DA HACIONA
(RIS

3? ==
A %
PR

@D =—

UNIVERSIDAD NACIONAL AUTONOMA DE MEXICO

FACULTAD DE QUIMICA

“ANALISIS DEL DESEMPENO DE DOS ROTORES
NUEVOS PARA EL DESGASIFICADO DE
ALUMINIO A NIVEL LABORATORIO DE FUNDICION”

T E S I S

QUE PARA OBTENER EL TiTULO DE:
INGENIERO QUIMICO METALURGICO

P RESENT A

RODRIGO HERNANDEZ NAVARRO

CIUDAD UNIVERSITARIA, CDMX

ANO 2017



e e

Universidad Nacional - J ~  Biblioteca Central
Auténoma de México -

Direccion General de Bibliotecas de la UNAM
Swmie 1 Bpg L IR

UNAM - Direccion General de Bibliotecas
Tesis Digitales
Restricciones de uso

DERECHOS RESERVADQOS ©
PROHIBIDA SU REPRODUCCION TOTAL O PARCIAL

Todo el material contenido en esta tesis esta protegido por la Ley Federal
del Derecho de Autor (LFDA) de los Estados Unidos Mexicanos (México).

El uso de imagenes, fragmentos de videos, y demas material que sea
objeto de proteccion de los derechos de autor, serd exclusivamente para
fines educativos e informativos y debera citar la fuente donde la obtuvo
mencionando el autor o autores. Cualquier uso distinto como el lucro,
reproduccion, edicion o modificacion, sera perseguido y sancionado por el
respectivo titular de los Derechos de Autor.



JURADO ASIGNADO:

PRESIDENTE: Profesor: Agustin Gerardo Ruiz Tamayo.
VOCAL: Profesor: Marco Aurelio Ramirez Argaez.
SECRETARIO: Profesor: Claudia Flores Vargas.

1er. SUPLENTE: Profesor: Gerardo Sanjuan Sanjuan.

2° SUPLENTE: Profesor: Diego Alberto Abreu Lépez.

SITIO DONDE SE DESARROLLO EL TEMA:

Laboratorio de Fundicion.

Edificio D, Facultad de Quimica, UNAM.

ASESOR DEL TEMA:

Marco Aurelio Ramirez Argaez

SUPERVISOR TECNICO:

Adrian Manuel Amaro Villeda

SUSTENTANTE:

Rodrigo Hernandez Navarro



Agradecimientos.

A mi amada familia. Sin duda soy afortunado por tener el amor y apoyo
incondicional en todo momento, sobre todo en estos ultimos afos. Mi gratitud

siempre sera para ustedes.

Esther, mi madre, la persona que siempre estuvo a mi lado desde pequefio,
la que me ayudd en todo. Simplemente no hay palabras que puedan describir el

amor y esfuerzo que has hecho por cuidar a tantos hermanos. Te amamos madre.

Rodrigo, mi padre, te admiro porque tu has sido un ejemplo de fortaleza
para todos nosotros, has trabajado muy duro toda la vida para tu familia, siempre
tendré en cuenta todos los consejos que me has dado para ser una buena

persona. Te amo padre, siempre he estado orgulloso de ti.

A Janet, Ivan, Viridiana y Alitzel, mis entrafables y adorados hermanos. Fue
muy divertido crecer con ustedes, tener con quien jugar y pelear, aunque ahora lo
hago con mis sobrinos. Sin duda ustedes también fueron un ejemplo para mi.

Aprendi mucho de ustedes.

A Karina, la nifia que conoci en la secundaria y que desde ese momento
hemos sido inseparables. Nunca me imaginé la magnitud de lo que ibamos a vivir,
nos esperan muchas cosas y estoy seguro de que seran buenas porque tu y yo

siempre salimos adelante. Gracias amor por tantos momentos de felicidad y amor.

Estoy orgulloso de pertenecer a la Universidad Nacional Auténoma de
México, mi alma mater, y ser egresado de la E. N. P. 3, Justo Sierra. Aun mas
orgulloso de haber concluido mi carrera en la Facultad de Quimica, mi paso por

sus aulas y laboratorios tuvo un impacto positivo en mi vida y en mi futuro.

A todos mis amigos y la banda del cubiculo, que le dieron un significado

diferente a los viernes, gracias por las aventuras y momentos tan divertidos.



Al Dr. Marco Aurelio Ramirez Argaez, por ser mi asesor y brindarme esta
oportunidad para desarrollar mi tema para titularme, por proporcionarme el
material y equipo de trabajo, por su ayuda, correcciones y sobre todo por su

paciencia, no lo defraudaré.

Al Dr. Adrian Manuel Amaro Villeda por apoyarme en los experimentos de
mi tesis, por tener paciencia y brindarme su tiempo para trabajar conmigo, sin

duda es una gran persona.

Al M. en I. Agustin Gerardo Ruiz Tamayo, por ser un excelente profesor y
amigo, por ayudarme en mi trabajo experimental, por los consejos y preocupacion

que muestra por los estudiantes.

Agradezco el apoyo recibido por el proyecto PAPIIT clave IN114115, a
cargo del Dr. Marco Aurelio Ramirez Argaez, el cual lleva por nombre: "Disefio de
un rotor y optimizacion en una olla de desgasificado de aluminio

mediante modelado fisico y matematico".

A todos los profesores, companeros y amigos del “D”. jGracias! Fue una

experiencia muy importante en mi vida haber pertenecido a esta comunidad.



Indice general

INAICE A FIGUIAS. ..ot e e, 6
INAICE dE TADIAS. ...t 8
Capitulo 1. ANtECEAENTES. .....oveiii e 9
1.1 Breve Historia del aluminio. ... 9
1.2 Proceso de produccion del aluminio............ccceiiiiiiiiiiiiiiiiicce e, 10
1.2.1  Proceso Bayer (obtencion de la alimina). .........cccoooeeeeiiiiiiiiiicenieeen, 10
1.2.2  Proceso Hall-Heroult..............ooooriiiniiie e 12
1.3  Elaluminio y Sus aleaciones. ..............uuuuuiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiees 12
1.4 Principales problemas en la fusidon de aluminio. .............cccevvvviiiiiinnnenn. 14
1.5 Solubilidad del hidrégeno en el aluminio. ...............eeueeiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiees 14
1.6 Métodos de desgasificacion de aluminio.............cooevviiiiiiiiiiiiiiiiiccieeee, 16
1.7 Mecanismos de transporte de masa en la eliminacion del hidrégeno

disuelto del aluminio lIQUIO. ..........uiiiiiiii e 19

1.8 Medicion del contenido de hidrogeno en aluminio liquido con el equipo
Y IS 0 N | L 20
1.9 Ley de SIBVEIL. ..o 22
O o 1100 (=] J PSS 24
PR I O o 1= 11 o T 24
Capitulo 2. Metodologia de trabajo. ... 25
2.1 Procedimiento experimental detallado. ..........cccoooeviiiiiiiiiiiiii, 29
2.1.1  Manejo del Software del AISCAN™. ..., 33
Capitulo 3. Resultados y analisis de resultados. ..........ccoeevviiiiiiiiiiiiieeeeeeeen, 39
Capitulo 4. CONCIUSIONES........uuiiie et e e 50
Capitulo 6. Bibliografia .............ooiiiiiiieee e 52



Indice de Figuras.

d"cleufrigil;:. Descripcion de la figura. Pagina.
Capitulo 1. Antecedentes.

1 Réplica grabada y pulida de la piramide de aluminio colado, 9
100 anos después.

2 Esquema del proceso Bayer para la obtencion de la 1
alumina.

3 Diagrama que representa los distintos grupos de aleaciones 13
de aluminio asi como su homenclatura.
Solubilidad del hidrogeno en el aluminio puro en funcion de

4 la temperatura, manteniendo constante la presion de 15
hidrégeno.

5 Cinética de desgasificado con tres métodos de inyeccion de 19
gas de purga.

6 Sistema completo para monitorear la concentracion de 21
hidrégeno en aluminio.

Capitulo 2. Metodologia de trabajo.

Rotores inyectores utilizados para las pruebas de
desgasificacion en tres diferentes perspectivas de

7 visualizacion: a) rotor de nuevo diseno, b) rotor comercial 26
muescado y c) rotor comercial liso.
Fotografia de la planta piloto mostrando los componentes:
a) computadora con software del AISCAN™, b) instrumento
AISCAN™ que contiene un tanque de nitrégeno con pureza

8 de 99.9%, c) termopar y sonda, d) rotor inyector de argon, e) 27
horno de resistencias que contiene el crisol A20 con el
aluminio liquido, f) tanque de argén, g) flujbmetro, h) base
para controlar la altura del horno y i) controlador de
temperatura del horno.

9 Esquema representativo del proceso de desgasificacion de 28
aluminio.

10 Gasificacion de aluminio con atomizador de agua. 29
11 Determinacion de la concentracion inicial de hidrogeno. 29
Esquema representativo del proceso para medir la
12 concentracion de hidrogeno con ayuda del AISCAN ™. Los 30

accesorios opcionales no se incluyeron en el experimento.
13 Esquema de la distribucién del rotor en el aluminio liquido 31
asi como las distancias consideradas.
14 Desgasificacion con rotor inyector de grafito, usando Ar. 32
15 Pantalla principal con la descripcion de cada opcidn. 33




16

Dialogos de calibracion.

34

17

Archivo de calibracion.

35

18

Dialogos de parametros de la unidad.

36

19

Datos y la grafica obtenida al realizar la prueba.

37

20

Ventana en donde se encuentran las pruebas guardadas en
el ordenador.

38

Capitulo 3. Resultados y analisis de resultados.

21

Medicion con el AISCAN ™. Se grafica la temperatura (°C)
del aluminio liquido y la concentracion de hidrégeno
(mL/100g) contra el tiempo que duro la prueba.

39

22

Representacion del cambio de la temperatura (lineas
punteadas) y concentracion adimensional de hidrégeno
(lineas continuas) en el aluminio liquido. En esta grafica se
muestran los resultados obtenidos del equipo AISCAN ™
después de cada prueba de desgasificacion usando el rotor
de nuevo disefo.

41

23

Representacion del cambio de la temperatura (lineas
punteadas) y concentracion adimensional de hidrégeno
(lineas continuas) en el aluminio liquido. En esta grafica se
muestran los resultados obtenidos del equipo AISCAN ™
después de cada prueba de desgasificacion usando el rotor
muescado.

42

24

Representacion del cambio de la temperatura (lineas
punteadas) y concentracion adimensional de hidrégeno
(lineas continuas) en el aluminio liquido. En esta grafica se
muestran los resultados obtenidos del equipo AISCAN ™
después de cada prueba de desgasificacion usando el rotor
liso.

43

25

Representacion de la cinética de deshidrogenacion
adimensional de los tres disefios de rotor utilizados.

44

26

Explosion emergente del aluminio causada por |la
combustion de Ha.

49




indice de Tablas.

Numero
de Descripcion de la tabla. Pagina.
tabla.
Capitulo 1. Antecedentes.
1 | Métodos para remover impurezas del aluminio liquido. 14
Capitulo 2. Metodologia.

2 Analisis quimico de la aleacion utilizada. 25
Dimensiones del rotor y crisol representados en la 31
Figura13.

Capitulo 3. Resultados y andlisis de resultados.
4 Resultados de concentracion inicial y final de hidrégeno 43

para cada prueba de cada uno de los rotores.




Capitulo 1. Antecedentes.

1.1 Breve Historia del aluminio.

La existencia de aluminio (Al) fue postulada por Sir Humphrey Davy en la

primera década del siglo XIX y el metal fue aislado en 1825 por Hans Christian

Oersted. Este metal era considerado como semiprecioso y llegd a tener un valor

similar al de la plata. Debido al valor que tenia este metal y su rareza fue utilizado

en el monumento a Washington en 1884 ubicado en Washington D. C., consistia

en una piramide de 2.85kg de aluminio puro la cual se colocé en la parte superior

del monumento @ (ver Figura 1).

Fig. 1. Réplica grabada y
pulida de la piramide de
aluminio colado, 100 afios
después.

Fue hasta 1886 que la extracciéon de
aluminio de su mineral, la bauxita, mediante el
proceso Bayer, se convirti6 en un proceso
industrial rentable. Posteriormente la alumina
resultante se procesa por el método
electrolitico Hall-Héroult para obtener aluminio

con un 99.9% de pureza.

Al final del siglo XX se obtuvo una gran
proporcion de aluminio a partir de desperdicios
y desechos recuperados, el suministro de esta
fuente es de casi 2 millones de toneladas de
aleaciones de aluminio por afio en Europa. El
metal puro resultante es relativamente deébil v,
como tal, raramente se utliza. Para la

construccion, el aluminio puro es generalmente

aleado con metales tales como cobre (Cu), manganeso (Mn), magnesio (Mg),

silicio (Si) y zinc (Zn).



1.2 Proceso de produccion del aluminio.

Debido a la naturaleza reactiva del aluminio no se encuentra en estado
metalico, pero esta presente en la corteza terrestre en forma de diferentes
compuestos. El mas importante es la bauxita. El proceso de extraccidon consiste en
dos etapas separadas, siendo la primera la separacién de 6xido de aluminio, Al203
(alimina), a partir del mineral y la segunda, la reduccion electrolitica de la alumina
entre 950°C y 1000°C en criolita fundida (NaszAlFs).

1.2.1 Proceso Bayer (obtencion de la alumina).

En este proceso la bauxita se lava, se pulveriza y se disuelve con sosa
caustica (NaOH) a elevada temperatura y presion. El licor resultante contiene
aluminato de sodio disuelto (NaAlO2) y sdélidos de bauxita. Estos residuos se
sedimentan a lo largo del proceso en el fondo del tanque y se eliminan; el residuo

se denomina “lodo rojo”.
Este proceso comprende cuatro etapas (ver Figura 2):

e Digestion:
En esta etapa se realiza la molienda de la bauxita hasta un tamafio maximo
de 20mm y para aumentar la superficie de contacto, también se afade la
disoluciéon de sosa caustica reciclada y cal para el control de fosfatos.
Posteriormente se realiza la desilicacion para eliminar el silicio al ser

atacado quimicamente por la sosa caustica.

Por ultimo, se realiza la digestion al mezclarse con el vapor y la disolucién
caustica, la alumina de la bauxita forma una disoluciéon de aluminato de
sodio. En cuanto a las condiciones de operacion, actualmente se trabaja a

temperaturas entre 200 y 240°C, con presiones cercanas a las 30atm.
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Clarificacion del licor:

Después de la etapa de extraccion, el licor se separa del residuo insoluble
de bauxita, se purifica lo que se puede y se filtra. La mayor parte de los
sélidos residuales que constituyen el lodo rojo se retiran del licor por
sedimentacidon en grandes tanques. Al licor se le anade cal para eliminar

carbonatos

Precipitacion del hidrato de alumina:
La alumina disuelta en el licor caustico se recupera por precipitacion
cristalina. En esta etapa se afade alumina tetrahidratada para promover la

precipitacion de la alumina.

Calcinacion de la alumina:

El lodo resultante de Ila precipitacion se bombea a tanques de
almacenamiento, filtrandose y lavandose. El producto se envia a unidades
de calcinacién a temperaturas superiores a 1100°C. Al final se obtienen

particulas de alumina de un tamafo aproximadamente de 45um.

NaOH
/V Recupera NaOH
Solucion ™| Enfriar
- \‘ Precipita Al (OH),
Bauxita Decantacion l
LOqOS Calcinacion
Rojos
Aldmina

Fig. 2. Esquema del proceso Bayer para la obtencién de la alumina.
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1.2.2 Proceso Hall-Heroult.

En este proceso la alumina se disuelve en un bafo electrolitico de criolita
fundida en un tanque de acero forrado con carbén o grafito. Se hace pasar una
corriente eléctrica a través del electrolito a bajo voltaje, pero con muy elevada
intensidad de corriente, normalmente 150,000A; la corriente eléctrica fluye entre
un anodo de carbdn y un catodo de antracita. Como consecuencia del campo
eléctrico y del paso de corriente, se deposita el aluminio fundido en el fondo de la

cuba, canalizandose periédicamente a un horno de fusion.
Las reacciones que se producen durante la electrdlisis son:

e Anodo: Al,05 + ALF*™ + 8F~ — ALFs>™ + ALF,” +> 0, + 6e”

El ALF,*~ aparece en los dos miembros porque se regenera.

o Catodo: 2ALF,” + 6e~ - 8F~ + 24l

Como promedio se requieren de 15.7kWh de electricidad para producir 1kg de

aluminio. La mayoria de las fundiciones producen aluminio de 99.7% de pureza.

1.3 El aluminio y sus aleaciones.

Una de las primeras aleaciones producidas fue de aluminio-cobre en 1910,
cuando se descubridé el fendmeno del endurecimiento por precipitacion en esta
familia de aleaciones, con lo que se encontré una utilizacion inmediata de este

material en la industria aeronautica.

12



No Usada

(serie 9xxx)

Mn
(serie 3xxx)
Si
(serie 4xxx)
Mg
(serie Sxxx)

Fig. 3. Diagrama que representa los distintos grupos de aleaciones de aluminio asi como

Otros

(serie 8xxx)

Mg+Si

(serie 6xxx)

su nomenclatura.

Las aleaciones de aluminio se dividen en dos categorias dependiendo de la
forma en que fueron fabricadas: por medio de conformado mecanico o por
fundicion. Ambas categorias tienen composiciones quimicas ligeramente
diferentes: las aleaciones conformadas mecanicamente tienen que ser mas
ductiles para su fabricacion, mientras que las aleaciones de fundicién tienen que

tener mayor fluidez para obtener mayor colabilidad.

La designacion de las aleaciones de aluminio esta reglamentado en el
International Accord for Aluminium Alloy Designation, administrado por la
Aluminium Association y publicado por el American Standars Institute 5. En la
Figura 3 se presenta un diagrama con las principales aleaciones de aluminio y su

nomenclatura.
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1.4 Principales problemas en la fusion de aluminio.

Hoy en dia uno de los objetivos basicos de la industria del aluminio es el
trabajo continuo sobre como mejorar la calidad del metal liquido. Esto significa
eliminar de forma eficaz todas las inclusiones metalicas y no metalicas
perjudiciales que estan presentes en el metal. Tanto el aluminio primario y

secundario tienen muchas inclusiones y burbujas de gas.

Una buena calidad de las piezas producidas por fundicién de aluminio, en
especial las que se utiliza en la industria aerondutica y automotriz, deben de
cumplir con estrictos controles de calidad para asegurar excelentes propiedades
mecanicas. Esencialmente el contenido de impurezas en el metal fundido son el
hidrégeno disuelto, inclusiones no metalicas y los elementos no deseados como

hierro, sodio, litio y calcio.

En la industria existen procesos para eliminar al hidrogeno disuelto y para
remover las inclusiones por medio de gases reactivos y no reactivos, asi como,
polvos reactivos y no reactivos. Algunos gases y polvos (fundentes) usados para

remover hidrogeno e inclusiones se presentan en la Tabla 1.

Tabla 1. Métodos para remover impurezas del aluminio liquido.

Gases Polvos Escoria formada
No reactivo N, Ar KCI, MgCl, NaCl, KCI, MgCl,
Reactivo SFs, Cl2 AlF3, AICl3 -

1.5 Solubilidad del hidrégeno en el aluminio.

El hidrogeno es el unico gas con una solubilidad considerable en aluminio
liquido y que se segrega en el liquido interdendritico durante la solidificacion de
aleaciones de aluminio, provoca porosidades cuando el aluminio solidifica; en
consecuencia, las propiedades mecanicas del aluminio se ven afectadas. Asi, la

presencia de poros por hidrogeno incrementa la velocidad de corrosion, disminuye

14



la conductividad

disuelto en alumi

W bdh =

térmica y la conductividad eléctrica. Las fuentes de hidrégeno

nio liquido son:

La humedad presente en el ambiente.
La humedad proveniente de la combustion de combustibles fosiles.
Hidrogeno disuelto en aleaciones de adicion o fluxes.

Humedad presente en la chatarra, herramientas, crisoles y refractarios.

La reaccion de solubilizacion de hidrégeno en aluminio es la siguiente:

2
HZO(U) + 5

1
Al(l) « Zﬂ(enAl) + §Al203

El aluminio en estado liquido y la temperatura hacen que la solubilidad del

hidrégeno sea u

n proceso espontaneo y dificil de evitar debido a las fuentes de

hidrogeno que existen en el proceso de fundicién.

b
=

Solubilidad de hidrégeno (ml/100g)

0.00

1.00 7

0.80 7

0.860 7

0.40 7

0.20

Solubilidad del hidrégeno en aluminio a una
atmoésfera de presidon de hidrégeno.

o
u]
a
o

m}

o Aluminio liquido

Aluminio sdlido
r

|ll_l_-lll-lllil

a00

500 550 Goo 650 700 850

Temperatura (°C)

Fig. 4. Solubilidad del hidrégeno en el aluminio puro en funcion de la temperatura,

manteniendo constante la presion de hidrogeno!”.

El contenido de hidrogeno y la solubilidad en aluminio se expresa como

mililitros de hidrégeno a 20°C de temperatura y 1atm de presiéon por cada 100

gramos de metal o como partes por millén (ppm). La relaciéon es la siguiente:

ppm = 0.8381 x mI/100 g o por el contrario: ml/loog = 1.1932 * ppm ...l"]
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Aunque varias ecuaciones se han derivado de los experimentos para el
calculo de solubilidad de hidrégeno en el aluminio liquido, solido y sus aleaciones,
ninguna ha sido aceptada universalmente ['l. Sin embargo, la mayoria de los
investigadores estan de acuerdo en varios hechos acerca de la solubilidad de
hidrogeno: la solubilidad del hidrogeno en el aluminio liquido y sélido depende de
la temperatura, de la composicion de la aleacion y de la presion parcial de
hidrogeno sobre el metal. La Figura 4 presenta la solubilidad de hidrégeno en

aluminio puro en funcion de la temperatura.

1.6 Métodos de desgasificacion de aluminio.

La porosidad por atrapamiento de hidrégeno es el defecto a eliminar por los
meétodos de desgasificado. Esta operacion se ejecuta cuando el aluminio esta en
estado liquido y en la industria de la fundicion este proceso se debe de hacer mas

eficiente para minimizar costos y tener un mayor control de calidad.

Hay varios métodos para desgasificar el aluminio, algunos son muy
novedosos gracias al desarrollo de tecnologia y otros son muy tradicionales. Los
nuevos métodos pretender aumentar la eficiencia del proceso. A continuacién se

mencionan algunos métodos de desgasificacion [“:

|. Tabletas de desgasificacion:
Es una técnica que ya esta en desuso debido al dafo a la salud que
pueden causar los gases resultantes del proceso. Se usan tabletas de
hexacloroetano (C2Cls), las cuales generan cloruro de aluminio en forma
gaseosa que atrapa al hidrogeno y lo libera a la atmdsfera. Este proceso
no es tan eficiente debido a que la burbuja es muy grande y tiene una

relaciéon area/volumen muy baja.
II.  Desgasificado natural:

Al observar la Figura 4 se entiende que la solubilidad del hidrégeno en el

aluminio disminuye al bajar la temperatura. Este proceso no es eficiente

16



porque la concentracion de hidrégeno tarda mucho tiempo en bajar cuando

disminuye la temperatura del bafio.

Inyeccion de gas de purga con lanza:

Por medio de una lanza con recubrimiento refractario se inyecta un gas de
purga y se agita constantemente para distribuir el gas en el bafo. Las
variables a controlar en el sistema son el tiempo y el flujo de gas. Este
método es ineficiente debido a que existen muchas zonas muertas en el
bafo de metal liquido y a que las burbujas son muy grandes creando muy

poca intercara burbuja/metal.

Inyeccion de gas de purga con tapones porosos:

Son tapones porosos de grafito y se usan para distribuir burbujas
pequefias en el metal liquido, requiere de agitacion y no se puede controlar
la distribucion de burbujas en el bafio, en consecuencia existen zonas

muertas.

Inyeccién de gas de purga con rotor inyector:

De igual modo el material es de grafito y se compone de una lanza y un
rotor el cual gira e inyecta el gas de purga al metal liquido. La finalidad del
rotor es promover un flujo turbulento y una buena distribucién de burbujas
finas de purga a lo largo y ancho del volumen del sistema a manera de
maximizar la eficiencia del proceso. Las variables a controlar son las
revoluciones por minuto, geometria del rotor, flujo de gas y tiempo de

tratamiento.

La mejor manera de eliminar el hidrégeno del aluminio liquido es

introduciendo muchas burbujas pequehas de gas. El gas de purga absorbe al

hidrégeno proveniente del metal liquido y lo elimina llevandolo a la atmdsfera. El

uso de rotor inyector cumple con esta demanda y se han creado varios procesos

industriales basados en este método de purga. Paralelamente se han hecho

trabajos de investigacion basados principalmente en modelado fisico y matematico

17



para estudiar y mejorar este proceso, por ejemplo: “Phisical Modelling of an
Aluminuim Degassing Operation With Rotating Impellers — A Comparative
Hydrodynamic Analysis” 1. En la Figura 5 se muestra que con el método de
desgasificado por el rotor-inyector se mejora la cinética de desgasificado, en

comparacion del desgasificado hecho con tapén poroso o con lanza.

En este proyecto, se va a estudiar el proceso de desgasificado como un
proceso batch por medio de la técnica del rotor inyector. De las variables de
proceso y disefio de esta técnica de desgasificado destacan tres: flujo de gas de
purga, velocidad angular del rotor y disefio del rotor. En particular el disefio de la
geometria del rotor es muy importante para proveer un grado de agitacion
adecuado en el liquido y acelerar los procesos de transporte de masa convectivos

y de difusidn turbulenta que controlan la cinética de desgasificacion.

Ademas, el disefio del rotor juega un papel vital en la distribucidon y el
rompimiento del flujo de gas de purga que entra a la olla y genera burbujas finas.
Entonces, esta variable es la que se estudid en este proyecto, tratando de
determinar el efecto del disefio de rotor en la cinética de desgasificado. Se
compararon los desempefos en cuanto a la rapidez con que se elimina el
hidrégeno entre dos rotores de disefio comercial y un rotor que se ha disefado
previamente en este grupo de trabajo. Para la comparacién se hicieron pruebas
con aluminio liquido saturadas con hidrogeno y desgasificando con los distintos
rotores en pruebas con aluminio liquido, midiendo el contenido de hidrogeno con
un equipo sofisticado como es el AISCAN™, cuyo funcionamiento se describe a

detalle mas adelante.
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Fig. 5. Cinética de desgasificado con tres métodos
de inyeccion de gas de purga.

1.7 Mecanismos de transporte de masa en la eliminacion del

hidrégeno disuelto del aluminio liquido.

Cuando se generan burbujas en el interior del metal liquido, las cuales
contienen un gas de purga ocurren fendmenos de transferencia de masa para
eliminar el hidrégeno disuelto, las etapas cinéticas involucradas en la

desgasificacion del aluminio por purga de gas no reactivo son las siguientes B:

1) Transporte de masa de hidrégeno por conveccion y difusion del hidrégeno,
desde el seno del metal liquido hasta las inmediaciones de la burbuja de
gas inerte.

2) Transporte de hidrogeno por difusion a través de una capa delgada de
fluido estancado que rodea a la burbuja, llamada capa limite.

3) Adsorcion quimica, separacion de dos atomos de hidrogeno provenientes
de una molécula y posterior desorcion de la molécula de hidrégeno gas
sobre la superficie de la burbuja.

4) Difusion de hidrégeno como una especie gaseosa dentro de la burbuja del
gas de purga.

5) Remocién de hidrogeno hacia la superficie o hacia las paredes refractarias.
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1.8 Medicion del contenido de hidrogeno en aluminio liquido
con el equipo AISCAN™,

El sistema AISCAN™ mide directamente la concentracion de hidrogeno
disuelto en masas de aluminio liquido. EI método es muy eficaz y una
determinaciéon puede completarse en poco tiempo. El instrumento es totalmente

autonomo y no se requiere el muestreo de metal fundido 8.

Este instrumento se puede usar tanto para asegurar la calidad de aleaciones
de aluminio de alto desempefio como para aplicaciones automotrices o
aeronauticas. Se puede determinar directamente el nivel de gas de la masa
fundida y constatar si éste se encuentra esta por debajo de un cierto nivel de
aceptacion predeterminado. La determinacion se puede hacer en el horno, antes
de comenzar el vaciado, si es que los tratamientos en estado fundido se llevan a

cabo en el horno.

También se puede usar caracterizacion del proceso para generar datos
estadisticos de control de proceso, que pueden ayudar a caracterizar el rango de
nivel normal de gas asociado a un proceso determinado en funcién de las
condiciones ambientales, especialmente la humedad. Esto permite la deteccion y
correcciones rapidas de desviaciones de las condiciones normales de produccion.
Asi, se podrian detectar entre otros imponderables, la falla de algun equipo o

errores humanos.

Otro uso que se puede dar al analizador es la optimizacién de procesos, el
cual también es muy valioso en el suministro de datos del contenido de gas en
tiempo real. Este determinador de hidrogeno es una herramienta esencial para
optimizar los procesos de fusion, del tratamiento de desgasificado, o para mejorar
los procedimientos de fusion, con el objetivo ultimo de minimizar los niveles de gas

con base en medir sistematicamente el contenido de hidrégeno.

Algunas de las variables que podrian ser modificadas con base en las

mediciones proporcionadas por el AISCAN™ son:
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e Flujo de gas de purga en desgasificadores en linea para ajustar a los
valores minimos necesarios para alcanzar los niveles de aceptacion de
hidrogeno, para un determinado tipo de molde, asegurando asi la
desgasificacién a un costo minimo.

e La eficacia de diferentes mezclas de gases de purga en la eliminacion de
hidrogeno para alcanzar su eficacia y poder comparar.

e Evaluar la eficacia de los flujos de proteccién contra regasificado de la
masa fundida después del tratamiento en el horno y poder evaluarlo

directamente.

El analizador AISCAN™ es un equipo que involucra tres fases, donde los
intercambios de hidrogeno ocurren entre ellas en las siguientes partes (ver Figura
6):

e La masa fundida.
e El ambiente atmosférico libre por encima de la masa fundida.

e El bucle cerrado de gas en el interior del analizador.

S
& Vvalvula

A/SCAN™Analyzer
3H,0+241 & 3H, + A0, O 090
Proceso A Proceso B I rf{‘(i)::l?li:re;n :
H, : :
W, 4 : :

Vélvulade & Nitrégeno
llenado

Avidn de aliiminin

Aluminio liauido

Temnaratura

Fig. 6. Sistema completo para monitorear la concentracion de hidrégeno en aluminio.
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Los intercambios de hidrégeno entre el metal liquido y el medio ambiente

estan caracterizados por los procesos Ay B:
Proceso A:

Se forma hidrégeno cuando el vapor de agua entra en contacto con el
aluminio liquido; liberando asi el hidrégeno que se disuelve faciimente en el
metal, la tasa de formacion de hidrogeno incrementa con la temperatura del

metal liquido y el nivel de la humedad en el ambiente.
Proceso B:

El hidrégeno disuelto en la masa fundida se evapora hacia el aire ambiente
a una velocidad que crece con el aumento en el contenido de gas en estado
fundido.

El contenido de gas de la masa fundida es estable cuando estos dos

procesos estan en equilibrio.
Proceso C:

El analizador AISCAN™ funciona porque permite al hidrogeno difundirse en
la masa fundida en un pequefo volumen cerrado. La cantidad que se

difunde se mide y se relaciona con la cantidad presente en la masa fundida.

El volumen cerrado se refiere como el "circuito cerrado de gas" del
instrumento. Soélo contiene hidrégeno y algunos gases inertes insolubles
(usualmente nitrogeno). El hidrogeno sale de la soluciéon y se evapora en el
circuito de gas. El proceso inverso tiene lugar también: el hidrogeno presente en el
circuito de gas se disuelve en la masa fundida. El contenido de gas hidrégeno en
el circuito llega a su valor de equilibrio, de manera que la rapidez de evaporacion y

la de disolucién son de igual magnitud [,

1.9 Ley de Sievert.
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La Ley del Sievert establece que la cantidad de un gas diatémico (hidrégeno)
disuelto en el metal (aluminio fundido) es proporcional a la raiz cuadrada de su

presion en la fase gaseosa por encima del fundido.

S =k\/pH,
Donde:

S: es la concentracion de hidrogeno en aluminio liquido.

k: constante de proporcionalidad.

pH2: presién de hidrogeno en contacto con el metal.

El analizador AISCAN™ funciona porque permite que el hidrégeno atémico
disuelto en aluminio difunda desde una masa fundida en un pequefio volumen
cerrado, a través de una sonda porosa inmersa en la masa fundida. La cantidad
de hidrogeno en el volumen cerrado se mide y se relaciona con la cantidad

presente en la masa fundida usando la Ley de la Sievert.

Los flujos de hidrégeno de ambos lados de la intercara gas/liquido son de
igual magnitud cuando el contenido de gas hidroégeno en el circuito llega a su valor
de equilibrio (ver Proceso C en la Figura 6). Este proceso se puede expresar por el

siguiente equilibrio:
HZ(gas en circuito) « 2ﬂ(disuelto en el metal)

El AISCAN™ utiliza la Ley de Sievert para el equilibrio anterior mediante la

siguiente ecuacion:

S =58y *+pH, * CF(A) * CF(Tpasio)
Donde:

S: concentracion de hidrégeno en el metal (mL/100g).
So: solubilidad del aluminio liquido a 700°C: 0.92mL/100g.

pH2: presion parcial del hidrogeno en el circuito cerrado (atm).
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CF(A): factor de correccidén de la aleacion. Este factor de correccién toma
en cuenta la variacion de la solubilidad debido a la composicion quimica por la
interacciones entre los distintos elementos en solucion y el hidrogeno, los cuales
modifican la actividad del hidrégeno y provocan desviaciones de la ley de Siervert
por lo cual este factor estad relacionado con el coeficiente de actividad de

hidrégeno en aluminio. En aluminio puro este factor es igual a 1.

CF(Tbaro): factor de correccion de temperatura del bafo, el cual toma en
cuenta la variacion de la solubilidad de hidrégeno con la temperatura en aluminio

puro. Para determinar este factor el analizador usa la siguiente ecuacion:

CF (Tpaso) = e[6'531(Tbaﬁo—273)

1.10Hipdtesis.

El redisefio de un rotor para el desgasificado de aluminio puro mejorara la
rapidez de deshidrogenacién, al medir los contenidos de hidrogeno con un
AISCAN™ después de una purga bajo las mismas condiciones de operacion (flujo
de gas, velocidad angular del rotor, temperatura, contenido inicial de hidrogeno),

respecto de disefios comerciales.

1.11 Objetivo.

Comparar el desempefio mediante la cinética de deshidrogenacién entre un
rotor redisefiado y dos rotores de disefo original en el proceso de desgasificado a

través de pruebas en aluminio liquido en laboratorio.
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Capitulo 2. Metodologia de trabajo.

La parte experimental se concentrdo en una planta piloto (ver Figura 7) a
nivel laboratorio de fundicion, en la que se estudié la cinética de deshidrogenacion
de aluminio puro comercial utilizando los tres diferentes disefios geométricos de

rotores inyectores (ver Figura 8).

La composicion quimica de la aleacion de aluminio puro usada en los
experimentos se obtuvo por espectroscopia de emision por chispa en un
espectrometro Spectro-lab modelo M8; la composicion se presenta en la Tabla 2,

donde se ve que el aluminio tiene una pureza de 99.6%.

Tabla 2. Analisis quimico de la aleacion utilizada.

Elemento Al Fe Si Ti Zn Mn Otros
% Peso 996 0.23 0.08 0.03 0.01 0.01 0.04
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Fig. 7. Rotores inyectores utilizados para las pruebas de desgasificacion en tres diferentes

Vista

inferior

perspectivas de visualizacion: a) rotor de nuevo disefio, b) rotor comercial muescado y c)
rotor comercial liso.
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Fig. 8. Fotografia de la planta piloto mostrando los componentes: a) computadora con

software del AISCAN™, b) instrumento AISCAN™ que contiene un tanque de nitrégeno
con pureza de 99.9%, c) termopar y sonda, d) rotor inyector de argoén, e) horno de
resistencias que contiene el crisol A20 con el aluminio liquido, f) tanque de argdén, g)
flujbmetro, h) base para controlar la altura del horno y i) controlador de temperatura del

horno.

Se utilizé la técnica de rotor inyector para evaluar el desempeio de los tres
rotores mediante la inyeccion de argén de grado industrial al 99.9% de pureza. El
horno que se utilizé es de resistencias marca Lindberg con un termopar acoplado
para controlar la temperatura del bafio, que siempre permanecio constante antes
de la purga en 750°C, y durante la purga bajé siempre a 720°C con unos +/- 5°C
como variacion experimental. En dicho horno se introdujo el crisol A20 limpio y

recubierto con pintura de zirconio.

La masa de aluminio utilizada fue de 5kg y la técnica de fusion fue la

siguiente:

e Se elaboraron lingotes pequefios de aluminio puro para su mejor manejo en
el crisol A20.
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e Toma de moneda para determinar la composicion quimica en
espectrometro de emisién atémica (marca Spectro-lab, modelo M8).

e Precalentamiento de crisol y de lingotes de aluminio.

¢ Fusion de la masa de aluminio.

e Remocién de la escoria formada.

e Gasificacion de la masa de aluminio mediante la atomizaciéon de agua
directamente en la superficie del aluminio, agitando el metal liquido para
asegurar el proceso.

e Medir concentracion inicial de hidrogeno.

e Control de la temperatura inicial.

Se utilizé una velocidad de rotacion de 250RPM y un flujo de 10L/min para
los tres diferentes rotores; asimismo, la altura del fondo del crisol hasta la parte
media del rotor fue de 1/3 con respecto a la altura del bafo de aluminio liquido.
Estas variables se fijaron para que el unico efecto a evaluar sea el disefio del rotor
inyector. Para determinar la concentracion de hidrogeno en el bafio se utilizo el

instrumento AISCAN ™., La Figura 9 muestra un esquema experimental.

lunta
rotativa

Flujometro

Valvula

Rotor
inyector

Tanque de Ar grado industrial

Controlador de
temperatura y

Horno de termopar
resistencias

Al liguido

Base para ajustar la altura

Fig. 9. Esquema representativo del proceso de desgasificacion de aluminio.
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2.1 Procedimiento experimental detallado.

En primera instancia se fundieron los 5kg de aluminio en un horno de
quemador de gas en el crisol A20, este crisol se trasladé hacia el horno de
resistencias ya precalentado y ajustando la temperatura a 750°C; para verificar la
temperatura se utilizé un termopar acoplado a un multimetro. Una vez que el crisol
estaba dentro del horno se aceleraba la gasificacion mediante la atomizacion de
1L de agua sobre la superficie del bafo liquido y homogenizando con una lanza
(ver Figura 10). En seguida se verificaba que la temperatura era de 750°C y
comenzaba la medicién de la concentracion inicial de hidrégeno con el AISCAN ™,
el cual ya tiene acoplado un termopar y la sonda HME0200D (sonda correcta para
el monitoreo de aluminio puro) para obtener el valor de la composicion de
hidrogeno disuelto al inicio de cada experimento [Ho]. El tiempo de residencia de la
sonda para determinar la concentracion es de por lo menos 5 minutos, por lo que
es imposible un monitoreo continuo (ver Figura 11). Un diagrama esquematico del

equipo de medicion Alscan se presenta en la Figura 12.

Fig. 10. Gasificacion de aluminio
con atomizador de agua.

Fig. 11. Determinacién de la
concentracion inicial de hidrogeno.
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Fig. 12. Esquema representativo del proceso para medir la concentracion de hidrégeno

con ayuda del AISCAN™. Los accesorios opcionales no se incluyeron en el experimento.

En la Figura 13 se presenta un esquema del crisol, del rotor y de las

posiciones y distancias del sistema, las cuales se detallan en la Tabla 3.

En cuanto se obtenia la concentracién inicial hidrégeno, el paso siguiente
era introducir el rotor con el flujo de gas correcto y, una vez que estaba a la altura
indicada se iniciaba la rotacion a 250RPM durante 12min (ver Figura 14), de igual

manera, al paso del tiempo indicado se retiraba el rotor para determinar
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nuevamente la concentracion de hidrogeno y obtener el valor de [Hiinal]; la caida de

temperatura en el proceso de desgasificacidon fue de aproximadamente 30°C.

_% R = radio superior
r = radio inferior

dimp = diametro rotor
d; = diametro flecha
H = altura aluminio

h= altura del rotor

Fig. 13. Esquema de |Ia
distribucion del rotor en el aluminio
liquido asi como las distancias
consideradas. Figura tomada de la
referencia [6].

Tabla 3. Dimensiones del rotor y crisol representados en la Figura13.

Radio superior (R)

Radio inferior (r)

Diametro de rotor (dimp)
Diametro de la flecha (dy)
Altura del bafio de aluminio (H)
Altura del rotor (h)

Dimension (cm)
7.25

4.75

4.5

2.05

13.5

4.5
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Fig. 14. Desgasificacién con rotor inyector de grafito, usando Ar.

Para construir la curva de cinética de desgasificacion se repetia el mismo
proceso, es decir, se volvia a gasificar el fundido con 1L de agua, para saturar de
nuevo con hidrogeno al fundido, y luego se desgasificd por 5 y 1min. Se midio la
concentracion final de hidrégeno lograda con esos tiempos de desgasificado para

tener valores de contenido de hidrégeno alos 0, 1, 5y 12min.

Una vez con todos los datos de concentracion de un rotor a los 0, 1, 5y 12
minutos de purgado, se cambio el rotor de la base de la flecha para evaluar los
todos los disefios estudiados y se repitié el procedimiento descrito para tener la

curva cinética de desgasificado de cada disefio de rotor.

Cabe mencionar que los dos factores que no pudieron mantenerse
constantes de manera exacta fueron la concentracion inicial de hidréogeno y la
temperatura al final del desgasificado, la cual disminuia aproximadamente 20°C;
debido a esto existieron variaciones en el valor numérico de las concentraciones y
un error experimental asociado a este complejo procedimiento. En el caso de las
concentraciones, este problema se elimind al wusar concentraciones
adimensionales, dividiendo cada concentracién entre la concentracion inicial, por
lo que todas las pruebas partieron de un contenido de hidrégeno adimensional de

uno.
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2.1.1 Manejo del Software del AISCAN™,

El software Alscan™ proporciona comunicacién entre los instrumentos

Alscan™ y un ordenador externo. Permite configurar los instrumentos del Alscan

™ la descarga de datos para la posterior revision y analisis. Una vista del

software desplegado en la pantalla del ordenador se presenta en la Figura 15.

El software es compatible con equipos que ejecutan los sistemas operativos

Windows 2000, NT y 98. Un ordenador puede controlar tantos analizadores como

su numero de puertos serie lo permita.

Browse folders for dafa files

Graphical representation of selected iest data (section 5.2.6)
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Selected test parameters

(see section 3.2.3)

Comments, Warning messages,
Error messages and Uit Status

More selected test parameters

(see section 5.2.3)
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Erd Catha. Power 2936
End Catha. Tairgr 2900
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II_ Muain Button &
Unit Status
{refer fo section
3.24)

Fig. 15. Pantalla principal con la descripcion de cada opcion.

Para comenzar a correr una prueba se debe de calibrar el equipo, con la

selecciéon de "Calibration ...", el cual es un elemento del menu y trae el cuadro de
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didlogo central de la Figura 16, desde la cual las siguientes funciones estan

disponibles.

Al seleccionar "Guardar la calibracion del instrumento a un archivo" y hacer
clic en OK, trae un cuadro de dialogo de navegacion de archivos que permite
especificar el nombre de la carpeta y el archivo en el que se guardaran los datos

de calibracion almacenados en el instrumento en el equipo.

Al seleccionar "Cargar la calibracion en el instrumento" y hacer clic en OK,
trae un cuadro de dialogo de navegacion de archivos que permite especificar el
nombre de la carpeta y el archivo desde el que se cargara la calibracion del

instrumento.

Al seleccionar "Verificar parametros de calibracion" trae el cuadro de
dialogo izquierda de la Figura 16. La seleccion de "parametros de calibracion de

pantalla (ki, KF)" trae el dialogo de la derecha de la Figura 16.

Calibration

AISCAN [X]
% Save nstrument calibration to a fls

L] E Ki and Kf are comect ™ Load calibration lo the instrument
" Verify calibration parameters

" Display calibration parameters [Ki, Kf)

Fig. 16. Dialogos de calibracion.

La unidad Alscan™ se suministra con un disco que contiene el archivo de
calibracion. El nombre del archivo es el nimero de serie de la unidad con la
extension CAL (por ejemplo, en la Figura 17 se ve el archivo HMAQ01185.cal). Se

recomienda copiar este archivo de calibracién en el disco duro del ordenador.

El archivo de calibracién contiene el factor de calibracion de dos: ki y Kf. El
nuamero temp_th no se utiliza. El archivo contiene también la fecha y hora de
calibracion. El archivo esta en formato ASCII. Se puede abrir con el software Bloc

de notas. Un ejemplo de este archivo se muestra en la Figura 17.
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Bl HMAD1185.cal - Motepad - [O] x|

Fil= Edit Search Help

ki= 5284 kf= 7888 temp_th= 98 ;l
Date: 17572002 Time: 13:44:45

Fig. 17. Archivo de calibracion.

Una vez calibrada la unidad se procede a establecer los parametros de
operacion, se pueden ahorrar este paso y trabajar con los parametros ya
establecidos, pero se tienen que verificar algunos parametros como el numero de
pruebas. En este caso sélo era necesaria una prueba. Otra cosa muy importante
es el factor de correccion de la aleacion. Al trabajar con aluminio puro el factor de
correccion es 1, pero se tiene que asegurar que se esta trabajando con el factor
correcto; los demas parametros se dejan como se muestra en la Figura 18 por la
experiencia de anteriores usuarios del equipo. Al terminar de hacer cambio se da

clic en “save” y se cierra la ventana.

Al tiempo en el que se tiene listo el aluminio liquido, ya sea para determinar
la concentraciéon inicial o final se introduce al bafo de aluminio el brazo del
Alscan™ con la sonda y el termopar a la misma altura, cuidando que estén bien

sujetos al brazo.
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Unit Parameters

Parameters Walue Unit Default

Test Duration: min 10 Cancel

Murmber of Tests: 3
Config....

Delay Between Tests: mir oo

&5 |
[roend=. |

Alloy Switches. ..
]

3

Purge Duration;

MNumber of Purge:

el

Frintout Delay: B0 20
Saving Delay: 300 20
Current Alloy Switches Position: 1
Allay Factor

Pure Alurirurn j |1 =] 1.00
Alam High: [ = g 100
Alam Low: =  wmlnog oo
Probe Failure Detection: & OM ¢ OFF oM
Thermocouple Filter:  OM * OFF OFF
Printout During Test: & 0OM ¢ OFF ON

Instrument Serial Mumber: — HMADT {006

Do not save tests
interupted before

r_nl
2
E
m

Default I

Fig. 18. Dialogos de parametros de la unidad.

Inmediatamente se puede iniciar la prueba, ya sea seleccionando la opcion
de “start” en la ventana principal (Figura 15) o directamente en el equipo,

oprimiendo el boton negro de encendido.

En la parte inferior derecha de la ventana principal se observara el avance
de la prueba, al inicio hace tres purgas de nitrogeno y al terminar comienza la
agitacion para determinar la concentracion de hidrogeno en el aluminio. Se tiene
que tener sumo cuidado en este paso ya que el brazo del equipo comienza a
moverse de un lado a otro y puede chocar con las paredes del crisol ocasionando
una ruptura de la sonda y, por ende, una mala lectura de concentracién, ademas
de que las sondas son muy caras. Se recomienda guiar manualmente la agitacién

del brazo para evitar el que choque con las paredes del crisol.

El programa construird una grafica, como se muestra en la Figura 19, a la
derecha y también mostrara los valores numeéricos (Figura 19 izquierda) en donde
se observa la evolucion de la temperatura (linea rosa) y la concentracion (linea
azul) con respecto al tiempo. Si la concentracion se hace asintética (linea

horizontal) con el tiempo ya no cambia y en dos mediciones se puede parar la
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prueba al seleccionar “stop test” en la ventana principal, por otra parte, si la

concentracion sigue variando se recomienda dejar que la prueba se termine

después de los 10 minutos previamente seleccionados en los parametros de la

unidad.
Timefs) | H] _w[ Cal[H] >«

20 01a7 0121

40 0173 0122

B0 019 0121

a0 0215 0121
100 0230 0122
120 0245 0123
140 0252 0120
160 0263 0122
120 0270 0120
200 0278 0119
220 0283 0.120
240 0288 0120 | ;
260 0293 01217
280 0239 0121
300 0304 0.120
320 0304 0120
340 0308 0120
30 0309 0.120
280 0311 0120
400 0316 0.120
420 0316 0119
440 0318 0119
460 0319 0119
450 0319 0117 x|

Left y-axis parameter selection

Upper alarm
limit

indicator

Lower alarm — 000%

limit

Cursor
parameters

Right y-axis parameter selection

\ Cursor

Fig. 19. Datos y la grafica obtenida al realizar la prueba.

N\ Test Label: TESTO1 N\
(L 00e) [y \ | — Melt Temperature 7| %)
0500 - et
—N ; r
D450 - : Fris
——gueg | : Frz
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0,300+ /—f H Frod
0250 i [H] Level ™
017070 H =]
015 E 0 3 1 9 [
1 L}
01004 W ]
o Hf— :
10 HEAY [ A
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T T : : T T —- : T T 830
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[t = = Pl \

El siguiente paso es dar nombre al archivo para identificarlo y tener un

mejor manejo de datos. Para esto se selecciona la prueba como se muestra en la

Figura 20, la cual tiene la siguiente estructura:

yyyymmdd_hhmm_nnnnnnnn_0_vvv.CAP

En donde el primer grupo de numeros se refiere a la fecha, el segundo a la

hora, el tercero a la etiqueta de la prueba y, por ultimo, el valor de la concentracién

final de la prueba. Una vez seleccionada la prueba se va a “File” y después a la

opcion de “Test label”, en donde se le da un nombre al archivo no mayor a 15

caracteres.
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D:A\Data AISCAM

20011115_0521_BETAABO_O_000.CAP
20011115_0521_BETAABR_O_000.CAP
20011115_0525_BETAARP_O_009.CAP
20011115 0525 BETAARS 0 003.CAP

20011115 1334 TESTOZ2 0 319.CAP

20011115_1350_00000013_0_115.CAP
20011115_1403_00000020_0_114.CAP
20011115_1658_00000023_0_154.CAP
20011115_2080 BETASRBT_O_119.CAP
20011115_2050_BETAABU_O_119.CAP
20011115_2089 BETAABU_O_302.CAP
20011119_1222_00000025_-0_327.CAP
200111159_1532_00000028_-0_323.CaP
200111138_1706_00000031_0_164.CAP
200111159_2142_00000033_0_301.CAP
20011118_2142_00000053_0_301.CAP
20011120_1030_00000041_0_155.CAP
20011120_1030_00000061_0_155.CAP
20011122_1029_00000042_0_312.CAP
20011122_1029_00000067_0_312.CAP
20011203_1530_00000046_0_153.CAP
20011203_1530_00000052_0_153.CAP

Fig. 20. Ventana en donde
se encuentran las pruebas
guardadas en el ordenador.

| |

Por ultimo, para iniciar otra prueba soélo es necesario oprimir “start” y volver

a repetir los pasos anteriores. Los archivos se pueden extraer desde la

computadora siguiendo la siguiente la ruta: “C:Program Files\AISCAN\Data

AISCAN”, en donde se encuentran en formato de block de notas.
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Capitulo 3. Resultados y analisis de resultados.

En la Figura 21 se muestra, a manera de ilustracion, una tipica medicion de
hidrogeno con la grafica que reporta el Alscan después de 10min de prueba. La
linea rosa es la temperatura del metal que durante la medicion se mantuvo mas o
menos constante entre los 725 y 730°C, lo cual demuestra que el horno de
resistencias preserva la temperatura y las pruebas fueron controladas, lo cual es
de suma importancia en este caso, en particular donde la temperatura afecta
considerablemente la solubilidad del hidrégeno. La linea azul muestra el contenido
de hidrégeno, donde se nota que al final de la prueba ésta variable marca un
comportamiento asintético, lo cual es garantia de la validez de la prueba ya que el
valor mostrado de 0.258mL/100 g llega al equilibrio al final del desgasificado. El

caso que se presenta es el del rotor de nuevo disefio a los 5min de purgado.

Test Label: SMINAR10LMIN

(mLADDG) | [H] | _— | Melt Temperature Q)
0.500 7a0
0.450 [H] Level 740
0.400 : : -—?30
0350 L 700
0.300 L2710
0250 70
0200 [ sa
0.150 : i -—BSD
01004 670
0.050 ] -—550
0.000 T : T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T I 630

Ju] 1] 120 180 240 300 360 420 430 540 g00 G650 Time

Cursor. [H=0110mLM00g  Melt T=727 °C  Time=40 sec (zec)

Fig. 21. Medicion con el AISCAN™. Se grafica la temperatura (°C) del aluminio liquido y la

concentracion de hidrégeno (mL/100g) contra el tiempo que dur6 la prueba.

En las Figuras 22, 23 y 24 se presentan las mediciones de temperatura
(simbolos sin llenar) y de contenido de hidrégeno (simbolos llenos) a 1, 5y 12
minutos de desgasificado para el rotor de nuevo disefo (Figura 22), rotor
comercial muescado (Figura 23) y rotor comercial liso (Figura 24)

39



respectivamente. El cambio en la temperatura del aluminio liquido se presenta
para su identificacion adicional con lineas punteadas, mientras que la evolucién de
la concentracion de hidrogeno con lineas continuas. Se uso color verde para
identificar la prueba que mide la concentracion después de 12min de
desgasificado, el color azul para la prueba de 5min de desgasificado y el rojo para
la de 1min; estos colores también corresponden al cambio en la temperatura. La
Tabla 4 presenta los valores de contenido inicial de hidrogeno, contenido final de

hidrogeno a los 1, 5 y 12min de desgasificado para los tres rotores estudiados.

Como se aprecia, hubo gran dispersion en el contenido de hidrégeno inicial.
Por eso, y de acuerdo a lo descrito previamente en la metodologia, se decidi
trabajar con valores adimensionales en todas las figuras reportando el contenido
de hidrégeno, lo que se obtiene dividiendo el contenido de hidrégeno final [Hi] en
cada tiempo entre el contenido inicial de hidrogeno [Ho] previo a la purga de cada

experimento.

De esta manera, se obtienen las curvas de cinética de desgasificado de
cada rotor (que se presenta en la Figura 25) y en donde es facil comparar las
cinéticas de desgasificado ya que los contenidos de hidrogeno son
adimensionales. Con esta grafica es posible comparar el desempefio de los
rotores a pesar de que no se parta en cada experimento con el mismo contenido

de hidrégeno.
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Rotor nuevo diseno
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Fig. 22. Representacion del cambio de la temperatura (lineas punteadas) y concentracion
adimensional de hidrégeno (lineas continuas) en el aluminio liquido. En esta gréfica se
muestran los resultados obtenidos del equipo AISCAN ™ después de cada prueba de

desgasificacion usando el rotor de nuevo disefo.
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Rotor muescado
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Fig. 23. Representacion del cambio de la temperatura (lineas punteadas) y concentracion
adimensional de hidrogeno (lineas continuas) en el aluminio liquido. En esta gréfica se
muestran los resultados obtenidos del equipo AISCAN ™ después de cada prueba de

desgasificacion usando el rotor muescado.
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Rotor liso
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Fig. 24 Representacion del cambio de la temperatura (lineas punteadas) y concentracion
adimensional de hidrégeno (lineas continuas) en el aluminio liquido. En esta gréfica se
muestran los resultados obtenidos del equipo AISCAN ™ después de cada prueba de

desgasificacion usando el rotor liso.

Tabla 4. Resultados de concentracion inicial y final de hidrégeno para cada prueba de
cada uno de los rotores.

Tiempo de Rotor nuevo disefo Rotor muescado Rotor liso
desgasifica- Con. (mL/100g) Con. (mL/100g) Con. (mL/100g)
cion (s) [Ho] [Hl  [Hd[Ho] [Ho  [Hd  [Hd[Ho] [Hol  [H]  [Hil/[Hd]
0 0.579 0.579 1.00 0.664 0.664 1.00 0433 0433 1.00
60 0.708 0.442 0.62 0.643 0.500 077 0.665 0.440 0.66
300 0.745 0.258 0.35 0.670 0.367 054 0.684 0.263 0.38
720 0.579 0.106 0.18 0.664 0.141 0.21 0.433 0.154 0.36
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Cinética de desgasificacion

0.9 Rotor nuevo disefio

0.8 Rotor muescado
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Fig. 25. Representacion de la cinética de deshidrogenacion adimensional de los tres

diserios de rotor utilizados.

A continuacién se presenta un analisis de resultados recientemente

mostrados para cada rotor.
¢ Rotor nuevo disefo:

Observando la curva para determinar la concentracion de hidrégeno
después de 12min de desgasificado, mostrada en la Figura 22; es evidente que
sélo se hicieron 4 mediciones de concentracidén y de temperatura, esto es porque
la temperatura solo varié 1°C y la concentracion se repitié dos veces, por este
motivo se decidid parar la prueba ya que la cantidad de hidrégeno se habia
estabilizado.

Para el comportamiento de la prueba de determinacién de hidrogeno
después de 5 minutos de desgasificacion, se puede ver que la temperatura vario

entre 726°C y 727°C durante los 10min de medicion. La concentracion de
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hidrogeno incrementaba constantemente, hasta que se estabilizé en las ultimas
mediciones, esta curva esta por encima de la curva de 12min de desgasificado, lo
que indica que la concentracion en todo momento es mayor debido a que el

tiempo de inyeccion de argon es menor.

La curva de temperatura en la prueba de determinacién de hidrogeno
después de 1 minuto de desgasificado, mostrada en la Figura 22, no fue
constante: incrementaba y provocaba un aumento en la solubilidad del hidroégeno,
lo cual puede afectar al momento de hacer la curva de cinética de desgasificacion.
En cuanto a la cantidad de hidrégeno disuelto, se nota que es mayor que las otras
dos pruebas, es de esperarse este resultado, ya que tan soélo fueron 60s de
tratamiento; aunque la concentracion no se estabilizé por completo la variacion en

los ultimos dos puntos fue muy pequena.
e Rotor muescado:

Los resultados mostrados en la Figura 23 para la determinacion de
hidrogeno después de 12min de desgasificacion describen un comportamiento
normal de la curva, la concentracidn se estabilizo al paso de 200s y la temperatura

sélo varié 2°C durante la prueba.

La curva de determinacion de hidrogeno después de 5min de
desgasificaciéon (color azul) tiene una buena tendencia; por otra parte, la
temperatura comenzé a subir lentamente hasta estabilizarse y no fue por un mal
funcionamiento del termopar, sino porque habia una masa solidificada de aluminio
en el electrodo, lo que ocasion6 una variacion en la lectura de la temperatura ya
que primero se tenia que fundir el aluminio solidificado. En consecuencia se tuvo
una interferencia en la lectura de temperatura los primeros 2min de prueba. Una
vez superados los dos minutos de prueba, la temperatura se estabilizd junto con la

concentracion al paso de 8min.

La concentracion de hidrégeno después de 5min de desgasificado resultd
ser mayor a la concentracion después de 12min de tratamiento, lo que indica una

buena concordancia con la hipotesis.
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En lo que refiere a la curva que describe la determinacién de hidrogeno
después de 1min de desgasificado, se puede apreciar que la temperatura, que
esta representada por la curva roja punteada, tiene un comportamiento similar al
de la curva azul punteada de la misma figura. Se volvié a presentar la misma
interferencia en la lectura de la temperatura debido a la interaccién de una masa
sélida en el bano liquido. De igual forma, la temperatura y concentracion se

estabilizaron.
e Rotor liso:

En la Figura 24 se muestran los resultados de la concentracion
adimensional de hidrogeno y temperatura en funcién del tiempo. La prueba de
12min de desgasificado mostr6 una buena tendencia, sbélo que durante los
primeros 200s de prueba la concentracion de hidrogeno se mantuvo por encima
de la concentracion de la curva de 5min de desgasificacion, dicho comportamiento
se acompana con un incremento de 5°C en la temperatura. Esto se puede apreciar

en la figura antes mencionada.

Por otra parte, la determinacion de la concentracion de hidrégeno de Smin
de desgasificado arroja un valor superior al de la prueba de 12min, donde al final
la curva se estabilizd; cabe destacar que al igual que la curva de color verde, esta
prueba va acompafiada por un incremento en la temperatura de 6°C, lo cual ayudé
a que la solubilidad aumentara y que terminara siendo ligeramente mayor a la

concentracion de 12min de desgasificado.

En la prueba para determinar la concentracion de hidrégeno después de
1min de desgasificado, la temperatura disminuye 4°C, pero la concentracion
mantiene una tendencia creciente pero se estabiliza en los ultimos dos valores.

Esta concentracion, como era, de esperarse fue superior a las otras dos pruebas.
e Cinética de deshidrogenacion:

En cuanto a los resultados de la Tabla 4, se puede apreciar que la
concentracion inicial para cada una de las pruebas de los 3 rotores nunca fue del

mismo valor, pero como ya se ha mencionado anteriormente, se usaron
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concentraciones adimensionales con el propdsito de comparacion. Es dificil llegar
a un valor inicial constante debido a que la cantidad de humedad que se agregd
con el atomizador no fue constante y a que es dificil garantizar repetibilidad en la
concentracion inicial de hidrégeno; asimismo, la masa y temperatura del aluminio
liquido no eran exactamente constantes debido a inercias térmicas y a la
formacion de escoria, ya que era retirada constantemente, aunque estas
variaciones fueron mucho menos significativas que la variacion en el contenido
inicial de hidrégeno. Lo anterior afecta directamente a los resultados y se ven
reflejados en la Figura 25. Las curvas cinéticas presentan un comportamiento
tipico de un decaimiento exponencial, propia de las cinéticas de primer orden tal y
como ha sido ampliamente reportado en la literatura especializada para el caso de

la desihidrogenacién de aluminio liquido.

El descenso de la concentracion adimensional de hidrogeno en funcién del
tiempo para el rotor de nuevo disefio, representada por los circulos de color azul,
resultd ser la mas pronunciada y por lo tanto este rotor es el mas eficiente de los
tres. La geometria de sus aspas con angulos agudos provoca un mayor efecto
cortante en el aluminio liquido para propiciar la formacién de burbujas pequenas,
mayor agitacion y conveccion ademas de una mayor turbulencia que ayuda a la

dispersién de las burbujas en toda la masa de aluminio liquido.

El rotor liso, representado por los cuadros grises, se acercé mucho al
comportamiento del rotor de nuevo disefio, aunque su concentracion siempre se
mantuvo mayor a la de éste. Los puntos correspondientes a 12 y 5min casi tienen
el mismo valor de concentracidon adimensional y esto es debido a que la
concentracion inicial fue de 0.433mL/100g para la prueba de 12min en relacion a
los 0.684mL/100g de concentracién inicial para la prueba de los 5min; en
consecuencia, al realizar el calculo de concentracién adimensional, la proporcion

fue similar (ver Tabla 4).

Otra causa por la cual no se aprecié una diferencia marcada en los
resultados mencionados en el parrafo anterior fue que la temperatura aumento

5°C (ver Figura 24) en la medicidon de la concentracion de hidrégeno después de
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12min de tratamiento, acompafnado de una concentracion inicial relativamente

menor.

Los resultados del rotor muescado, representados por triangulos
anaranjados en la Figura 25, mostraron un comportamiento menos eficiente que
los otros dos rotores. Cabe mencionar que los puntos para 1 y 5min se repitieron

para que se tuviera una mejor tendencia en la curva.

En cuanto al comportamiento del punto de 12min de desgasificacion con el
rotor muescado, el cual no concuerda con la tendencia de la curva; se tiene que el
valor de la concentracion inicial de hidrogeno fue alta, de 0.664mL/100g. Para el
mismo tiempo de tratamiento pero del rotor liso, se tiene que la concentracion
inicial de hidrégeno es de 0.443mL/100g. Esta diferencia en las concentraciones
iniciales hace que la comparacion sea dificil y que la cinética de desgasificacion no

presente el comportamiento esperado.

El rotor estandar liso fue mas eficiente que el rotor estandar muescado, en
este caso fue contradictorio a trabajos anteriores, lo cual se puede explicar por
una variacidon en la composicion quimica dentro del aluminio al inicio del

experimento.

En este experimento no se puede ver el tamafo de la burbuja creada por el
rotor; no obstante, por trabajos previos de modelado fisico se sabe que la burbuja
es pequefa y aumenta la superficie de contacto para promover un mayor
transporte de masa y asi eliminar el hidrogeno. Ademas de la informacion
proporcionada por el equipo, otra evidencia de la deshidrogenacion es que al salir
el hidrogeno del aluminio a alta temperatura hace combustidén y se ven pequefas

flamas saliendo de la superficie del aluminio. La Figura 26 muestra este fendmeno.

La razén por la cual los resultados del rotor nuevo son mejores es porque la
geometria de las aspas del rotor (ver Figura 8-a) transfieren mayor energia
mecanica al sistema promoviendo un mayor momentum radial y, por ende,
burbujas de argdbn mas pequefias, aumentando la superficie de contacto entre el

argon e hidrégeno; asi se favorece el transporte de masa por conveccion de la

48



especie H desde el seno del metal liquido hasta la intercara metal liquido/burbuja.
Los patrones de flujo convectivos que no se conocen a detalle deben ser
diferentes de acuerdo al disefio del rotor y, aparentemente, el nuevo disefo
proporciona un patron de flujo adecuado que provee la circulacién de fluido que

maximiza el transporte de masa.

Otro aspecto a considerar es que el nuevo rotor produce un flujo turbulento
debido a la velocidad angular, lo que ayuda a incrementar el tiempo de residencia
de la burbuja porque su fuerza boyante es menor a la fuerza de arrastre del
liquido, promoviendo una mejor dispersién de las burbujas de argdén en todo el

volumen del metal liquido L.

Los rotores comerciales no son capaces de promover un flujo turbulento
mayor que el nuevo disefio a la velocidad de rotacién y flujo de gas utilizados.
Probablemente la geometria del rotor liso no ejerce una fuerza de corte en el metal
liquido suficiente para romper el flujo de gas en burbujas pequenas, por lo que el
tiempo de residencia disminuye [©l. Las muescas del rotor comercial mejorado
incrementan esta fuerza cortante, pero no es suficiente para alcanzar los

resultados del nuevo disefio de rotor.

Fig. 26. Explosion emergente del aluminio causada por la combustion de Ho.
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Capitulo 4. Conclusiones.

El rotor inyector de nuevo disefio resultd ser el mas eficiente de los tres
modelos usados en esta prueba, ya que promueve la eliminacién de

hidrégeno en un menor tiempo.

La eficiencia del rotor nuevo se puede deber a uno o varios de los
siguientes aspectos mejorados (aunque pruebas en modelado fisico y/o
matematico pueden dar luz que factores se mejoran con el nuevo rotor): a)
promueve un flujo mas turbulento en todo el volumen del aluminio liquido,
reduciendo las zonas muertas, b) el tiempo de residencia de las burbujas de
argon en el aluminio se incrementa, o c) promueve burbujas mas finas y
mejor distribuidas en el fundido, lo que incrementa la intercara

burbuja/metal.
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Capitulo 5. Trabajo Futuro.

Es necesario repetir algunas pruebas que tuvieron problemas
experimentales usando el rotor con muescas vy liso, con lo cual esperamos
que los nuevos datos obtenidos muestren mayor congruencia.

La temperatura durante la prueba, la masa de aluminio y la concentracion
inicial son variables que se deben de controlar mejor al realizar pruebas
posteriores. Las inercias térmicas fueron provocadas por el
precalentamiento y fusién del aluminio en el horno de quemador, ya que en
este horno no se puede controlar la temperatura, por lo que las nuevas
pruebas deben hacerse exclusivamente en el horno de resistencia sin pasar

por el horno de gas.

51



Capitulo 6. Bibliografia

[1].Sighworth, G. K. “A Scientific Basis for Degassing Aluminium”. Reading
Foundry products. Exton. PA. pp 73-78.

[2].Camacho-Martinez, J. L., Ramirez-Argaez, M. A., “Phisical Modelling of an
Aluminuim Degassing Operation With Rotating Impellers — A Comparative
Hydrodynamic Analysis”, Taylor and Francis Group. Materials and

Manufacturing Processes, 2010. pp. 581-591.

[3].Sigworth, G. K.; Engh, T.A. “Chemical and kinetic factors related to
hydrogen removal from aluminum”. Metallurgical Transactions B 1982, 13B,
447-460.

[4].Santos Méndez, V. A. A. (2016). Optimizacion de una olla de desgasificado
equipada con el rotor inyector mediante modelado fisico (Tésis de

licenciatura). Universidad Nacional Auténoma de México. Mexico, CDMX.

[5].Ramos Goémez, E. A. (2011). Modelado fisico y matematico del
desgasificado de aluminio liquido equipado con rotor-inyector. (Tesis de

maestria). Universidad Nacional Auténoma de México. Mexico, D. F.

[6].Hernandez Hernandez, M. (2015). Estudio de la cinética de desgasificacion
de aluminio con rotor inyector variando el punto de inyeccion de gas y el
diserio del rotor asistido por modelado matematico y planta piloto. (Tesis de

doctorado). Universidad Nacional Autbnoma de México. Mexico, D. F.

52



[7].AISCAN™ User’s Manual. ABB Inc. Analytical and Avanced Solutions.
Québec, Canada. pp. 28-34.

[8].Binczewski, G. J.. (1995). The Point of a Monument: A History of the
Aluminum Cap of the Washington Monument. The Minerals, Metals &
Materials Society

Sitio web: http://www.tms.org/pubs/journals/jom/9511/binczewski-9511.htm.

[9].Camacho-Martinez, J. L., Ramirez-Argaez, M. A., “Novel Design For
Aluminium Using an Impeller Desgasification Water Physical Model”, Taylor
and Francis Group. Materials and Manufacturing Processes, 2012. pp. 556-
560.

[10].Zhang, L., Lv, X. Wiredu-Damoah, L. N., “Mathematical Modeling on the
Removal Of Impurity Elements From Molten Aluminium” Taylor and Francis

Group. Materials and Manufacturing Processes, 2012. pp. 1-54.

[11]. Saternus, M., Botor, J., “The Physical and Mathematical Model Of
Aluminium Refining Process In Reactor URO-200", The Minerals, Metals &
Materials Society. Silesian University Of Technology, pp. 1-12.

[12].Warke, V. S., Tryggvason, G., “Mathematical modeling and computer
simulation of molten metal cleansing by the rotating impeller degasser Part
I. Fluid flow” Elsevier. Journal of Materials Processing Technology, 2005.
pp. 112-118.

[13]. Totten, G. E.. (2003). Handbook of Aluminium.Vol. 1, Physical Metallurgy
and Processes. N. Y.: Marcel dekker Ink. pp. 644-664.

[14].Ransley, C. E., Neufeld, H., “The solubility of hydrogen in liquid and solid
aluminum.” J. Inst. Metals, pp. 599-620.

53



[15].Szekely, A. G., “The Removal of solid particles from molten aluminum in
the Spinning Nozzle Inert Floatation process.” Met. Trans 1976, 7B, pp.
259-270.

[16].Engh, T. A., Pedersen, T., “Removal of hydrogen from molten aluminum by
gas purging. Light Metals.” Metal. Soc. AIME, 1984, pp. 1329-1344.

[17].lmabayashi, M., “Stationary concentration of hydrogen in molten
aluminum.” J. Japan. Inst. Light Metals 1972, 22, pp. 120-127.

[18].0tsuka, R., Tanimoto, S., Toyoda, K., Sakaguchi, M., “Hydrogen removal
from molten aluminum by inert gas bubbling.” J. Japan. Inst. Light Metals
1990, 40, pp. 290-297.

54



	Portada
	Índice General
	Capítulo 1. Antecedentes
	Capítulo 2. Metodología de Trabajo
	Capítulo 3. Resultados y Análisis de Resultados
	Capítulo 4. Conclusiones
	Capítulo 5. Trabajo Futuro
	Capítulo 6. Bibliografía

