colada al vacio sin alimentadores, y formacion semisélida basada en

principios rheocasting/thixocasting. "
1.2.1 Seleccion del proceso de fundicidon

Muchos factores contribuyen en la seleccion del proceso de fundicion para
producir partes especificas. El proceso de seleccion esta fuertemente influenciado
por los requerimientos de las partes que son a menudo las bases para definir las
aleaciones candidatas que a su vez intervienen en el rango de procesos elegidos.

Los criterios de seleccion de procesos mas importantes son:

e Consideraciones del proceso de colada: Requerimientos de fluidez,
resistencia a la fractura en caliente, minimizacion de las tendencias de

contraccion.

o Consideraciones del diseno de colada: Perspectiva, espesor de pared,

pasajes internos.

e Propiedades mecanicas requeridas: Resistencia y ductilidad, dureza,
resistencia a la fatiga, tenacidad, resistencia al impacto, limites

especificados.

e Propiedades fisicas requeridas: Conductividad térmica y eléctrica, gravedad
especifica, caracteristicas de expansion.



e Requerimientos del proceso: Maquinabilidad, soldabilidad y acabado

quimico.

e Requerimientos de servicio: Hermeticidad (que impide el paso de fluidos,
liguidos o gases), resistencia a la corrosion, resistencia al desgaste,

resistencia a las altas temperaturas, estabilidad térmica y dimensional.

e Economicos: Volumen, productividad, rendimiento del proceso, costo de
material, costo del herramental, costo de maquinaria, soldadura, y

tratamientos térmicos.

Muchas aleaciones coladas de aluminio pueden ser producidas por cualquiera de
los métodos disponibles. En la mayoria de los casos, las dimensiones,
especificaciones de disefio, y propiedades requeridas del material limitan el rango
de procedimientos candidatos. Se realizan concesiones en criterios especificados

para facilitar el uso de los procesos mas efectivos en costo. "

1.3 Impurezas y control de calidad en el aluminio fundido (generalidades)

Una variable de especial importancia para seleccionar un proceso de fundicion es
la calidad metalurgica que tendra la pieza una vez acabada. Factores como el
acabado superficial, niveles de porosidad en el metal asi como impurezas o
mezclas con material indeseado proveniente de la fundicion de metal mismo u
otras provenientes del ambiente incluyendo el horno en el cual se lleva a cabo la
fusién, por ejemplo desprendimiento de material de refractario, deben tenerse en

cuenta en cuanto a un control estricto de calidad.

Las impurezas se dividen en dos clases: Inclusiones sdlidas e impurezas

disueltas.

Las impurezas solidas en el aluminio provienen de diferentes fuentes. Las
inclusiones exdgenas pueden provenir como ya se menciono, del refractario del

horno de fundicidon asi como del ambiente de fundicidn, las cucharas de vaciado,



reactores, etcétera. Muchas de ellas son simples 6xidos como el Al,O3 y MgO, K-,
Ca- y silicatos de Al-, aluminatos de Mg, K-, Ca- entre otras provenientes de los
tratamientos para mejorar el desempefio de las aleaciones como los refinadores
de grano de TiB,. Las inclusiones enddgenas se forman en el metal fundido
durante su etapa de produccion, por ejemplo en las celdas electroliticas, en las
operaciones de tratamiento al metal fundido como durante la purga de gas o
durante las etapas del enfriamiento y almacenamiento del mismo metal.
Dependiendo del material producido las inclusiones mas importantes son Al;O3,
MgO y Al4Cs.

Las impurezas disueltas pueden ser metales extranos y gases disueltos. Los
metales extrafios en la sala de cuba son Na, Li, y Ca provenientes del electrolito.
Los metales refundidos pueden contener Fe, Si, y Cu como impurezas. Estos
metales no son removidos industrialmente y tienen que ser diluidos con la adicidon
de aluminio puro o aleaciones correspondientes en el horno de fusién. El Unico
gas disuelto en las fundiciones de aluminio es el hidrogeno, porque no forma
compuestos con el aluminio como lo hacen otros gases (por ejemplo el nitrégeno
forma AIN, el oxigeno forma Al,O3). Comparado con el hierro y el cobre, el
aluminio mas bien tiene una baja solubilidad para el hidrégeno (a 660 °C el
aluminio liquido disuelve 0.69 ppm de H y el aluminio solido s6lo 0.039 ppm de H).
El hidrégeno tiene que ser removido, porque las burbujas de este gas originadas
durante la solidificacién conducen a inaceptables poros por gas producidos en el
material. Debido a su vez a la baja solubilidad del hidrégeno en el aluminio, su

eliminacién en estas fundiciones es una tarea exigente. 1

El control de la calidad del producto generalmente comienza con el control de
calidad de la fundicion. Un completo entendimiento de la calidad del metal fundido
es de gran importancia para el control y prediccién de las caracteristicas actuales
de la colada. Si uno es capaz de actuar de forma proactiva en lugar de una forma
reactiva con respecto al metal liquido y el control de calidad de la fundicion, se
pueden entonces reducir los costos de inactividad y los niveles de chatarras. No

existe un unico aparato disponible en el mercado para una evaluacion completa de



la calidad del aluminio fundido. Por consiguiente, los aparatos combinan varios
métodos como son: analisis térmico, prueba de presion reducida, molde K, prueba
Tatur, prueba de fluidez de espiral y PoDFA tienen que ser usados para una
completa evaluacién de la calidad del aluminio fundido. Cualquier defecto
adicionado o creado durante la etapa de fundicion puede llevarse a la
microestructura final, y seguramente, afectara la calidad de los productos de

colada. B

Es de especial importancia mencionar que la calidad requerida para el metal
liquido y por consiguiente, de la pieza de fundicion, depende de forma critica de la
aplicacion de la pieza asi como sus consideraciones de operacion. Algunas piezas

de aluminio se ilustran en la Figura 1.1.

Figura 1.1. a) Cilindro maestro de freno (aplicacion automotriz) 1, b) Base de
motor (aplicacién naval) i incluso el acabado superficial difiere en el mismo
material de fundicién de acuerdo al seguimiento del control de calidad.

Las piezas hechas de aluminio por fundicion (junto con sus aleaciones) necesitan
entonces tratamientos para mejorar sus propiedades y calidad metalurgica en
general (refinacion de grano, modificacién del Si o desgasificacion); en mayor o

menor medida debe existir un procesamiento del metal fundido.



1.3.1 Procesamiento del aluminio fundido

Como se menciond de forma general en el apartado 1.3, la limpieza del aluminio
liquido empieza con un simple tratamiento en la cuchara por ejemplo en el cuarto
de cuba metalico para remover metales alcalinos, antes de que el metal fundido
sea transferido al horno de fusion. Alli se realiza la aleacién y una operacion
adicional se puede llevar a cabo. Desde el horno de fundicion el metal liquido es
alimentado a través de un canal de colada a la unidad de desgasificacion para
eliminar el hidrogeno. La refinacion de grano se lleva a cabo mediante un cable de
inyeccion entre la unidad de purga de gas y la estacion de filtracion. A veces la
purga de gas se combina con un filtro en una unidad. Después del tratamiento al
metal liquido, este es colado en una unidad de fusion de tochos, panqués o

lingotes. !

De acuerdo con lo anterior, es entonces necesario dividir el procesamiento del

metal liquido en cuatro fases:

i) Mezclado: Casi todas las cargas al horno no estaran mezcladas
saliendo de la fundicién y la adicion de aleaciones, tanto en la quimica
del bano como en la uniformidad térmica. Antes de la transferencia, ya
sea a un horno de mantenimiento o a la maquina de colada el bafo
necesita tener una composicién quimica uniforme. La mayoria en las
adiciones hechas al bafio son mas densas que el aluminio liquido y por
tanto se hundiran hasta el fondo del horno y necesitaran ser
“encontrados” por algun tipo de agitacion. Se puede agitar por medio de
un brazo agitador unido a una carretilla elevadora, soplado de gas al
horno utilizando una varilla de flujo, aunque el alto grado de agitacion
necesario por este método puede causar grandes pérdidas de metal por
oxidacion. Tapones porosos, agitacion por induccion y bombeos

mecanicos son también usados por algunas compafiias de aluminio.

i) Remocion de Metales Alcalinos: Como se mencioné en 1.3, los

elementos principales que contaminan el aluminio liquido son el Na, el



ii)

Ca y el Li. Dependiendo de la aleaciéon a producir todos ellos causan
detrimento del proceso de fundicion y el producto terminado. El Na es el
mas comun en el metal fundido como contaminante en la alumina o el
proceso de fundicién. El Li se agrega a las celdas electroliticas para
incrementar la eficiencia de corriente y el Ca puede ser encontrado
como contaminante en las adiciones de Si al metal. Estos elementos se
oxidan de forma natural pero los niveles que alcanzan no son
permitidos, sumado a que toman mucho tiempo en hacerlo. Para ello se
utilizan tratamientos como el SNIF (sistema de tratamiento de metal en
hornos sobre ruedas, equipo de Pyrotek), que reduce los niveles de
metales alcalinos usando bajos porcentajes de cloro. Para remover
cantidades grandes de estos metales el metal liquido es tratado entre el
cuarto de celdas y el sitio de fusién utilizando una reaccién quimica con
cloro o una sal reactiva por ejemplo el AlF3;. Dentro del horno, el método
mas popular es utilizar pequefnas cantidades de gas en transportadores
inertes (como Argén o Nitrogeno) o utilizando reactivos quimicos no
téxicos como Promag o Zendox. En todos los casos la efectividad de la

adicion y la agitacion del bafio afectaran la efectividad del proceso.

Remocién de Inclusiones: Nuevamente, refiriendo a 1.3, existen muchas
fuentes de inclusiones metalicas y no metalicas que pueden contaminar
el aluminio fundido. Los niveles aceptables de inclusiones varian
dependiendo de la finalidad del producto. Se utilizan filtros y maquinas
para incrementar la calidad metalurgica del producto; incluso donde se
realizan tratamientos en linea, el uso de los tratamientos en el horno

para reducir las inclusiones mejora la calidad final del metal.

Desgasificacion: Es bien conocido que el hidrogeno es el Unico gas que
tiene una solubilidad significativa en el aluminio liquido. La cantidad de
hidrégeno en la carga inicial varia debido a muchos factores incluyendo
la naturaleza de la carga, el tipo de horno y la humedad atmosférica. Sin

embargo, es usualmente demasiado alto para el acabado final del
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producto y necesita ser reducido. EI método mas comun para su
reduccion es utilizar “tratamientos en linea” justo antes de que el metal
sea vaciado en el molde final de fundicidén. La reduccion absoluta de
aluminio es afectada por la concentracién proveniente de hidrégeno
disuelto, es decir, cuanto mayor sea el hidrogeno de entrada mayor sera
el hidrégeno de salida. Para aplicaciones criticas donde el hidrégeno
necesita ser controlado de manera crucial, es necesaria alguna forma de

pre tratamiento en el horno.

Planteamiento del problema

1.4 Generalidades del desgasificado

El caso de estudio en este trabajo refiere al método de desgasificado como forma
de tratamiento en el horno. Como se ha descrito, el desgasificado del metal liquido
es uno de los tratamientos cruciales para asegurar tanto la calidad de la fundicién

como las propiedades que esta va a presentar.

En el articulo escrito por Sigworth titulado “A Scientific Basis for Degassing
Aluminium” ® el autor plantea la facilidad del aluminio de reaccionar con el medio
y de esta forma llegar a la reaccion conocida de disolucién de hidrégeno en el

aluminio:
Hy0 (v) + 2/3 AL(1) > 1/5 ALO5 + 2H (en AD) (1)

Es entonces légico suponer que el estado liquido del aluminio le confiere al agua
que se encuentra en la atmdsfera una excepcional capacidad para poder romper
su molécula, y al hidrégeno molecular romperse en hidrégeno monoatémico para
disolverse dentro de este aluminio liquido; el cual es el principal problema de los

procesos de fundicién de este metal.



Se explica entonces que el hidrogeno tiene tres tipos de factores que afectan su

remocion:

> Factores quimicos: De acuerdo a la ecuacion de Sievert, la solubilidad de

hidrogeno S en una atmosfera de H; puede explicarse como la siguiente

ecuacion en funcion de la temperatura, T:

5872
InS = —===+6033 (2)

Posteriormente se introduce la ecuacion que relaciona el efecto de los
elementos aleantes en esta reaccion para el gas disuelto, donde se
introduce un coeficiente de actividad fy y se aprecia la concentracién de
hidrogeno, H, en unidades de c¢cm®100g de Al y la presion parcial de

hidrogeno Pyg:

L‘m3
S=f E(100g
H /—PHZ

) 3)

Entonces se puede calcular una constante de equilibrio, Keq, de la ley de
Sievert en funcion de la presién parcial de H,, el porcentaje en peso de
hidrégeno, %H disuelto en aluminio, y el coeficiente de actividad por medio
de:

VP, )

Y lo que se obtiene entonces es la relacion de la solubilidad del hidrogeno
con el incremento de la temperatura, que muestra una proporcion directa en

escala logaritmica como se aprecia en la Figura 1.2.
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Figura 1.2. Influencia de la temperatura en la disolucién de hidrégeno para

el aluminio puro y las aleaciones A356.0 y A329.0 a 1 ATM. 1"}

Posteriormente generan un balance de masa para calcular el cociente del

gas de purga sobre el gas removido:

__ stdft® de Gas de Purga _ 1-Py,
" stdft3 de H, Removido Py

)

2

La remocion de gas al equilibrio disminuye con la concentracion de H

disuelto.

» Factores cinéticos: Son los mecanismos de transporte de masa convectivo

y difusivo que afectan al proceso, resumido en las siguientes etapas:

1) Transporte de H del metal liquido a la proximidad de una burbuja de gas

inerte por una combinacion de conveccion y difusion

2) Transporte difusivo a través de una capa delgada de liquido estancado,

llamada capa limite, circundante a la burbuja.
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3)

4)

La adsorcidon quimica del hidrogeno sobre la burbuja y subsecuente

desorcion de éste desde la superficie de las burbujas.

Difusion de H, como especie gaseosa dentro de las burbujas de gas de

purga

La etapa 2 es la mas lenta que las otras y por lo tanto controla al proceso

de desgasificado.

['/oH]
Area de contacto O O—J]— Burbuja
envolumende @  f-----———oooe-
control AA T—C O o I ah
@’h‘\\ Presion Total
O O 0 Frotat

I G Flujo de gas Inerte
en las Burbuias

Figura 1.3. Volumen de control de gas de purga. ©®

Se considera ahora un cambio en la composicion del gas mientras la
burbuja asciende en el metal fundido. La Figura 1.3 muestra una seccién
horizontal de amplitud Ah de un reactor batch. Puede construirse una
ecuacion de balance de masa para el hidrégeno que deja esta seccion del
metal fundido (hidrégeno disuelto monoatdmico H) y entra a la fase gas

(hidrégeno molecular Hy) descrita por:

kp([%H] — [%H],)AA
100my

= 26‘4(?) (6)

Se usa un coeficiente de transferencia de masa empirico k en metros por

segundo a la superficie de las burbujas.

En la ecuacion anterior G es la velocidad de flujo molar del gas de purga,
AA es el area superficial de burbuja, my es el peso molecular del hidrégeno

en Kg/Kmol, p es la densidad del metal en Kg/m?, Py es la presion parcial
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de nitrégeno en atmoésferas, [%H], es la concentraciéon de hidrogeno al

equilibrio en la superficie de las burbujas dada por el equilibrio H = 1/2H,.

» Control difusional y control quimico: Las ecuaciones generadas de los dos

factores anteriores se sintetizan e integran para generar una ecuacion

conocida como calculo de grupo de hidrégeno adimensional :

Y  kpAKeq? 1 (7)
[%H] ~ 400f2, myuG [%H]

Donde A es el area superficial total en las burbujas de gas de purga y la
demas nomenclatura se explica en las ecuaciones (4) y (6). La eficiencia de
desgasificado entonces tiene que ver con la concentracion de hidrégeno
adimensional. La eficiencia de desgasificado es controlada por factores
cinéticos, difusivos y mixtos: Cerca de 0.3 de W / [%H] (concentraciéon de
hidrogeno adimensional) son controlados por difusién y por arriba de 2 se

trata de un control cinético.

La geometria y el diametro de las burbujas indican su velocidad de
desplazamiento, que aumenta en 6rdenes de magnitud mientras mas se

acerquen a cascos esféricos.

Finalmente el articulo indica que mientras menores sean los tamanos de burbuja
(asi como a mayor numero) y menor temperatura existe un incremento en la
eficiencia del desgasificado. Se concluye que de los métodos de desgasificado
utilizando gas de purga, el mas eficiente es el uso del rotor inyector, lo cual se

muestra en la Figura 1.4.
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Figura 1.4. Comparacion entre los métodos de desgasificacion por gas de

purga (argén) con rotor inyector, tapén poroso y lanza. '}

1.4.1. Diversos métodos de desgasificado

El método de desgasificado de mayor importancia en la industria metalurgica para
el tratamiento de las fundiciones de aluminio es el uso de rotor inyector, siendo
utilizado desde las pequenas fundidoras hasta las grandes industrias de presencia

internacional.

La porosidad, que es el defecto a eliminar idealmente por medio de este
tratamiento, no es causada enteramente por el hidrégeno. Durante la
solidificacion, la contraccidén del metal debida a las condiciones de subenfriamiento
es otra causa de porosidad en las aleaciones de aluminio; la diferencia es que la
porosidad por contraccion se encuentra localizada en el espaciamiento
interdendritico de las aleaciones de aluminio (metalograficamente) y la porosidad
por gases disueltos no tiene una zona preferencial de generacion del poro el cual
es perfectamente visible macroscopicamente en la mayoria de los casos y tiene

forma esférica (ver Figura 1.5).
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Figura 1.5. Comparacion entre la morfologia de las porosidades por contracciéon y

por gases disueltos. ®!

Aclarado el punto anterior, es importante mencionar que la desgasificacion es un
proceso estandarizado aplicado al metal fundido, por lo que la determinacién del
origen de los poros por contraccion solida o gases atrapados requerira de las
pruebas metalograficas y mecanicas pertinentes cuyo uso queda fuera del alcance
de este trabajo.

Existen diversos métodos de desgasificacion que van desde los mas tradicionales
a algunos muy novedosos que se enriquecen debido a las nuevas tecnologias, a
continuacién se citan los métodos de desgasificado mas utilizados actualmente,

sin ningun orden en especifico:

a) Desgasificacion ultrasonica: Por medio del uso de frecuencias de
ultrasonido es posible eliminar pequefas burbujas de gas suspendidas en
el metal liquido asi como disolver los niveles de gas disuelto en el mismo.

Kapustina ! menciona en su trabajo que las oscilaciones de la burbuja son
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la fuerza motriz mas importante detras del desgasificado. En el estado de
expansion, la presion reducida dentro de la burbuja obliga al hidrogeno a
difundir y recombinarse a moléculas dentro de la burbuja. Durante la fase
de contracciéon parte de este hidrogeno es obligado a regresar. Sin
embargo, la relacién superficie/volumen es tal que la burbuja oscilante
actua como una bomba teniendo finalmente mas hidrégeno del que ha
escapado. El proceso tiene como ventaja su rapidez en la desgasificacion
como se observa en la Figura 1.6, pero se busca mejorar aun mas su
eficiencia. utilizando inyeccion de gas de purga y métodos de

desgasificacion por vacio.

Figura 1.6. Tiempo de desgasificado de aluminio usando la tecnologia de

vibracion ultrasonica. ['%

b) Desgasificacion al vacio: Se elimina la presion atmosférica lo que produce

que el hidrégeno forme burbujas que son eliminadas por un sistema de
bombeo. Este proceso es generalmente acelerado por la introduccion de
una lanza al fondo del horno que promueve la formacién de las burbujas de
hidrégeno en la superficie del metal.

Tabletas de desgasificado: Entre las primeras técnicas de desgasificacion y
actualmente en desuso (usado aun por pequefias fundidoras) para

desgasificar el metal liquido. Las tabletas estan basadas generalmente en
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una descomposicion del hexacloroetano (C,Clg). La tableta forma cloruro de
aluminio, una fase gaseosa metaestable. La burbuja generada atrapa al
hidrogeno dentro de si misma y posteriormente lo libera a la atmésfera. El
problema de este método es la toxicidad del gas, ademas de que la burbuja

resultante es grande con una baja relacidon area a volumen. (]

Desgasificado por spray: En este método, el aluminio fundido es atomizado
en pequefas gotitas y se rocia en un ambiente de gas de purga. Durante
este proceso, el hidrogeno en las gotitas fundidas puede ser facilmente
llevado fuera del metal fundido por el gas de purga. Después del proceso
de desgasificacion por Spray, las gotas purificadas se combinan con el flujo
de metal liquido nuevamente. En este proceso de desgasificado, se ganan
tamanos de burbuja de metal liquido. Esto conduce a una enorme area de
contacto liquido-gas entre el gas de purga y el aluminio fundido. Y entonces
no existe regasificacion en el proceso de desgasificado por Spray porque
las gotas de metal fundido existen en un ambiente de gas de purga y no

tienen contacto con la atmosfera. '

Desgasificacion natural: EI metal liquido libera el gas disuelto a la atmdsfera
a un tiempo de permanencia dado (misma temperatura). Este proceso es
bastante inconveniente ya que tarda demasiado en disminuir aunque sea

un poco el nivel de hidrogeno disuelto en el metal fundido.

Desgasificacion por inyeccion de gas de purga en el metal fundido: Los
métodos de desgasificado por inyeccibn de gas de purga han
experimentado un gran crecimiento desde mediados del siglo pasado. El
método de inyeccidn de gas tiende a ser de todos los descritos, el mas
estudiado, seguro, econdmico y facil de adoptar en la industria de la
fundicion. Existen diversos métodos para inyectar gas de purga, descritos a

continuacion:

I. Uso de lanzas: Por medio de una lanza se inyecta el gas de

purga, dénde la variable a controlar es el flujo de gas. EI método
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es muy impreciso debido a que al ser inyectado el gas solo en
una zona, se generan comportamientos anomalos del

movimiento del fluido y existen muchas zonas muertas.

il Uso de tapones porosos: Tapones porosos de grafito se usan

para distribuir burbujas pequenas dentro del metal liquido. El
mayor inconveniente de este método es que necesita agitacion
que no se puede controlar la distribucion de las burbujas dentro
de la olla, asi como la existencia de zonas muertas debido a la

diferencia de agitacion en todo el volumen.

iii. Uso de rotor inyector: Se utilizan rotores inyectores de grafito de

distintas geometrias que buscan mejorar el tamafo de burbuja,
su distribucién y permanencia dentro del metal liquido, a modo

de maximizar la eficiencia de desgasificado.

De los métodos antes descritos, se tiene toda la certeza de que el método mas
ampliamente utilizado a nivel industrial en las fundiciones de aluminio es el uso de
gases de purga, y mas especificamente, el uso de rotores inyectores ya que tienen
una eficiencia superior en cuanto a tiempo de desgasificado que los tapones
porosos y muchas veces mas que las lanzas (Ver Figura 1.4). Todos los métodos
de desgasificado tienen inconvenientes (descritos en este apartado), asi que
entonces se elige el mas versatil y facil de utilizar, ademas de que posee una
buena relacién de area superficial a volumen de gas empleado y que es el método

de purga por gases utilizando un rotor inyector.

A continuacion se desglosa el uso de los rotores inyectores asi como las variables

que afectan su operacién; parte esencial del contenido de este trabajo.

1.5 Historia de la desgasificacion por medio de gases de purga

Los principios del burbujeo para la remocién de hidrogeno disuelto fueron

desarrollados a finales de 1920 y principios de 1930. El uso de gases activos
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como el cloro y la separacion fisicoquimica de 6xidos arrastrados y otros no
metalicos por fundentes se hicieron conocidos en los 1930. El uso de difusores

para hacer eficiente el flujo de gas fue desarrollado posteriormente.

Para 1950, filtracién de particulas y flujos contracorriente usando nitrégeno, argon,
cloro y una combinacion de esos gases se volvio comun para produccion de
aleaciones metalmecanicas, y variaciones de esos procesos estaban siendo

utilizados en fundicion por gravedad.

El posterior desarrollo de sistemas de desgasificado rotatorios fue rapidamente

adaptado al uso en fundicién. !"!
1.5.1 Evaluacién de la calidad de fusién posterior al desgasificado

En gran medida, la calidad del aluminio fundido ha sido evaluada por variaciones
de la prueba Straube-Pfeiffer en la cual la relacion de la solubilidad de hidrégeno y
la presidon son medidas cualitativamente. La ausencia de 6xidos arrastrados fue
evaluada por su influencia en la precipitacion bajo presion reducida. Una
aproximacion semicuantitativa fue desarrollada y usada extensamente como una
herramienta de control de proceso . Para mayor sensibilidad, la vibracion
controlada durante la solidificacion de la muestra a presiones absolutas de 0.04 a
0.01 psi (2 a 5 mm Hg) fue empleada. Mediciones en tiempo real del hidrogeno
disuelto, hechas por difusion de la presion parcial en metales fundidos,
complementaron los resultados de las pruebas de vacio. La validacion de la
evaluacion de hidrogeno fue proporcionada por técnicas de extraccion en estado

solido.
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Figura 1.7. Estandares comparativos de la fundicion A356.0 para control de
calidad. El numero al centro de cada uno indica el porcentaje del area superficial

con porosidad, el nimero de abajo la densidad. ¥

Es de vital importancia mencionar nuevamente que la calidad metalurgica
requerida varia en funcién de la aplicacion del componente especifico. Los
primeros tres niveles de porosidad vistos en la Figura 1.7 son perfectamente

alcanzables por la técnica de desgasificacidn por rotor inyector.
1.5.2 Antecedentes del desgasificado por rotor inyector

En el articulo escrito por Sano Masamichi y Kazumi Mori titulado “Rate
Determining of Degassing by Inert Gas Flushing in Molten Metal” ' se habla
sobre la velocidad de desoxidacién en plata por flujo de gas inerte. Se asume que
la velocidad de desoxidacion va a estar controlada por una o dos de las tres
etapas controlantes del transporte de masa del gas asi como las reacciones
quimicas, la difusién y la cantidad de interface de burbujas-metal y se desarrollan

varios modelos.
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La inyeccién de gas se usa en muchos procesos a alta temperatura, por lo que es
necesario entender las interacciones quimicas y fisicas de la burbuja y el liquido;
se ha estudiado la desgasificacion de hidrégeno del aluminio liquido, desoxidacion

de cobre con monoxido de carbono y nitrogenacidon de acero inoxidable.

Este mismo articulo trata sobre la absorcion de oxigeno en plata fundida y un

aporte del mismo es que se miden los tamafios de burbuja.

El articulo aborda la inyeccién de Argon a través de una boquilla sumergida. Para
conocer los pasos controlantes de la velocidad en el proceso, varios modelos de

reacciones se desarrollaron para compararlos con valores experimentales.
El tamafio predominante de las burbujas, se determiné por la siguiente ecuacion:
Vs =V'e/f ®)

Dénde Vg es el volumen de burbuja, V' es la velocidad de flujo de gas a la

temperatura de fundicion y f es la frecuencia de la formacién de burbujas.

Los tamanos de burbuja se determinaron de acuerdo a las condiciones del equipo,
del volumen del gas usado, de la altura o profundidad a la que se encontraba la
boquilla de la superficie de la superficie libre del metal, y a una temperatura

especifica.

Se buscaba conocer la influencia del desgasificado a través de la superficie del

metal y se encontr6 que la desoxidacién a través de la superficie es despreciable.

Los datos experimentales se interpretan en términos de eficiencia de desoxidacion

por la siguiente ecuacion:

f _ Poz _ Poz (9)
~ Po,,  [%0]*/K?

2,e

Aqui, la Py, es la presion de oxigeno en la burbuja al instante que se libera desde
la superficie del metal fundido, Py, es la presion de oxigeno en el equilibrio con la

concentracion de oxigeno en el metal [%O] y K es la constante de equilibrio.
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Pueden calcularse las eficiencias de desoxidaciones con dos concentraciones de

oxigeno expresadas a dos tiempos.

La eficiencia de la desgasificacion con respecto a la concentracion adimensional 6
([%0O] / [%0]s dénde [%O]s es la solubilidad para Po,=1 ATM) incrementa excepto
para 6=0.2; conforme la 8 disminuye a concentraciones mas bajas de 0.2, la

eficiencia de desgasificacion disminuye.

La eficiencia con altos valores de 6 se hace mas grande con flujo decreciente de

gas.

Es mas sencillo calcular la eficiencia utilizando la relacion de oxigeno
adimensional o utilizando también la relacién de concentracién de hidrégeno en

ppm que hacer uso de la ecuacion (9), lo cual se plantea en este trabajo.

Se toman en cuenta varias consideraciones para conocer la etapa controlante en

el proceso, con varios modelos de reaccion:

1. Modelo de reaccién para el periodo ascendente de burbuja

Asume como factores importantes la forma de la burbuja (que sea esférica), que
deben existir las mismas temperaturas entre la burbuja y el liquido y que el
contenido de oxigeno no cambie. Se resuelve con un modelo la eficiencia de una

burbuja que deja la superficie:

%Py (10)

f — nAr+n02
[%0]%/K?
Dicha ecuacion se expresa en funcién de numero de moles de oxigeno n,, y
numero de moles de argon ny, que se encuentran en el metal fundido a través del
tiempo a una presién de oxigeno disuelto Po. La eficiencia va a variar con la

concentracion de oxigeno en la fundicion.

La eficiencia calculada se vuelve mas pequefa de acuerdo al modelo de difusiéon
de la fase gas, al modelo de difusion de la fase gaseosa vy liquida, al modelo de

reaccion quimica y al modelo de difusion de la fase liquida.
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Para el modelo de difusion de la fase gas, el valor calculado de eficiencia es mas
grande que el obtenido experimentalmente, por lo que se deben tomar en cuenta
las demas etapas controlantes. La comparacién entre las eficiencias de
desgasificacion obtenidas utilizando el modelo de difusion de la fase liquida y el
modelo combinado de difusion de las fases de gas y liquido muestra que la

resistencia de la fase gas no es despreciable.

El flujo de gas en la burbuja tiene un efecto significativo en la transferencia de

masa en la fase gas y el éste es mayor que el estimado.

El valor tedrico calculado utilizando el modelo de difusién de la fase liquida debe
ser mas grande que el obtenido experimentalmente, ya que la transferencia de
masa de la fase gas y los pasos de reaccion quimica son desestimados en el

calculo.

Las coincidencias entre los valores experimentales y los calculados se hacen
mayores conforme crece la profundidad del liquido. Los valores experimentales
son mucho menores que los calculados de la constante de velocidad de reaccion
por soplado de oxigeno-argén en la plata fundida. El calculo desde el modelo de
reaccion quimica esta hecho tomando la constante de velocidad como un

parametro.

Se puede decir que la constante de velocidad de reaccion quimica para la
interface de las burbujas es mucho mayor que la de la superficie de nivel fundida y

la etapa de reaccidén quimica no controla la desoxidacion.

2. Transferencia de masa durante la formacién de burbujas

Se propone un modelo de transferencia de masa en la formacion de la burbuja y
se hacen calculos para determinar el numero de moles transportados, tomando en

cuenta que el area de interfase no permanece constante segun Groothius.

-23-



3. Modelo de difusion de la fase liguida para los periodos de formacion y

ascenso de la burbuja

Esta confirmado que la transferencia de masa durante la formacion de la burbujas

tiene una larga influencia en el proceso de desoxidacion.

Se usa un modelo tedrico de eficiencia de desoxidacion para calcular el cambio de

concentracion de oxigeno con el tiempo.

4. Decremento en eficiencia de desoxidacibn en un rango bajo de

concentracion de oxigeno

La eficiencia de desgasificacion a altas concentraciones de oxigeno esta
determinada de acuerdo con el modelo de transferencia de masa. La silice
contenida en el metal no tiene efecto en la velocidad de reaccion a una alta
concentracion de gas. Deben hacerse mas estudios para comprender totalmente

la desoxidacion de plata a bajas concentraciones de oxigeno.

Segun este articulo, las ecuaciones que se utilizan, van muy de acuerdo con los
modelos de difusion en fase liquida en el cual ambos coeficientes de transferencia
de masa durante la formacioén de la burbuja y durante su ascenso a través de la
fundicion han sido tomados en cuenta. El analisis muestra que la transferencia de
masa durante la formacion de la burbuja es muy grande y la presion de oxigeno en
la burbuja esta cerca del equilibrio con el metal fundido a bajas concentraciones

de oxigeno antes de que la burbuja se despegue de la boquilla.

Las ecuaciones explican de forma correcta el mecanismo descrito en el articulo,
pero estan limitadas por lo que debe profundizarse mas en el estudio de éste, de

acuerdo a trabajos anteriores consultados.
1.5.3 Anadlisis completo de desgasificado utilizando rotores inyectores

Refiriendo al articulo “Effect of Process Variables on Kinetics and Gas
Consumption in Rotor-Degassing Assisted by Physical and Mathematical

Modeling” " escrito por M. A. Ramirez y colaboradores se habla de los diferentes
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tipos de modelos correspondientes a la remocion cinética de hidrogeno en
reactores de tipo batch y continuos. Los modelos asumen que este proceso esta
controlado el parametro clave que es el area interfacial, A,, y el coeficiente de
transporte de masa global, kq, los cuales a su vez depende las condiciones de
agitacion en la fundicion (poder de agitacion, patrones de flujo, y turbulencia). Es
muy comun que A, Y km Sean obtenidos ajustando los datos experimentales en una
ecuacion cinética a traves del llamado “modelo de regresion experimental”, el cual

es la forma mas popular de obtener estos parametros cinéticos.

En este caso, se utiliza el modelo de Engh modificado al igual que la
concentracion adimensional y se utilizan las correlaciones de Lemoine para

determinar Ap y Knm.

Se usa un modelo batch para validar una version modificada de la ecuacién de

Engh. Ambos modelos describen las velocidades de desoxidacion.

En cuanto al modelado fisico, se utiliza el mismo modelo fisico descrito en la
seccion 2.3 de este trabajo, aunque en este articulo se tendran dos tipos de
inyeccion de gas: A través de la lanza del rotor y por el fondo de la olla. Se tiene
entonces un modelo multifactorial a dos niveles en el que se varia la velocidad de
rotacién en RPM, el flujo de gas de purga en NI/min y el punto de inyeccién de

gas.

En cuanto al modelo matematico, se utiliza una modificacion basado en el modelo
reportado por Engh y Sigworth, el cual es un modelo de balance de masa global
de hidrégeno disuelto en aluminio liquido. En esta formulacién de modelo, el
oxigeno disuelto [%0,] se utiliz en lugar de hidrégeno. La evolucién de [%0,] con
el tiempo puede ser determinado por la siguiente ecuacion:

[%02] ox (100fOZZMWOZG 0 (11)

[%02]0 MPyotK

Dénde [%0,] y [%0,], son la concentracidn instantanea e inicial de oxigeno en el
agua, en ppm respectivamente; f,, es el coeficiente de la actividad Henriana de

oxigeno disuelto en el agua; P;,; es la presion total sin la burbuja, en atmosferas;
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G es la velocidad de flujo molar de gas, en kmol/s; MW,, es la masa molecular del
oxigeno en kg/kmol; t es el tiempo en segundos; M es la masa del agua, en Kg; y
K es la constante de equilibrio del oxigeno disuelto en agua y oxigeno gas.

Ademas, un parametro adimensional Z aparece en la ecuaciéon (Z=1 exp (y)), que

kmApProtK

depende del parametro cinético (Y = "= ——— GF
02 02

) (12), que a su vez contiene

los parametros cinéticos K, y Ap. Z representa la habilidad de las burbujas de gas
para remover el oxigeno disuelto cuando estas dejan el bafo a través de la
superficie libre entre el bafio y la atmdsfera gaseosa. Z puede ser visto como la
capacidad del gas de purga para remover oxigeno o eficiencia termodinamica.
Este parametro mide que tan cerca (o lejos) las burbujas (dejando el metal
fundido) estan del equilibrio de acuerdo a la tasa de la presion parcial de oxigeno

en la burbuja con el oxigeno disuelto en la fundicion.

Se observa que a las velocidades mas grandes de rotor el vortice incrementa, las
burbujas son mas pequefias y son mejor dispersadas que en aquellas instancias
donde la velocidad del rotor es mas baja. Un incremento en la velocidad del flujo
de gas incrementa el tiempo de residencia de las burbujas en el liquido, mientras
el efecto del punto de inyeccién de gas es menos significativo para los tiempos de
residencia del gas, el tamafo de burbuja y el tamafo del vértice, aunque la
inyeccion desde el fondo de la olla parece disminuir ligeramente el tamafio del

vortice y mejora la distribucidn de las burbujas en la olla entera.

Las coincidencias son claras entre los calculos y las mediciones experimentales,
cuando el gas se inyecta por debajo, aunque la prediccion de la inyeccion
convencional solo coincide en una medicion. En general se aprecia ligeramente un

mejor desempefo de la inyeccion por abajo respecto a la inyeccién convencional.

Un incremento en la velocidad de rotacidon incrementa la conveccion del metal
fundido y la turbulencia, y promueve burbujas mas pequefias por ruptura del flujo
de gas en las boquillas del rotor; un incremento en la velocidad del flujo de gas
promueve mas burbujas y mas turbulencia asociada con el ascenso de las

burbujas a través del liquido. Todas estas caracteristicas mejoran la cinética de
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desgasificado porque la transferencia de masa por conveccion y la difusién
turbulenta son mejoradas, y el area interfacial incrementa también (mas burbujas y

con un tamafo mas pequefo).

Las desgasificaciones mas rapidas fueron hechas con un alto flujo de gas y altas
revoluciones del rotor, aunque un alto flujo de gas no es eficiente en términos de
consumo de gas. Con respecto a la cinética de desgasificado, estas mismas dos

variables son las mas significativas.

Las interacciones de dos factores concernientes a las cinéticas de desoxidacion
muestran un incremento en los valores de kA, resultantes de incrementar la

velocidad del flujo de gas a altas velocidades de rotacion.

Se hace un analisis comparativo de la eficiencia con respecto al consumo de gas
para obtener una cierta cantidad de O,. La mejor eficiencia se da a altas
velocidades de rotacion y bajos flujos de gas y la peor eficiencia se da a altos

flujos de gas y bajas velocidades de rotacion.

Las altas velocidades de rotor provocan la expansion de area interfacial creando
burbujas pequefas bien dispersadas que van a tener un largo tiempo de

residencia.

Una combinacion de altas velocidades de rotor con velocidades de flujo
moderadas son las combinaciones Optimas de esas variables en términos de

cinética de desgasificado y consumo de gas.

Se establece entonces que las interacciones entre el flujo de gas y la velocidad de
rotacion son los factores determinantes en la eficiencia de la desgasificacion ya
que el punto de inyeccidbn no tiene una influencia significativa. Mientras se
aumenta el flujo de gas, decrece la eficiencia en el consumo de gas y si se

aumentan las velocidades de rotacion, la eficiencia crece.

En el articulo “Physical Modelling of an Aluminium Degassing Operation with
Rotating Impellers—A Comparative Hydrodynamic Analysis” ' de M.A. Ramirez y

colaboradores, se hace una comparacién entre el tipo de inyeccion y las demas
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variables descritas en [14] y ademas se estudia el efecto del disefio de rotor a
utilizar, donde se compara el comportamiento hidrodinamico del fluido usando un
disefio experimental multifactorial a dos niveles.
Se dice que la eficiencia del desgasificado depende del area interfacial total
burbuja-liquido (tamafo de burbuja) y de la velocidad de transferencia de masa
(mezclado, que a su vez depende de los patrones de flujo y turbulencia del
sistema); adicionalmente, las variables mas importantes en el desgasificado con
rotores son: a) Disefio de la olla y tamano, b) Disefio del rotor, ¢) Localizacion del
rotor en la olla, d) Velocidad angular del rotor, e) Flujo y velocidad del gas y tipo de
gas, f) tiempo total de inyeccidén, y g) Accesorios en la olla (presas, o cualquier otro
modificador de flujo). Desde el punto de vista cinético, los siguientes
requerimientos son necesarios para remover eficientemente el hidrégeno del
aluminio fundido:
1) Gran area interfacial (muchas burbujas pequefias);
2) Distribucion uniforme de las burbujas en la olla;
3) Largo tiempo de residencia de las burbujas en la olla para alcanzar el
equilibrio quimico del hidrogeno;
4) Buen mezclado en la olla para promover la transferencia convectiva de
masa de los atomos de hidrégeno;
5) Presencia de turbulencia para promover el intercambio de masa a la
interface liquido-burbuja;

6) Reduccion del vortice de superficie para reducir la entrada de aire.

Se utiliza un modelo fisico mas chico o a menor escala que el descrito en 2.3,
estableciendo una similitud dinamica por medio del numero de Froude modificado,
N’er. Esto fue determinado tal que la cantidad de aire a inyectar es 1.08 veces el

volumen de gas inyectado en el aluminio fundido.

Para visualizar el sistema, en el modelo de agua, se utilizdé un sistema de medicién
de velocidades conocido como Velocimetria de Imagenes por Particulas (PIV por
sus siglas en inglés). El reactor se visualiz6 en partes con 5 distintos planos
longitudinales. Para los planos transversales (usando un disparo), el laser del
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sistema PIV esta alineado paralelo a la base de la olla, mientras que para el plano
longitudinal (usando dos disparos traslapados) esto esta alineado paralelo a la
coordenada radial de la olla. Se usan particulas de poliamida tefidas con
Rodamina B; cuyo movimiento se cuantifica por medio de una serie de imagenes
tomadas por una camara de alta velocidad separadas un tiempo conocido y

correlacionando los desplazamientos de las particulas entre pares de tomas.

Se utilizan tres rotores (ver Figura 1.8): A sera un rotor liso (que tiene un solo
orificio por debajo por donde escapa el gas), B que sera un rotor comercial de la
compania FOSECO y C que se trata de un rotor muescado de la companhia

FOSECO (con similitudes a B, esta vez agregando muescas).

Figura 1.8. a) Rotor de disefio liso (A), b) Rotor comercial FOSECO (B), ¢) Rotor
FOSECO (muescado) (C). I

En los resultados obtenidos, incrementando N (velocidad de rotacién) incrementa
la dispersién de las burbujas y se reduce su tamano; esto se observa en los

rotores B y C, generando burbujas mas pequefas que el rotor liso A.

Para B y C con altas magnitudes de velocidad, los vortices generados son
mayores. Esto se debe al efecto bombeo que consiste en succionar fluido desde el
fondo del rotor; ya que se desarrolla una presion baja (debido a la velocidad de
rotacién que esta en contra balance a las fuerzas centrifugas), que se expulsa a

través de las boquillas del rotor con alto momentum radial.

El rotor C es el que crea las mas altas velocidades de movimiento del liquido y

vortices de todos los rotores probados.

Los vectores de velocidad obtenidos para los tres rotores a las velocidades

anteriores e inyectando un flujo de gas, muestran que el rotor A tiene un
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comportamiento similar a cuando no se inyecta gas. Los patrones de flujo son

similares a cuando no se inyecta aire.

Sin embargo, las mismas diferencias pueden ser establecidas: proyeccion radial
del liquido desde el rotor es mas horizontal, y las velocidades son mayores cerca

del eje de simetria cuando se inyecta aire.

Para B y C cuando se inyecta gas se reduce el vortice, hay una débil circulacién,
proyeccion horizontal mayor del liquido y se reduce el efecto bombeo. Las
burbujas afectan el intercambio de momentum entre el rotor y el liquido, por lo que

hace que este se mueva angularmente mas lento.

En los planos transversales para A, a una misma velocidad con y sin gas, son
similares sin importar el flujo de gas inyectado. Las perturbaciones del fluido
observadas son debidas a inestabilidades asociadas a la presencia de vortice

formado en la superficie libre donde esos vectores han sido medidos.

En cuanto a los perfiles de velocidad, mientras N aumenta, el vortice también. Por
inyeccion de aire, las velocidades del liquido decrecen significativamente

independientemente de las posiciones radiales o axiales.

Adicionalmente, los perfiles radiales son favorecedores, y no esta claro un maximo
en el perfil de velocidad. La disminucién de velocidad se explica por la
transferencia de momentum del rotor al inyectar el gas. Ademas de que se
transmite momentum al ascenso de las burbujas. El inyectar gas disminuye el

tamano de vortice.

El rotor C con muescas en ausencia de gas es el rotor que transfiere mas
eficientemente momentum al liquido que los otros dos rotores, debido a la

geometria que posee.

Como se ha establecido, el disefio de los rotores B y C crean un efecto de
bombeado por succion de fluido desde el fondo y expulsandolo a través de sus
boquillas laterales. Para cuantificar este fenémeno, la velocidad del flujo de
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bombeo, Qp, asi como el numero de bombeo, Ngqp, usando las siguientes

expresiones:

Qp = ZﬂfoRTZ(T)T‘dT (13)
Q (14)
Nov = ng)f

Los valores de Qp y Nqp para los rotores By C a 536 y 800 rpm con y sin gas
inyectado, nos muestran la eficiencia de los rotores. La inyeccion de gas reduce
dramaticamente (un orden de magnitud de 536 a 800 rpm) y Q, y Ngp Ya que el
gas previene la transferencia de momentum entre el rotor y el liquido. Sin
inyeccion de gas, Q, incrementa con la velocidad angular del rotor B, cuyo
resultado en este caso es un numero constante Nqp, mientras que en el rotor C
este numero no es constante, y sus valores son bajos respecto a aquellos para el
rotor B. En todos los casos probados, el rotor B produce un efecto de bombeo

mayor que el rotor C.

Se concluye que el proceso de desgasificado esta controlado por: a) la fuerza
motriz por transferencia de masa (diferencias de potencial en el hidrégeno entre
las fases liquida y gas), b) el area interfacial (tamafo de burbuja), y ¢) condiciones
de mezclado en el liquido. EI mezclado es en parte afectado por los patrones de
flujo, fuerte conveccién y el grado de turbulencia en la olla. Una buena agitacion y
la distribucién uniforme de la turbulencia incrementan la cinética de desgasificado.
Aunque este trabajo no cuantifica directamente la cinética de desgasificado, sus
resultados pueden ser usados como una sugerencia indirecta a las condiciones
hidrodinamicas optimas para promover un mejor desempefio de desgasificado de
la unidad de desgasificado basados en la caracterizacion de flujo de fluido y

turbulencia.

El efecto de las variables de proceso tales como el disefio de rotor, la velocidad de
rotacién, y la velocidad del flujo de gas en la hidrodinamica del modelo fisico de
agua de desgasificado de aluminio equipado con un rotor inyector, fue analizado

en esta investigacion usando PIV. Las conclusiones fueron las siguientes:
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1)

En ausencia de inyeccién de gas, los campos de velocidad muestran
direcciones similares: proyeccion de liquido desde el rotor a la pared de la
olla, circulaciones por encima y debajo del nivel del rotor, y formacion de
vortice. Adicionalmente, los rotores B y C presentan efecto de bombeado en
el fluido el cual no se muestra en A, B es el que tiene el efecto de bombeo

mas grande.

Con inyeccion de aire, la recirculacion de fluido es reducida (o incluso
cambia) y el tamafio del vértice, el efecto de bombeo y la proyeccion de

liquido son también reducidas.

Sin inyeccion de aire, los perfiles de velocidad radial son similares,
presentando un maximo valor cercano al centro de la olla y decreciente
mientras el radio se acerca a la pared de la olla. La inyeccion reduce la
velocidad y favorece los perfiles de velocidad a lo largo del radio en todos
los planos analizados de B y C, ya que la presencia de las burbujas de gas
previene el transporte de momentum entre el rotor y el liquido, mientras que

para el rotor A no hay cambios significativos con y sin inyeccion de gas.

Sin inyeccion de aire la turbulencia se concentra en el lado y por debajo del
rotor, asi como al lado de la pared de la olla. Con inyeccion de gas, la

turbulencia incrementa y se distribuye mejor a lo largo de la olla.

Los rotores B y C producen mas turbulencia que el rotor A, siendo
heterogéneamente distribuida con B, mientras que C provee una

distribucion homogénea de la estructura turbulenta en toda la olla.

El mezclado en la olla es mejorado (y consecuentemente la cinética de
desgasificado) con B y C con altas velocidades de rotaciéon e inyeccion de

gas, ya que la turbulencia y la circulacion del fundido incrementan.

El rotor C puede ser considerado desde el punto de vista hidrodinamico
como el que presenta mejor desempeno de los tres disefios analizados, ya
que promueve la mayor agitacién, mezclado, mejor tamafio de burbuja (y

distribucién) y mas homogénea estructura de su turbulencia.
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Finalmente en el articulo titulado “Novel Degasification Design for Aluminium Using
an Impeller Degasification Water Physical Model” ' de M. A. Ramirez Argéez y
colaboradores, se dice que las burbujas pequefas generadas por el proceso de
inyectores rotatorios promueven una alta eficiencia de desgasificado, lo que
explica su uso en las fundiciones que van a ser usadas como partes de autos o en
la industria aeroespacial. El disefio de los rotores es de vital importancia para la
eficiencia del proceso de desgasificado. El lugar donde se inyecta el gas dentro de

la olla no se considera como una variable importante a la hora de desgasificar.

Los inyectores rotatorios han sido usados para estudios indirectos de la operacion
de desgasificado, asi como de cinética de remocion de particulas. Las cinéticas de
desgasificado generalmente se presentan como una exponencial de decaimiento

de primer orden:
[%G] = [%G]oe*? (15)

Donde [%G] es la concentracion de gas disuelto en el liquido, k es un parametro
de pendiente o coeficiente de transferencia de masa global (s™), [%G], son las

concentraciones de gas inicial y t es el tiempo de tratamiento.

Una ventaja de estudiar las cinéticas de desgasificado en agua es el poder
estudiar el contenido de oxigeno disuelto continua e instantdneamente. Ademas,
los cambios en la cinética de desgasificado se pueden cuantificar con el
coeficiente global de transferencia de masa k, y debido a su transparencia, se
utilizan técnicas como el PIV para hacer los estudios hidrodinamicos obteniendo

por ejemplo, patrones de turbulencia y mapas de velocidad.

Se utilizan de nuevo los rotores descritos en la Figura 1.8, basados en la cinética
de eliminacién de oxigeno del agua con Nj, bajo diferentes condiciones de

desgasificado.
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Nuevamente, se utiliza el modelo fisico descrito en 2.3, déonde el procedimiento
consistira en saturar de oxigeno el agua dentro del modelo y posteriormente

utilizar como gas de purga N2 de grado comercial, midiéndolo cada cierto tiempo.

Mediciones del contenido de oxigeno fueron hechas al borde superior del tanque.
Como el tamano del tanque es pequefio, se puede asumir que el oxigeno se
distribuye uniforme y homogéneamente. Los rotores se usan de dos formas a) una
operacion convencional donde el gas fluye a través de ellos y b) un método nuevo

que consiste en inyectar gas por debajo del rotor utilizando una lanza.

El tamafio del vortice y la distribucién de burbujas en el tanque se evaluaron
cualitativamente por observacion directa del modelo fisico a ciertas condiciones de

operacion.

Para calcular la eficiencia de desgasificado como ppm de oxigeno eliminado por
unidad de volumen inyectada de gas N, en la siguiente ecuacion el volumen de
nitrogeno usado para remover el 90% del contenido original de oxigeno, Vyp, fue
medido. Esto implica un cambio en el cociente [O5] ¢/ [O2]p desde 1 a 0.1. [O2] es
el contenido original de O disuelto en el agua y [O2] s es un contenido final de
oxigeno bajo disuelto en el agua (10% del original se tomo en este trabajo), y Ve

es el volumen de nitrégeno requerido para reducir el contenido de O inicial a final.

[02]0 — [0:]f (16)

e =
VNZ

El cambio en la eficiencia de desgasificado Ae desde la forma convencional de

inyeccion de gas e al nuevo disefio de inyeccion e, se calcula con:

ey—€c
Ae = —=%x100 (17)

€c

El cambio en el coeficiente de transferencia de masa global desde la forma

convencional al nuevo punto de inyeccion de N, Ak, fue calculado con:

ky—ke
Ak = . 100 (18)
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En ambas ecuaciones, el subindice u (underneath) significa inyeccién por debajo y
el subindice c¢ (conventional) significa inyeccion convencional de gas

respectivamente.

El resultado mostrado para la cinética de desoxidacion por la inyeccion de N en
los tres rotores muestra que en A no cambia la cinética de eliminacién a los dos
flujos de N, utilizados. Para los rotores B y C, el método nuevo incrementa de
buena forma la eficiencia de remociéon de O, contra el método convencional.
Aparentemente, los efectos combinados de un mejor disefio de rotor con la
inyeccion de gas por debajo de él cambian el campo de flujo incrementando los
coeficientes de transferencia de masa del oxigeno a la superficie libre y las

interfaces agua/burbuja y promoviendo mejores condiciones de remocién de gas.

Se ha encontrado también que la inyeccion de gas a través del rotor impide un
intimo contacto entre el rotor y el liquido lo que dificulta una eficiente transferencia
de momentum entre el rotor y el liquido, lo cual reduce la conveccion y la
turbulencia en el sistema. Cuando el gas se inyecta por debajo, no hay una
pérdida de momentum transferido entre el rotor y el liquido. Por el contrario, el gas
inyectado por debajo del rotor promueve la creacién de una superficie interfacial

burbuja-liquido e incrementa la circulacion de liquido en la olla.

Ademas, observando las mejoras de eficiencia de B y C es debido a la ausencia
de inyeccion de gas a través del eje. Esto permite un elevado efecto bombeo,
succionando agua desde el fondo del rotor y expulsandola a través de las
boquillas laterales del rotor con un alto momentum radial. Esto no es posible con el
rotor A. El efecto bombeo de B y C ha sido reportado, se menciona que el aluminio
liquido es bombeado arriba mientras es mezclado por el gas de desgasificado. Sin
embargo, este ultimo factor no ha sido probado, como la inyeccién a través del eje
termina en el centro del rotor, el gas va a fluir con una direccion opuesta
reduciendo el efecto bombeado. Por otra parte, la inyeccién por debajo del rotor
incrementa la presion de succion, como el arrastre del liquido desde el gas debido
a que la fuerza boyante del gas se adiciona al momentum vertical del liquido hacia
el rotor, haciendo un mas intenso flujo de ambas fases a través del rotor.

-35-



Entonces, la presion de succién es magnificada y empleada para transporte de
fluido (en la técnica nueva de inyeccion) en lugar de ser reducida por la entrada de
gas al eje (método convencional). Este alto momentum producido en la técnica
nueva ayuda a las burbujas de gas a dispersarse uniformemente aumentando el
tiempo de residencia de las burbujas en el metal fundido. Ademas, cuando la
inyeccion de gas esta hecha a través del eje del rotor, en muchos casos el gas
tiende a canalizar al centro del borde del eje, este fendmeno ha sido descrito como
una sobre dispersion de gas que limita la velocidad de operacion del rotor. Este
fendmeno es considerablemente disminuido cuando la inyeccién se da por debajo

del rotor.

El tamafio de voértice y dispersion de las burbujas fueron evaluados
cualitativamente. En los tres rotores A, B y C a flujos de gas y velocidades de
rotacion altas, para inyeccidn convencional y por debajo del rotor, se puede notar
que el tamano del vortice disminuye considerablemente, asi como las burbujas
que son mas pequefias y estan mejor distribuidas en la olla para el nuevo método

de inyeccion.

La hipétesis de que se trata de una cinética de primer orden esta sostenida por los
resultados de la desoxidacién experimental, que sigue una tendencia cercana a 1
con respecto al coeficiente de correlacion, que es mayor a 0.99 en todos los
casos. Entonces, es interesante analizar los cambios en el parametro cinético k

causados por las diferentes condiciones experimentales en este trabajo.

Para los experimentos mencionados de desoxidacion (los perfiles), muestran que
a un rango de Q (flujo de gas de purga) y N (velocidad de rotacién) igual y
mientras la complejidad del rotor aumenta, aumenta el parametro k. Un incremento
de la velocidad de rotacion, N, incrementa el parametro cinético, k, y la eficiencia,
e, de consumo de gas debido al flujo mas turbulento asociado. Sin embargo, es
muy dificil separar los efectos de cada variable, ya que la combinacién de
condiciones debe conducir a una diferente eficiencia de remocién de oxigeno, la
cual indica que las interacciones entre las variables son mas fuertes y varian de

forma no lineal.
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Ademas, incrementar el flujo de gas de purga produce, bajo similares condiciones
de agitacién, un decremento en la eficiencia de desgasificado, debido a que un
mayor flujo de gas inyectado implica que las burbujas dejan el liquido a bajos
contenidos de oxigeno, y entonces, la saturacion de oxigeno en las burbujas es
mas dificil de conseguir. La inyeccion de gas por debajo del rotor incrementa k y la

eficiencia para los rotores B y C.

El trabajo muestra que el punto de inyeccién de gas de purga juega un papel
importante en la operacién de desgasificado para los rotores comerciales usados
en la experimentacion; incrementa notoriamente la eficiencia del proceso de
desgasificado cuando se usa inyeccion de gas por debajo del rotor. La relevancia
industrial de estos resultados sugiere que existe una nueva localizacion del punto
de inyeccidén de gas que podria conducir a una mejor y mas simple operacion de

desgasificado.
Las principales conclusiones son las siguientes:

1. La cinética de eliminacién de gas disuelto por inyeccién de un gas inerte,
N, sigue un decaimiento exponencial de primer orden, donde el parametro

k se usa para caracterizar la cinética de desgasificacion.

2. La inyeccion de gas por debajo del rotor a través de una lanza incrementa
considerablemente el desempefo de desgasificado del rotor, mejorando la
hidrodinamica, y por lo tanto las cinéticas del proceso de desgasificado en
el sistema. Ventajas adicionales a esta nueva técnica para inyeccion de gas
son la reduccién del tamafio del vértice, mejor distribucién de burbujas y
reduccion de tamafio de burbuja. El efecto de canalizacion a través del

centro del crisol también se ha reducido.

3. El nuevo procedimiento de inyeccidn de gas incrementa considerablemente
la cinética de desgasificado y también la eficiencia de la operacion, arriba
de 45% y 47%, respectivamente, en comparacion con los sistemas de

inyeccion de gas convencionales.
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4. La velocidad de eliminacion de gas disuelto se incrementa con la

complejidad del rotor, la velocidad de rotacion, y el incremento en el flujo de
gas. Para el rango de las condiciones experimentales usadas en este
trabajo, la eliminacién de oxigeno mas rapida se completa a 7 I/min

inyectando por debajo del rotor C a 800 rpm.

Entonces es importante mencionar que en este trabajo se toman en cuenta los

factores descritos como de mayor importancia en los articulos [14], [15] vy [16]

esencialmente, para de esta forma poder hacer un analisis detallado de los

mecanismos de accidon que hacen posible el proceso de desgasificado con rotor

inyector, a las condiciones que seran descritas en las hojas siguientes.

1.6. Hipoétesis

Utilizando un rango amplio de condiciones de operacion en un modelo fisico
del reactor tipo batch usado para la desgasificacion de aluminio y equipado
con un rotor inyector, es posible determinar valores éptimos de N y Q para
los cuales la desgasificacion sera maxima tomando en cuenta factores

cinéticos.

La geometria del rotor es una pieza clave en el proceso de desgasificado ya
que modifica de forma considerable la dinamica del fluido asi como la
distribucion del gas en el reactor, de modo que es determinante en las

distintas interacciones cinéticas del proceso.

El proceso de desgasificado puede optimizarse y mejorarse haciendo uso
de los resultados obtenidos y rutinas simples de optimizacion utilizando

ecuaciones matematicas que surgen a partir del disefio de experimentos.
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1.7 Objetivos

Comprender los mecanismos quimicos, cinéticos y termodinamicos (asi
como sus interacciones diversas) que actuan en la desgasificacion del

aluminio en el reactor tipo batch equipado con rotor inyector.

Incrementar la eficiencia del proceso mediante el uso de datos
experimentales obtenidos por medio de modelado fisico y algunos

principios de analisis estadistico.

Identificar de forma clara el papel que juegan las variables de flujo de gas
de purga, velocidad de rotacion, asi como la geometria que presenta el
rotor en el proceso de desgasificado y proponer condiciones de operacion
optimas; enfatizando la importancia de la geometria de rotor en base al uso

de un modelo prototipo.
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Capitulo 2. Metodologia de trabajo

La realizacion de este trabajo se realizé en base a dos etapas basicas. La primera
fue el uso del modelo fisico con un sistema de desgasificacion de agua utilizando
nitrdgeno como gas de purga a través del uso del rotor inyector y la segunda fue el

uso de los resultados y ecuaciones generadas utilizando softwares especializados.

En la primera etapa se obtuvieron curvas de desgasificado de agua en el modelo
fisico de reactor tipo batch desarrollado en un trabajo previo. ['! Los modelos
clasicos de transporte de masa, flujo y dinamica de fluidos se analizan desde las
curvas generadas. En la segunda etapa se analizan por medio de softwares las
curvas generadas, para de este modo utilizar los datos generados en la etapa
anterior y definir condiciones 6ptimas para el proceso de acuerdo a los limites

establecidos.

A las condiciones anteriores, se les analiza desde el punto de vista de modelado
para poder llevarlos al uso en el sistema real aunque en este caso no se realizan
simulaciones matematicas que describan el proceso ya que ese punto va mas alla
del alcance de este trabajo. Es importante mencionar que se utilizaran entonces
datos generados en trabajos previos (como en el caso de las similitudes dinamica,
geométrica y cinematica) para suponer correcto el uso del modelo fisico

directamente.

2.1 Modelo fisico

Debido a que el modelo fisico representa un fenémeno real debe entonces tener
similitud con dicho fenémeno. Los modelos fisicos son ampliamente utilizados en
ingenieria de procesos metalurgicos, donde el costo de realizar experimentacion o
incluso la peligrosidad asociada a las altas temperaturas de operacion, nos obligue
a encontrar alternativas de experimentacién y estudio de estos procesos que sean
mas viables econdmicamente y mas seguras empleando otros materiales. En los

procesos metalurgicos, es légico pensar que el agua y los metales fundidos no se
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pueden comparar directamente, pero bajo ciertas condiciones estos fluidos tienen

comportamientos similares en condiciones de operacion similares.

En especial en los procesos metalurgicos es extremadamente dificil realizar
pruebas de campo ya que no existe opcién de medir o ver lo que pasa dentro del
metal fundido salvo mediciones de temperatura o composicion quimica que en
este caso no son trascendentes ni necesarias; es entonces cuando entran en

operacion los modelos fisicos basados en agua.

Se puede comprobar que el modelo es valido para su uso como representacion de
un proceso por medio de la comparacion especifica de los numeros
adimensionales que presentan los fluidos del modelo y los que se requiera
estudiar, y en base a ellos, se determina si el modelo es apto para simular un

fendmeno metalurgico que involucre metales fundidos.

En este caso, el modelo H,0-O, sustituye al sistema metal-gas Al-H,, lo cual
facilita el estudio del desgasificado en este tipo de reactores. A continuacion se da
a conocer como es que se calcularon los principales numeros adimensionales

para satisfacer las similitudes requeridas entre el modelo fisico y el proceso real.

2.1.1 Nameros adimensionales y criterios de similitud

Los modelos fisicos tienen que cumplir estrictos criterios de similitud para poder
ser considerados representaciones aproximadas de un fendmeno o proceso con
metales fundidos usando agua. En el caso del reactor tipo batch es necesario
cumplir con criterios de similitud geométricos, cinematicos y dinamicos. A
continuacion se hace un desglose de las caracteristicas que se cumplen para que

exista la similitud:
> Similitud Geométrica:

El sistema se trata de un modelo a escala 1:1 de forma que las medidas deben ser
iguales tanto en el modelo como en el reactor real, lo cual se muestra en la Tabla
1.
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Tabla 1. Dimensiones comparativas a considerar en la similitud geométrica.

Modelo
Reactor Industrial Fisico
Dimensiones
Parametro Medido Dimensiones (cm) (cm)

Altura del Liquido 50 50
Altura del Rotor 15 15
Radio Interno del Reactor 25 25
Radio Externo del Reactor 65 27
Radio del Rotor 8 8
Altura del Reactor 106 63

Es entonces observable que las dimensiones coinciden en su mayoria, excepto el
radio externo y la altura del reactor. En cuanto al radio, la diferencia se debe al
grosor de revestimiento que tiene desde refractario hasta gruesas capas de metal
que posee el reactor industrial a diferencia del modelo fisico, fabricado de acrilico.
La altura del reactor industrial es un factor de seguridad debido a la fluidez
extrema que alcanza el aluminio a un relativamente bajo incremento de
temperatura por arriba de su punto de fusion, lo que podria provocar accidentes

fatales en condiciones de uso similares a las del modelo fisico.

Entonces es valido decir que se cumple el criterio geométrico de escala completa
1:1, donde se tendran las mismas medidas y con la misma cantidad de liquido en

volumen.
» Similitud Dinamica y Cinematica:

Tres numeros adimensionales son importantes para satisfacer la similitud
dinamica, los cuales describen la relacion de fuerzas que promueven el flujo de
fluidos en ollas equipadas con el rotor-inyector. Estos numeros adimensionales

son:

pVdy _ Fuerzas Inerciales

Numero de Reynolds: Re = , (19)
Fuerzas Viscosas
, . ; pgV? Fuerzas Inerciales
Namero de Froude Modificado: Fr = —= = (20)
(pl_pg)gdb Fuerza de Gravedad
, V2d Fuerzas Inerciales
Numero de Weber: We = 22 = — — o1
[ Fuerzas de Tensiéon Superficial ( )
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Los numeros adimensionales anteriores son posibles de calcular utilizando los

datos de propiedades fisicas mostradas en la Tabla 2.

Tabla 2. Propiedades fisicas para el calculo de los numeros adimensionales.

Temperatura Viscosidad Tension
de Operacion | Viscosidad y | Cinematica V | Superficial o | Densidad p
Estado Fluido (°C) (Kg/ms) (m%/s) (N/m) (Kg/m®)
Argén 20 - - - 1.78
Aire 20 1,20E-03 1,12E-07 - 1.18
Gases Nitrégeno 20 1,80E-05 3,22E-07 - 1.2
Agua 20 1,00E-03 1,00E-06 0,073 998
Liquidos Aluminio 800 1,30E-03 5,48E-07 0,914 2345

Es importante mencionar que la temperatura de operacion para el aluminio liquido
en este caso esta alrededor de 800 °C debido a que debe existir un rango de
sobrecalentamiento para realizar adecuadamente la mayoria de los tratamientos
en el metal liquido. Otro dato a considerar es la temperatura de operacioén para el
argon, dénde la expansion del gas al inyectar en el aluminio fundido produce un
cambio en sus propiedades fisicas, que seria un factor importante a considerar si

este trabajo simulara matematicamente el proceso.

El numero de Weber debe excluirse como criterio de similitud dinamica, ya que se
aleja en un orden de magnitud la tensiéon superficial (o) del aluminio y el agua en
su fase gaseosa. Entonces, los numeros adimensionales de la Tabla 3
representan los criterios de similitud dinamica, tomando en cuenta el factor de la

velocidad de rotacion (angular) que posee el rotor.

Tabla 3. Célculo de los nimeros adimensionales para los criterios de similitud. '
Velocidad Numero
Velocidad Numero de Ascenso de Froude Numero
Angular (m/s) RPM Reynolds Burbuja (m/s) | Modificado | Weber
1.32 158 1202683 0.2694 0.0148 2281
Reactor
Industrial 2.639 315 2405550 0.4275 0.0372 9119
2.4295 290 1202722 0.2694 0.0148 40347
Modelo
Fisico 4.86 580 2405449 0.4275 0.0372 161454

Es entonces observable que coinciden los numeros de Reynolds y de Froude

modificado, cuya combinacién indica que existe similitud dinamica del sistema.
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Como se ha mencionado el numero de Weber no coincide en ningun caso ya que
es imposible de satisfacer por las diferencias de tensién superficial entre agua y
aluminio. Esto implica que los tamafios de burbujas no seran similares. A pesar de
esto se puede decir que el sistema cuenta tanto con similitud geométrica como
dinamica, es decir, cumple con dos criterios de similitud, por lo que es valido de
utilizar para simular el proceso de desgasificacion de aluminio en el reactor tipo
batch equipado con rotor inyector. La similitud cinematica es aceptable al
comparar la viscosidad cinematica del agua que es 1x10° m?s contra la
viscosidad del aluminio a 800°C que es de 5.5x10” m?/s, es decir que aunque no
se satisface completamente la similitud, son de un orden de magnitud similar
ambas viscosidades cinematicas y es de esperarse que cumpliendo con la
similitud dinamica, los movimientos en ambos sistemas sean similares (similitud

cinematica).

Comprobandose finalmente que el modelo fisico esta correctamente validado para
simular el proceso, es entonces necesario describir las partes que componen al
sistema, asi como las condiciones de operacion en que se trabajé y cual fue la
razon de elegirlas. A continuacion se hace un desglose detallado de lo anterior

mencionado.

2.2 Descripcion del sistema, materiales y equipos

El modelo fisico utilizado se trata de una olla de desgasificado de aluminio de un
reactor tipo batch, equipado con rotor inyector. Las condiciones de fabricacion se

mencionan en un trabajo anterior. !'®

Es de especial importancia mencionar que el modelo se basa en un reactor de la

empresa Cooper Crouse Hinds (Figura 2.1).
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Figura 2.1. Reactor industrial de Cooper Crouse Hinds y planos de disefio de

CIATEQ para el modelo fisico utilizado. ')

Ademas del modelo fisico, se utilizaron diversos materiales entre los que

destacan:
a) Rotores fabricados de Nylamid®, con geometrias diferentes (Figura 2.2).
b) Tacometro digital de la marca Lutron® modelo DT-2236 [Figura 2.3, a)].
c) Oximetro medidor modelo HI 9146 de la marca HANNA® [Figura 2.3, b)].

d) Flujometro de 0-150 NI/min de flujo de la marca Cole Parmer ® [Figura 2.3,
c)].

e) Tanque de gas N, de pureza grado industrial (99.9 % de pureza).
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Figura 2.2. a) Rotor comercial de la marca FOSECO®, b) Nueva propuesta de

rotor, elaborado en un trabajo previo.

Figura 2.3. a) Tacémetro, b) Oximetro, c) Flujometro.
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2.3 Arreglo experimental

El esquema de la Figura 2.4 muestra el modelo fisico montado con cada una de

las partes que lo componen, asi como su posicion dentro del mismo.

Flujémetro

Conexién de Gas Macho-Hembra

. Motor
Toma de Aire ‘
unta Rotativa
Conectada a
Una Lanza Tanque de N,
Roto
Tacometro
—
Rotor
Bg Soporte Metalico
Oximetro

Chaqueta de
Revestimiento

Figura 2.4. Esquema de las partes que componen al modelo fisico y arreglo

experimental.

Siguiendo el esquema anterior, el arreglo experimental utilizado para la realizacién

de este trabajo se muestra en la fotografia de la Figura 2.5.
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Figura 2.5. Fotografia del arreglo experimental, lo componen: i) Modelo fisico del
reactor, ii) Soporte para nivelar el modelo, iii) Motor y juntas rotativas, iv) Flecha de

Nylamid®, v) Flujometro, vi) Tanque de gas No, vii) Oximetro, viii) Toma de aire.

El sistema montado es ideal para realizar las pruebas de desgasificacion,

siguiendo el correcto procedimiento experimental.

2.4 Procedimiento experimental

Con las bases descritas en los apartados anteriores sobre como es que se ha
montado el modelo y los instrumentos utilizados, se procede entonces a describir
el procedimiento paso a paso una vez armado el modelo y lleno con agua hasta el

nivel adecuado.
Los experimentos se llevaron a cabo en dos etapas:

i) Etapa de saturacion de oxigeno al agua: Se conecté el rotor, utilizando
en especifico el rotor requerido en cada prueba, posteriormente se
encendié el motor para medir con el tacometro la velocidad de rotacion y
asi reportarla. Se utilizé la toma de aire del laboratorio donde se llevo a
cabo la experimentacion, y conectandola a una manguera con una

lanza, se inyect6 aire hasta que la cantidad de oxigeno disuelto en el
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agua fuera la de saturacion a temperatura ambiente, es decir, de 60.1
ppm de oxigeno, midiendo con el Oximetro en todo momento el cual
presenta una resolucién de 0.01 ppm; siempre procurando que no
quedaran burbujas atrapadas de aire que pudiesen producir anomalias

en la mediciéon de la saturacion.

ii) Etapa de Desgasificacion: Una vez que se determind por medio de las
mediciones que el oxigeno disuelto en el agua era el requerido (de
saturacioén), se procedié a conectar el tanque de Ny, que es el gas de
purga que se utilizaria para desgasificar. Es en esta parte donde se
debio tener especial cuidado al calibrar el Flujometro, conectar el rotor
asi como procurar que no entraran burbujas a la membrana del
Oximetro para tener una correcta medicion cada 5 segundos. Cada
paso debid tener una perfecta sincronia. En cada experimento se busco
tener un 100% de desgasificacién, no fijando entonces un limite de

tiempo para ello.

Antes de comenzar con el disefio de experimentos, es importante mencionar dos
factores que influyen especialmente en el proceso que son la calibracion del
Oximetro y los célculos requeridos para obtener una correcta relacién gas de

purga/flujo medible en el Flujémetro.
2.4.1 Calibracion del Oximetro y consideraciones de uso

Calibrar el Oximetro es esencial para llevar a cabo procedimientos de este tipo. El
equipo medidor de oxigeno disuelto HANNA® modelo HI9146 tiene poco menos
de 8 afos de antigliedad, por lo que es fundamental conocer su funcionamiento

para trabajos futuros.

El equipo consta de dos partes principales: Hardware de medicion y electrodo

medidor de oxigeno; que llevan a una calibraciéon simultanea del equipo.

Observable en la Figura 2.3 b), el electrodo consta de tres partes principales que

son la membrana de medicidén (parte inferior que tiene un pequefio electrodo de

-49-



platino al centro), electrodo de platino enrollado con conformacion toroidal (unido

directamente al cuerpo) y el cuerpo del electrodo que tiene una parte ancha y una

delgada. Debe llevar se a cabo el procedimiento siguiente:

1)

Separar la membrana del cuerpo, para de esta forma poder agregar la
solucion electrolito para polarimetria de oxigeno disuelto con la designacion
HI 7071S de la empresa Hanna Instruments. Se desecha la solucién vy
enjuaga la membrana con el electrolito anterior, tiene que llenarse a un
nivel de 2 cm y volver a unirse al cuerpo. Se tiene un tiempo de

acondicionamiento que es de 3-5 minutos

Pasado el tiempo de acondicionamiento, se debe separar nuevamente la
membrana del cuerpo y desechar la solucion, esta vez se va a enjuagar el
electrodo enrollado de platino con el electrolito, dando ligeros golpes con el
dedo a fin de que no queden burbujas de aire del ambiente adheridas a
este. Llenar la membrana nuevamente y procurando que no queden
burbujas al colocar el electrolito, golpeando levemente con el dedo. Volver a
unir la membrana con el cuerpo (es normal que al unir la membrana se

derrame un poco de liquido).

Una vez unida la membrana, debe entonces encenderse el hardware. Este
paso hara que se muestre en pantalla el porcentaje de oxigeno disuelto
después de unos segundos y es entonces cuando debe presionarse el
boton CAL. Se observa entonces que esta medida tiene muchos picos, por
lo que nuevamente existe un tiempo de acondicionamiento que va de los 5-

10 minutos.

Finalmente, la medida se estabiliza y debe mostrarse en pantalla 100% de
DO (oxigeno disuelto o en inglés Dissolved Oxygen). Posteriormente se
presiona el boton RANGE, con lo que la medicion cambiara de unidades a
ppm, que es lo que se requiere medir en este tipo de trabajos.

Es de vital importancia tomar en cuenta las siguientes consideraciones:
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e El electrodo debe sumergirse para mediciones en el fluido hasta llegar a la
parte ancha. No debe sumergirse por completo o montarse ya que en
especial en este proceso se transfiere momentum al instrumento, lo que
finalmente llevara al fondo del reactor el electrodo provocando una falla del

material y probablemente inutilizandolo.

e Ligado al punto anterior, el electrodo debe supervisarse en todo momento
agitandolo ligeramente una vez sumergido y con el equipo en
funcionamiento, con el fin de que no queden atrapadas burbujas de aire o

gas de purga en la membrana que muestren lecturas erroneas en el equipo.

e Al utilizar el modelo fisico a valores altos de velocidad de rotacion, el rotor
tiende a generar un gran vortice. Esa superficie esta expuesta a la re-
gasificacion atrayendo aire que se disuelve nuevamente en el agua, por lo
que bajo ninguna circunstancia se debe medir cerca del vortice ya que

disparara el error de las mediciones considerablemente.

Adicionalmente, es importante mencionar que el tiempo en el que se registre la
medida del oxigeno disuelto depende enteramente del experimentador,
obteniendo una mejor tendencia de las mediciones al limitar cada medicién a un

tiempo corto.
2.4.2 Conversién de flujo de gas como dependencia del Flujometro

Como se menciond en el apartado de descripcion del equipo, el Flujometro de la
marca Cole Parmer® puede suministrar flujos de 0-150 NI/min. Esta medida de
fluo puede ser suministrada utilizando aire por medio de por ejemplo, un

compresor.

Si se requiere utilizar este mismo equipo para suministrar otros gases (por ejemplo
los gases de purga) entonces deben considerarse los criterios que reporta el
fabricante como factores que determinan que tan correcto es el uso del equipo en

estas circunstancias.
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Para el caso especifico de las condiciones de operacién utilizadas en este trabajo,
se utilizé la relacion descrita por el fabricante del rotametro, Cole Parmer® para
transformar el flujo de aire en flujo de Nitrdgeno para el desgasificado. Se

utilizaron las siguientes ecuaciones:

- Flujo de gas calculado directamente desde el flujo de aire:

o ’000120 22
qc qa Pg ( )

Dénde:
PZ= Densidad de gas en gm/ml a condiciones estandar
q5=Flujo de aire estandar leido desde el medidor

- Correcciones de Presidon y Temperatura:

' o P 530
4G = 5 o 22 (23)

Dodnde:

q;=Flujo de gas corregido desde P y T estandar
P= Presién absoluta del gas entrante en mm/Hg
T=Temperatura absoluta en °R =F+460

Para aplicar las anteriores ecuaciones, se tomo en cuenta el maximo flujo de aire
que se registra en el rotdmetro, para este caso especifico, de 150 L/min, partiendo
de un 20% por debajo de ese numero para tener un flujo maximo (a flujo de 120
L/min) y posteriormente se tomé la mitad de ese flujo maximo para tener el minimo

en el intervalo, con un flujo de 75 L/min.

Realizando el calculo para condiciones estandar aplicando la primera ecuacion se
establecié que el intervalo de flujo de nitrégeno sera 166,276878 L/min maximo y
103,923048 L/min minimo.
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Tomando en cuenta que las mediciones se hacen a la altura de la Ciudad de
México, por arriba del nivel del mar donde la presion es 585 mmHg y con una
temperatura ambiente en promedio de 25 °C que transformado a unidades
consistentes con la ecuacion sera 537 °R; se utilizaron los flujos calculados a
condiciones estandar con la ecuaciéon anterior. Los flujos corregidos maximo y
minimo son 144,32 L/min y 91,780 L/min. El anterior es el intervalo de flujo de gas

de purga (N2) a inyectar utilizando esta técnica de desgasificado.
2.4.3 Consideraciones para la operacion del equipo

Como apoyo a futuras referencias en trabajos similares, es importante mencionar
los factores que se encontraron en este trabajo como los mas influyentes al
momento de realizar las mediciones de forma que éstas presentaran la mayor

reproducibilidad posible. Las consideraciones se muestran a continuacion:

e El nivel de agua debe permanecer a la altura que se menciona en el
apartado 2.1.1 en todas las mediciones, ya que esta es la altura de llenado
que tiene el reactor industrial, ademas de que los experimentos deben ser

reproducibles.

e La chaqueta de revestimiento del modelo fisico no sélo sirve para evitar las
distorsiones opticas en el uso del equipo PIV (Imagenes de Velocimetria de
Particulas), también es bastante util para poder darle estabilidad al sistema
al momento de inyectar el aire para saturarlo de oxigeno o con el mismo
movimiento del agua usando velocidades de rotacion altas. Mantener llena

de agua la chaqueta es muy recomendable para operar el sistema.

e Seguir las recomendaciones que se mencionan en el apartado 2.4.2 sobre

el uso del electrodo, asi como verificar que el electrolito no haya caducado.

e Verificar que el Flujdmetro permanezca siempre con la altura de la esfera al
nivel de calibracién al uso del tanque de gas de purga, ya que al disminuir

la cantidad de gas dentro de este, la presidén de salida comienza a
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disminuir, lo que produce variaciones espontaneas en la altura que deben

controlarse.

¢ Mantener condiciones de limpieza altos en el modelo, ya que de otra forma

las impurezas en el agua pueden distorsionar los valores de las mediciones.

e Ultilizar una lanza conectada a una toma de aire es mas efectivo que el uso
del compresor debido a que se llega mas rapido al nivel de saturacién de

oxigeno.

e Es muy importante medir la velocidad de rotacion de la lanza en cada
calibracion a las bandas, tomando en cuenta que el valor real de RPM es

superior al reportado.

e Realizar los experimentos a una misma hora y con un clima parecido todas
las veces, ya que la temperatura afecta la solubilidad del oxigeno disuelto

en el agua

2.5 Diseino de experimentos

En este trabajo, se utilizaron condiciones amplias de operacion del equipo como
ya se ha descrito en la hipdtesis y los objetivos, pero haciendo uso de las variables
corregidas de flujo de gas y de velocidad de rotacion de la lanza (valores reales).
Las variables utilizadas se muestran en la Tabla 4, siendo designadas también

como variables X1, X2 y X3.

Tabla 4. Niveles de variables utilizadas en el disefio de experimentos

Variables
Nivel RPM | RPM Real [X1] | Q (NI/min) [ Q Real (Nl/min) [X2] | Rotor [X3]
Alto (+) 510 597 .1 120 144 Nuevo Diseno
Bajo (-) 250 315.8 75 92 Comercial
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En este caso el rotor comercial corresponde al disefio comercial de FOSECO® y

el nuevo rotor al desarrollado en un trabajo previo (ver Figura 2.2).

El disefio de experimentos de acuerdo al numero de variables a utilizar se trata de
un disefio multifactorial a dos niveles 2° que corresponde a un total de 8
experimentos a realizar. Las variaciones distintas entre cada experimento se

muestra en la Tabla 5, donde cada uno posee sus propios niveles.

Tabla 5. Diseno de experimentos multifactorial 2% usando las variables descritas.

Experimento Rotor
No RPM [X1] [ Q [X2] [X3]
1 + + +
2 + + -
3 + - +
4 + - -
5 - +
6 - + -
7 - - +
8 - - -

Los experimentos se realizaron por duplicado y donde fue mas imprecisa la
medicion, por errores de control en los parametros de operacion del sistema (ver
apartado 2.4.3) inclusive se triplicaron para garantizar su reproducibilidad. Como
se ha recalcado en este trabajo se utiliza un analisis estadistico para garantizar y

sustentar los resultados.

2.6 Tratamiento estadistico de datos

Para este apartado se utilizaron los datos de los 16 experimentos realizados
(experimento y réplica), desechando una de las mediciones en el caso donde fue
necesario triplicar las mediciones. Las curvas se trataron en el software Microsoft
Excel® para transformar las unidades del contenido de oxigeno en ppm a una

concentracion adimensional, obtenida con el cociente [0,]/[0,°], donde [O] es la
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concentracion de oxigeno instantanea y [0.°] es la concentracién inicial de

oxigeno, de forma que se pudiera graficar [02)/[02°] VS Tiempo de desgasificado

(s)-

Posteriormente, cada curva de cinética de desoxidacion tratada se analizd en otro
software llamado Table Curve®, dénde se realiz6 un ajuste de curva a una
ecuacion cinética de primer orden. La mayoria de estas curvas presento
coeficientes de correlacion r*>0.99, pero no en todas ellas se ajustaban a una
misma ecuacion cinética para lo cual se homogenizé el resultado partiendo de la

siguiente ecuacion:

[02] _ _
o = @ + bexp(—cx) (24)

Dénde la variable mas importante es la ¢, constante cinética que involucra el
producto del coeficiente de transferencia de masa y el area interfacial (knAy), que
es vital en este proceso. Posteriormente se interpolaron los valores de tiempo de
desgasificacion al 90% (0.9 en el grafico) de cada experimento y por medio del
flujo usado y el tiempo obtenido en minutos, fue posible calcular el volumen
utilizado para lograr una desgasificaciéon al 90% de forma sencilla. Una vez

obtenido el volumen utilizado, se calculé la eficiencia, utilizando la ecuacion (16).

Haciendo uso de los datos generados, se utilizd el software Mini Tab 17®, a fin de
analizar el disefio de experimentos y obtener ecuaciones que describieran el
comportamiento del sistema en cada caso. Para ello se utilizdé la opcion DoE
(Design of Experiments) que analiza los datos de la matriz experimental. Se
utilizaron los datos de eficiencia, volumen consumido al 90% asi como las
constantes cinéticas de cada experimento para de esta forma llegar a obtener las

mencionadas ecuaciones.

Finalmente se analizaron los datos estadisticos arrojados por este software,
desechando los parametros que tuvieran errores estadisticos muy grandes (asi
como coeficientes de error estdandar excesivos) para ajustar las ecuaciones de

forma que mostraran sélo las variables importantes, asi como las interacciones o
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efectos combinados utiles de estas. Estas ecuaciones se trataron en el software
MATLAB® 2014, utilizando subrutinas formales de optimizacion de procesos con
el objetivo de obtener los parametros éptimos de operacion dentro del intervalo de

condiciones de operacion empleadas en este trabajo.
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Capitulo 3. Resultados y discusion de resultados

Esta seccidon se dividira en dos partes fundamentales que son los resultados del
modelo fisico y los resultados que arroja el analisis estadistico. Los resultados
estadisticos sirven para validar el uso del modelo a las condiciones de operacion

gue se propusieron.
3.1 Resultados del modelo fisico

En la Figura 3.1 puede analizarse de forma cualitativa el efecto del cambio de las
tres variables de operacion del sistema sobre la distribucion de las burbujas de
gas para poder determinar su importancia dentro del mismo, siendo el efecto de la
velocidad del rotor el que tiene mas peso en este trabajo sobre la distribucion de
las burbujas aunque se aprecia que los casos con el nuevo disefio de rotor
(fotografias de abajo, Figura 3.1 b) se mejora la distribucién de burbujas finas

respecto a los casos del rotor comercial (fotografias de arriba, Figura 3.1a).

o
—

-

RPM=315.8 RPM=315.8 ‘ RPM=597.1 RPM=597.1
Q=92 NI/min Q=144 NI/min Q=92 NI/min Q=144 NI/min

RPM=315.8 RPM=315.8 RPM=597.1 RPM=597.1
Q=92 NI/min Q=144 NI/min Q=92 NI/min Q=92 NI/min

Figura 3.1 a) Experimentos con el rotor estandar FOSECO™, b) Experimentos con

el rotor de nuevo disefo.
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Se observa, de manera cualitativa, que las burbujas estdn mejor distribuidas
dentro del modelo al utilizar el nuevo disefio de rotor y de igual manera sus

tamarnos son menores en comparacion con los del rotor estandar.

Las revoluciones altas de rotor producen una mayor distribucion y tamafios mas
pequeios de las burbujas sin importar el tipo de rotor utilizado, aunque si se
combina con flujos altos esta relacion es aun mejor aumentando de esta forma el
area superficial burbuja-liquido y acelerando con ello el proceso del desgasificado.
La mayor turbulencia producida a altas revoluciones también favorece el mezclado

y los fendmenos de transporte.

Como se describié anteriormente, la energia mecanica del motor en el sistema es
utilizada para mover el fluido y para romper el flujo de gas en burbujas finas, es
decir, se transforma la energia mecanica en energia cinética del fluido y en
energia de superficie de las burbujas. Burbujas mas finas tienen mas energia. En
este balance es obvio que a mayores revoluciones del rotor las burbujas son mas
finas y se agita mas el liquido. No es tan obvio que con el nuevo rotor se obtengan
burbujas mas finas. Entonces, el rotor y su disefio juegan un papel determinante
en transferir movimiento y la forma de las aspas es fundamental (la geometria del

disefno de rotor).

En cuanto a la generacion de vortice, es mucho mayor al utilizar el rotor de nuevo
disefo, pero esta por comprobarse si es de importancia este parametro en la
cinética de desgasificacion; pues el area expuesta generada por los vortices lleva
al proceso de re-gasificacion del agua en contacto con el oxigeno del ambiente. El
vortice puede mitigarse facilmente con deflectores en la cara interna de la olla. El
crecimiento del vortice es producto del efecto bombeo descrito en [15] que
succiona liquido del fondo y lo expulsa al mismo tiempo con un alto momentum
radial, el cual es completamente visible en las imagenes y que promueve a su vez
un mejor mezclado, favoreciendo de esta forma la transferencia de masa entre las

burbujas del gas de purga y el gas disuelto en el liquido.
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En la figura 3.1 se observa que el factor predominante del proceso que es el
disefio del rotor favorece el transporte de masa convectivo, el area superficial
burbuja/liquido es muy grande e incrementa la cinética del proceso asi como el
tiempo de residencia de las burbujas que se observa mas largo en el uso del

nuevo disefo de rotor.

Cualitativamente, el uso del nuevo rotor es mucho mas turbulento, mezcla mejor y
produce el efecto bombeo que incrementa todavia mas la transferencia de masa,

el tiempo de residencia de las burbujas y la distribucién dentro del reactor.

La siguiente parte a analizar son las curvas cinéticas de desgasificado
comparativas entre los distintos tipos de rotores asi como sus condiciones de
operacion, y verificar que los experimentos presentan un alto grado de

reproducibilidad.

Nuevo diseiio de rotor (pruebas P, réplicas R)

=0—Q=144 NI/min, N=597.1 RPM, P
=—Q=92 NI/min, N=597.1 RPM, P
== Q=144 NI/min, N=315.8 RPM, P
=>=Q=92 NI/min, N=315.8 RPM, P
=#=Q=144 NI/min, N=597.1 RPM, R
=®—Q=92 NI/min, N=597.1 RPM, R
Q=144 Nl/min, N=315.8 RPM, R
Q=92 NI/min, N=315.8 RPM, R

0 100 200 300 400 500 600 700
Tiempo de Desgasificado (s)

Figura 3.2. Curvas resultantes de los experimentos correspondientes para el

nuevo diseno de rotor con sus réplicas.
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La Figura 3.2 para el nuevo disefio de rotor muestra como primer punto que los
experimentos cuentan con una gran reproducibilidad, al ser muy similares los
experimentos y sus réplicas, a pesar de que las condiciones de uso del sistema
sean muy elevadas, sobre todo los flujos de gas usados. Esto es indicativo mas
adelante del porque las constantes cinéticas tienen el mismo orden de magnitud y
en varios casos, difieren muy poco. Es posible observar entonces que el uso de
este rotor favorece la desgasificacion, pero produce grandes vortices que hacen
dificil la medicién para las condiciones mas altas de velocidad de rotacion, razén
por la cual aunque las curvas tienen reproducibilidad elevada difieren por unos

segundos en el momento en que termina la desgasificacion.

Otro punto importante es que practicamente las curvas se ordenan de forma que
con las condiciones de flujo de gas alto Q=144 NI/min y velocidad de rotacién alta
N=597.1 RPM se tiene la desgasificacibn mas rapida con un tiempo de 205
segundos. El orden que se observa es decreciente en tiempo, primero conforme
baja el nivel de rotacion y después conforme baja el nivel de gas inyectado, por lo
que es logico que al nivel mas bajo de N y Q sea el que desgasifica mas lento e
inclusive no lo hace completamente a un tiempo limite de 11 minutos (660

segundos).
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Rotor comercial FOSECO (pruebas P, réplicas R)

=—0—Q=144 NI/min, N=591.7 RPM, P

0,9 == Q=92 NI/min, N=597.1 RPM, P
—=fe—Q=144 NI/min, N=315.8 RPM, P
0,8 «=>é=Q=92 NI/min, N=315.8 RPM, P
07 —#%=Q=144 NI/min, N=597.1 RPM, R
’ =®—Q=92 NI/min, N=597.1 RPM, R
06 Q=144 NI/min, N=315.8 RPM, R
g Q=92 NI/min, N=315.8 RPM, R
25
S
0,4
0,3
0,2
0,1
0

0 100 200 300 400

500 600 700 800
Tiempo de Desgasificado (s)

Figura 3.3. Curvas resultantes de los experimentos correspondientes para el rotor

comercial FOSECO® con sus réplicas.

En cuanto a la Figura 3.3, que muestra las curvas de desgasificado para el rotor
comercial, puede verse que en su mayoria las curvas siguen la misma tendencia
exponencial decayente y que hay buena reproducibilidad entre experimentos
principales y las réplicas, aunque hay curvas que muestran picos como resultado
de errores de operacién que se mencionan en el apartado 2.4.3. Se sigue el
mismo orden que para el rotor nuevo siendo Q=144 NI/min y N=597.1 RPM, los
niveles mas altos, los que muestran mejores resultados en el proceso. Aunque la
reproducibilidad de las curvas en dos casos no se observa claramente (entre 350 y
400 segundos), pero la tendencia general muestra que las pruebas y sus réplicas
tienen casi el mismo tiempo de desgasificado. Es importante mencionar que las
pruebas con este rotor y un flujo Q=92 NI/min y una velocidad N=315.8 RPM no se

desgasifica por completo al tiempo de 12 minutos.
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Comparacion entre los efectos de rotor

=#— Q=144 NI/min, N=597.1 RPM, NUEVO

0,9
’ == Q=92 NI/min, N=597.1 RPM, NUEVO
0,8 = Q=144 NI/min, N=315.8 RPM, NUEVO
=>6=(0=92 NI/min, N=315.8 RPM, NUEVO
0,7 —3é=Q=144 NI/min, N=597.1 RPM, FOSECO
06 =0—Q=92 NI/min, N=597.1 RPM, FOSECO
g Q=144 NI/min, N=315.8, FOSECO
.5 Q=92 NI/min, N=315.8, FOSECO
S
0,4
0,3
0,2
0,1
0 S
0 100 200 300 400 500 600 700 800

Tiempo de Desgasificado (s)

Figura 3.4. Curvas comparativas de las pruebas con el rotor estandar comercial
FOSECO® y el nuevo disefio de rotor.

Finalmente, la Figura 3.4 muestra el proceso de desgasificacidon comparativo entre
cada caso del disefio de experimentos utilizando los dos rotores con las
respectivas variantes de operacion. Nuevamente se observa que el rotor de nuevo
disefio es el que desgasifica mas rapido; pero ahora es observable que sin
importar las condiciones de operacion se muestra muy superior al compararlo con

el rotor estandar.

Lo anterior indica que el mejor mezclado que se obtiene por la geometria del rotor
asi como los niveles de turbulencia y el efecto bombeado, mencionado
anteriormente, aceleran considerablemente el proceso. Como se ha mencionado
el efecto bombeo incrementa el tamafo del vortice y con él la superficie libre que
lleva al proceso de la re-gasificacion, se observa que la cinética es tal que es
capaz de evitar este proceso en donde su efecto observable cualitativamente es

casi nulo.
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El nuevo diseno de rotor también produce burbujas mas pequefas y las distribuye
mejor en todo el volumen, lo que incrementa el area superficial burbuja/liquido y
con ello el proceso de desgasificado. Lejos de que el rotor estandar produce
menos vortices y con ello da mas estabilidad al sistema, no tiene ninguna ventaja
en el proceso sobre la cinética de desgasificacion y transporte de masa. Es
importante mencionar que aunque los limites de operacion muestran al flujo de 92
NI/min como condicién baja, para este proceso no se considera un valor bajo en

absoluto siendo mas del doble de la condicion alta en trabajos previos.

En las siguientes secciones se comprueba con el analisis estadistico porque se
considera entonces que el nuevo disefio de rotor es el mejor para llevar a cabo el

proceso.

3.2 Resultados del analisis estadistico
3.2.1 Obtencion de la constante cinética

Como se ha explicado en el apartado 2.6, la constante cinética en cada
experimento se obtuvo posteriormente del arreglo de las curvas experimentales,
ajustando las curvas a la ecuacion (24), cuyos resultados se muestran en la Tabla
6.

El error experimental es bajo en todos los casos y de igual forma se muestra que
las tendencias de las curvas ajustadas cinéticamente poseen un coeficiente alto
de correlacion r>>0.99 en casi todos los experimentos por lo que se puede afirmar
que los experimentos realizados con el debido procedimiento experimental son
reproducibles y por lo tanto las constantes cinéticas de los experimentos y las

réplicas son similares.
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Tabla 6. Correlaciones y constantes cinéticas (24) obtenidas en Table Curve®.

Condiciones de operacion
Experimento N (RPM) Q (Nl/min) Rotor Correlacion r2 Constante cinética ¢
1 597.1 144 Nuevo 0,99545932 0,01195655
1 Réplica 597.2 144 Nuevo 0,98626275 0,01112699
2 597.3 144 Estandar 0,99935017 0,00730471
2 Réplica 597.4 144 Estandar 0,9892623 0,00507492
3 597.5 92 Nuevo 0,99290777 0,011168482
3 Réplica 597.6 92 Nuevo 0,99727513 0,01022278
4 597.7 92 Estandar 0,99922995 0,00707609
4 Réplica 597.8 92 Estandar 0,96064441 0,01095024
5 315.8 144 Nuevo 0,9980081 0,00648701
5 Réplica 315.9 144 Nuevo 0,99951737 0,00558181
6 315.10 144 Estandar 0,99969297 0,00376538
6 Réplica 315.11 144 Estandar 0,9930801 0,00376754
7 315.12 92 Nuevo 0,99961741 0,00455229
7 Réplica 315.13 92 Nuevo 0,99900061 0,00422562
8 315.14 92 Estandar 0,99979189 0,0027966
8 Réplica 315.15 92 Estandar 0,98979433 0,00422267
0,014 ==g== Nuevo Rotor, Pruebas Principales
=== Nuevo Rotor, Réplicas
0,012 Rotor Estandar, Pruebas Pincipales
=== Rotor Estandar, Réplicas
0,01
X
©
2
@ 0,008
§=
(8]
[}
=3
c
g 0,006
c
o
o
0,004
0,002
0
0 1 2 3 4 5

Nivel de los Parametros de Operacion

Figura 3.5. Tendencia de la constante cinética de acuerdo a las condiciones de

operacion.
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En la Figura 3.5 se muestra el aumento de la constante cinética k conforme se
incrementan las condiciones de operacion, en este caso el eje x se muestra como
adimensional, pero en realidad es la combinacion de flujo de gas y velocidad de

rotor y tiene la representacion siguiente:
1: Q=92 NI/min, N=315.8 RPM
2: Q=144 Nl/min, N=315.8 RPM
3: Q=92 NI/min, N=597.1 RPM
4: Q=144 Nl/min, N=597.1 RPM

Son cuatro curvas porque se utilizaron dos rotores y las otras dos curvas son
representativas de las réplicas. Se observa entonces que el nivel de gas de purga
inyectado no produce un fuerte efecto en la cinética del proceso debido a que el
limite de operacion son altos; pero la velocidad de rotacion si produce un gran
aumento en dicha cinética. Es importante describir la presencia de saltos en la
curva correspondiente a las pruebas de réplica con el rotor estandar que se deben
a los errores descritos en apartados anteriores. También es claro que con el rotor

nuevo se obtienen mayores constantes cinéticas
3.2.2 Volumen de gas consumido y eficiencia del proceso

Nuevamente refiriendo a la seccion 2.6, se obtuvo de la curva en el tiempo de
desgasificaciéon en minutos para desgasificar el 90% por cada experimento del
disefio con su correspondiente réplica para posteriormente multiplicar cada tiempo
por el flujo de gas de purga utilizado, obteniendo el volumen de gas consumido. El

calculo de la eficiencia se realizé posteriormente utilizando la ecuacion (16).

Es muy importante considerar el proceso no solo desde el punto de vista de la
ciencia detras del mismo, sino desde el punto de vista industrial, ya que la
eficiencia indicara que tan viable es un nuevo procedimiento sugerido de acuerdo

a su costo. Los resultados se muestran en la Tabla 7.
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Tabla 7. Calculo de la eficiencia como dependencia del volumen de gas

consumido.
Experimento Condiciones de Operacion Parametros de las Curvas Arregladas Eficiencia (opmOZ/)
N (RPM) Q (NI/min) Rotor [02°] (ppm) }[02°]0.1 (ppm)|t al 90%(min)| Volumen (I)
1 597.1 144 Nuevo 6,1 0,61 3,58 516 0,01064
1 Réplica 597.2 144 Nuevo 5,81 0,581 3 432 0,0121
2 597.3 144 Estandar 6,01 0,601 4,33 624 0,00867
2 Reéplica 597.4 144 Estandar 6,01 0,601 4,35 626,4 0,00864
3 597.5 92 Nuevo 6,01 0,601 3 276 0,0196
3 Réplica 597.6 92 Nuevo 6,1 0,61 3,17 2913 0,01884
4 597.7 92 Estandar 6,09 0,609 4,83 4447 0,01233
4 Reéplica 597.8 92 Estandar 6,03 0,603 45 414 0,01311
5 315.8 144 Nuevo 6,04 0,604 5,08 732 0,00743
5 Réplica 315.9 144 Nuevo 6,08 0,608 5,33 768 0,00713
6 315.10 144 Estandar 5,98 0,598 8,42 1212 0,00444
6 Réplica 315.11 144 Estandar 6,72 0,672 8,92 1284 0,00471
7 315.12 92 Nuevo 6,01 0,601 717 659,3 0,0082
7 Réplica 315.13 92 Nuevo 6,15 0,615 717 659,3 0,00839
8 315.14 92 Estandar 6,07 0,607 11,17 1027,3 0,00532
8 Réplica 315.15 92 Estandar 5,85 0,585 11,36 1045 0,00504

Se observa que la mayor eficiencia se obtiene con el rotor nuevo con
(Experimento 3) Q=92 NI/min y N=597.1 RPM, siendo el valor de las revoluciones
por minuto el factor mas importante entre los utilizados, comprobandose asi la
tendencia observada en la Figura 3.5; el flujo alto inyectado de Q=144 NI/min no
tiene un efecto benéfico en el sistema. Esta misma tendencia en la eficiencia se
observa en el caso del rotor estandar donde las altas revoluciones y los flujos
bajos obtienen los mejores resultados. El peor resultado en eficiencia fue el rotor
estandar con Q=144 NI/min y N=315.8 RPM (Experimento 6). En célculo de la
eficiencia permite observar de forma mas clara el efecto de las variables ya que
cada experimento y su réplica tendran su propia eficiencia dependiendo del valor
de saturacién de oxigeno y el tiempo que tardé en desgasificar al nivel de 90 %,
razon por la que se toma como un factor determinante al momento de realizar el

analisis estadistico completo correspondiente.
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3.2.3 Analisis estadistico de las eficiencias, volumenes y constantes

cinéticas

Siguiendo el procedimiento descrito en el apartado 2.6, se programo la funcién
DoE del software Minitab 17®, y realizando un disefio multifactorial a dos niveles
con una réplica, se analizaron los 16 experimentos (experimento y réplica) de

acuerdo al disefio de experimentos.

Tabla 8. Efecto de las variables y su error estandar en el proceso para el disefio

de experimentos en funcion del volumen de gas de purga.

Variables Efecto mas el error estandar
PRINCIPALES
Velocidad de Rotacion N (RPM) -470.33+/-7.66
Flujo de Gas de Purga Q (NI/min) 172.17+/-7.66
Tipo de Rotor -292.93+/7.66
INTERACCIONES A DOS NIVELES
RPM*Q -20.93+/-7.66
RPM*Rotor 144.50+/-7.66
Q*Rotor -31.67+/-7.66
INTERACCION A TRES NIVELES
RPM*Q*Rotor 28.9+/-7.66

En la Tabla 8 se muestra el efecto de las variables en el proceso sobre el volumen
de gas usado, enfatizando los efectos que se han encontrado como los mas
significativos al compararlos con el error experimental que en este caso fue de +/-
7.66 litros. Se observa que los tres efectos principales son influyentes en la
cantidad de gas que se consume en el proceso pero es la velocidad de rotacién y
el tipo de rotor los factores mas significativos, coincidiendo con los andlisis
previos; la mejor relacion de parametros combinados son dos en especifico que
son velocidades altas mas el rotor de nuevo disefio y flujos bajos con este mismo
rotor. Es entonces que puede afirmarse que el tipo de rotor mejora esta relacion
ahorrando mucho volumen de gas consumido en el proceso obteniendo de esta
forma los mejores resultados. Se obtiene entonces una ecuacién de regresion

factorial que describe el comportamiento del sistema en funcion de las variables y
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sus interacciones, de las cuales solo destaca el efecto combinado del tipo de rotor
y las revoluciones del mismo, indicando que una combinacion de altas

revoluciones con el nuevo disefo incrementa el consumo de gas.

Volumen=1215 - 2.010 RPM + 2.00 Q - 96 Rotor + 0.00286 RPM*Q + 0.047 RPM*Rotor (25)
- 2.41 Q*Rotor + 0.00395 RPM*Q*Rotor

Tabla 9. Efecto de las variables y su error estandar en el proceso para el disefio

de experimentos en funcién de la constante cinética.

Variables Efecto mas el error estandar
PRINCIPALES
Velocidad de Rotacion N (RPM) 0.004938+/-0.000313
Flujo de Gas de Purga Q (NI/min) -0.000016+/-0.000313
Tipo de Rotor 0.002565+/-0.000313
INTERACCIONES A DOS NIVELES
RPM*Q -0.000990+/-0.000313
RPM*Rotor 0.000969+/-0.000313
Q*Rotor 0.001262+/-0.000313
INTERACCION A TRES NIVELES
RPM*Q*Rotor 0.000590+/-0.000313

La Tabla 9 muestra que las variables a considerar en la cinética de desgasificacion
son el tipo de rotor y la velocidad de rotacién. Esto coincide completamente con
las tendencias generadas de los graficos ya que esta tabla nos indica que
aumentando la velocidad de rotacién con el uso del rotor de nuevo diseno, es
posible mejorar la cinética que tiene el proceso. La cinética se ve incrementada
conforme el rotor aumenta el flujo turbulento del agua por transferencia de
momentum al aumentar su velocidad de giro, la cual también hace las burbujas
mas pequenas. El bajo flujo y el rotor nuevo también incrementan la cinética del

proceso. La constante cinética se presenta en la siguiente ecuacion:

K=-0.00838 + 0.000034 RPM + 0.000061 Q + 0.00119 Rotor - 0.000000 RPM*Q (26)
-0.000006 RPM*Rotor - 0.000013 Q*Rotor + 0.000000 RPM*Q*Rotor
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Finalmente la relacion de la eficiencia en el consumo de gas con los parametros

experimentales se presenta en la Tabla 10.

Tabla 10. Efecto de las variables y su error estandar en el proceso para el disefio

de experimentos en funcion de la eficiencia del proceso.

Variables Efecto mas el error estandar

PRINCIPALES

Velocidad de Rotacion N (RPM) 0.006663+/-0.000119

Flujo de Gas de Purga Q (NI/min) -0.003381+/-0.000119

Tipo de Rotor 0.003766+/-0.000119

INTERACCIONES A DOS NIVELES

RPM*Q -0.002577+/0.000119

RPM*Rotor 0.000846+/0.000119

Q*Rotor -0.0001055+/0.000119

INTERACCION A TRES NIVELES
RPM*Q*Rotor -0.000836+/-0.000119

Por ultimo la Tabla 10 indica que para la eficiencia es importante utilizar flujos
bajos asi como velocidades altas de rotacion y el uso del rotor de nuevo disefio.
Es importante mencionar que las revoluciones por minuto del rotor combinado con
el tipo de rotor son los factores que incrementan la eficiencia de forma positiva,
siendo la mejor combinacién el rotor nuevo y revoluciones altas. El efecto que
tiene el flujo sobre las revoluciones de giro del rotor desfavorece la eficiencia
debido a que las burbujas generadas abarcan un area excesiva y no llegan a
saturarse por completo de oxigeno, lo que provoca ese decaimiento y quiere decir
entonces que existe un limite de eficiencia para el incremento del flujo de gas, es
decir, que la eficiencia no mejora si se incrementa infinitamente. El rotor
combinado con el flujo alto también provoca un decremento en la eficiencia. La
siguiente ecuacion es el resultado del ajuste de curva de respuesta de las

variables sobre la eficiencia en el consumo de gas.

Eficiencia=-0.01245 + 0.000065 RPM + 0.000096 Q - 0.00325 Rotor - 0.000000 RPM*Q (27)
+0.000017 RPM*Rotor + 0.000032 Q*Rotor - 0.000000 RPM*Q*Rotor
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Es importante aclarar que los resultados estan en funcion de las condiciones
especificas utilizadas para este trabajo, debido a que en trabajos previos se ha
encontrado que el aumento de flujo de gas siempre mejora el proceso, teniendo
rangos dénde el valor maximo de gas inyectado va hasta la mitad del flujo minimo

utilizado en este trabajo.

En este analisis se comprueba de forma correcta lo que se afirma en el apartado
3.1: es mejor utilizar el rotor de nuevo disefio debido a que su geometria influye
directamente en la cinética de desgasificacion, lo que coincide perfectamente con

uno de los objetivos de este trabajo.

Es dificil establecer una relacién de cual combinacién de las variables es la
correcta partiendo solo de los tres parametros de comparacion, por lo que se
determina entonces una relacion del parametro cinético, volumen de gas de purga
utilizado y la eficiencia en el consumo de gas. Las mejores condiciones de los 8

experimentos se resumen asi:

» Constante cinética mayor: Rotor de Nuevo Disefio, Q=144 NI/min, N=597.1
RPM

> Volumen de gas menor: Rotor de Nuevo Disefio, Q=92 NI/min, N=597.1
RPM

> Eficiencia de proceso mayor: Rotor de Nuevo Disefo, Q=92 NI/min,
N=597.1 RPM

3.3 Optimizacion del proceso al rango de condiciones utilizadas

El objetivo final del estudio es optimizar el proceso, de modo que a nivel industrial
tenga una buena relacién costo/beneficio.

Incrementar la cinética de desgasificacion utilizando un volumen bajo de gas de
purga optimiza el proceso descrito, de forma que se siguid el procedimiento

descrito en el apartado 2.6; antes tratando las ecuaciones de forma que mostraran
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solo los parametros importantes en cada una de ellas. El arreglo de las

ecuaciones toma la forma siguiente:

Volumen=1215 - 2.010RPM + 2.00 Q-96Rotor + 0.047 RPM*Rotor - 2.41Q*Rotor (28)
K=-0.00838 + 0.000034RPM + 0.00119Rotor - 0.000013Q*Rotor (29)
Eficiencia=-0.01245 + 0.000065RPM + 0.000096Q - 0.00325Rotor (30)

+0.000017 RPM*Rotor + 0.000032 Q*Rotor

El software MATLAB® 2014 cuenta con rutinas de optimizacién de forma
automatizada, en este caso se utilizaron las rutinas fminimax y gamultiobj. La
primera rutina minimiza el valor de la funcién 2 definida que en todos los casos es
K (constante cinética), por lo que debe entonces utilizarse un inverso de la
ecuacion (29); mientras maximiza el valor de la funcién 1 que podra ser producto
de la ecuacién (28) o (30); usando de nuevo el inverso de esta ultima para conocer
la interaccion presente en el sistema. La segunda rutina es mas precisa. Se

muestran entonces las funciones definidas en el software (ver Figura 3.6).

ima Mender [esktse! Opbmizscsen Coeresins nptimiiater2).m*

Figura 3.6. a) Definicion de las funciones con f (1)=Volumen consumido de gas y f
(2) =Inverso de constante cinética, b) Definicién de las funciones como f

(1)=Inverso de la eficiencia y f (2)=Inverso de constante cinética.

El proceso de optimizacion sirve para que a nivel industrial se pueda obtener
condiciones optimas de operacion, a fin de obtener un proceso mas rapido o de

menor costo.

Utilizando la rutina fminimax para las funciones definidas en la Figura 3.6, es
posible conocer el valor de las condiciones que se encuentran 6ptimas para el

proceso (ver Figura 3.7).
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4\ Optimizaticn Tool

File Help a )
Problem Setup and Results
Solver: | fminimax - Minimax optimization ~
Problem
Objective function: @optimValter23 ~
Derivatives: Approximated by solver ~
Start point: [315.892 -1]
Constraints:
Linear inequalities: A b
Linear equalities: Aeg: beq:
Bounds: Lower: |[315.892-1] Upper: [597.1 144 1]

Monlinear constraint function:
Derivatives: Approximated by sobver ~

Run solver and view results

Start Pause Stop

Current iteration: |& Clear Results

Optimization running.
Objective function value: -90.82729999933954
Local minimum possible. Constraints satisfied.

fminimax stopped because the size of the current search direction is less than
twice the default value of the step size tolerance and constraints are
satisfied to within the default value of the constraint tolerance.

AW

Final point:

Ta 2 3
5971 92 1

4\ Optimization Tool

File Help b)

Problem Setup and Results
Sobver:  fminimax - Minimax optimization ~
Problem
Objective function: |@optimValter ~
Derivatives: Approximated by sohver ~
Start point: [315.882-1]
Constraints:
Linear inequalities: A b:
Linear equalities: Aeq beq:
Bounds: Lower: [[315.8 92 -1] Upper: |[357.1 144 1]

Nonlinear constraint function:

Derivatives: Approximated by solver ~

Run solver and view results

Start Pause Stop

Current iteration: Clear Results

Optimization running. ~
Objective function value: 22.203374024716794
Local minimum possible. Constraints satisfied.

fminimax stopped because the size of the current search direction is less than
twice the default value of the step size tolerance and constraints are
satisfied to within the default value of the constraint tolerance.

v
avw
Final point:
14 2 3
5971 92| 1

Figura 3.7. a) Rutina fminimax en funcién del volumen de gas de purga

consumido, b) Rutina fminimax en funcion de la eficiencia del proceso.



Con base a lo que indica el uso de la rutina fminimax con ambas combinaciones,
los resultados muestran que el valor 6ptimo de las condiciones utilizadas es el que
se utiliza para el experimento 3; es decir, Q=92 NI/min, N=597.1 RPM y nuevo

diseno de rotor.

El uso de la rutina gamultiobjt muestra resultados no tan concretos, estando en
funcién de lo que requiera el proceso como se ha mencionado, en funcién de la

rapidez o el costo (ver Figura 3.8).
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Problem Sctup and Results

Solver: | gamultiob - Multiobjective optimization using Genetic Algerithm
Problem
Fitnes function: | @optimValter23

Nurmber of variables: [3

Constraints:

Linear inequalities: A
Unesrecunlties: A |
Bounds: Lower: (315892 -11

Run solver and view results

] Use randorm states from previous run

pause ] [_stop

Current iteration: |

Upper: [597.1 1441]

[[ Clear Resuits

(Optimization running,
Optinization terminated: in the spresd TolFun,
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Pareto front - function values and decision variablez

e ~ n @ a a
1 102,984/ 81.701 121,66
2 112568
3 115322
4 F 116.22)
5 113483
o 117678
7| 114117} 0399
8| 114.174)
B L1230
10| 116454
11| 121514
12 117003
13 90.77 114.149)
14| -101 643 118,401}
1 101 668
i 02291
17| -102.732|
18 99033
File Help
Problem Sctup and Results b)
Solver: | gamultiob] - Multiobjective optimization using Genetic Algarithm ~|
Problem
Fitness function: | @optimValter |
Number of variables: 3 |
Constraints:
Linear inequalities: Al I |
Linear equalities: Ae: | | beq:| |
Bounds: Lower: [315.8 92 -1] | Upper: [1597.1 144 11 |
Run solver and view results
["] use random states from previous run
[ stam || Ppause Stop
Current iteration: || clear Resuits
Optimization running. ~
Objective function value: 22.203374024716794
Local minimum possible. Constraints satisfied.
fminimax stopped because the size of the current search direction Is less than
twice the default value of the step size tolerance and consiraints are
satisfied to within the default value of the constraint tolerance.
Optimization running.
Optimization terminated: average change in the spread of Pareto solutions less than options.TolFun.
“
pe 2
Pareto front - function values and decision variables
Index ~ f 12 x1 x2 x3
1 21621 80.03 596.973 101632 0.999)
2 21744 79879 596,922 99,663 0.999)
3 21.149 80.727) 596.894] 109.733 0.999)
4 21944 79573 sa7, 96218 1
s 19.844) 824835 596.884] 133985 1
6 20.248 82.165 596.834] 126267 0.999|
7 19.59 8333 596.755 139.169) 1
8 20747 81303 596.994] 116773 1
9 21321 80471 596.92 106.76| 0.999)
10 19.71 83113 596.773 136.795 0.999)
11 19.936) 82713 596.792 132359 0.998|
12 21474 80318 596.728| 104383 0.998|
13 20946 101 596,951 113233 1
14 21076 80862 596.777 111043 1
15 21274 80.624 596.859| 108155 0.992
16 21581 80075 596.989] 102245 1
17 20873 81.127) 596,932 114555 1
18 21873 79719 596,925 97657 0.997

Figura 3.8. a) Rutina gamultiobjt en funcién del volumen de gas de purga

consumido, b) Rutina gamultiobjt en funcién de la eficiencia del proceso.
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De acuerdo a los valores que indica la Figura 3.8 debe escogerse una
combinacion de variables tales que se disminuya el consumo de gas de purga
utilizado incrementando la constante cinética, al igual que aumentar la cinética y la
eficiencia del proceso simultaneamente; para lo cual se seleccionaron cinco
valores que parecieran tener la mejor relacion, los cuales se condensan en la
Tabla 11.

Tabla 11. Comparacion de los resultados obtenidos para gamultiobit.

Volumen de gas consumido
Volumen (L) Constante cinética K | N (RPM) Q (Nl/min) Tipo de rotor
-99.417 0,012352847 597.1 112.968 Nuevo
-99.604 0,012346136 597.099 113.483 Nuevo
-99.694 0,012337606 597.099 114.117 Nuevo
-99.254 0,012358037 597.1 112.56 Nuevo
-99.033 0,012365219 597.1 112.013 Nuevo
Eficiencia del proceso de desgasificado
Eficiencia
(ppmO2/L) Constante cinética K | N (RPM) Q (NI/min) Tipo de rotor
0,0459897 0,012518935 596.922 99.663 Nuevo
0,04557054 0,012567077 597 96.218 Nuevo
0,04656794 0,012450509 596.728 104.383 Nuevo
0,04633706 0,012488292 596.989 102.245 Nuevo
0,04571847 0,012544061 596.925 97.657 Nuevo

En la primera parte de la Tabla 11, se puede observar que la constante cinética es
muy parecida a la obtenida para el experimento 3 del disefio de experimentos, ya
que las condiciones que se marcan como Optimas son muy similares a las de este
experimento. Se observa un comportamiento creciente en el consumo de gas
mientras mayor es el flujo de gas de purga, por lo que se representa el consumo
de gas como un numero negativo; aunque en realidad dicho numero representa un

exceso de consumo dependiente del flujo del mismo gas.

En la segunda parte de la tabla, es posible observar que a condiciones similares
nuevamente a las del experimento 3, pero con flujos ligeramente mas altos es

posible incrementar la eficiencia del proceso de forma considerable, de modo que
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llega incluso a duplicarse dicha eficiencia, mientras que la constante cinética se

mantiene a los mismos niveles.

Analizando mas a fondo los valores de gamultiobjt se validan los resultados
obtenidos con fminimax, lo que indica finalmente que en promedio, las mejores
condiciones de desgasificado se encuentran a las condiciones de trabajo del

experimento 3.

Las condiciones descritas como Optimas responden al clasico comportamiento que
indica que flujos bajos (aunque el limite bajo ya es considerado alto), revoluciones

altas y geometrias de rotor mas complejas tienen un mejor comportamiento.

El modelo fisico descrito explica propiamente los fendbmenos involucrados en su
funcionamiento por si mismo. La energia eléctrica transferida al motor del sistema
(ver Figura 2.4) se transforma en energia cinética donde por termodinamica parte
de la energia transferida se transforma en calor y es disipada del sistema, la
energia que conservada produce el movimiento de la flecha y el rotor
convirtiéndose posteriormente tanto en energia cinética o de movimiento del
liquido que se esta agitando como en energia de superficie que representan las
burbujas de gas de purga (las cuales deben ser numerosas, esféricas y
pequefias); esta energia es responsable del proceso de desgasificacion por medio
de gases de purga ya que permite la transferencia de masa convectiva entre
dichos gases y el gas disuelto en el liquido por efecto de la agitacion vy
transferencia de momentum radial del rotor al liquido. En menor medida existe
transferencia de masa por difusion en las zonas del liquido donde reside la burbuja
que no se ven afectadas directamente por la transferencia de momentum, que

pueden formar ciclos de recirculacién de liquido al agitar.

Es de vital importancia conocer como se lleva a cabo este fendmeno para tomar

en cuenta que implicaciones tiene el uso de las variables a analizar.

El consumo de gas se ve afectado de forma positiva (es decir que disminuye) por
la velocidad que tendra el rotor ya que al moverse mas rapidamente el fluido

estard mejor mezclado, habra una mayor transferencia de momentum entre el
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rotor y el liquido ademas de que se formaran burbujas mas pequefias con un gran
tiempo de residencia, lo que se traducira en una mayor superficie de contacto y
una mejor transferencia de masa convectiva entre las burbujas de gas de purga y
el gas disuelto en el liquido que puedan llegar a saturarse; ademas la forma del
rotor también influye en la disminucién de consumo de gas ya que la geometria de
éste (en este caso el nuevo disefio) provoca que se produzcan mas fuerzas
cortantes en el liquido que provoca la generacion de burbujas pequefas y bien

distribuidas en todo el volumen.

Un alto flujo de gas a través del rotor provoca que exista una disminucién en la
energia cinética que le confiere el motor, que puede verse como una ligera
disminucién en el mezclado del liquido y una sobresaturacion de burbujas de gas
de purga en el mismo, lo que provoca que las burbujas de gas de purga no
alcancen la saturacion de gas disuelto y abandonen el liquido impidiendo asi su
libre transferencia de masa por conveccion, dando lugar a un proceso de
transferencia difusivo que es mucho mas lento y que actua de forma negativa en la
cinética de desgasificado al aumentar infinitamente el gas suministrado y en su
eficiencia de desgasificado independientemente del rotor y la velocidad que se
utilicen. Aunque el flujo de gas alto no es lo ideal, generalmente mostrara una
mayor rapidez de desgasificacion incrementando la cinética, siempre y cuando no
haya una sobresaturacion de gas como se ha explicado a cambio de incrementar

el consumo de gas.

Recordando que las condiciones de operacion utilizadas en este trabajo se
encuentran en un rango alto y refiriendo especificamente a la velocidad de
rotacion, se encuentra entonces que a velocidades muy altas de rotacion se llega
a una turbulencia alta del liquido que siempre va a ser benéfica para el mezclado y
la transferencia de masa convectiva asociada, incrementando la cinética de
desgasificado y disminuyendo el consumo de gas (lo que incrementa la eficiencia);

combinar la alta rotacién con el disefio de rotor nuevo es la practica adecuada.
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Capitulo 4. Conclusiones

La rapidez de desgasificacion corresponde a una cinética de primer orden.

La geometria del nuevo rotor le confiere una superioridad clara respecto al
rotor estandar comercial, llegando inclusive a reducir a la mitad el tiempo de
desgasificado que tomaria al rotor estandar en igualdad de condiciones de

operacion.

El tiempo de desgasificado se reduce principalmente al incrementar las
revoluciones del rotor y con el disefio nuevo de rotor y en menor medida
aumentando el flujo de gas. La desgasificacion mas rapida fue de 205

segundos para el caso del rotor nuevo a 597.1 RPM y 144 NI/min.

El volumen de gas consumido es afectado negativamente al aumentar el
flujo de gas y se disminuye el consumo con el nuevo rotor e incrementando
las velocidades de rotacion del rotor. EI menor consumo de gas fue de 276
litros con el Rotor de Nuevo Disefio, Q=92 NI/min, N=597.1 RPM), y que
corresponde a la maxima eficiencia en el consumo de gas de 0.01922

ppmO./L.

Respecto al volumen de gas utilizado, las variables mas importantes son
RPM, Q y Rotor, ademas de las interacciones de RPM*Rotor y Q*Rotor.
Las variables indican entonces que aumentar la velocidad de rotacion
disminuye en 470.33 litros la cantidad de gas de purga en promedio.
Adicionalmente, incrementar el flujo gas de purga sube el consumo de litros
de dicho gas (lo cual es légico de pensarse) en 172.17 Litros. Utilizar el
rotor de nuevo disefio disminuye en 292.93 litros utilizando dicho rotor, lo

que es un ahorro considerable de gas.

En cuanto a las interacciones de dos niveles, utilizar el rotor nuevo con
altas RPM conduce a un ahorro de 144.50 L de gas de purga; mientras que
la interaccion de gas de purga aumentado con el rotor nuevo produce una
pérdida de 31.67 L de gas
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Respecto a la cinética de desgasificacion, se encuentra entonces que dos
variables son fundamentales en este proceso, que son la velocidad de
rotacion (RPM) y el tipo de rotor. Incrementar la velocidad provoca que la
constante cinética kA, suba 0.004938 unidades mientras que el uso del

nuevo rotor produce un aumento de knA, de 0.002565 unidades.

Respecto a la eficiencia del proceso, las variables mas importantes son
RPM, Q y Rotor, ademas de las interacciones de RPM*Q y RPM*Rotor. Se
incrementa la eficiencia en 0.006663 ppmO./L al incrementar RPM, un
aumento de Q produce que la eficiencia baje 0.003381 ppmOy/L y utilizar el
nuevo tipo de rotor incrementa la eficiencia casi al mismo nivel que el

incremento de velocidad, en 0.003766 ppmO./L.

La rutina de optimizacion del software MATLAB® 2014 indica que las
condiciones Optimas en las relaciones que involucran la maxima cinética de
desgasificado VS el minimo volumen de gas utilizado y la maxima cinética
de desgasificado VS la mejor eficiencia del proceso, seran las condiciones
optimas para desgasificar obteniendo la mayor eficiencia son las del
experimento 3, es decir el rotor de nuevo disefio, Q=92 NI/min y N=597.1
RPM.

Trabajo Futuro

El trabajo realizado complementa la informacion generada en tesis previas, ya que
se demuestra que condiciones de operacién altas sobre todo para el flujo de gas
de purga no produce un incremento infinito de la eficiencia del proceso. Aunque se
fij6 como condicion alta el valor de 510 RPM (Cuyo valor real es 597.1 RPM) este
valor se toma casi siempre como referencia como valor alto en todos los trabajos,
por lo que seria muy interesante poder analizar lo que ocurre en el sistema a

condiciones mucho mas altas de velocidad de rotacion; aunque en este trabajo se
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parte de este valor debido a que rotaciones mas altas producen que el agua del
modelo se derrame, afectando completamente la medicion ya que el modelo no
tiene la misma altura que el reactor industrial y entonces seria necesario un

modelo de mayor altura.

También como trabajos futuros se proponen el uso de técnicas de analisis por PIV
para determinar los patrones de flujo que existen en el sistema a estas
condiciones ya que la observacion cualitativa debiera estar mas detallada, debido
a que aunque se podrian utilizar trazadores para conocer la respuesta a simple
vista no se obtendrian ni siquiera resultados de analisis similares a los que

describiria el PIV.

Seria también interesante en un trabajo futuro conocer la respuesta de un reactor
industrial con estas condiciones, en el que los nuevos tiempos y demandas de
materiales cada vez mayores hacen que en particular este proceso ya no se lleve
a cabo de forma separada por etapas, es decir, que haya separacion entre la
refinacion, modificacion, escorificacion y otros tratamientos al metal liquido por lo
que el mismo mezclado que producen los rotores se aprovecha para adicionar

dentro del reactor estos diversos agentes.

Otros datos interesantes en otro trabajo futuro serian obtenidos por ejemplo en
modelado matematico por elemento finito para conocer las interacciones que se

muestran en las fuerzas cortantes al cambio de geometria de los diversos rotores.

-81-



Capitulo 5. Bibliografia

[1] J. Gilbert Kaufman y Elwin L. Rooy; “Aluminium Alloys Castings: Properties,
Processes, and Applications”, ASM International. Estados Unidos. 2004. pp. 1-2, 7,
21, 32.

[2] Bernd Friedrich y Christoph Krautlein; “Melt Treatment of Copper and
aluminium — The Complex Step Before Casting”. Association of Metallurgical
Engineers of Serbia. pp. 253-260.

[3] Mile B. Djurdjevic, Zoran Odanovic, Jelena Pavlovic-Krstic; “Melt Quality Control
at Aluminium Casting Plants”. Association of Metallurgical Engineers of Serbia. pp.
63-65.

[4] http://stahlspecialty.com/, consultada el 12/Noviembre/2015.

[5] Green Richard; “In-Furnace Treatment of Molten Aluminium”. Presented at the
International Melt Quality Workshop. Spain 2001. Pyrotec Engeenering Materials
Ltd. pp.1-8.

[6] G.K. Sighworth; “A Scientific Basis for Degassing Aluminium”. Reading Foundry
Products. Exton. PA. pp. 73-78.

[7] T.A. Engh, T. Pedersen; “Removal of Hidrogen from Molten Aluminium by Gas
Purging”, Light Metals 1984. pp. 1329-1343.

[8] J. E. Grusleski; “The Treathment of Liquid Aluminium-Silicon Alloys”, American

Foundrymen's Society, Incorporated, Jan 1, 1990, pp. 126-144.

[9] O. A Kapustina; “Degassing of Liquids”. Physical Principles of Ultrasonic
Technology —Chapter 5, ed. L.D. Rozemberg (New York, New York. Plenum Press.
1993.

[10] http://alu-tech.blogspot.mx/2007/12/degassing-of-aluminum-alloys-using.html,
consultada el 15/Noviembre/2015.

-82-



[11] David V. Neff; “Understanding Aluminium Degassing”. Reprinted for Modern
Casting. Mayo 2002. pp. 1-4.

[12] Ruizhi Wu, ZhiKun Qu, Boade Sun, Da Shu; “Spray Degassing as a Method
for Hydrogen Removal in Aluminium Melt”. Materials Transactions. Vol. 48, No. 5
(2007). pp. 1029-1033.

[13] Sano Masamichi y Kazumi Mori; “Rate Determining of Degassing by Inert Gas
Fluching in Molten Metal”, Transactions of Japan Institute of Metals. Vol. 23. No. 8
(1982). pp. 440-450.

[14] M. A. Ramirez, M. Hernandez, W.Cruz Méndez, C. Gonzalez R.; “Effect of
Process Variables on Kinetics and Gas Consumption in Rotor-Degassing Assisted
by Physical and Mathematical Modeling”. Taylor and Francis Group, Materials and

Manufacturing Processes. 2011. pp. 1-5.

[15] M. A. Ramirez, José L. Camacho, Roberto Zenit, Arturo Juarez H.,Oscar
Barcenas S., Gerardo Trapaga M; “Physical Modelling of an Aluminium Degassing
Operation with Rotating Impellers—A Comparative Hydrodynamic Analysis”, Taylor

and Francis Group, Materials and Manufacturing Processes, 2010. pp. 581-591.

[16] M. A. Ramirez Argaez, José. L Camacho, Arturo Juarez H., Gerardo Trapaga
M., Carlos Gonzalez R.; “Novel Degasification Design for Aluminium Using an
Impeller Degasification Water Physical Model’. Taylor and Francis Group.

Materials and Manufacturing Processes. 2012. pp. 556-560.

[17] Robles Flores Ivan; “Modelado Fisico de la Fluidinamica durante la
Desgasificacion de Al por la Técnica del Rotor-Inyector”. Tesis de Licenciatura.
2009. Facultad de Quimica. UNAM.

[18] A T Dinsdale and P N Quested, NPL Materials Centre, National Physical
Laboratory, Teddington, UK TW11 OLW.

[19] Hernandez Hernandez Maricruz; “Estudio de la Cinética de Desgasificacion de

Aluminio con Rotor Inyector Variando el Punto de Inyeccion de Gas y el Disefio de

-83-



Rotor Asistido por Modelado Matematico y Planta Piloto”. Tesis de Doctorado.
2015. Facultad de Quimica, UNAM.

-84-



	Portada

	Índice General

	Capítulo 1. Introducción, Antecedentes y Generalidades

	Capítulo 2. Metodología de Trabajo

	Capítulo 3. Resultados y Discusión de Resultados

	Capítulo 4. Conclusiones

	Capítulo 5. Bibliografía


