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RESUMEN

/

igacion

El presente trabajo de investigacién tuvo por finalidad investigar la
posibilidad de separar particulas metélicas suspendidas en solven-
tes orgdnicos sobre peliculas de polietileno mediante el uso de ultra-
sonido.

Para lograr este prop6ésito, se llevé a cabo pruebas de separacién de
particulas metélicas suspendidas en solventes organicos, tales como
mesitileno, querosene y gasolina de 84 octanos, con el propésito de
establecer las condiciones experimentales mas adecuadas para la se-
paracién de particulas de cobre y hierro inducidas por energfa ultra-
sbnica de alta intensidad. Posteriormente se estudi6 la separacién de
particulas metdlicas en aceites lubricantes usados de carter SAE 30
y SAE 40 con el propoésito de determinar la naturaleza y concentra-
ci6én de cobre y hierro respectivamente..

La caracterizacién de las propiedades fisicoquimicas de las particu-
las metdlicas separadas por ultrasonido a partir de aceites lubrican-
tes usados, se livé a cabo usando microscopia 6ptica de luz inci-
dente y microscopia electrénica de barrido (SEM). La determinacién
del contenido de cobre y hierro presente en las muestras metalicas
separadas se hizo mediante andlisis por espectrofotométria visible.
Las pruebas experimentales llevadas a cabo demostraron que el sol-
vente mds adecuado para la dilucién y separacion de particulas
metalicas a partir de aceites lubricantes ha sido querosene, siendo
las mejores condiciones de separacion, distancia sonicador-pelicula,
8 mm; didmetro de pelicula, 10 mm; potencia sénica, 270 W; tem-
peratura, 50°C, tiempo de irradiacién 15 min y amplitud de onda
s6nica 96 mm.

Las pruebas finales se separacién metélica demostraron porcenta-
jes de recuperacién en querosene del 98,0% para el hierro y del [97,0
%] para el cobre respectivamente. 19
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INTRODUCCION

En la actualidad se estd prestando mucha atencién respecto al me-
joramiento de las técnicas de separacion de particulas suspendidas en
liquidos orgénicos o acuosos, cuya complejidad o costo de separacién
dependen fundamentalmente de las propiedades de las particulas y del
medio en el cual se encuentran suspendidas, ya sea como material
valioso o de desecho. En el caso de microparticulas dispersadas o
emulsificadas (1-100 nm), estas se pueden separar por medios
fisicoquimicos tales como coagulacion, floculacién y ultracentrifugacién.
Sin embargo, cuando las particulas son s6lidos muy pequerios, debido
a las pocas diferencias de densidades entre ellas y las fases liquidas que
las contienen, su separacién por los métodos convencionales se ven
dificultados debido a que poseen tamafios muy pequefios para poder
ser separados inclusive por filtros y no son afectados por precipitadores
eléctricos, magnéticos o en todo caso la separacién resulta muy costosa.

Asimismo, en el drea de investigacion, muchas veces es preciso la
separacién de particulas sélidas suspendidas en medio liquido con el
objeto de determinar sus propiedades y comportamiento en el medio
estudiado, tales como tratamiento de lodos provenientes de minerales,
impregnacién metdlica en procesos tecnoldgicos de grabado [1], prepa-
racién y caracterizacién de catalizadores metélicos y /o soportados|[2,3],
separacién de particulas suspendidas en aceites lubricantes usados, etc.

{4].

Esto conlleva a la biisqueda de otras técnicas de separacién no con-
vencionales tales como el uso de ultrasonido de alta intensidad, el cual
durante los tltimos afios estd teniendo mucha importancia en el trata-
miento de sistemas heterogéneos sélido-liquido originando dramaticos
cambios en las propiedades fisicoquimicas del sistema debido a las
extremas condiciones energéticas producidas, tales como colapso

20



implosivo de burbujas asociado con el choque de ondas debido al fe-
némeno conocido como cavitacién acistica (formacién, crecimiento y
colapso implosivo de burbujas) [5], que se produce al someter un liqui-
do al ser sometido a interaccién actistica ultrasénica.

El objetivo principal del presente trabajo ha sido establecer una
nueva técnica para separar particulas metdlicas suspendidas en aceites
lubricantes usados de carter mediante el uso de ultrasonido como medio
energético de separacién ya que con el conocimiento de la dindmica de
variacién de la naturaleza y concentracién de particulas metalicas de
los aceites lubricantes de carter en uso permite evaluar el estado técnico
del motor de combustién interna [6,7].

PARTE EXPERIMENTAL

Las pruebas experimentales preliminares consistieron en hacer
incidir ondas ultrasénicas de 20 kHz a través de solventes orgéanicos
tales como mesitileno, querose y gasolina de 84 octanos conteniendo
particulas de cobre (63mm) y hierro (10mm) en suspensién con el pro-
posito de establecer las condiciones mas adecuadas para su separacién
sobre superficies planas circulares de platino recubiertas con una pe-
licula delgada de polietileno, colocada en la parte inferior de la celda
de prueba construida para tal propésito. La temperatura del sistema se
controld con la ayuda de un termostato de recirculacién externa usando
agua como medio de refrigeracién, ya que la interaccion de las ondas
con la fase liquida origina liberacién de calor [8]. En las pruebas se tuvo
en cuenta la influencia de la temperatura, potencia de sénica, tiempo
de irradiacién, distancia cabezal-pelicula y tamafio de pelicula en el pro-
ceso de separacién de particulas. Los resultados que proporcionaron
mejores eficiencias de separacién se muestran en las Tablas 1 y 2. En
la Tabla 3 se observan los mdximos porcentajes de separacién de cobre
y hierro suspendidas en solventes orgénicos.
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Tabla 1. Condiciones experimentales para la separacion de particulas
de Hierro suspendidas en solventes organicos sometidos a
irradiacién ultrasénica de 20 kHz.

Parametro Gasolina de 84 | Querosene Mesitileno
octanos
Temperatura, °C 40 50 50
Didmetro de pelicula, mm 10 10 12
Distancia Tip-pelicula, mm 5 8 8
Volumen de solvente, mL 40 40 40
Potencia ultrasénica, W 270 270 270
Amplitud, mm 96 96 96
Tiempo, min 15 15 20

Tabla 2. Condiciones experimentales para la separacién de particulas
de Cobre suspendidas en solventes orgénicos sometidos a
irradiacién ultrasénica de 20 kHz.

Parametro Gasolina de 84 | Querosene Mesitileno
octanos
Temperatura, °C 40 50 50
Didmetro de pelicula, mm 10 10 10
Distancia Tip-pelicula, mm 5 8 5
Volumen de solvente, mL 40 40 40
Potencia ultrasénica, W 270 270 270
Amplitud, mm 96 96 96
Tiempo, min 15 15 10

Tabla 3. Porcentaje de separacién de Cobre y Hierro suspendidos en
solventes organicos sometidos a irradiacién ultrasénica de

20 kHz.
Porcentaje de Separacién
Particula Metalica Gasolina de 84 | Querosene Mesitileno
octanos
Hierro 97,5 98,0 80,0
Cobre 82,5 97,0 77,5
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Logrado establecer las condiciones de separacién de cobre y hierro
en solventes organicos, se procedid a la separacién de particulas de cobre
y hierro contenidas en aceites lubricantes de carter sin uso y usados SAE
30 y SAE 40, diluidos en querosene como el mejor solvente para la
separacion (Tabla 3) y (Tablas 4 y 5). A los aceites lubricantes sin uso
se les afiadi6 las mismas particulas de cobre y hierro usadas en los
solventes organicos, mientras que con los aceites lubricantes usados se
sometieron a irradiacién ultrasénica sin ningtin tratamiento adicional
de las muestras.

Tabla 4. Separacién y determinacién de cobre y hierro en aceite
lubricante sin uso SAE 30. Relacién Aceite lubricante/
solvente

Prueba Relacién COBRE HIERRO
Aceite lubricante/Querosene % %
Recuperacién | Recuperacién
1 Aceite puro 0 0
2 1:1 36,0 44,0
3 1:3 76,0 75,0
4 1:5 84,0 83,0
5 1:7 96,0 93,0
6 1.9 96,5 93,0
Solvente : Querosene
Temperatura, °C : 50
Didmetro de pelicula, mm 10
Distancia Tip-pelicula, mm 8
Volumen de solvente, mL : 40
Potencia ultrasénica, W : 270
Amplitud, mm : 96
Tiempo de irradiacién, min 15
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Tabla 5. Separacién y determinacién de cobre y hierro en aceite
lubricante sin uso SAE 40. Relacién aceite lubricante/solvente

Prueba Relacién COBRE HIERRO
Aceite lubricante/Querosene % %
Recuperacién | Recuperacion

1 Aceite puro 0 0
2 1:1 32,0 36,0
3 1:3 72,0 64,0
4 1:5 82,0 80,0
5 1.7 97,0 96,0
6 1.9 98,0 97,5

Solvente : Querosene

Temperatura, °C : 50

Didmetro de pelicula, mm : 10

Distancia Tip-pelicula, mm  : 8

Volumen de solvente, mL : 40

Potencia ultrasénica, W. : 270

Amplitud, mm : 96

Tiempo de irradiacién, min 15

En la Figura 1, se representa el esquema del proceso llevado a cabo
para la separacién de particulas metdlicas suspendidas en solventes
orgénicos y en aceites lubricantes.

Las caracteristicas fisicoquimicas de las particulas metalicas sepa-
radas por efecto del ultrasonido en los solventes orgénicos y en los
aceites lubricantes, se llev6 a cabo mediante microscopia éptica de luz
incidente. En las Figuras 2 y 3, se observan microfotografias de parti-
culas metdlicas separadas sobre peliculas de polietileno.

La determinacién de la naturaleza y tamafio de las particulas me-
talicas separadas por ultrasonido a partir de aceites lubricantes de carter
SAE 30 y SAE 40, se llevaron a cabo mediante microanilisis dispersivo
de rayos X y microscopia electrénica de barrido (SEM)[9].
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Figura 1. Esquema para separar particulas metdlicas por ultrasonido
suspendidas en fases orgénicas
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Figura 2. Microfotografias mostrando las deposiciones metélicas
inducidas por ultrasonido. En (a) pelicula de polietileno en
blanco, 200X, (b) deposiciones metdlicas de hierro en
querosene, 200X (c) Deposiciones de cobre en querosene,
200X, (d) depositos de cobre y hierro en aceite lubricante sin
uso SAE 30, 200X.
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Figura 3. Microfotografias mostrando las deposiciones metalicas in-
ducidas por ultrasonido. En (a) deposiciones de particulas
metélicas separadas de aceite lubricante sin uso SAE 40,
200X (b) Deposiciones de particulas metélicas separadas de
aceite lubricante usado SAE 30, 200X, (c) Deposicién de
particulas metalicas separadas de aceite lubricante usado
SAE 40, 200X
27



En las Figuras 4 y 5, se observan los espectros EDAX de muestras
de particulas metalicas separadas por ultrasonido a partir de Aceites
lubricantes SAE 30 y SAE 40 respectivamente. Las condiciones de se-
paracién fueron, tiempo 15 minutos, intensidad ultrasénica 270 Watts/
cm?con una relacién aceite lubricante/ solvente de 1:7 para aceite SAE
30 y de 1:9 para aceite SAE 40. Los picos caracteristicos indican la
presencia de hierro, cobre y aluminio en aceite lubricante SAE 30,
mientras que en aceite SAE 40, se ven picos caracteristicos correspon-
dientes a hierro, cobre, aluminio y manganeso.

Asimismo, con ayuda de microscopia electrénica de barrido se pudo
determinar el tamafio promedio de particulas separadas de aceites
lubricantes usados, resultando tamafios de 0,50mm para cobre con una
desviacion estdndar de 0,13 y de 3,5 mm para el hierro y una desvia-
cién estandar de 0,67 .a una magnificacién de 3200X.

En las Tablas 6 y 7, se reportan la comparacién de los contenidos
de cobre y hierro separados de aceites lubricantes usados SAE 30 y SAE
40 por espectroscopia visible y por absorcién atémica [10].
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Figura 4. Espectro EDAX de particulas metélicas separadas de aceite
lubricante usado SAE 30, 3200X
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Figura 5. Espectro EDAX de particulas metélicas separadas de aceite
lubricante usado SAE 40, 3220X.

Tabla 6. Comparacién del contenido de cobre y hierro en aceite
lubricante usado SAE 30 por espectroscopia visible y por
absorcién atémica.

Espectroscopia visible Espectroscopia atémica
Prueba
Cu(ppm) Fe(ppm) Cu(ppm) Fe(ppm)
1 23,6 28,8 24,6 29,5
2 21,4 28,1 22,7 27,6
3 26,3 29,7 24,1 30,2
4 22,6 28,1 23,9 28,8
5 26,5 28,8 27,2 29,6

Los valores de los contenidos metélicos de cobre y hierro encontra-
dos por espectrofotometria visible (separados por ultrasonido de 20 kHz)
difieren ligeramente de aquellos valores determinados por
espectrofotometria atdmica, esto demuestra que la técnica de separacién
de particulas metdlicas contenidos en aceites lubricantes utilizando
irradiacién ultrasénica de 20 kHz, puede servir como una herramienta
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Tabla 7. Comparacién del contenido de cobre y hierro en aceite

lubricante usado SAE 40 por espectroscopia visible y por
absorcién atémica.

Espectroscopia visible Espectroscopia atomica
Prueba
Cu(ppm) Fe(ppm) Cu(ppm) Fe(ppm)
1 11,76 17,8 12,6 18,3
2 10,6 15,7 11,2 16,6
3 10,6 17,8 10,7 17,5
4 11,7 15,7 12,8 16,4
5 10,6 18,1 11,5 18,8

muy importante en la separacién de otros tipos de microparticulas
suspendidas en diferentes solventes organicos de interés cientifico-téc-
nico.
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