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CAPITULOI. MARCO TEORICO.

1.1. Introduccion.

El hombre tratando de conseguir mejores condiciones de vida ha usado su ingenio
durante toda su existencia. Para lograr este objetivo, se ha valido del uso de metales que
hasta la actualidad siguen presentes en la vida cotidiana. Sin darnos cuenta, hemos
creado una dependencia con la metalurgia tal que, a estas alturas, nos seria dificil vivir

sin metales y sus aleaciones.

Esta dependencia se ve reflejada en la produccion mundial de metales. Prueba de
esto es lo publicado en diciembre de 2016 en la revista Modern casting donde se asegura
que, en 2015, la produccion mundial de piezas metalicas obtenidas via fundicién alcanzé
los 104.1 millones de toneladas métricas, lo cual representa un ligero aumento en
produccion en comparacion a los 103.7 millones de toneladas métricas producidas en
2014, de acuerdo con el censo de ese ano de la produccion mundial de fundicién. El
crecimiento en produccion de 2013 a 2014 fue del 2.37% y de 2014 a 2015 fue de 0.4%.
El 2015 fue el sexto afio consecutivo que el mercado de piezas procesadas via fundicion
se ha expandido después de la recesién mundial del 2008-2009. México reportdé un
aumento de 55% en su produccidon en este periodo, lo que indica que la produccion de

fundicion pudo haber sido subestimada en los ultimos afos [1].

Tabla 1. Produccién mundial de metales por tipo de fundicién 2015 [1].

Produccién mundial de 2015 (toneladas métricas).

. ) Hierro Hierro Aleaciones L . . Otros
Hierro Gris _— Acero Aluminio  Magnesio Zinc Total
ductil maleable base cobre no Ferrosos

46738654 25575894 884581 10887948 1761182 16053014 198121 675022 1354841 104129257
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Figura 1. Representacion grafica de producciéon de metales via fundicion.

Como se observa en la Figura 1y enla Tabla 1, la produccion por fundicion se puede
dividir en dos grandes grupos: fundicién ferrosa y no ferrosa. Dentro de los productos no
ferrosos, que representan el 19.25% del total de la produccion por fundicién,
encontramos al aluminio con un 15.42%, representando éste metal mas del 80% del total
de todos los metales no ferrosos producidos. Este trabajo se enfoca a ese 80% de la

produccion via fundicidon de los metales no ferrosos, es decir, al aluminio.

1.2. El aluminio.

Segun la ASM (American Society for Metals) el aluminio es el segundo elemento
metalico mas abundante en la tierra. Se hizo accesible después de la invencién de la
refinacion de aluminio por el proceso de Hall-Heroult, nombre dado por sus creadores
Charles Hall y Paul Heroult, que de forma independiente hicieron posible la reduccion
electrolitica de alumina (Al203) disuelta en criolita fundida [2]. Posteriormente con la
aparicion de los primeros vehiculos con motor de combustién interna el aluminio tomé
gran relevancia como material de automocion. Algunas otras aplicaciones del aluminio

fueron la electrificacion, la cual requeriria cantidades inmensas de metal conductor ligero
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para la transmision a larga distancia y para la construccion de las torres necesarias para
soportar la red aérea de cables que suministran energia eléctrica desde sitios de

generacion de energia [3].

En la primera parte del siglo XX, la aplicacion de piezas fundidas de aluminio se limitd
a piezas decorativas y utensilios de cocina. Después de la Segunda Guerra Mundial, se
produjo una dramatica expansién de la industria de fundicién de aluminio. Se
desarrollaron nuevas aleaciones y se implementaron procesos de colada para cumplir
con especificaciones de ingenieria y para ampliar el rango de aplicaciones comerciales
y técnicas. La reciente "crisis energética" de los afios setenta condujo a un mayor uso
del aluminio fundido en muchos vehiculos, debido a su excelente relacion resistencia-
peso [3], [4].

Como ya se describié en la Figura 1, el aluminio es el metal no ferroso mas utilizado.
Debido a su resistencia y ligereza se ha convertido en un insumo estratégico en la
fabricacion de equipos de transporte, en el sector de construccion, elaboracion de
envases y empaques [5]. Esto ha generado una alta demanda, por lo que la produccion

de aluminio se ha incrementado como se muestra en la Figura 2.

Produccion mundial de aluminio

je toneladas métri

FUENTES: International Aluminium Institute

Figura 2. Representacion grafica de produccion mundial de aluminio [5].



1.2.1. Clasificacion de las aleaciones base aluminio.

Las aleaciones de aluminio se dividen en dos categorias: por colada y para

conformado.

Su sistema de identificacion de aleaciones emplea diferentes

nomenclaturas para cada caso.

En el caso de aleaciones para conformado se utiliza un sistema de cuatro digitos como

se muestra en la Tabla 2.

Tabla 2. Clasificacion de Aluminio para conformado [2].

Clasificacion

Descripcion.

IXXX

2XXX

3XXX

4XXX

5XxX

BXXX

TXXX

8XXX

OXXX

Composiciones controladas sin alear (puras).

Aleaciones en las que el cobre es el principal elemento de aleacién, aunque
otros elementos como el magnesio, puede especificarse.

Aleaciones en las que el manganeso es el principal elemento de aleacién.
Aleaciones en las que el silicio es el principal elemento de aleacion.
Aleaciones en las que el magnesio es el principal elemento de aleacion.

Aleaciones en las que el magnesio y el silicio son elementos principales de

aleacion.

Aleaciones en las que el zinc es el principal elemento de aleacién, pero
otros elementos como el cobre, magnesio, cromo y zirconio pueden

especificarse.

Aleaciones incluyendo estafio y algunas composiciones de litio que

caracterizan composiciones diversas.

Reservado para uso futuro.

Para el caso de las aleaciones por fundicién se describen mediante un sistema de tres

digitos seguido de un valor decimal. El primer digito indica el elemento principal de

aleacioén en el grupo. La Tabla 3 presenta esta notacion.



Tabla 3. Clasificacion de Aluminio para fundicion [2], [3], [4]

Clasificacion Descripcion.

IXX.X Composiciones puras 99.0%.

2XX.X Aleaciones en las que el cobre es el principal elemento de aleacion.
3XX.X Aleaciones de silicio con magnesio y/o cobre.

4XX.X Aleaciones en las que el silicio es el principal elemento de aleacion.
B5XX.X Aleaciones en las que el magnesio es el principal elemento de aleacion.
BXX.X No utilizado.

TXX.X Aleaciones en las que el zinc es el principal elemento de aleacién.
8XX.X Aleaciones de titanio.

OXXX No utilizado.

En el grupo 1xx.x, los dos digitos a la izquierda del punto decimal indican el minimo
de contenido de aluminio. Por ejemplo, una designacién 190.x corresponde a un aluminio
con una pureza del 99,90%. El decimal .0 en todos los casos se refiere a aleacion de
colada. Los decimales .1y .2 se refieren a composiciones de lingotes que, después de
la fusidn y el procesamiento, deben dar lugar a procedimientos quimicos que se ajusten
a los requisitos de especificacion de colada. En los grupos de aleaciones de 2xx.x a
9xx.x, el segundo y tercer digito no tienen significado especifico y sirven unicamente para
identificar las diferentes aleaciones del grupo. El ultimo digito a la derecha del punto

decimal identifica la forma del producto [3].

En la actualidad se estima que mas del 50% de las piezas fundidas de aluminio estan

hechas de metal reciclado.

1.2.2. Aleacion aluminio-silicio.

El diagrama de fases es una herramienta termodinamica util para comprender los
efectos que se producen en la microestructura de una aleacion variando la concentracion
del elemento aleante, también ayuda a: 1) determinar las fases de equilibrio que se

forman y el rango de temperaturas en que son estables éstas o se disuelven, 2)
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determinar la temperatura en la que inicia la fusiéon y la solidificacion o el rango de
solidificacion/fusion de una aleacion, 3) establecer las temperaturas de trabajo en
procesos de fundicion y/o tratamientos térmicos y 4) identificar la cantidad de un
elemento aleante para obtener una microestructura deseada en condiciones de

equilibrio.

Entre las regiones que componen el diagrama de fases Al-Si se encuentran: 1) las
fases que comprenden soluciones sdlidas primarias a-aluminio vy silicio, 2) el dominio de
fases mixtas (L+a, L+Si) ubicadas entre la fase liquida y las soluciones sdlidas, 3) lineas
de liquidus (lineas superiores) que indican la temperatura a la cual la aleaciéon se funde
completamente o empieza a solidificar, 4) linea de sélidus (linea inferior solo del lado rico
en aluminio) que indica la temperatura a la cual la aleacién solidifica totalmente o
empieza a fundir, 5) maxima solubilidad de fase a (1.65 % Si) a 577°C, 6) punto eutéctico
con 12.2 %Si a 577°C, 7) temperatura de fusion del aluminio puro a 660°C y 8)

temperatura de fusion del silicio puro a 1414°C (ver Figura 3).
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Figura 3. Diagrama de fases de Aluminio-Silicio [6].



Las aleaciones aluminio -silicio constituyen del 85% al 90% del total de piezas fundidas
producidas de aluminio [4]. Las aleaciones de aluminio que contienen el silicio como el
principal elemento de aleacion ofrecen una excelente resistencia a la corrosion, pueden
ser mecanizadas y presentan buena fluidez. Debido a la presencia de Si, la aleacién
tiene una reduccién en el rango de fusion sin producir fragilidad, por lo que es utilizada

como alambre de soldadura.

La aleacion de AI-Si se obtiene mediante proceso de fundicion que consiste en
introducir aluminio primario o chatarra de aluminio en un horno. Fundido el metal, se

agregan los elementos aleantes, principalmente el Si metalico.

Es importante para la productividad de una planta de fundicion estudiar los fenémenos
que intervienen durante el mezclado y la disolucion de elementos aleantes. En este
sentido el proceso de rotor-inyector que sirve para desgasificar al aluminio se puede
emplear en un estudio cinético de disolucion de Si en aluminio por las condiciones
controladas de agitacion que se obtienen con esta técnica, las cuales son necesarias en
los procesos de disolucion controlados por el transporte de masa. Por esto, a

continuacion, se describe en forma resumida la técnica del rotor-inyector.

1.3. Desgasificado: técnica del rotor-inyector.

Aunque en este trabajo, no se realiza el desgasificado de aluminio, si se utiliza el
sistema rotor-inyector, vale la pena revisar aspectos generales del proceso de
desgasificacion con el propésito de entender su funcionamiento. Asi que se describe la

desgasificaciéon de aluminio.

En la desgasificacion del aluminio liquido mediante la técnica del rotor-inyector, que
por cierto es la técnica mas eficiente para remover hidrégeno de todas las disponibles
para tal efecto (ver Figura 4), el hidrégeno que se encuentra disuelto en el aluminio
liquido proveniente de la humedad debe eliminarse ya que de lo contrario producira poros
en las piezas solidificadas de aluminio con lo cual sus propiedades mecanicas se veran

mermadas.
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[7].

El método introduce el gas de tratamiento en el metal fundido a través de un rotor que
gira rapidamente, el cual promueve conveccion y difusion turbulenta (ver Figura 5). Una
medida de la eficiencia de esta agitacion en reactores tipo batch agitados

mecanicamente con propela o rotor es el uso del concepto de tiempo de mezclado.
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Figura 5. Esquema de desgasificacion por rotor-inyector 1) motor, 2) eje impulsor, 3) rotor-inyector, 4)
crisol [8].



La mayor parte del hidrogeno disuelto en el aluminio fundido proviene de la disociacion

del vapor de agua en la superficie del aluminio liquido de acuerdo con la reaccion:

2Al4yy + 3H,0(5 — Al,05 + 6H (AD (1)

Esta reaccion es favorecida por la temperatura de la fusion. El vapor de agua que
entra en contacto con aluminio liquido se disocia y los atomos de hidrogeno, los cuales
se encuentran en forma monoatémica (H) en el metal liquido, se difunden a una region
de menor concentraciéon. EI mecanismo de desgasificacién, consiste en el transporte del
hidrogeno desde el seno del metal hacia las burbujas del gas de arrastre (Ar o N2), esto
debido a las diferencias de presion parcial de hidrégeno entre el gas de arrastre y el
aluminio liquido [4]. Los atomos de hidrogeno se combinan sobre la superficie de la
burbuja formando moléculas de gas diatdmico (Hz2) que ingresan a la burbuja. La
siguiente reaccién expresa la combinacion de dos atomos de hidrogeno para formar una

molécula gaseosa:

H(AD) + H (Al) > H, 1 (2)
1.3.1. Agitacion.

La agitacion se refiere a forzar un fluido mecanicamente para que adquiera

movimiento en el interior de un contenedor [9].

La agitacion mecanica a través del uso de mezcladores es la forma de mezclado mas
utilizada, especialmente cuando simultaneamente se realiza el burbujeo con gas a través
de estos dispositivos. Debido a la variedad de necesidades y objetivos del proceso, se
han desarrollado varias geometrias de mezcladores. Un buen resultado de mezclado es
importante para minimizar los costos de inversion y operacion, proporcionando altos
rendimientos cuando la transferencia de masa es limitante y, por lo tanto, aumenta la

rentabilidad de los procesos de produccion.

El proceso de agitacion mecanica con mezcladores mecanicos se produce bajo
condiciones de flujo laminar o turbulento, dependiendo del numero de Reynolds del

impulsor, el cual es definido como:



_ pND? (3)
11

Re

Donde Re es el numero de Reynolds, p es la densidad del fluido a ser agitado, N son
las revoluciones por minuto del agitador, D es el diametro del agitador y u es la viscosidad

dinamica del fluido.

Para los numeros de Reynolds por debajo de aproximadamente 10, el proceso es
laminar. Las condiciones totalmente turbulentas se consiguen con numeros de Reynolds
superiores a 104, y el flujo se considera transicional entre estos dos regimenes y

obviamente cuando el Re esta entre estos dos valores. [9]

El mecanismo fundamental de la agitacién implica la trasferencia de cantidad de
movimiento desde el mezclador hacia el seno del material usando paletas de rotor

giratorias.

1.3.2. Mezclado.

El mezclado es una operacion fisica en la cual hay una reduccién de la no uniformidad.
Tiene como finalidad homogenizar el fluido, es decir, se busca eliminar los gradientes de

concentracion, temperatura u otras propiedades [9], [10].

La mezcla de fluidos se lleva a cabo en recipientes agitados mecanicamente para una
variedad de objetivos, incluyendo homogeneizar fases individuales o multiples en
términos de concentracion de componentes, propiedades fisicas y temperatura, también
se busca incrementar los mecanismos de transferencia de masa en las mismas fases o

interfaciales. [9]

El mezclado es fundamental para la industria, entre las que se encuentran la

metalurgica, farmacéutica, ceramica, quimica, alimentaria, cosmética, entre otras.
1.3.3. Tiempo de mezclado.
El tiempo de mezclado se define como el tiempo en el cual una mezcla alcanza un

cierto grado de homogeneidad. El tiempo de mezclado éptimo se puede obtener con un

grado de 90% de homogeneidad [9], pero para el presente trabajo se empled el criterio
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del 95%, es decir, se considera que el tiempo de mezclado es el tiempo que le toma a

un soluto (Silicio) alcanzar + 5% de la composicion de equilibrio.

El tiempo de mezclado es de gran importancia ya que, si es muy grande, aumenta el
consumo de potencia y este a su vez se refleja en el incremento de los costos de

produccion, los cuales pueden llegar a ser sumamente altos.

1.3.4. Tipos de impulsores o mezcladores.

Los impulsores tipicos utilizados para mezclar se dividen en diferentes clases
generales, basadas en los patrones de flujo creados, en las aplicaciones o inclusive en
sus caracteristicas geométricas especiales. Las clasificaciones también definen los tipos
de aplicacion para los cuales se usan estos impulsores. En la Tabla 4 se presenta una
clasificacion de mezcladores y en la Figura 6 se presentan dibujos de las distintas clases

y geometrias de uso industrial.

Tabla 4. Clasificacion de los distintos tipos de impulsores [9].

Tipo de impulsor Caracteristicas geométricas
Flujo axial. Hélice, turbina de cuchilla inclinada, hidroplanos.
Flujo radial. Impulsor de hoja plana, turbina de disco (Rushton),

turbina de hoja hueca (Smith).
Alto corte. Disco, barra, impulsor de cuchilla puntiaguda.

Especialidad. Impulsor de la curva del retiro, impulsor de barrido,

impulsor del resorte, turbinas alineadas de vidrio.

Arriba abajo. Discos, placa, circulos.
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Figura 6. Imagenes de los diferentes tipos de rotor a) impulsores de flujo axial, b) impulsores de flujo radial, c)
impulsores de alto corte [9].

1.3.5. Rotor-estator.

La principal caracteristica de un rotor-estator es el rotor de alta velocidad (el elemento
mezclador accionado) muy cerca de un estator (el elemento mezclador fijo). Los
mezcladores rotor-estator se utilizan en las industrias quimica, bioquimica, agricola, de
cosméticos y de procesamiento de alimentos. Se emplean en muchas operaciones de
proceso que involucran: a) homogenizacion, b) dispersion, ¢) emulsificacién, d) molienda,
e) disolucion, f) reaccién quimica, g) interrupcion celular y h) coagulacién (debido al

cizallamiento) [9].

Su uso principal incluye la produccion de latex, adhesivos, productos de cuidado
personal y limpieza, dispersion y micro-dispersiones de productos quimicos, y

formulaciones de pesticidas agricolas.

Estos mezcladores pueden ahorrar tiempo debido a la energia altamente localizada y
la alta velocidad de cizallamiento que introducen en el sistema. Aunque la capacidad de
realizar multiples operaciones es un beneficio, también hace que los mezcladores de

rotor-estator sean dificiles de entender.
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A pesar de su uso generalizado, la comprensién actual de los dispositivos rotor-estator
no tiene casi ninguna base fundamental. Existen pocas teorias para predecir, o
protocolos experimentales sistematicos para evaluar el desempefio de estos
mezcladores. De hecho, hay muy pocas publicaciones sobre procesamiento rotor-

estator.

1.3.6. Bombeo.

El bombeo es la cantidad de material descargado por el rotor, es decir, la cantidad de
material liquido que sale en la descarga por la regién del rotor del impulsor por unidad
de tiempo. Esta cantidad es una caracteristica importante del proceso y desempefia un
papel importante cuando se calcula el tiempo de mezclado, este cambia con la geometria

y el tamafo del rotor [9].

Para obtener la capacidad de bombeo de un mezclador rotor-estator discontinuo, es
necesario medir el campo de velocidad que entra 'y / 0 emana de la cabeza del mezclador.
Dado que esto suele ser tedioso y requiere instrumentacién sofisticada, existen pocos
datos de capacidad de bombeo para dispositivos discontinuos. Como alternativa, el
recipiente puede estar equipado con un impulsor axial estandar para proporcionar un
mezclado en masa. La ubicacion del mezclador afecta tanto la capacidad de bombeo

como el tiempo de mezcla [8].

1.4. Revision bibliografica.

Debido a que industrialmente no se utiliza el rotor inyector para disolucién y mezclado,
no se encuentra trabajo alguno sobre el tema, sin embargo, se encuentran algunos
trabajos sobre disolucion de particulas solidas en bafos liquidos. Nuevamente, se
justifica este trabajo desarrollado ya que el equipo provee condiciones controladas de
agitacién por lo que se facilita el estudio cinético de transporte de masa durante la

disolucion de silicio en aluminio.

Mehran Seyed y colaboradores [11] estudiaron la disolucion de cilindros sdélidos de Si

en un bafo de Al en un tanque giratorio, bajo condiciones de conveccion natural y
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forzada. Donde buscan acelerar el proceso de disolucion de Si en Al liquido; primero
estudiando el sobrecalentamiento en el bafio liquido y segundo con conveccion natural

y forzada.

Como resultados obtuvieron que el Si tiene una disolucién inicial mas rapida con
sobrecalentamientos altos en comparacion con los bajos (ver Figura 7), asi como
también se presenta una mayor disolucion de Si a 20 RPM (maximas revoluciones de
trabajo), lo que indica que la transferencia de masa a través de la capa limite controla el
proceso de disolucion, por lo que para tener una disolucién en menor tiempo por parte

del Si recomiendan algun tipo de agitacion en el bafio.
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Figura 7. Graficos del efecto del sobrecalentamiento sobre la velocidad de disolucién de una adicion
cilindrica de Si en Al a) en condiciones de conveccién natural, b) en conveccién forzada a 10 rpm, c¢) en
conveccion forzada a 20 rpm [11].

La disolucion de Si en Al es un proceso de transferencia de masa, que es cuantificado
por el coeficiente de transferencia de masa, el cual es una funcién de las condiciones de
funcionamiento. Para su caso calcularon el coeficiente medio de transferencia de masa
K., (m/s) mediante la ecuacion:

Mave (4)

Kp = ———
m Csat_cb

Donde Cg,; es la concentracion de saturacion de la adicién en el liquido a la
temperatura T (° C) y C;, es la concentracién de Si en el seno del liquido. El flujo de masa
promedio m},. de la adicion de solidos al liquido desde t = 0 (momento en que el cilindro
esta completamente sumergido en el bafo) hasta el tiempo t (cuando el cilindro es

retirado del bafio) puede calcularse como:
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Ma (3)
tAave

"o
mave -

Dénde m,; es la masa disuelta de la muestra de Siy A,,. es la superficie de interfaz
soélido/liquido promedio. Observaron que el coeficiente de transferencia de masa
aumenta conforme la velocidad de rotacion aumenta, por lo que el coeficiente de masa
lo definen como:

_ Dsija (6)
Om

Km

Donde Dg;,4; €s el coeficiente de difusion binaria y &,, es el espesor de la capa limite

de masa. Con esta ecuacién y sus resultados experimentales indica como el espesor de
la capa limite disminuye cuando el fluido se agita en la proximidad de la barra. Una
disminucion en el espesor de la capa limite de transferencia de masa implica una menor
resistencia al transporte de especies desde la interfaz sdlido/liquido hasta la mayor parte

del liquido, y por lo tanto aumenta la velocidad de disolucién.

Por otro lado, Argyropoulos y Sismanis [12] investigaron la cinética de transferencia
de masa del niobio puro en acero liquido. El niobio puro tiene un punto de fusion de
2467°C, unos 867°C mayor que la temperatura de acero tipica de 1600°C. En su trabajo
sumergieron cilindros de niobio en acero liquido y midieron la trasferencia de masa a
partir de mediciones de peso. Durante la experimentacion observaron la formacion de
una capa de acero en el cilindro de niobio, que identificaron como el periodo en que se
forma una cascara de acero. También observaron un segundo periodo que llamaron de

disolucion libre.

Utilizaron un modelo matematico para predecir: 1) el tiempo de iniciacién para la
reaccion de la interfaz niobio/acero, 2) el periodo de la cascara de acero, y 3) los efectos
de la generacion de calor en la interfaz niobio / acero. Para dicho modelo se asumio que

el bafio no tenia agitacion (conveccion natural).

En el periodo de la formacion de la cascara de acero en el niobio observaron una
reaccion que tuvo lugar en la interface de acero/niobio, a medida que esta aumentaba

de espesor la solubilidad disminuia.
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Durante el periodo de disolucion libre y en el frente de disolucion, los moles netos de
niobio que se pierden del cilindro por unidad de tiempo son iguales a los moles netos de
niobio que se difunden en un bano de acero por unidad de tiempo, lo cual se expresa

como:

d (nrszNb*s (7)

Tdt My ) = koZm’L(C,G%, - Cﬁglk)

Donde L es la longitud del cilindro sumergido, py..s €S la densidad del niobio, My es
el peso molecular del niobio, ky,; es el coeficiente experimental de transferencia de masa,

Bulk

Cyp €s la concentracion de niobio en el acero a la temperatura T y Cyp™ es la

concentracion inicial del niobio en el acero liquido.

Yaque L, pyps Y Myg son independientes del tiempo y CEikes muy pequefia y tiende

a cero, la ecuacion anterior se reduce a:

*L __ (8)

d(r) (kzvb * MNB)

dt PNbxs

De la ecuacién 8 se obtuvieron los coeficientes de transferencia de masa realizando

un analisis de regresion:

logK2 = A —g ®)
Donde K2}/ es el coeficiente experimental de transferencia de masa en condiciones
estaticas. Los valores obtenidos para las constantes fueron para A=2.5416 +0.419y B =
8982.4 £795.8. Los coeficientes de transferencias de masa obtenidos para conveccion
forzada son mayores en comparacion con los de conveccion natural por lo que deducen
que las caracteristicas de flujo de fluido en la intercara Niobio/acero tiene un gran efecto
sobre la velocidad de disolucién, por lo que la etapa de control en la velocidad en la

transferencia de masa es la difusién a través de una capa limite.

Utilizaron una correlacion adimensional la cual describe la transferencia de masa por

conveccion en cilindros verticales y placas planas:

Sh = 0.13(Gryy, * Sc)*/3 (10)

16



J.K. Wright [13] investigd la velocidad de disolucién isotérmica de varillas de acero en
fundiciones de hierro-carbono con conveccion natural y con conveccion forzada
inyectando gas inerte. El objetivo era proporcionar informacion sobre el efecto de las
condiciones de agitacion con gas sobre la cinética de disolucion del acero en bafio de

hierro-carbono en condiciones similares a las encontradas en los procesos de fusion.

Sus resultados se dividieron en tres partes, a) disolucion de la barra por conveccion
natural en un bafio de 1 kg de hierro-carbono, b) disolucién bajo conveccion forzada en

un bafio de 1kg y c) disolucion bajo conveccion forzada en un bafio de 25 kg.

Para el caso de conveccion natural (a) se observé que las varillas o probetas se
disolvieron de forma homogénea. En la Figura 8 se observa el efecto de la temperatura
del bafio para la disolucion de las probetas, los diametros disminuyen linealmente con el
tiempo de inmersidén por lo que las velocidades de disolucién son constantes bajo

condiciones isotérmicas.

os
Hierro liquido 4%C
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Figura 8. Grafico del efecto de la temperatura de fusion sobre la disolucion de las probetas en condicién
de conveccioén natural [13].

Suponen que el mecanismo que controla la velocidad de disolucién es la difusién de
carbono. Ajustaron los datos experimentales a correlaciones de manera que el

coeficiente de masa fuera predecible en funcién de las condiciones de agitacion del bafio:

Sh = a(Gr,, x Sc)™ (11)
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Donde Sh es el numero de Sherwood, Gr,, es el numero de Grashof, Sc es el numero
de Schmidt, a y m son las constantes empiricas. El numero de Sherwood incorpora el
coeficiente de transporte de masa:

el a2

Sh
d

Donde k,, es el coeficiente de transferencia de masa, L es la longitud sumergida de la
probeta. Segun los datos experimentales obtuvieron los valoras de a y m y sustituyendo

en la ecuacion 12 para conveccion natural turbulenta se obtiene:
Sh = 0.13(Gry, * Sc)°-3* (13)

En el caso de conveccion forzada (b), en 1 kg de bano, se produjo un efecto similar al
de conveccion natural, la disolucion de las probetas fue practicamente uniforme en la
superficie. En la Figura 9a se muestra que los diametros de las probetas disminuyen
linealmente con el tiempo de inmersion, asi como también se observa un aumento en las

velocidades de disolucion con el aumento de agitacion con gas.
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Figura 9. Grafico de la disminucion del diametro de las probetas a) para un orificio de 2 mm a
velocidades bajas de agitacion con gas b) para un orificio de 160 mm a velocidades altas de agitacion con
gas.

Pera el caso de conveccidén forzada para el bafio de 25 kg observaron una reduccion
mayor en el diametro al nivel superior del bafo, en la Figura 9b se muestra el grafico de

la disminucion de los diametros con respecto al tiempo de inmersion.
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Las velocidades de disolucion aumentan con incrementos en las tasas de inyeccion
de gas. Los coeficientes de transferencia de masa medidos muestran la siguiente

dependencia del flujo de inyeccion de gas:
km I (Q)O.Zl (14)

Donde k,, es el coeficiente de transferencia de masa y Q es el flujo de gas. Una
comparacion de los coeficientes experimentales de transferencia de masa con
correlaciones adimensionales para la disolucion de la barra de acero en condiciones
hidrodinamicas conocidas dio lugar a una relacion dependiente de velocidad de la pluma

de gas con respecto al flujo de gas inyectado:
U Q0.31 (15)

El valor absoluto de u dependia de la configuracién del aparato utilizado, y se requiere
mas trabajo para identificar los efectos del flujo masivo contra el turbulento y la geometria

del sistema.

Kim y PehlKe [14] estudiaron las velocidades de disoluciéon de acero 1045 y de
Ferrovac E en un bafio de hierro saturado de carbono, en condiciones isotérmicas y con

condiciones de conveccion natural y conveccion forzada.

Para el sistema con conveccion natural observaron que el diametro disminuye

dr

linealmente con el tiempo de inmersion y que la velocidad de disolucién, v = —p ©s

constante para condiciones isotérmicas como se puede ver en la Figura 10.
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Figura 10. Graficos de la disolucién con conveccién natural de a) Ferrovac E en bafo de Hierro
saturado de carbono, b) acero 1045 en bafio de Hierro saturado de carbono.
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Con las velocidades obtenidas se relacioné el numero de Sherwood y el producto de
Grashof-Schmidt, donde el nimero de Sherwood vario entre 60-120 y el de Grashof-
Schmidt 6.9x108- 7.7x10°, y de acuerdo a una regresion lineal de logaritmos dieron los
valores de las contantes a de 0.149 y m de 0.294 de la ecuacion 12 y de este modo
obtener el coeficiente de transporte de masa por conveccion natural segun la siguiente

ecuacion:
Sh = 0.149(Gry,, * Sc)°-2%* (16)

Para el sistema con conveccion forzada observaron que los diametros de los cilindros
no aumentaron, en cambio se observdé una formacion de ranuras alrededor de las
probetas a altas velocidades, por el contrario, a velocidades bajas la superficie de la
muestra era lisa como se muestran en la Figura 11. La formacion de las ranuras fue

causada por los vortices desarrollados en el liquido alrededor de la probeta cilindrica.

Ehae

Figura 11. Probetas de Ferrovac E después de la disolucién en un bafio de hierro saturado de
carbono a) con conveccion natural a 2467 °F, b) conveccién forzada con 100 rpm a 2278 °F c¢) conveccion
forzada con 900 rpm a 2278 °F. Los numeros en la parte superior indican el tiempo de inmersién en
segundos.

Los numeros de Schmidt, Reynolds, las constantes b y n en la ecuacién 17 fueron

evaluados a prueba y error obteniendo los valores paran =0.3295y b =0.1121.
ja=b*Re™ (17)

Donde j; es el factor de transferencia de masa, Re es el numero de Reynolds, by n
son las contantes experimentales. Proponen para obtener del efecto de la velocidad del

fluido sobre el coeficiente de transporte de masa la ecuacion:
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k,, = constante * (d)°3*1(Q)%670 (18)

Dénde d es el diametro y Q es el numero de rotaciones por minuto. Se encontré que
la velocidad de disolucion estaba controlada por transferencia de masa en la fase liquida
y el proceso de transferencia de masa estaba dominado por conveccién natural cuando

la muestra estaba sin movimiento y por conveccion forzada cuando la muestra se giraba.

En el caso de Argyropoulos y Guthrie [15] estudiaron la cinética de disolucion de
cilindros de titanio en bafios de acero. Identificaron dos periodos de disolucién: un
periodo de formacion de coraza de acero y un periodo de disolucién libre. Durante el
primer periodo hay formacion de coraza de acero solidificada en el cilindro de Ti después
de la inmersion inicial (ver Figura 12). Este fendomeno desencadend una disolucion
exotérmica de la superficie interna del acero. Como resultado los tiempos de fusion de la
cascara disminuyen. En el segundo periodo de disolucion observaron que la temperatura
superficial del cilindro de titanio expuesto se elevé por encima de la temperatura del baio,
obtenido un fendbmeno de disolucion exotérmica continua, acelerando el proceso de

disolucion.

Desarrollaron un modelo matematico simplificado del proceso para describir los

complejos fendmenos de transferencia de calor y masa asociados.
Titanio

inicial.
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Figura 12. Seccién transversal del cilindro d titanio en formacién de coraza de acero y la zona de
reaccion.
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Para el modelo matematico se considerd que la conduccion axial es despreciable, por
lo que solo se considero la direccion radial. Parten de las siguientes expresiones para la

conduccion de calor transitorio del titanio y la coraza de acero:

Cilindro de titanio.
08 ar; d ( 00
§=TE(TE) ; 0<r<n , 0<t<tra (19)

Coraza de acero.

30 ap, 8/ 06
= ( );Tlﬁrﬁrz, OStSttOtal (20)

at r or\ or
Para las condiciones iniciales consideraron que la temperatura del cilindro es uniforme

y de forma similar la temperatura del bafio inicial es constante:
Para t =0 ; 0<r<n, ,0=0, (21)
t=0; r>r 0 = 0g (22)
Establecieron cinco condiciones de frontera de las cuales la mas importante es:
tr =t < teotal r=n

26 (23)
_kFeE + NriQri = —kr; ar

CundO tR = 0 y NTi = kTi (CTi - CE)
Ti
Los fendmenos de transferencia de masa que se llevan a cabo en la intercara de la

pared de acero se expresan en la ecuacion anterior, donde se presenta en coeficiente

de transferencia de masa.

Haping Sun [16] estudio6 la disolucion interfacial de carbono y la transferencia de masa
en el hierro liquido con ayuda de un modelo cinético, donde se observé que la velocidad
de la reaccioén esta limitada por la transferencia de masa en el bafo. En el sistema
observo dos etapas: 1) disolucion desde la fase sdlida de carbono a través de la interfaz
sélido-liquido, 2) transferencia de masa de carbdn desde la interfaz sélido-liquido al seno

del liquido:
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Csolid - [C] :

ac (24)
1. = Ak, (asolid - K_C>

r

[C]" = [C]

Ak (25)
i = 2R (€]~ [C])

Como las reacciones se producen en serie las velocidades son iguales. La fuerza
motriz, los parametros cinéticos y termodinamicos para la disolucién de carbono es

limitada por la transferencia de masa por lo que son diferentes de la reaccion interfacial.

El presente trabajo parte de un estudio previo donde se tratdé de medir la disolucion
de particulas de silicio en aluminio variando la geometria del rotor, la temperatura del
bano y la velocidad de agitacion. Se encontré que las mejores condiciones de operacion
para el sistema son a 780 °C y 250 rpm con el rotor de 5 aspas. Cabe mencionar que en

el trabajo no se estudié el efecto que tiene el tamafo de particula.

En este trabajo se estudiara el efecto del tamafo de particula sobre la velocidad de
disoluciéon en una aleacién Al- Si, utilizando el sistema de rotor inyector que se utiliza

para desgasificar.
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Hipotesis.

+ Al disminuir el tamafo de particula aumentara el tiempo de mezclado quimico,
manteniendo el resto de las variables de proceso constantes, aunque el

rendimiento disminuira

+ El rotor disenado en la Facultad de Quimica de la UNAM, acelerara la cinética

de mezclado respecto al rotor disefiado anteriormente.

Objetivos.

+ Estudiar el efecto que tiene el tamafio de particula en el tiempo de aleado y en

el rendimiento del aleante en un sistema binario Al-Si usando el rotor-inyector.

+ Estudiar el efecto que tiene el disefio del rotor en el tiempo de aleado en un

sistema binario Al-Si.
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CAPITULO Il. METODOLOGIA DE TRABAJO.

Industrialmente es de gran importancia estudiar los fendmenos que intervienen
durante el mezclado y la disolucidon de los elementos aleantes ya que esto impacta
directamente a la productividad y al rendimiento o costo de produccion de una planta de
fundicion. Aunque el proceso de rotor-inyector no se usa industrialmente para alear sino
para desgasificar al aluminio o para eliminar elementos indeseables, es interesante
usarlo para agitar el bafio y medir cinéticas de disolucidén de aluminio que son dificiles de
medir en hornos de induccién o de reverbero porque se desconoce las velocidades de
agitacion en esos hornos. De esta forma, un estudio de disolucién de silicio en aluminio
con el rotor podra generar conocimiento sélido bajo condiciones de experimentacion
controladas, incluyendo el efecto del tamario de la particula del Si, que ayuden a entender
el proceso de disolucién y con éste incrementar la productividad acelerando los procesos
que consisten en el transporte de masa.

El presente trabajo estudia los mecanismos cinéticos que intervienen al disolver silicio
metalico en un bafio de aluminio puro comercial con ayuda de agitacién mecanica con
un dispositivo que incluye el rotor-inyector (ver Figura 13). Por tal razén, es de gran
importancia conocer el diagrama de fases Al-Si. Con base al diagrama de fases ya
detallado, se puede asegurar que para la experimentacion propuesta no hay opcion a
que se dé el fendmeno de fusion por parte del Si, por el contrario, se asegura que exista
disolucion del Si en Al, ya que el punto de fusidén del Si es de 1414°C y la temperatura

de experimentacion es de 780°C (ver Figura 14).
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Figura 13. Imagen del esquipo montado que se empled para la experimentacién, 1) tanque de gas
argon, 2) flujometro, 3) rotor, 4) Flecha del rotor, 5) computadora con el software, 6) adquisidor de datos,
7) controlador de temperatura, 8) motor del rotor-inyector, 9) molde para la muestra, 10) horno de piso de

resistencia, 11) termopar tipo K, 12) cuchara para toma de muestra, 13) mesa elevadora manual, 14) mufia.

900

780 °C

Temperatura °C

Parciento en peso de Silicio
. o 3.8% , R
Figura 14. Diagrama de fases Aluminio-Silicio mostrando la temperatura de trabajo y el % Si objetivo

en el proceso de aleacion propuesto [6].
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Se usaron en la experimentacion dos rotores distintos que se muestran en la Figura
15. Uno de ellos es un rotor comercial que se usa actualmente en plantas mexicanas y
el otro es un disefio propuesto en este grupo en otros trabajos [17]. También se desea
definir de manera cuantitativa el papel que juega el tamafno de particula sobre el tiempo
de disolucion de Si en Al, determinando el tamano éptimo de particula que favorezca y
acelere la disolucion, asi como también aumente el rendimiento de este aleante. Se sabe

que la cinética de disolucién de aleantes depende del tamafo de particula.

Figura 15. Fotografias de los rotores empleados en la experimentacion a) estandar vista frontal e
inferior, b) 5 aspas vista frontal e inferior.

La experimentacién consistié en fabricar una aleacion Al-3.8%Si partiendo de aluminio
puro comercial e incorporando Si metalico a temperatura ambiente y diferentes tamafos
de particula. Se aplicé agitacion mecanica, donde se empled un dispositivo con sistema
de rotor-inyector, para el cual se utilizaron dos rotores de diferentes geometrias, estandar
y 5 aspas. Como se puede observar en la Tabla 5 se presentan las variables de los 8
experimentos realizados, la geometria del rotor y los 4 tamanos de particula. El bafio del
metal se mantuvo a temperatura constante de 780°C, al igual que la velocidad del rotor
la cual fue de 250 rpm [18]. También se empled un flujo de gas argdon de grado industrial

minimo con el objeto de evitar que a los rotores se les solidifiqué aluminio.
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Tabla 5. Variables empleadas en la experimentacion.

N° de Geometria de Rotor Tamano de particula
Experimento

1 5 aspas Y4 in

2 5 aspas Yein

3 5 aspas Yain

4 5 aspas 0.131in

5 Estandar % in

6 Estandar Y4in

7 Estandar Yain

8 Estandar 0.131in

El efecto de la geometria del rotor se ha estudiado muy poco por lo que la
determinacién de este efecto sobre el mezclado es algo innovador, lo cual es una
contribucién importante en la disolucion de elementos aleantes en la industria de

fundicién optimizando los procesos.

2.1. Balance de carga.

Antes de comenzar con la experimentacién es indispensable conocer las cantidades
requeridas de material, en este caso, para fabricar 5 Kg de una aleacion Al-3.8%Si. Para
determinar la cantidad de Al se considerd un rendimiento de este metal del 97% y una
concentracion final de 96.2%. En el caso del Si se tom6 un rendimiento del 93.321%, la
cual se obtuvo del promedio de eficiencias tomadas de una tesis realizada anteriormente
[18].

Balance para aluminio:

(96.2% Alo)
100 %

(ro0c%)

(26)

Al° =5 Kg Aleaciéon = 4.959K g Al

Balance para silicio:

(3.8% Si )

100 %

93.321%)
100%

. » 1000 gr
Si =5 Kg Aleacion (

1Kg ) = 204gr Si (27)
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2.2. Preparacién de las cargas de aluminio puro (comercial).

La preparacion de las cargas de Al consisti6 en una re-fusidon de 4 lingotes de
aproximadamente 10 Kg, los cuales se cortaron por la mitad obteniendo dimensiones
adecuadas para el ingreso en el crisol (ver Figura 16).

El resultado de la re-fusion fueron lingotes 250 + 50 gr, los cuales se pesaron y
etiquetaron, con ellos se formaron cargas de aproximadamente 5 Kg, teniendo al final 8

cargas. (Ver Figura 17).

El propdsito de obtener lingotes pequeios es tener las dimensiones adecuadas para
precalentarlos en una mufla, ordenandolos de tal modo que el transporte de energia sea
mas facil y homogéneo, asi como también el tamafo apropiado para su ingreso en el

crisol A-20 que se usa durante la prueba.

Las cargas se precalientan con ayuda de una mufla, la finalidad de dicho
precalentamiento es acelerar el proceso de fusion dentro del crisol optimizando el tiempo,

de igual forma hay disminucién de mermas por oxidacion del aluminio.

A

Figura 17. Imagen de las cargas de aluminio utilizadas para la experimentacion, lingotes e 250 g + 50

29



2.3. Preparacién de las cargas de silicio.

El silicio metalico del que se parte tiene dimensiones muy grandes en su forma
comercial en comparacion al tamafo de particula requerido, por esta razon se procedio
a triturar el Si empleando una trituradora primaria (Figura 18), con la cual se obtienen

particulas de diversos tamanos.

v
-

Figura 18. Imagen de la trituradora de quijada utilizada para la trituracion primaria. A) Vista frontal, b)
vista superior.

Seguida de la trituracion se realiz6 un cribado para obtener los siguientes tamafios de
particula: % in (19.05 mm), 2 in (12.7 mm), Y4 in (6.35 mm) y 0.131 in (3.327 mm). El

cribado se inicia con una malla de 1 in y finaliza con el pan (ver Figuras 19 y 20).

Con base al balance de carga se pesaron 204 gr de Si, con esta cantidad se formaron
4 paquetes de aproximadamente 50 gr (ver Figura 21). La finalidad de envolver las
particulas con papel aluminio es facilitar la incorporacién de las particulas de Si en el
metal liquido y aumentar el rendimiento evitando la oxidacion que se produce al estar en
contacto con el ambiente. El papel aluminio se pesd6 con antelacion. Esto se realiza para

cada experimento (ver Tabla 5).
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Figura 19. Imagen de a) conjunto de mallas utilizadas para el cribado de silicio, b) equipo utilizado
para cribar (RO-TAP).
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Figura 20. Imagen de las mallas comenzando por el tamario de apertura mas grande (1 in) de lado
izquierdo y terminando con el tamafo mas pequefio (0.131 in) lado derecho. En la parte inferior del lado
izquierdo se observa el tamafo de particula de Si del que se partié6 para la obtencion de los tamarios

deseados, seguido de los tamafios %4 in, ¥ in, Y4 in y 0.131 in.

Figura 21. Imagen de los paquetes de silicio formados con papel aluminio.
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2.4. Experimentacion.

Es de gran importancia tener en cuenta las medidas de seguridad durante toda la

experimentacion.

Para la experimentacion se utilizé un horno de resistencia de piso para fundir el metal

y una mufla de caja para precalentar la carga antes de introducirla al horno.

La experimentacion inicié con el precalentamiento de horno y mufla. Llegada a la
temperatura de trabajo en la mufla se comienza a meter la carga (ver Figura 22), con el

objetivo de disminuir los tiempos de fusiéon dentro del crisol y la oxidacion.

Figura 22. Imagen de a) mufla utilizada para el precalentamiento de los lingotes, b) mufla abierta

mostrando el arreglo de la carga.

Alcanzada la temperatura en horno se comenzaron a cargar poco a poco los lingotes
precalentados conforme se va fundiendo el metal, introducida toda la carga y fundida se

espero a llegar a temperatura de trabajo en horno.

Obtenida dicha temperatura se precalent6é el rotor sumergiéndolo en el bafo de
aluminio por 5 min, pasado el tiempo se retiré del metal liquido. En la Figura 23 se

presenta el equipo rotor inyector usado en este trabajo.

Nuevamente se dejo que el bafio alcanzara la temperatura de trabajo. En éste punto

es de gran importancia mencionar que para sumergir el rotor en el bafio se debe de tener
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un flujo pequeno de gas argdn, es decir, presion positiva o de lo contrario este se tapara

solidificando el metal en el rotor.

Figura 23. Imagen de a) equipo montado del rotor inyector, b) horno de piso y de resistencia utilizado
para la experimentacion.

Llegada a la temperatura de trabajo se sumerge por segunda ocasion el rotor en el
bano y se toma la primera muestra de metal liquido (blanco), a continuacién, se empieza
a cronometrar el tiempo justo en el momento en que se adicionan los paquetes de Si en
el bafo e inicia la toma de las muestras para cada tiempo establecido: 10 s, 30 s, 1 min,

2 min, 3 min 5 min, 7.5 min, 10 min, 15 min, 20 min, y 25 min (ver Figura 24).

Figura 24. Imagen de las muestras obtenidas de cuatro experimentos, tomadas a los diferentes

tiempos segun el procedimiento experimental.

Es de gran interés mantener la temperatura constante durante la experimentacion, lo
cual se logro con el precalentamiento de la carga en la mufla y solo se fundié en el horno

de resistencia, asi de este modo, se evita la inercia de la temperatura en el aluminio si
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se fundiese en un horno de gas o se evitaria la perdida de energia al pasar de un horno

a otro.

Cabe sefnalar que para asegurar la temperatura del bafio se monitore6 con ayuda de

un adquisidor de datos y un termopar tipo k (ver Figura 25).

Figura 25. Imagen de a) adquisidor de datos DaqView, b) detalle del programa para adquirir datos
“Personal DaqView”, c) termopar tipo K cubierto por un tubo de vidrio sellado.

Un termopar tipo K se sumergid en el bafo con el objetivo de monitorear
permanentemente la temperatura del bafio durante cada experimento. Para evitar la
disolucion, éste se protegié con tubo de vidrio sellado por la parte inferior como se
muestra en la Figura 25c. En la Figura 26 se muestra la curva de la temperatura durante
una experimentacion, en la que se aprecia de color rojo la temperatura de trabajo en el
bano (780 °C), de color verde la temperatura minima (772 °C) obtenida durante la
experimentacion en el metal liquido y de color amarillo la temperatura maxima (782 °C)
durante la experimentacion. De esta forma se observa que la temperatura no varié mucho

con respecto a la temperatura de trabajo, se estuvo 2°C por arriba y 8°C por abajo.
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Temperatura en el metal liquido.
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Figura 26. Curva de la variacion en la temperatura del bafo durante una experimentacién de disolucion.
Regresando a la toma de las probetas, éstas se marcan, se pesan y se desbastan
dejando una cara plana. A continuacién, se procede a efectuar el analisis en el

espectrometro de emision atémica (ver Figura 27).

|| SuRaRdngansars s

Figura 27. Imagen del a) equipo de analisis de chispa SPECTRO Analytical Instruments, b) programa
Measure Window-Elements-Concentration utilizado para el espectro, ¢c) Toma tipica del analisis de chispa

para una moneda.
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2.5. Procesamiento de datos.

2.5.1. Balance de materia.

Para el balance de materia se toman los pesos iniciales del Al puro comercial (m,,),
masa del papel aluminio utilizado para empaquetar el Si (m,qy;), masa del Si inicial
(mg;), asi como también los pesos finales de masa de las monedas (m},) a cada tiempo
y masa final de la aleacion en forma de lingotes (m,;.). Con estos datos se calculan las

pérdidas de material (Pey;.) segun la ecuacion:
— ° t
Pegle = My + Mygper + mg; — Mgge — Z my (28)
Los resultados se muestran en la Tabla 7 en la seccidon de resultados.

2.5.2. Rendimiento de silicio.

Para la obtener el rendimiento de Si, en primer lugar, se calcula masa total de Sien la

aleacion, partiendo de la siguiente ecuacion:

ck cé,
mgi = Mgie (%) + Z mlt\/l (186)

Donde Cf; es la concentracion final de silicio en la aleacion en forma de lingotes, C;

(29

es la concentracion de silicio en la moneda al tiempo t.

Obtenida la masa total de Si se calcula el rendimiento de Si (Reng;), con la siguiente
ecuacion que basicamente se calcula dividiendo la masa de silicio detectada en la

aleacion solidificada entre el silicio pesado originalmente:

T
mge;
Reng; = — % 100
Si ( 30)

Los resultados para cada experimentacion se presentan en la Tabla 8, en la seccién

de resultados.
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2.5.3. Curvas de tiempo contra concentracion adimensional.

En cuanto la obtencién de las curvas de evolucidn de tiempo con respecto a la
concentracion adimensional primero se calculo la concentracion real de silicio, Cloy; s
es decir, la cantidad que se disolvio de Si a cada tiempo establecido restando la cantidad

de silicio presente en la aleacion. Esto se obtiene de la siguiente ecuacion:
t — rt 9]
Creal Si — CSi - CSi

(31)

Donde C{; es la concentraciéon de Si a determinado tiempo y C&i es la concentracion
inicial del Si en el aluminio puro comercial. Seguido de esto se calcula la concentracion

adimensional (C4,,,) para cada tiempo, con la ecuacion:

t
Creal Si ( 32)

t
Cadm - CF
real Si

Donde C’,,; s; es la concentracion real de la ultima moneda de cada experimento. Las

curvas obtenidas se presentan en la seccion de resultados.

2.5.4. Tiempo de mezclado.

Para la determinacion del tiempo de mezclado (t,,;,) s€ emplearon las curvas de
concentracion adimensional vs tiempo. Utilizando el criterio del 95% para la uniformidad
guimica se hacen dos rectas horizontales a las concentraciones de +5% la concentracion
de equilibrio (ver Figura 28), dando una ventana de mezclado en la que cuando la curva
de la evolucion de silicio entre en dicha ventana sin salir de ella, se considera a ese punto

en el tiempo, como el tiempo de mezclado.
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Determinacion de tiempo de mezclado.
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Figura 28. Curva de evolucion de tiempo contra la concentracion adimensional para el rotor de 5 aspas

con tamafio de particula de ¥z in, ilustrando el procedimiento grafico para obtener el tiempo de mezclado.

El tiempo de mezclado se obtiene de manera precisa analizando la pendiente de la
Figura 22 justo al entrar a la ventana de mezclado. La pendiente (m) se toma del primer

punto que cruza linea de 0.95 (C,,;x) Y €l punto anterior, como se muestra en la siguiente

ecuacion:
t t 33
_AC _ Ca?lm_ atlim (33)
m=-—= ———
At t, —t;
Donde Cégmy t, es la concentracion adimensional y el tiempo del punto que se

encuentra por debajo del 1.05 (Cpnix); ch

am Y t1€S la concentracion adimensional y el

tiempo del punto que se encuentra por arriba del 0.95 o la concentracion de mezclado

Cix respectivamente.

Pero se sabe que la pendiente en el tiempo de mezclado es:

t
C = i (34)
t2 - tmix
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Donde C,,,ix Y tmix €S la concentracion adimensional y el tiempo de mezclado. Asi que
despejando t,,;, de la ecuacion anterior se obtiene el tiempo de mezclado, el cual se

reporta en la Tabla 9, segun la siguiente ecuacion.

(Ctz Cmix) (35)

adm ~—

tmix = t2 — m

2.5.5. Curvas de area interfacial vs tiempo.

Para la obtencién de las curvas del area interfacial instantanea y total de las particulas
de Si es necesario, en primer lugar, calcular el area total de superficie de las particulas
de Si para cada tiempo (A%). Para este calculo se hace la suposicion de que las particulas
son esféricas, y el tamafo de malla es el diametro de particula. Se obtiene el area total

de la siguiente ecuacion:

AL = AL *N°p (36)

Donde A%, es el area por particula a diferentes tiempos y N°p es el nimero de

particulas. Pero se sabe que el numero de particulas se obtiene como:

t
me; (37)

Donde m!; es la masa de silicio en la aleacion al tiempo t y Myqre €S la masa por
particula. Por otro lado, la m,,,; se puede obtener con la relacion de la densidad y el

volumen:
Mpart = Vpoart * Psi (38)

Y el volumen de cada particula Vy,,. , se obtiene con la siguiente ecuacion:

(39)
— 3
;;)art =37

3
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Donde 7, es el radio inicial de las particulas de Si. Sustituyendo 38 y 37 en 36 se
obtiene la siguiente ecuacién que describe el area interfacial instantanea y total de las

particulas:

o]
Mg, (40)
A% :Ag)art* si ale

o
Vpart * Psi

Para conocer A}, a cada tiempo se parte de la ecuacion:
AL =4xmxrt (41)

Donde rt es el radio de particula al tiempo t. Pero r se obtiene a partir de la ecuacion

del volumen de la particula:

3 (42)
V;gart = § nrt

Despejando el radio queda la siguiente ecuacion:

s [ape (43)

t part

r a1

Para calcular el volumen individual de cada particula al tiempo t se utiliza la ecuacion:

yt _ Vir (44)

part - Nop
Donde V{; ; es el volumen de Si total a diferentes tiempos. Para este calculo se utiliza

la siguiente ecuacion:

t

m (45)
t _ "'part

VSi T —

Psi

Donde mf,artes la masa de la particula al tiempo t. Para calcularlo se emplea la

siguiente ecuacion:

t — t—1 t
Mpart = Mypart — Mg gis (46)
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Donde mi,;, es la masa del Si sélido del punto anterior y m{; 4;c es la masa de Si
disuelto al tiempo t. Para el calculo de m{; ;;; partimos de la ecuacion de concentracion

de Si:

t—1 t
mg; + Me; qi
si ale Si dis
* 100

12 t t
Maie + Mg gis (47)
Despejando m; ;;; queda la ecuacion:
t t
CSi * Mye _ mp—l
¢ _ 100 Siale
Mg gis = Ct (48)
1 — =L
100
Pero se sabe que para calcular la masa de la aleacion al tiempo t:
t o t t
Ma1e = My + Mg qis — My (149)

Donde ml;.! es la masa inicial de Al puro comercial, mi; 4;; es la masa de Si disuelta
a el tiempo t y m{, es la masa de las monedas obtenidas en los tiempos anteriores.
Conocidos los valores se calcul6 el area total de transferencia por tamano de particula a

través del tiempo.

2.5.6. Cinéticas de disolucion.

Para la obtencion del producto del coeficiente de transferencia de masa y el area de
la particula (kA) se parte de la siguiente ecuacidén que proviene de un balance global de

masa de silicio en el bano:

YA =V AC 1 (50)
= ¥ — % (—mmmm™

ale At (Ceq _ Ct)
Donde V es el volumen de la aleacion al tiempo t, % es la derivada de la concentracion

de silicio respecto al tiempo al tiempo t, C; es la concentracion adimensional al tiempo t

y Ceq. €8 la concentracion al equilibrio.

41



Es importante mencionar que para los calculos del tiempo cero se realizé una derivada
hacia adelante, en los puntos centrales se empled la derivada central y para el ultimo

tiempo la derivada hacia atras, con las siguientes ecuaciones:

_ AC _ CZ - C1

Magelante = A_t - t,—t, (51)
_AC Gy = G

Meentral = E = ting — & (52)
i i

AC  Cpoi—Cp (53)
Matras = - .

At t,—t,

Donde C, y t, es la concentracion adimensional y el tiempo del dato a los 10 segundos,
C; Yy t; es la concentracion y el tiempo del dato al tiempo cero, Ci., Y ti;, €S la
concentracién y el tiempo del dato al tiempo t+2, C,, y t,, es | concentracién y el tiempo a
un determinado tiempo, C,_; Y t,—; €s la concentracion y el tiempo del penultimo dato, C,

y t, es la concentracion adimensional y el tiempo del ultimo dato.

Para los calculos del volumen de la aleacion se utilizé la densidad de Aluminio liquido
a 780°C (1053.15K), la cual se obtuvo mediante la siguiente ecuacion que se ajusta al

comportamiento del aluminio liquido, en Kg/m3:
p4(T) = —0.00009T2 — 0.0706T + 2522.1 para 933K <T < 1400K (54)

Entonces, el volumen de la aleacion (V) se calcula con la siguiente ecuacion:

_ Mgie ( 55)

Donde m,, es la masa de la aleacion y p,;r) es la densidad del aluminio liquido.
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CAPITULO IIl. RESULTADOS Y DISCUSION.

3.1. Composicién quimica.

En la Tabla 6 se muestra, a modo de ejemplo, los resultados obtenidos por el analisis
de quimico de la primera moneda (blanco) del primer experimento (rotor de 5 aspas y
tamano de particula de 0.131 in). En el anexo se presentan los resultados obtenidos de
los analisis quimicos para cada probeta segun la geometria del rotor y el tamafno de

particula.

Tabla 6. Composicion quimica de la moneda al tiempo 0 del primer experimento.

Composicion quimica al tiempo 0.
% Si %Fe %Cu %Mn %Zn % Ni % Ti %V % Al
0.0835 0.2480 0.0057 0.0083 0.0305 0.0028 0.0436 0.0080 99.6
0.0721 0.2596 0.0057 0.0085 0.0310 0.0026 0.0436 0.0080 99.6
0.0803 0.2508 0.0057 0.0086 0.0640 0.0025 0.0441 0.0091 99.6

X 0.0786 0.2528 0.0057 0.0085 0.0418 0.0026 0.0438 0.0084 99.6

Con base a los resultados de las composiciones quimicas se realizaron la mayoria de

los calculos.

3.2. Balance de materia.

La Tabla 7 muestran las pérdidas de material obtenidas de la experimentacion
(columna 8) segun el rotor (columna 1) y el tamafo de particula (columna 2) utilizados
en cada experimentacion. El calculo se basa en los pesos iniciales del Al puro comercial
(columna 3), papel aluminio utilizado para empaquetar el Si (columna 4), silicio
particulado (columna 5), los pesos obtenidos al final de la experimentacion de la masa

total de las monedas (columna 6) y la cantidad de aleacién fabricada (columna 7).
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Tabla 7. Balance de materia.

Tamaio de Al puro  Papel Al Monedas Pérdidas
Tipo de rotor particula (9) (9) Si (g) (9) Al-3.8Si (g) (9)
0.131 5024.82 5.41 204.07 359.1 4826.93 48.27
Va 5012.37 4.7 204.36 493.29 4711.85 16.29
5 aspas.
V2 5008.74 3.9 204.3 385.09 4814.49 17.36
% 4616.68 4.74 204.74 386.22 4416.8 23.14
0.131 5002.99 6.37 204.04 335.87 4832.88 44.65
Ya 5009.71 6.16 204.32 352.82 4843.07 24.3
Estandar.
V2 5012.63 6.48 204.26 352.12 4843.07 28.18
% 5005.28 5.38 204.32 347.73 4808.83 58.42

La pérdida de material no es alta, apenas se encuentra por debajo del 2%. Como se
observa en la Tabla 7 las pérdidas son mayores con el rotor estandar en comparacion
con el rotor de 5 aspas, pero solo con el tamafo de particula de 0.131 in la pérdida es
mayor con el rotor de 5 aspas que con el rotor estandar. Al ser muy poca la cantidad de
perdida, esta no se relaciona de manera directa con el tipo de rotor empleado, pues estas
pérdidas se pueden deber al material que quedd en herramentales o algun pequefio
derrame durante la experimentacion, asi como también las perdidas asociadas con la

oxidacién que pueden variar de experimento a experimento.

3.3. Rendimiento del silicio.

En la Tabla 8 y la Figura 29 se muestra el rendimiento del Si segun el tamafo de
particula y el rotor empleado. Como se observa en ambos rotores el rendimiento varia
segun el tamano de particula, teniendo un rendimiento menor en el tamano de particula
de 0.131 in para ambos rotores. EI mejor rendimiento para el rotor de 5 aspas se
encuentra en el tamafo de particula de % in mientras que para el caso del rotor estandar
se encuentra a un tamafo de particula de 2 in. En general para el caso del rotor de 5
aspas los mejores rendimientos son a tamanos de particula grandes, mientras que en el
caso del rotor estandar se encuentran en los tamafos de particula intermedios (2 y 72

in).
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Tabla 8. Rendimiento de Si segtin el rotor y el tamario de particula.

Rotor T’amaﬁc.) de Rgndimiento
particula (in)  de Si (%)
0.131 87.103
5 aspas. 1/4 89.769
1/2 90.999
3/4 92.552
0.0661 40.731
0.131 84.836
B 1/4 95.585
Estandar. 12 95.763
3/4 94.763

En la Figura 29 se observa que el rendimiento tiende a aumentar con el tamafio de
particula en el caso del rotor de 5 aspas. Por otro lado, el rotor estandar tiene un
rendimiento maximo en el tamafio de particula de %z in y decae en el siguiente tamano
de particula. Con el tamafio mas fino de 0.131 in, el rotor de 5 aspas es el que presenta
un mayor rendimiento y en los siguientes tamarios de particula, el rotor estandar presenta
un mejor rendimiento. Las diferencias entre las eficiencias oscilan entre 2 y 6%, por lo
que en realidad ni el tamano de particula ni el tipo de rotor influyen significativamente en

el rendimiento de silicio.

El rendimiento del Si varia segun el tamano de particula, por lo que seria importante
considerar el rendimiento particular de cada tamano de particula como dato para realizar
el balance de carga. Para esta experimentacion se utilizé un rendimiento determinado en
una tesis anterior [18] que manej6é un tamafo de particula que se encuentra entre Y2y V2
in (5/16 in). Entonces, estrictamente hablando, se tendria que determinar un rendimiento
segun el tamano de particula y con él realizar un balance de carga especifico.
Finalmente, respecto al rendimiento del silicio, se ha comprobado la hipétesis de trabajo
en donde se supuso que el rendimiento de silicio disminuiria con el decremento en el

tamano de particula.

La explicacion de porqué baja ligeramente el rendimiento de silicio con tamafios

iniciales finos de particula, se puede justificar observando de cerca la experimentacion,
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en donde al agregar el silicio particulado envuelto en papel aluminio y fundiéndose este
papel, las particulas de silicio se observan flotando sobre la superficie libre del aluminio
liquido, es decir, no estan inmersas en el seno del metal. Entonces, las particulas de
silicio se aglomeran (sobre todo en un crisol pequefio como el usado A20) y esto provoca
aun menor contacto metal-particula, lo cual puede explicar una oxidaciéon de Si mayor
con mayor numero de particulas como es el caso de tamafos pequenos. La flotabilidad
del silicio sobre el bafio se debe a la diferencia de densidades entre las particulas sdlidas
y el aluminio liquido. Otro factor que probablemente explica el menor rendimiento de Si
a tamafos finos de particula, es debido a la pérdida de particulas de silicio durante la
toma de muestras, las cuales se obtenian con una cuchara y como el tamafio de particula
era fino, esas muestras captaban o arrastraban particulas de silicio sin disolver, lo cual

impacta en el rendimiento de silicio al final de la disolucion.

Rendimiento de silicio.

98.000
96.000
94.000
92.000
90.000 S aspas

Estandar
88.000

% Rendimiento de silicio

86.000

84.000
0 0.1 0.2 0.3 0.4 0.5 0.6 0.7 0.8

Tamafio de particula (in).

Figura 29. Curva de rendimiento de Si contra el tamafo de particula para los rotores de 5 aspas y
estandar.

Con el fin de comprender mejor el comportamiento de las particulas de silicio a
tamanos pequenos se realizé un experimento con un tamafo de particula aun mas
pequeno de 0.0661 in empleando el rotor de 5 aspas. En la Figura 30 se presenta la

grafica del rendimiento de silicio, en el cual se anexa la experimentacion antes
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mencionada en color rojo, donde se observa que el rendimiento baja drasticamente hasta

en mas de un 50% en comparacién con el tamano de particula de 0.131 in.

Rendimiento de Si
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Rendimiento de silicio (%)
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Figura 30. Curva de rendimiento de Si contra tiempo para ambos rotores, donde se anexa, de color
rojo, el rendimiento del Si para un tamario de particula de 0.0661 in.

Con este resultado se puede asegurar que el rendimiento depende en gran medida
del tamafio de particula, a menor tamafio de particula menor rendimiento. Al finalizar el
tiempo estimado para la disolucion de Si aun se encontraban particulas sin disolver en
la superficie del bano (ver Figura 31), estas se quedaron flotando sin incorporarse,
siendo de este modo una de las razones de mayor peso para la explicacion de la baja

eficiencia a tamafos pequefios.
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Figura 31. Imagen de Si a) a los primeros minutos del experimento, b) a mitad del experimento, c) al

finalizar el experimento, c) silicio sin disolver al termino del experimento con escoria y aluminio.

3.4. Curvas de concentracion.

En general, para todos los experimentos se observa, en las Figuras 32 y 33, que la
evolucion del contenido de Si en aluminio es similar en cuanto a su forma, en donde
inicialmente hay un acelerado incremento en la concentracién de silicio en el tiempo y
poco a poco, conforme se aproxima el valor de la concentracién de silicio al equilibrio,
esa pendiente baja hasta hacerse eventualmente cero al final del experimento. La
diferencia entre cada curva es la pendiente en los primeros instantes del experimento.
La pendiente inicial, distinta en cada caso, de la evolucidn de silicio en el tiempo indica

la rapidez con la que se disuelve el silicio en aluminio en los primeros segundos. Otra
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diferencia entre los distintos casos es el tiempo en alcanzar la concentracion de silicio al

equilibrio.
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Figura 32. Curva de evolucion de la concentracion adimensional de silicio con el tiempo para el rotor

Estandar a diferentes tamarios de particula.
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Figura 33. Curva de evolucion de la concentracion adimensional de silicio con el tiempo para el rotor

de 5 aspas a diferentes tamafios de particula.
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Como se pude observar en las Figuras 32 y 33, con el tamafio de particula de 0.131
in se presenta el tiempo mas prolongado para alcanzar la concentracion de equilibrio
final, mientras que para los tamafos de particula mayores (% y 2 in) su comportamiento
es muy similar y requieren de un menor tiempo para alcanzar la composicion de silicio
en equilibrio. Se nota que el rotor de 5 aspas logra la concentracion de equilibrio casi al
mismo tiempo para los 3 tamafos mas grandes de particula, mientras que el rotor
estandar logra el mezclado quimico rapidamente solo para los dos tamanos de particula
mayores y para los dos tamafios finos el equilibrio se alcanza en mas tiempo. Esto
sugiere un mejor desempeino del rotor de 5 aspas en comparacion del estandar para
disolver rapidamente Siy también se entiende que a partir de tamanos de particula de %
in y mayores, el mezclado se logra rapidamente y a la misma velocidad, es decir, la
cinética deja de depender del tamafio de particula e incluso tampoco depende del tipo

de rotor.

En las Figuras 34, 35, 36 y 37 se observa la comparacion de la disolucién de Si con

respecto al tiempo, variando el tipo de rotor y comparando el mismo tamafo de particula.

Se aprecia de las Figuras 34 y 35 que con los tamafos de particula de 0.131y Y in,
la agitacidon con el rotor de 5 aspas acelera el proceso de mezclado en comparacién con
el rotor estandar. Para el caso de los tamafios de particula mayores (2 y % in) el
comportamiento entre rotores es muy similar, y nuevamente se puede afirmar que a
tamafos grandes la cinética de disolucién deja de depender del tipo de rotor y del tamafio

de particula (ver Figura 36 y 37).

La cinética de disolucion de particulas de silicio sélidas en bafios de aluminio liquido
se sabe que esta controlada por la transferencia de masa y en algunos casos también
por el transporte de energia. En particular en procesos de disolucién donde no hay fusiéon

de particulas, el transporte de masa controla la cinética de disolucion [19].
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Figura 34. Curva de evolucion de la concentracion adimensional de silicio con el tiempo, comparando los

rotores de 5 aspas y estandar para un tamario de particula de 0.131 in.
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Figura 35. Curva de evolucién de la concentracion adimensional de silicio con el tiempo, comparando

los rotores de 5 aspas y estandar para un tamafio de particula de % in.
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El proceso de disolucidén de silicio en aluminio presumiblemente comprende de las
siguientes etapas: a) formacion de una costra sélida de liquido subenfriado que se da
cuando las particulas solidas frias tocan el bafio caliente y de la intensidad de este
choque térmico depende el tamafio de esta coraza que retarda el proceso de disolucion,
b) refusién de la coraza y paralelamente difusion en estado sdlido de silicio desde la
particula de silicio al bafo de aluminio a través de esta coraza, c) transferencia de masa
por difusion de silicio en el liquido desde la intercara solido—liquido al seno del liquido a
través de una capa limite delgada de fluido y d) conveccién y dispersion turbulenta de
silicio desde el final de la capa limite hacia el seno del liquido donde el silicio se mezcla.
Estas son las etapas de transporte que intervienen en el proceso de disolucion, aunque
para particulas finas se notd otro control que mas delante se explicara. Del analisis de
cada una de estas etapas es que se puede explicar el comportamiento cinético

observado para la disolucion de silicio.

De entrada, se conoce que la ultima etapa es rapida en este trabajo, ya que el liquido
esta bien agitado por la accidn del rotor, por lo que se descarta como etapa controlante
en el andlisis. Los resultados sugieren que hay dos mecanismos de disolucion distintos
dependiendo del tamafio de particula: 1) el primer mecanismo aplica para tamafos
grandes de particula de silicio (2 y % in) donde la cinética no depende ni del tamafio ni
del tipo de rotor, 2) el segundo mecanismo aplica a tamafios mas finos de particula (Va 'y

0.131 in) en donde el efecto del rotor y del tamafio de la particula si es significativo.

Para el primer mecanismo (particulas grandes) el hecho de que haya poca area
interfacial, esta asociada a poca coraza formada y por lo tanto la formacion y refusion de
esta no es significativa. También, en las particulas grandes se not6 que se incorporan al
seno del fluido y eso acelera su disoluciéon. Ademas, la etapa (c) que se refiere a la
difusidn de Si a través de la capa limite hidrodinamica tampoco es importante, ya que se
sabe que el rotor de 5 aspas agita mejor que el estandar [17], y como la cinética resultd
insensible a estos cambios de geometria del rotor, se deduce que el tamafo de la capa
limite no es importante. Por lo tanto, se propone que para particulas grandes la cinética
es rapida pero esta controlada por la difusién de silicio en la coraza y por la refusion de
esta. Se podria acelerar la disolucion de estas particulas grandes aumentando las rpm

del rotor, lo que aceleraria un poco el tiempo para refundir la coraza.
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Para particulas pequenas el efecto del rotor es importante, asi como el tamafo de
particula. El rotor de 5 aspas agita mejor que el estandar [17] y por lo tanto el rotor de 5
aspas generara una capa limite hidrodinamica menor que el estandar y también menor
tamano de la coraza [19]. Por otro lado, se vio en los experimentos que con tamafios
menores de particula de silicio, por la baja densidad de estas, las particulas sélidas flotan
en la superficie y estas particulas casi no se mojan en el metal, por lo tanto, el area de
las particulas forma interfaces aire-sélido y solido-sélido (ver Figura 31) y disminuye la
intercara solido-liquido, lo cual aunado a que estas particulas finas no se logran
incorporar al seno del liquido y consecuentemente el tiempo de disolucién es mayor a
menor tamanio de particula. También hay un problema de mojabilidad entre las particulas
y el bafio que evita la inmersion de las particulas en el bafio. Entonces, el control de la
disolucion con finas particulas pasa por la falta de contacto e incorporacion de estas en
el bafo.

5 aspas
4.0000
3.5000
3.0000
2.5000
2.0000

0.0661 in

1.5000 3.8 %Si

1.0000

Concnetracion de iS [%]

0.5000
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0 500 1000 1500 2000

-0.5000
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Figura 38 Curva de evolucién de la concentracion adimensional de Si Vs el tiempo para tamario de
particula de 0.0661 in.

En efecto, se propuso de manera extra un experimento con tamafios de particula aun

menores y se decidié un tamafo de 0.0661 in para probar que efectivamente, a menor
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tamafo no se logran mojar las particulas de silicio y al no tocar al metal liquido y estar
en la superficie del bafio, se baja la cinética de disolucion de manera significativa y
ademas se disminuye sensiblemente el rendimiento. En la Figura 38 se observa, de color
verde, la evolucion de la concentracion con respecto al tiempo de la incorporacion de las
particulas de silicio de 0.0661 in en el bafio de aluminio y de color anaranjado la
concentracion final deseada (3.8 %Si). La concentracion de silicio no se acerca a la
concentracion deseada, reforzando el planteamiento de que el silicio, a tamanos de
particula pequefios, flota sin sumergirse por completo e impidiendo que el area interfacial

sea aprovechada para la transferencia de masa.

3.5. Tiempo de mezclado.

Enla Tabla 9y en la Figura 39 se presentan los tiempos de mezclado para cada rotor,
5 aspas y estandar, en funcion del tamafio de particula. El procedimiento para obtener
este tiempo final de mezclado a partir de las curvas de evolucion de la concentracion con
el tiempo, se detallé en la seccion de la metodologia y aqui solo se recuerda que es el
criterio del 95% de uniformidad el que se usé en este trabajo para determinar
experimentalmente el tiempo de mezclado. Sin importar el tipo de rotor, se ve que el
tiempo de mezclado disminuye al aumentar el tamafio de particula, hasta alcanzar los
dos tamafos mayores en los cuales el tiempo de mezclado es independiente tanto del
tipo de rotor como del tamafio de particula. Para el tamafo de particula de 0.131 in el
tiempo disminuye en casi en un 40% con el rotor de 5 aspas en comparacion con el rotor
estandar. El tamafo de particula de % in presenta un mejor tiempo de mezclado con el
rotor de 5 aspas, disminuyendo su tiempo en mas de un 50% en comparacién con el
tiempo de mezclado del rotor estandar. Para tamafo de particula de 'z in la diferencia ya
no es notoria entre rotores, aunque el rotor de 5 aspas sigue siendo el que presenta un
mejor tiempo de mezclado con aproximadamente un 3% por debajo del estandar. En el
caso de tamafo de particula de % in el tiempo de mezclado sigue siendo muy similar al
anterior con una diferencia de casi un 5%, con un leve aumento con respecto al tiempo
de Yz in.
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Tabla 9. Tiempos de mezclado en sequndos para los rotores de 5

aspas y estandar a diferentes tamarios de particula.

Tamarno de Tiempos de mezcla Tiempos de mezcla
particula (in) para rotor de 5 aspas. para rotor estandar.
0.131 849.56 1392.3
1/4 391.72 846.46
1/2 312.17 322.22
3/4 285.19 299.3

Tiempo de mezclado vs tamao de particula.
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Figura 39. Tiempos de mezclado obtenidos experimentalmente en funcion del tamafio de particula

para cada tipo de rotor.

Haciendo una regresion multilineal en el programa Statgraphics X64, usando
logaritmos de los tiempos de mezclado, tamafo de particula y del tipo de rotor (rotor de

5 aspas se le asignd un valor numérico de 1y al estandar de 2 para el analisis numérico),
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se encontré la siguiente correlacion para el tiempo de mezclado (Tmix) en funcion del tipo

de rotor (Rot) y tamaiio de particula (Tp) con un coeficiente de correlacién r? = 0.8995:

Tmix = 175.8462441  Tp=0-780401 4 R 0484921 (56)

Donde Tp es tamafio de particula en in y Rot es el tipo de rotor. Analizando los
exponentes de la ecuacion 56, se aprecia que al incrementar Tp disminuye el tiempo de
mezclado y que al pasar del rotor de 5 aspas al estandar aumenta el tiempo de mezclado.
De las dos variables analizadas, la mas importante cuantitativamente hablando es el
tamano de particula, lo que indica inequivocamente que el poco contacto sélido-liquido
debida a la flotabilidad y al poco mojado de las particulas en el bafo, es decir, su poca
incorporacion al bafo es la razén que controla la cinética de disolucion para particulas

finas.

Analizando el tiempo de mezclado, es evidente que solo a tamafos finos de particula
se tiene un efecto significativo en cuanto al tamafio de particula y del tipo de rotor sobre
el tiempo de mezclado. Esto refuerza la idea de que la falta de mojado, la excesiva
flotabilidad y la poca incorporacién de estas particulas en el bafio, mayormente con
tamanos finos controlan el proceso de disolucion. El rotor de 5 aspas agita mejor que el
rotor estandar y esto significa que el rotor de 5 aspas y de alguna forma ayuda a mojar

e incorporar las particulas al seno del liquido y consecuentemente mejora el mezclado.

Esta conclusién es muy significativa, porque se podria pensar que a tamanos finos,
con mayor area interfacial, el proceso de disolucion se aceleraria, pero resulta lo opuesto,
ya que al tener mayor area superficial no ayuda a mejorar la cinética de disolucion sino
a formar intercara aire-sélido ya que las particulas flotan y se aglomeran con un minimo
contacto particula-liquido, mayor aglomeracién de particulas y una menos eficiente

transferencia de masa.

A continuacidén, se presentan estimaciones basadas en los datos experimentales de
dos parametros cinéticos importantes (kA y A) que van a reforzar las explicaciones

encontradas en las cinéticas de disolucion.
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3.6. Cinéticas de disolucion.

por el area interfacial, para cada experimento a diferentes tiempos.

En la Tabla 10 se presentan los coeficientes de trasferencia de masa multiplicados

Tabla 10. Coeficiente de transferencia de masa (kA) calculado para cada experimento a diferentes

tiempos.
5 aspas Estandar
Tiempo
(s) 0.131in Yain Y2 in % in 0.131in Yain Y2 in % in
0 2.87E-07 7.91E-08 5.15E-06 1.68E-05 1.62E-06 1.64E-06 1.19E-07 1.41E-05
10 2.00E-06 8.92E-06 3.14E-05 1.66E-05 5.48E-06 8.51E-06 1.39E-05
30 4.31E-06 1.23E-05 3.33E-05 4.49E-06 2.09E-05 2.21E-05
60 5.59E-06 1.75E-05 2.54E-05 1.98E-06 1.22E-05 2.58E-05 2.99E-05
120 8.58E-06 1.12E-05 -
180 7.12E-06 1.76E-05 1.23E-05 2.04E-05 5.99E-06 1.80E-05 1.17E-05
300 3.96E-06 1.32E-05 2.52E-05 2.56E-05 3.13E-06 6.78E-06 1.62E-05 1.49E-05
450 3.91E-06 2.11E-05 9.74E-06 2.36E-06 6.86E-06 1.11E-05 5.30E-06
600 5.53E-06 1.40E-06 5.26E-06 6.59E-06 5.10E-06
900 3.33E-06 9.77E-06 7.17E-06
1200 2.96E-06 2.78E-06 - 4.61E-06 -—-- 5.03E-07
1500 5.02E-06

En la Figura 40 se graficaron los coeficientes de transferencia de masa contra el

tiempo en segundos reportados en la Tabla 10 para el rotor de 5 aspas, en donde se

aprecia que la mayor rapidez en la transferencia de masa se presenta cuando el tamafio

promedio de la particula de silicio es de % de in y para Yz in, seguido del tamafio de Yz in

y el de menor rapidez es el tamafio mas fino, es decir de 0.131 in.
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Figura 40. Curva de evolucién de tiempo contra el coeficiente de transferencia de masa (kA) para el

rotor de 5 aspas para diferentes tamafios de particula.
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Figura 41. Curva de evolucion de tiempo contra el coeficiente de transferencia de masa (kA) para el

rotor estandar para diferentes tamarios de particula.

Para el caso del rotor estandar se nota, en la Figura 41, que el tamafno de particula
de % in presenta una mayor rapidez comparado con los demas tamanos. Las rapideces

disminuyen con la disminucion en el tamafo promedio de particula de silicio.
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Comparando los resultados de la Tabla 10 y de las Figuras 40 y 41, podemos notar que

las rapideces para el rotor de 5 aspas son mayores a las del estandar.

Las constantes cinéticas altas para tamafos grandes de particulas sin importar el rotor
coinciden con las consideraciones ya sefaladas, es decir, la formacion de poca coraza
al inicio de la incorporacién de las particulas aleantes sélidas y la inmediata y facil
inmersion de estas particulas grandes en el seno del liquido, ayuda a tener cinéticas
rapidas, mientras que para los tamafos finos, con gran flotabilidad, poca mojabilidad y
poca inmersion, la cinética se retarda y entonces, el rotor de 5 aspas ayuda a acelerar la
disolucion porque se agita mejor el bafo y consecuentemente las particulas entran en

mayor contacto intimo con el bafio que con el rotor estandar.

En las Figuras 42 y 43 se observa el comportamiento del area interfacial teérica de
las particulas solidas de silicio con respecto al tiempo, donde se observa claramente que
en general el area interfacial calculada disminuye con el tiempo. No se nota una gran
diferencia en el area interfacial calculada para ambos rotores. El area interfacial
calculada a partir de las ecuaciones 36 a 41 predice areas mayores a las esperadas al
final de la disolucion, especialmente para tamanos de particula finos. Se esperaria que
las areas interfaciales finales sean cero cuando se ha disuelto toda la particula de silicio,
pero los calculos de estas ecuaciones predicen areas interfaciales finitas sobre todo para
tamanos de particula pequeios, por lo que el procedimiento de calculo debe tener un
error numérico. También se aprecia que el area interfacial decrece rapidamente en los
primeros segundos de disolucion, que coincide con los valores maximos del coeficiente
de transferencia de masa (ver Figuras 40 y 41) y también coincide con las pendientes
grandes en la evolucion del silicio con el tiempo de las Figuras 32 y 33. Finalmente las

areas mas grandes estan asociadas a tamafos de particulas menores.

Simplemente, se confirma que los tamafos pequenos de particulas presentan
inicialmente mayor area interfacial, pero que esta area en vez de servir para promover
transferencia de silicio desde la particula al seno del bafo, sirve para formar intercara
aire-solido y solido-sdlido sin mojabilidad con el metal y sin contacto con este por
inmersiéon, por lo que se retarda el proceso de disolucion. Conforme el proceso de

disolucion transcurre disminuyen las areas interfaciales, entonces las cinéticas se igualan
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para todos los casos de particulas y los dos rotores empleados, ademas de que la fuerza

motriz para el transporte de masa va disminuyendo.
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Figura 42. Curva de evolucién del area interfacial con el tiempo para el rotor 5 aspas a diferentes

tamarios de particula.
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Figura 43. Curva de evolucién del area interfacial con el tiempo para el rotor estandar a diferentes

tamarios de particula.
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3.7. Correlaciones de tiempo mezclado y rendimiento de Si en funcién del tamano

de particula y tipo de rotor.

Para el ajuste de las curvas experimentales del tiempo final de mezclado y el
rendimiento de silicio en funcion del tamafo de la particula de silicio, tanto para el rotor
estandar como para el rotor de 5 aspas, se utilizé el programa Table curve 2D V5.01, con
el que se obtuvieron las ecuaciones que se asemejan mas a los resultados obtenidos.
En las Figuras 44 y 45 se presentan estas interpolaciones donde los puntos, son los

datos experimentales y las lineas son las ecuaciones interpoladas.

Tiempo de mezclado.

C:\UsersiMac-Slim\Desktop\Yam\5 aspas.txt C:\Users\Mac-Slim\Desktop\Yam\Estandar.txt
Rank 255 Eqn 1154 y=a+b(Inx)2+c/x2 Rank 250 Eqgn 1154 y=a+b(Inx)2+c/x2
ré=0.99933168 DF Adj r2=0.99799504 FitStdErr=11.813808 Fstat=747 64365 r?=0.99252145 DF Adj r?=0.97756436 FitStdErr=77 498509 Fstat=66.357899
a=272.4503 b=-46.250249 2=234.08514 b=350.72527
e=13.177421 c=-4.9540686
900 900 N N N | - 71500

800 1800

Figura 44. Curvas de evolucion del tiempo de mezclado con respecto a tamario de particula, obtenidas
con el programa Table curve2D V5.01 para el rotor de a) 5 aspas y b) estandar.

En la Figura 44a se observa que para el rotor de 5 aspas la curva tiene un tiempo de
mezclado minimo a tamafos de particula grandes, por lo que mientras mas grande es el
tamanfo de particula menor sera el tiempo de mezclado. Para la gréafica del rotor estandar
(Figura 44b), la interpolacion usada presenta una tendencia similar a la del rotor de 5
aspas quizas siendo mas pronunciada la pendiente decreciente a tamanos grandes de

particula. Ambas interpolaciones fueron hechas con la misma ecuacion:
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2 Cc 57
tmix = a + b(ln(Tp)) + T_pz (57)

Donde Tp es el tamano de particula en pulgadas. Solo varian los valores de los
coeficientes a, b y c. En la Tabla 11 se enlistan los valores de los coeficientes para cada

rotor.

Tabla 11. Coeficientes obtenidos por Table curve2D V5.01 para el tiempo de mezclado.

Coeficientes 5 aspas Estandar
a 89.995921 272.4503
b 4.5282923 46.250249
c 0.025020975 13.177421

3.8. Rendimiento de silicio.

La Figura 45 muestra las curvas interpoladas del rendimiento de Si para ambos
rotores en funcién del tamafo de particula, donde para el caso del rotor de 5 aspas se
observa que el rendimiento aumenta con el tamafo de particula, mientras que el estandar
presenta un maximo entre los tamaros de 74 in y ¥z in. De la misma manera que el caso
de interpolacion del tiempo de mezclado, para interpolar el rendimiento se us6 una misma
ecuacion para ambos rotores:

cln(Tp) (58)

_ 2
Reng; = a+ bTp” + Tp?

Similarmente, dependiendo del rotor varian los coeficientes a, b y c. Los coeficientes

se muestran en la Tabla 12.

Tabla 12. Coeficientes obtenidos por Table curve2D V5.01 para el rendimiento de silicio.

Coeficientes 5 aspas Estandar
a 89.995921 98.052727
b 4.5282923 6.0529853
c 0.025010975 0.1102369
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Rank 177 Eqn 1072 y=a+bx?+clnx/x2 Rank 177 Eqn 1072 y=a+bx2+clnx/x2
r2=0.99961627 DF Adj r?=0.99884881 FitStdErr=0.078140166 Fstat=1302.5004 2=0.99545581 DF Adj r’=0.98636744 FitStdErr=0.61708594 Fstat=109.53065

a=89.995921 b=4.5282923 a=98.052727 b=-6.0529853
¢=0.025020975

¢=0.1102369
= 97.5] 97.5

Figura 45. Curvas de evolucién del rendimiento con respecto a tamario de particula, obtenidas con el

programa Table curve2D V5.01 para el rotor de a) 5 aspas y b) estandar.

3.8. Optimizacion del proceso de disolucion.

Las ecuaciones obtenidas del Table curve 2D V5.01 (ecuaciones 57 y 58) se trataron
en el programa MatLab para la obtencion de los puntos optimos, es decir, aquellos
valores de tamafo de particula que simultdneamente maximizan el rendimiento y
minimizan el tiempo de mezclado, los cuales se encuentran en la Tabla 13. Cabe sefalar
que se hizo una optimizacion para el rotor de 5 aspas y una distinta para el rotor estandar.
Por eso la Tabla 13 presenta estas dos optimizaciones senaladas para ambos rotores.
Otra consideracion es que los limites del tamafio de particula usados fueron los mismos
que en la experimentacion, es decir, 0.131 in y % in. Ademas, se utilizo el algoritmo de
optimizacién multiobjetivo llamado “algoritmo genético”, el cual esta programado en
MatLab. En la Figura 46 se presentan a manera de ilustracion las optimizaciones hechas
en MatLab.
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Problem Setup and Results
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Figura 46. Optimizaciones hechas en MatLab usando el algoritmo genético para a) rotor estandar, b)

rotor de 5 aspas.

Tabla 13. Puntos 6ptimos para el rotor de 5 aspas y estandar segun la optimizaciéon por el programa

MatlLab

5 aspas.

Estandar.

de Tamano de

particula (in).

Tiempo
mezclado (s).

(%).

Rendimiento

de Tamafho de

particula (in).

Tiempo
mezclado (s).

(%).

Rendimiento

202 0.75

92.53

497
472
459
427
413
401
369
355
339
322
313
304
283
275
259
254

0.40
0.42
0.43
0.46
0.47
0.48
0.52
0.53
0.56
0.58
0.60
0.62
0.66
0.68
0.73
0.75

96.45
96.44
96.43
96.38
96.34
96.30
96.17
96.08
95.98
95.83
95.73
95.62
95.31
95.15
94.74
94.59
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Como se observa en la Tabla 13 para el rotor de 5 aspas solo marca como optimo al
tamano de particula mayor (3/4 in) dando un rendimiento de Si mayor al 92% y un tiempo
de mezclado de aproximadamente 292 segundos. En cambio, para el rotor estandar se
obtuvo un Frente de Pareto que proporciona un rango de rendimientos de silicio, asi
como un rango de tiempos de mezclado optimos. Este Frente de Pareto se presenta en
la Figura 47. El rango de rendimiento de silicio va de 94.59% a 96.45% mientras que el
rango de tiempo de mezclado va de 254 a 497 segundos. Obviamente el rango de
rendimiento de silicio es mucho mas estrecho desde el punto de vista practico que el
rango de tiempos de mezclado, por lo que se puede sugerir sacrificar menos de un dos
por ciento en el rendimiento de silicio para acelerar el mezclado en casi 4 minutos. Por

lo tanto, el tamano de particula de silicio 6ptimo para el rotor estandar es de 0.75 in.

Frente de pareto.

600

Z’ 500 ‘
e)
® 400 . V' 4
o
] 0 ®’
£ 300 [
X

[J) X J
© @ Rotor Estandar.
o 200
a
5
i= 100

0

94 94.5 95 95.5 96 96.5 97

Rendimiento de Si.

Figura 47. Frente de Pareto mostrando los tiempos de mezclado y rendimientos optimos para el rotor

estandar.
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CAPITULOIV. CONCLUSIONES.

Se realiz6é un estudio experimental para analizar el efecto del tamafio de particula y
tipo de rotor en la cinética de disolucién de Si en aluminio para formar una aleacién Al-
3.8% Si usando condiciones controladas de agitacion con el aparato de desgasificacion

conocido como rotor-inyector. Las principales conclusiones son:

1. Para particulas sélidas grandes de silicio (%2 y 7z in) bajo las mismas condiciones
de temperatura y de rpm del rotor, la cinética de disolucion es independiente del
tipo o geometria de rotor y del tamafo de particula. El tiempo de mezclado es

practicamente independiente de estas dos variables.

2. Para particulas sdlidas pequefias de silicio (4, y 0.131 in) bajo las mismas
condiciones de temperatura y de rpm del rotor, la cinética de disolucion depende
fuertemente del tamafio de particula y del tipo de rotor, siendo el de 5 aspas mejor
que el estandar y mientras disminuye el tamafo de particula se aumenta el tiempo
de mezclado. Inclusive con tamafo aun menor de 0.066 in ya no se logro disolver

el silicio en 30 minutos de prueba y su rendimiento bajo considerablemente.

3. En cuanto al rendimiento de silicio, se puede afirmar que éste no es afectado
significativamente ni por el tipo de rotor ni por el tamafio de particula de Si ya que
los rendimientos oscilan entre 84 y 96%, aunque el rotor estandar es superior al de
5 aspas (excepto para el tamafio de 0.131 in) y que al aumentar el tamafo de

particula en general se mejora el rendimiento.

4. Se proponen dos mecanismos controlantes de las cinéticas de disolucion: 1) un
mecanismo aplica para tamafos grandes de particula de silicio ( Y2 'y % in) donde
la cinética no depende ni del tamafo ni del tipo de rotor y donde se propone que la
cinética es rapida pero esta controlada por la difusion de silicio en la coraza y por
la refusion de esta; 2) el segundo mecanismo aplica a tamafnos mas finos de

particula ( 72y 0.131 in) en donde el efecto del rotor y del tamafio de la particula si
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es significativo y donde se sugiere que la etapa controlante puede ser el poco
contacto intimo entre las particulas y el bano, por la flotabilidad y el poco mojado

que las particulas mas finas exhiben.

. Se encontré que el tamano 6ptimo, para una rapida disolucion de silicio usando el
rotor de 5 aspas, fue de % in con un tiempo total de mezclado de 292 segundos y
92.53% de rendimiento.

. Se encontré que el tamafo 6ptimo para una rapida disolucion de silicio usando el
rotor estandar fue de 0.75 in con un tiempo total de mezclado de 254 segundos y
94.59 % de rendimiento.
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ANEXO I. Impresion de las determinaciones de composicion
quimica promedio obtenidas por espectrometria de emision
durante la experimentacion al final de cada experimento.

Experimento A con las variables: tamaino de particula de 0.131 in y rotor 5 aspas.

Experimento B con las variables: tamafio de particula de %2 in y rotor 5 aspas.
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Experimento C para las variables: tamafo de particula de 2 in y rotor 5 aspas.

Experimento D para las variables: tamaino de particula de % in y rotor 5 aspas.
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Experimento E para las variables: tamafo de particula de 0.103 in y rotor estandar

Experimento F para las variables: tamaio de particula de 4 in y rotor estandar.

73



Experimento G para las variables: tamaio de particula de "z in y rotor estandar.

Experimento H para las variables: tamaino de particula de % in y rotor estandar.
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Experimento | para las variables: tamaio de particula de 0.0661 in y rotor 5 aspas.

Frogram: AL-011 O823201T 01:08:02 M
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