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RESUMEN

En este trabajo de tesis se estudia el efecto del tamaiio de grano de la arena silica
en la formacién de oclusiones gaseosas en la produccién de vidrio. A esta oclusion se

conoce como burbuja, siendo un defecto que demerita la calidad del vidrio.

Para la experimentacion se seleccionaron tres arenas que se consumen en el grupo
VITRO, siendo estas: la arena silica OK100, la arena silica Lampazos VC, y la arena
silica San José en su fraccién -40+50, que corresponden a tamafios promedio de

grano de 109 pm, 218 pm, y 362 um respectivamente.

Se consideré estudiar el efecto del tamafio de grano de la arena silica en la
formacion de burbuja en la produccion del vidrio calizo producido por la planta
VITROCRISA, el cual es un vidrio dirigido a la fabricacidn de articulos de mesa en

manufactura que cuenta con proceso prensa soplo de alta velocidad.

En la realizacién de la experimentacion se simul6 a nivel laboratorio el proceso de
producciéon de vidrio. Las mezclas vitrificables para producir el vidrio con las
diferentes arenas, se fundieron sobre crisoles de refractario en un homo de
laboratorio de combustion gas aire, a diferentes temperaturas y a diferentes tiempds
de fusion. A los vidrios obtenidos se les determiné la cantidad de burbuja remanente

y se refiri6 a la masa de vidrio.



El logro obtenido en este estudio fue de encontrar que ¢l tamafio de grano de la
arena silica tiene efecto en la formacion de burbujas en el vidrio, siendo este tal que
utilizando la arenas de tamafio promedio de 109 pm y 218 pm se produce menor
cantidad de burbuja que utilizando la arena con un tamafio de 362 um. Esto podra
ayudar a la toma de decisiones en la seleccion de la arena silica a usar en la

produccion de vidrio en la empresa.



CAPITULO 1
| INTRODUCCION



INTRODUCCION

1.1 GENERALIDADES

Uno de los principales problemas a que se ha enfrentado la industria del vidrio en la
produccion del mismo ha sido la presencia de burbujas en el producto final; dichas
oclusiones gaseosas se consideran como atributo del articulo cuya aparicién demerita
la calidad cosmética y estructural del vidrio. En el ambiente de la fabricacion de
vidrio a este defecto se le conoce con varios nombres dependiendo de su tamafio.
Asi, si el diametro de la oclusion gaseosa que se presenta en el articulo ¢s mayor a 2
mm se le denomina burbuja grande, si es entre 1 y 2 mm se le denomina intermedia,
si mide entre 0.5 y 1 mm burbuja pequeiia, y si mide menos de 0.5 mm se le conoce

como semilla(l).

Las tolerancias de aceptacion de burbujas en un producto de vidrio varian
dependiendo del tipo de vidrio, el uso al que va a estar sometido, y el mercado a
donde va dirigido. Asi pues, se tolera un numero diferente de burbujas en la
produccion de envases de vidrio, en vidrio plano, vidrio industrial y vidrio péra
articulos de mesa. En Ia tabla 1 se mueStran los niveles de aceptacion de burbuja de

los productos més comunes.



Sin embargo en los articulos de mesa e industrial que se fabrican en
VITROCRISA, el nivel de exigencia de los mercados nacional y extranjero hacia la
mejora de la calidad del vidrio estd siendo cada vez mayor, llegando a solicitar
articulos como copas y tapas de medidor de consumo elécirico, con un méximo de
una sola ‘burbuja en el articulo, esto se traduce en un nivel de 0.1 burbujas por onza,
cuando el nivel de burbuja establecido para este tipo de vidrio es de 10 burbujas por

onza.

Tabla 1. Niveles de burbuja permitidos en productos de vidrio comerciales.

APLICACION NIVEL DE BURBUJA PERMITIDA
. (#burbloz)

Envase genérico 50
Envase de perfumeria 10

Flotado automotriz 0.0006
Articulo de mesa 40
Articulo de mesa fino ' 10

Cristal de plomo 0.0025

Dado que se producen gases en las reacciones de la mezcla, es comin encontrar
burbujas en el producto final. Las burbujas son oclusiones gaseosas atrapadas en la
masa altamente viscosa de vidrio. En la practica industrial se determina que un vidrio
estd bien fundido cuando se encuentra libre de materia prima cristalina, y se
determina que un vidrio estd bien refinado cuando se encuentra libre de burbuja en

una tolerancia definida de acuerdo a la tabla 1.




El vidrio se clasifica de acuerdo a su composicion quimica en : vidrio calizo, vidrio
borosilicato, vidrio de plomo, vidrio de silica pura, y vidrio aluminosilicato. El
estudio presente se dirige al vidrio calizd el cual se produce en VITROCRISA,
siendo aquel que esta formado principalmente por SiO,, Na,O, Ca0O, en una

proporcién aproximada de 74% SiO,, 10% Ca0O, 16% Na,0.

El proceso de la fusién de vidrio observado desde un punto de vista macroscopico
puede ser dividido en tres etapas, una es la propia fusiéon en donde se producen las
reacciones quimicas de la mezla para formarse un liquido libre de cristales de materia
prima sin disolver. La segunda ctapa llamada refinacidén 6 afinacién, es donde se
eliminan las burbujas remanentes en el vidrio cuando las reabciones han terminado. Y
la tercera etapa, llamada homogeneizacidon, se refiere a la uniformidad de las

propiedades fisicas y quimicas de todo el vidrio fundido.

Doyle(2) y Tooley(3) proponen que durante la preparacion del vidrio se presentan
las siguientes reacciones:
1.- Evaporacion del agua libre de los componentes de la mezcla.
2.- Formacion y pérdida de constituyentes gaseosos tales como CO,, SO,, SO;, ¥y
H,0.
3.- Formacion de fases liquidas de algunos componentes individuales y la formacion
de mezclas multicomponentes, incluyendo eutécticos.
4.- Disolucién de las fases liquidas, produciendo vidrio fundido homogéneo libré de -
material cristaiino.
5.- Volatilizacién de los componentes del vidrio y mezcla tales como Na,O, K,O,
B,0;, etc.

6.- Disolucion de fases gaseosas en el vidrio liquido.



El sistema Na,0-Ca0-Si0,-CO, es ¢l que ofrece mayor interés desde el punto de
vista industrial . La primera reaccion ocurre a unos 600°C, en donde se forma el
carbonato doble de sodio y calcio Na,Ca(CO;), , que funde a 813°C y que con
carbonato de calcio, forma cristales mixtos, produce el eutéctico 2CaC03.3Na,CO; a

785°C, que es el primer signo de fusion(4,5).

Dentro del gran nimero de transformaciones que se presentan en la produccion de

vidrio, sobresalen las siguientes reacciones(4,5).

5Na;Ca(CO3)y+128i02<Na,03Ca06Si0,+2[2Na,0:3Ca0-38i0,]+10CO, .
NayCa(CO5):+Na;0'3Ca068i02+> 2[Na,02Ca0:38i0,]+2C0;
3N2a,Ca(CO3)+6Si0,+>Na,0'2Ca0'38i0,+2Na,0'Ca0'38i0,+6CO,
5[Na,02Ca038i0,]4+6Si0,<>2Na,0 Ca038i0,+3[Na,0'3Ca06Si0;].

Estas reacciones ocurren a una temperatura de 450°C. Las reacciones siguientes se

producen a temperatura mas elevada y van acompafiadas de una fusion.

| [NazCa(C03)2]+ 1 2[NaZSi205]+Na20'3Ca0'6Si02<—> 1 0[2N&20C a03S iOz]"‘ 14CQO,.
3[Na,Si,05]+5[CaCO;]>2[Na,Ca(CO;),[+Na,03Ca068i0,+6CO2.

En los procedimientos de la planta de produccién de vidrio de VITROCRISA las
temperaturas de los hornos de fusion fluctiian entre 1460 °C y 1570 °C, en donde el
vidrio tiene una viscosidad de 10* poises(6) y los gases generados in situ presentan
dificultad para ascender y abandonar la masa vitrea, de tal forma que una parte de

estos gases quedan suspendidos en el vidrio, formando las oclusiones gaseosas.



Fernandez(7) menciona que las principales fuentes de aportacién de gases al vidrio
pueden provenir de: la mezcla vitrificable, ya sea por el aire intergranular o por los
productos de las reacciones quimicas, por los refractarios ya sea pbr porosidad o por
reacciones vidrio-refractario, por contaminaciones de metal 0 materia organica, por
fendmenos electroquimicos y por sustancias volatiles. Shelby(8) sefiala que las
burbujas en el vidrio pueden ser formadas por gases atmosféricos atrapados
fisicamente en la mezcla vitrificable o por la descomposicion de los componentes de
la mezcla, ademas menciona que pueden ser formados por reacciones de metales con
el vidrio fundido y por la corrosion de refractarios. Woolley(9) sefiala que las
burbujas en el vidrio fundido son generadas por las reacciones de descomposicion

durante la fusién , por la reaccion del vidrio con refractarios, metales y electrodos,

Fernandez(10) también sefiala que la mayor parte de los gases es aportada al vidrio
por la mezcla vitrificable, ya sea en forma de humedad, de aire fisicamente retenido
entre sus componentes, o formando parte de su propia constitucién quimica. Asi,
junto al oxigeno y nitrégeno del aire, se incorporan anhidrido carbénico y anhidrido
sulfarico procedentes de la descomposicién de los carbonatos y sulfatos. Estima la
cantidad de gases introducida por cada kilo de mezcla en valores de entre 50 y 200

litros a condiciones normales(10).

En este trabajo se estudia la formacién de burbujas en el vidrio que son propiciadas
por las materias primas de la mezcla vitrificable. Las otras fuentes de burbuja qué se
menciona en parrafos anteriores como las burbujas provenientes de reacciones de
refractarios, de metales y de contaminantes, no se abordaran, solo se fijara el efecto

del refractario utilizando un mismo material en la experimentacion.



Noel(11) comenta que la burbuja o semilla puedc‘ser causada por la composicion
del vidrio y el tipo de materia prima, por ejemplo, en el caso de una arena silica
conteniendo un gran porcentaje de granos menores al tamafio promedio, en donde la
cantidad de aire atrapado en los intersticios serd pequeila y dificultara su eliminacidn
del vidrio fundido. Y sefiala que esto también se aplica para el resto de los

componentes de la mezcla de materia prima.

Krak(12) hace una sintesis sobre las materias primas para la industria del vidrio,
resumiendo: las caracteﬂsticas de la arena silica, tales como el tamafio de grano y la
forma del grano son de suma importancia para la fusién del vidrio. Se tiene
conocimiento en la industria que en base a estos factores, algunas arenas funden méas
rapido que otras, requiriéndose menor cantidad de energia para obtener el vidrio
fundido. También sefiala que los granos que funden rapidamente son de tamafio
intermedio, los granos grandes retardan el proceso de fundido y por otro lado los
granos finos pueden causar aglomerados que propicien un mal contacto con los
fundentes y se retarde la fusion. Los granos de arena silica angulares y puntiagudos
ofrecen una mayor area de contacto que los granos redondeados ; se piensa en la
industria que los granos angulares funden mas rapido, sin embargo se ha encontrado
que los granos redondeados presentan excelentes resultados. No obstante a nivel

industrial se le da mayor importancia al tamafio del grano que a la forma del mismo.

Frolich(13) efectﬁa una descripcién visual mediante un andlisis fotografico de la
silica sin disolverse de un vidrio fundido en donde se vari6 el tamafio de grano de 0.1
a 0.2 mm hasta 0.5 a 0.6 mm, manteniendo los demas componentes de la mezcla con
tamafio constante. Encontrd que el residuo de silica sobre el fundido se incrementa al

aumentar el tamafio de grano de la arena silica. Ademas al variar el tamafio de grano

10



de carbonato de sodio y calcita, el efecto es muy pequefio comparado con el efecto

de la arena silica. =~

x

Frolich(13) funde mezclas con diferentes tamafios de silica desde 0.1 a 0.4 mm
encuentra que el menor tiempo para obtener un vidrio libre de burbujas se logra con
la mezcla conteniendo arena de tamafio de 0.2 mm y que el tiempo para obtener un
vidrio libre de materia prima sin fundir se disminuye al disminuir el tamafio de la

arena. Sus resultados se muestran en la figura 1.

Horas
3
\L | f;'
% i
l"
3 o
’ T e

Tamafio de grano mm

W ¢ a3 & 43

Figura 1. Tiempo requerido para obtener una fusidn libre de burbujas (curva I) y una
fusion libre de mezcla (curva II) para mezclas de vidrio con la misma composicion ,
variando los tamafios de grano(13).

Manring(14) sugiere que las reacciones del proceso de fusion dependén de la

velocidad de calentamiento de la mezcla, del tamafio de particula de los componentes
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de la mezcla, particularmente arenas y soda ash, y de la intimidad del contacto entre

los granos durante el mezclado.

Cable(15) funde vidrio calizo usando diferentes tamafios de grano de arena silica,
desde 0.34 a 0.095mm y encuentra que el nimero de burbujas en los vidrios
resultantes decrece exponencialmente con el tiempo; a medida que el tamafio de
grano decrece, la semilla resultante, al final de la completa disolucion de mezcla,

aumenta; sin embargo, la semilla disminuye al final de la refinacion. Ver figura 2 y 3.

15 8.2 LA < L ¥} 4
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Figura 2. Regresion lineal de #burbujas/cc para fusiones hechas con arena de
| 0.095mm de tamaiio de grano.(15)
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Figura 3. Regresion lineal de #burbujas/cc para fusiones hechas con arena de 0.34mm
de tamario de grano.(15)

Manring(16) comenta que el tiempo requerido para obtener un vidrio libre de

mezcla es proporcional al tamafio de grano de la arena silica.

Potts(17) en su estudio de la influencia del tamafio de grano de la materia prima en
la fusion de vidrio calizo concluye que : cuando el tamafio de grano de las materias
primas son diferentes entre si, el tiempo requerido para obtener un vidrio fundido
libre de materia prima, aumentara probablemente por la separacion de los materiales
durante la fusion , y cuando el tamafio de grano de las materias primas es el mismo,
se obtiene un vidrio fundido libre de materia prima més rédpido, mientras mienor es el

tamafio de grano. Sus datos se muestran en la figura 4 y 5.

13
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Figura 4. Efecto del tamafio de grano en el tiempo de fusién (arena, carbonato de
sodio, y calcita a el mismo tamafio de malla).(17)
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Figura 5. Efecto en el tiempo de fusién variando el tamafio de grano de la arena;
40/60 carbonato de sodio, 40/60 calcita.(17)
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Preston y Turner(18) en sus estudios sobre el efecto del tamafio de particula y la
temperatura en la formacién de vidrio calizo encuentra que en un rango de 1100°C a
1450°C , la velocidad de fusion de vidrio se duplica al incrementarse la temperatura
cada 50°C y que esta velocidad a cualquier temperatura es proporcional al area .
superficial de los granos de arena silica. Ademés resume que el 10 % de la silica
inicial actia en las reacciones quimicas y el restante 90 % se disuelve durante, el
tiempo total de fusién a una velocidad de 0.003mm de didmetro de grano por minuto.

Sus resultados se muestran en figuras 6 y 7.
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Figura 6. Relacion entre el tiempo de fusion y Ja temperatura de una mezcla estandar
conteniendo diferentes tamafios de grano de arena.(18)
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Figura 7. Comparacién de las velocidades de fusiéon de mezclas estdndar
conteniendo arenas de diferente tamafio de grano.(18)

En los trabajos de las referencias 12, 13, 15, 16, 17, y 18, se estudia la influencia
del tamafio de grano de la arena silica en el proceso de fusidn de vidrio, en algunos
trabajos el efecto esta dirigido sobre la propia fusion, es decir se acentia el estudio
sobre el efecto de tamafio de grano de la arena sobre ¢l tiempo de fusion en donde
toda la materia prima de la mezcla se transforma en vidrio, es decir el tiempo a el
cual no se detecta materia cristalina sin disolver. En otras referencias se aborda el
efecto del tamafio de grano de la arena silica sobre el proceso total de la produccion
de vidrio, abarcando la fusion y la refinacién, cuantificando el efecto en base a la

cantidad de burbujas remanentes en el vidrio a través del tiempo.

Entre los articulos bibliograficos que abordan el tema en cuestion, dirigiendo el

efecto tnicamente sobre la fusion, se encuentran Potts(18), Preston y Turner(17),
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Manring(16), y Krak(12). En estos trabajos se efectia experimentaciéon sobre la
fusion de vidrio calizo simple, en donde se funden mezclas conteniendo arenas con
diferente tamatio de grano, las fusiones se hacen a una determinada temperatura, y se
evalia el efecto en la fusiéon midiendo el tiempo en el cual toda la materia prima se
haya disuelto. Potts(18) trabaja con arena silica en la mezcla en un rango de 0.127
mm a 0.500 mm, manteniendo los restantes materiales en 0.330 mm, utiliza una
temperatura de fusién de 1426 °C , y encuentra un tiempo minimo de fusién de 125
min, correspondiendo a una arena de tamario de 0.330 mm. Estos datos concuerdan
con los comentarios de Krak(12) que sefiala que los granos de tamafio intermedio
funden mas rapido que los granos grandes y que los granos finos, sin llegar a dar
datos sobre el respecto. Preston(17) trabaja con un rango de temperatura de 1100 °C
a 1500 °C, y con arena en un rango promedio de 1.272 mm a 0.080 mm, encuentra
que a cualquier temperatura se obtiene un menor tiempo de fusion utilizando la arena
y las restantes materias en un tamafio de 0.080 mm. Manring por su parte trabajando
a una temperatura de 1428 °C, fundiendo unicamente arena y carbonato de sodio,
encuentra que dentro de un rango promedio de tamarfios de (0.512 mm a 0.128 mm, ¢l

tiempo minimo de fusién es para el tamafio promedio de 0.225 mm de arena.

En los trabajos anteriores se presenta una similitud en cuanto a los resultados
obtenidos , esta es que el tamafio de grano de la arena silica tiene efecto en la fusion
de vidrio, en los trabajos de Manring, Preston y Krak este efecto estriba en que existe
un tamafio 6ptimo de grano de arena que propicia un tiempo minimo de fusién de
mezcla. Por su parte Preston no encuentra un minimo tiempo de fusion para su rango
de trabajo, solo determina que al disminuir el tamafio de grano de la arena se
diminuye el tiempo de fusion. Para Manring y para Potts existe diferencia en el valor

del tamafio de grano de la arena para obtener este tiempo minimo de fusion.
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Entre los articulos bibliograficos que abordan el tema en cuestion, tomando en
cuenta ¢l efecto total en la fusién y refinacion se encuentran Cable(15), y Frolich(13).
En estos trabajos se efectiia experimentacion sobre la fusion de vidrio calizo simple,
en donde se funden mezclas conteniendo arena con diferente tamafio de grano, las
fusiones se hacen a una determinada temperatura, y se evalia el efecto en la fusion
midiendo el tiempo en el cual toda la materia prima se haya disuelto,y se evalta el
efecto en la refinacién midiendo la cantidad de burbujas remanentes en el vidrio con
respecto al tiempo de fusion. Cable(15) frabajando a una temperatura de 1400 °C,
utilizando arenas en un rango de 0.095 mm a 0.34 mm, encuentra que con la arena de
tamafio menor de ese rango que es la de .095 mm se tiene el menor tiempo de fusion
de 39 min, en ese momento se tiene la mayor cantidad de burbuja en el vidrio , y se
obtiene el menor tiempo para la eliminacion de la burbuja de 122 min. Frolich(13)
trabaja a 1300 °C, utiliza arena en un rango de tamafio de 0.075 mm a 0.4 mm,
encuentra que con la arena de tamafio menor en ese rango propicia el menor tiempo
de fusién de 35 min y utilizando arena de .200 mm se obtiene el menor tiempo de
refinacion. Cable y Frolich coinciden de manera aproximada en el tamafio de arena
que propicia una .fusién mas rapida , pero difieren en el tamafio de arena que de una
refinacién mas rdpida , mientras que Frolich encuentra un tamafio optimo que
minimiza la refinacion, Cable encuentra la tendencia del efecto sin encontrar un

minimo dentro de sus rangos.

Los resultados de las referencias anteriores presentan algunas diferencias pero en
general indican que el tamafio de grano de la arena silica utilizada en la mezcla
influyen en el proceso de fusion de vidrio, de tal manera que a menor tamafio de
grano de arena se obtienen vidrios fundidos y refinados en menor tiempo . Las

diferencias en los niveles de los efectos encontradas pueden ser por la variacion
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propia del expérimento como; temperatura de fusion, tamafio de mezcla, tipo de
horno, método de medicidn de la fusidén, por la variacién en las materias primas tanto
en su calidad , cantidad. Tambien puede ser por ¢l tamafio de grano de los restantes
componehtes de la mezcla que en conjuncion con el tamafio de la arena propicien un

tiempo de fusién y refinacién minimo.

El trabajo de tesis presente no puede ser resuelto por los estudios de las referencias
bibliograficas 12, 13, 15, 16, 17, y 18, va que si bien abordan ¢l tema , trabajan con
vidrio calizo simple compuesto de Si02, Na,O y Ca0O, obtenido a partir de materias
primas como arena silica carbonato de sodio y carbonato de calcio, este vidrio difiere
en formulacion del vidrio industrial de la planta en que se quiere experimentar. De
acuerdo ’con Noel(11) y Cable(27) la formula , como los componentes de la misma
afectan la formacién de burbuja en el vidrio. Asi, el vidrio de VITROCRISA, ain
siendo vidrio calizo incorpora a su formula ademas de los 6xidos SiO2, Na,0 y CaO
otros tales como: Al,O;, MgO, K,0, y SO;, que son suministrados por las materias
primas, arena silica, carbonato de sodio, calcita, dolomita, sulfato de sodio,

feldespato y nitrato de sodio.

En si, estas referencias dan una guia sobre el efecto buscado y las variables
involucradas en el proceso de fusion tales como la temperatura y el tiempo de fusion,
y pueden soportar a la hipétesis planteada en este trabajo, principalmente por los
resultados de Cable(15) y Frolich(13) que se pueden interpretar de la siguiente
manera; entre mas rapida se efectie y termine la fusion, mas temprano se produciran
los gases que originan la burbuja y estos tendran un mayor periodo de tiempo para

abandonar el vidrio dentro de la refinacion.
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El proceso de homogeneizacién y de eliminacién de los gases disueltos y de las
burbujas ocluidas se conoce como afinacién ¢ refinacion(19). La afinacion puede
efectuarse mediante procedimientos quimicos y procedimientos fisicos(20). Los
metodos quimicos para remover las burbujas del vidrio fundido se basan en la adicién
a la mezcla de componentes llamados agentes afinantes, tales como: 6xido de
arsénico, oxido de antimonio, nitrato de sodio, nitrato de potasio, cloruro de sodio,
sulfato de sodio(20,21). Los agentes afinantes liberan grandes cantidades de gases,
los cuales forman burbujas grandes que tienden a subir a la superficie del vidrio
fundido, acarreando en su trayectoria con las burbujas pequefias. Aunado a lo
anterior algunos agentes causan la absorcion de O, de las burbujas hacia el vidrio,

disminuyendo su tamafio hasta desaparecer.

El oxido de arsénico y el Oxido de antimonio se encuentran entre los agentes
afinantes quimicos mas eficientes y estudiados. La accion afinante de estos dos
oxidos es el resultado de una serie de reacciones quimicas que ocurren en diferentes

etapas del proceso de fusion que se muestran a continuacion(20).

Durante la fusién de la mezcla estos 6xidos reaccionan con el nitrato de potasio

liberando O,.
AKNO;+2As5,05 < 2K,0+2A8,0:+4NOT+0,7T

El NO y O, forman burbujas grandes que ripidamente emergen a la superficie

acarreando burbujas pequefias con ellas.

Después de la descomposicion de la mezcla, el pentéxido reacciona a altas

temperaturas liberando O; de acuerdo a lo siguiente:
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As)O5 A8203+02T

Las reacciones son analogas para el 6xido de antimonio. Esta reaccion produce
burbujas de O,, las cuales pueden formar nuevas burbujas o difundirse en pequefias

burbujas presentes aumentando su tamafio y permitiendo su ascenso a la superficie.

Los sulfatos también son usados con frecuencia como agentes afinantes(20). En
sus reacciones liberan gases que causan burbujas grandes que emergen rapidamente a
la superficie.

Na,;S04+nS810, <> Na,0-nSi10,+S0;
280; < 280,T+0,T

El nitrato de sodio y el nitrato de potasio son usados como agentes afinantes,
especialmente en combinacién con el 6xido de arsénico, su reaccion de liberacion de
gas es la siguiente(21):

2KNO3> 2KNO»y+Oxt
4KNO, <> 2K,0+2N,T+30,%

Los metodos fisicos de remocién de burbujas del vidrio fundido los discute
Pincus(22) quien propone los siguientes: decremento de la viscosidad del vidrio
fundido, choque térmico, agitacion mecdnica, uso de presion reducida, uso de
superficies rugosas, por desvitrificacion, y por influencia de corrientes de vidrio. El
proceso fisico de afinacién mas importante es el primero, en donde la temperatura se
incrementa hasta donde el proceso lo permite, provocando la liberacion de los gases

del vidrio fundido como resultado del decremento de su solubilidad, y al mismo
¢
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tiempo la facilidad de la ascencion de las burbujas hacia la superficie al disminuir la

viscosidad del vidrio.

La etapa de afinacién significa desventajas en el proceso productivo como altos
consumos de energéticos, consumo de materiales afinantes, y menores tiempos de

vida util del horno por desgaste de refractarios por el efecto de altas temperaturas.

Un area de oportunidad de mejora en la produccion de vidrio es encontrar
pardmetros operativos en el proceso que tengan influencia sobre la formacion de la

burbuja en el vidrio y poder atenuar los recursos que se destinan en la afinacion .

En este trabajo de tesis se estudia el efecto que ejerce el factor materia prima en la
presencia de burbuja en el vidrio, dirigido particularmente a la determinacion
cuantitativa del efecto del tamafio de grano de la misma. El objetivo de este trabajo
es establecer que arena silica, de tres que se consumen en VITRO, produce la menor
cantidad de burbujas en el vidrio después de la fusion y refinacidn, caracterizandose
por el tamafio de grano de cada una de ellas. El rango del tamafio de grano de estas

arenas se encuentra en un intervalo de 0.09 mm a 0.5 mm.

La hipotesis propuesta en este trabajo es: el tamafio de grano de la arena silica tiene

influencia en la formacion de burbujas en el vidrio calizo.

Esta hipotesis se propone en base al siguiente razonamiento: la primera accién en la
formacién del vidrio depende de la reaccién quimica entre el carbonato de sodio y la
silica. La velocidad de cualquier reaccion esta determinada en un alto grado por el

contacto intimo entre los reactivos, es decir, que la fusion del vidrio depende de qué
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tan eficiente sea el contacto fisico entre los reactivos. El carbonato de sodio actiia
sobre la superficie del grano de arena, por lo que esta accién depende de la cantidad
de superficie de arena silica expuesta al ataque del carbonato de sodio, asi entre
mayor area de superficie de la arena, se tendra mayor velocidad de reaccion. Entre
més rapido se inicien y completen las reacciones quimicas en la fusion, se tendrd una
pronta evolucién de burbujas que a su vez contaran con un periodo prolongado para
su ascenso a la superficie del vidrio y desalojo del mismo. Sin embargo, una
temprana disolucién de la silice causa un aumento stbito de la viscosidad del
fundido, presentando a las burbujas formadas, dificultad para emerger del vidrio. Se
sugiere en este estudio determinar que tamafio de grano de arena en el rango
mencionado, propicia en tiempo y temperatﬁra definidos, un menor nimero de

burbujas .

A nivel industrial se trabaja con variantes de vidrios calizos definidos por el
proceso de fabricacion en el cual el vidrio se va a trabajar. El vidrio se adectia en sus
propiedades fisicas mediante la composicion del mismo, para que pueda ser
tl'ahsformado en las maquinas formadoras a su presentacion final. En la planta se
cuenta con produccion de diferentes vidrios calizos, para este trabajo se estudié un
vidrio calizo de punto de ablandamiento de 725°C, para producir vasos en maquinas
de proceso prensa soplo de alta velocidad, siendo esta formulaciéon propiedad y

desarollo de la empresa.

El trabajo experimental desarrollado para la elaboracién de la presente tesis tuvo

como objetivo lo siguiente:
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a) Determinar cuantitativamente el efecto del tamafio de grano de la arena silica en
un rango de 0.09 a 0.5mm, e¢n la formacion de inclusiones gaseosas en la

produccion de vidrio calizo de punto de ablandamiento de 725°C.
b) Determinar, de entre tres arenas con un tamafio de grano diferente y dentro del
rango mencionado, cual produce el menor nimero de burbujas en la produccién de

vidrio calizo de punto de ablandamiento de 725°C.

¢) Determinar el efecto de la temperatura de fusién en un rango de 1400°C a 1450°C,

sobre la formacion de burbujas en el vidrio producido.

d) Determinar el efecto que ejerce el tiempo de fusién en un rango de 3 a 6 horas,

sobre la formacion de burbujas en el vidrio producido.
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CAPITULO 2
FUNDAMENTOS



_ FUNDAMENTOS

En este trabajo se determiné estudiar un vidrio que se produce en la planta de
VITROCRISA en procesos de fabricacién de vasos de mesa en méquinas tipo
prensa soplo de alta velocidad de produccion de hasta 100 piezas por minuto. Este

vidrio corresponde a una formulacién del tipo calizo, que es aquel que se encuentra

formado principalmente por 6xido de silicio, 6xido de sodio y 6xido de célcio. Las

caracteristica principal de este vidrio es el de tener un punto de ablandamiento alto,
que le permite el fraguado rdpido, condicién necesaria en este proceso de

fabricacion.

La fabricacién del vidrio en la planta se lleva a cabo mediante las siguientes

etapas:

1.- Pesaje de materia prima

2.- Mezclado de materia prima
3.- Fusién

4.- Refinacion

5.- Homogenizacion

6.- Acondicionamiento térmico
7.- Manufactura

8.- Recocido de articulo
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En la conformacion de la mezcla que da origen al vidrio, se suministran diferentes
materias primas, cada una de las cuales tiene una funcién especifica, que se muestra

en la siguiente tabla:

Tabla 2. Funcién de la materia prima en el vidrio

MATERIAL APORTACION AL MATERIA PRIMA
VIDRIO |
Vitrificante Formador de red Arena silica
Fundente Modificador de red Carbonato de sodio
Estabilizante Estabilizador quimico Carbonato de calcio,

dolomita, Oxido de

aluminio
Decolorizante Enmascara tono no Selenio, Oxido de
deseable cobalto, Oxido de

arsénico, Nitrato de

sodio

Afinantes Eliminador de burbuja  |Sulfato de sodio, carbén,
Oxido de arsénico,

Nitrato de sodio

En esta experimentacién solo se introdujeron las materias primas formadoras, las
materias primas estabilizadoras, y las materias primas fundentes. No se tomaron en

cuenta las materias primas afinantes ya que lo que se requiere es obtener el efecto
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del tamafio de grano de la arena silica sobre la formacién de burbujas, y al introducir
estas materias primas a la formulacion, eliminarian o disminuirian las burbujas que
se formen en la fusidn, afectando al efecto causado por las arenas. Por otro lado,
también se optd por prescindir en la formulacion de los materiales decolorantes ya
que estos sirven para enmascarar el tono verde provocado por el éxido de fierro,
contaminante de las materias primas , y el color del vidrio no es de interés en este

estudio.

El total de materias primas, mezcladas de manera uniforme, en su correspondiente

proporcion de acuerdo a la formulacion, recibe el nombre de mezcla vitrificable.

Desde el momento del cargado de la mezcla vitrificable al horno, se inician las
primeras reacciones de descomposicion y un intenso desprendimiento de gases. La
aparicion de las primeras fases liquidas, a unos 785°C, dificulta esta degasificacion y
obliga a los gases liberados a burbujear a través del fundido, buscando la salida a la
atmosfera; parte de estos gases se disuelven y parte permanecen en forma de

burbujas(23).
Manring(24) en su estudio sobre la influencia del proceso de preparacion de
mezcla sobre la fusién y afinacion de vidrio, simplifica dicho proceso en los

siguientes pasos:

1.- Abajo de 870°C solo ocurre un ligero encogimiento de particulas, con una

reaccion sélido sélido de baja eficiencia.
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2.- Aproximadamente a 870°C, justamente arriba del punto de fusién del carbonato
de sodio, tiene lugar una reaccion rapida y violenta, formandose el metasilicato de
sodio y didxido de carbono. El metasilicato de sodio constituye la primera fase

liquida.

3.- Los granos de feldespato se disuelven en esta primera fase a temperaturas entre

982 y 1032°C.

4.- El carbonato de calcio se descompone en didxido de carbono y 6xido de calcio;
este ultimo se disuelve lentamente en la fase liquida , llegdndose a observar granos

hasta los 1480°C.

5.- Los granos de silica residuales que no participaron en la reaccion inicial con
carbonato de sodio, a 870°C, se convierten en cristobalita, formando espuma y

retardando la terminacién de la fusion y el afinado.

Fernandez(25) comenta; después de haber reaccionado los componentes de la
mezcla entre si y de haberse formado la fase fundida , quedan algunos granos de
silica sin fundir; el tiempo que tardan en disolverse en el vidrio es directamente
proporcional al cuadrado de su radio . De acuerdo a lo anterior, es conveniente
disminuir el tamafio de grano, sin embargo esto aceleraria su disoluciéon y se
produciria un aumento prematuro de viscosidad del fundido, sin dar tiempo a que se

eliminen los gases, y dificultaria su afinado.

Shekler y Dinger(26) en sus estudios del efecto de la distribucién del tamafio de

particula en la fusién del vidrio calizo, resumen sus resultados en lo siguiente:
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1.~ En el inicio de la etapa de las reacciones de la mezcla se forman compuestos
intermedios binarios, ternarios y carbonatos complejos, cuya formacion es

controlada por la distribucion del tamafio de particula de los componentes de la

mezcla original.

2.- La formacién de burbujas se inicia a 820°C para una mezcla con arena fina, a

865°C para la mezcla con arena de tamafio medio, y todavia no se observa

formacion de burbujas en este rango de temperatura en la mezclas con arena gruesa.

3.- La evidencia indica que la mayor variacidon en la cinética y trayectoria de
reaccién puede ser atribuida a las variaciones en la distribucién del tamafio de

particula de los componentes de la mezcia. Sus datos y resultados se muestran en las

figuras 8 y 9.
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Figura 8. Anélisis termogravimétrico de mezcla de vidrio calizo. Las tres mezclas
tienen distribuciones de particula <53, 125 a 180, y 425 a 500pum.(26)
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Figura 9. Comparacion de las fases que fueron identificadas de mezclas con
diferentes distribuciones de tamario de particula. El carbonato de sodio y la calcita
son <53um.(26)

Cable(27) sefiala que la experimentacién en fusién de vidrio calizo ha demostrado
que el tamarfio de grano de la arena silica tiene un mayor efecto en fusién que el
tamafio de los demas materiales. La evidencia disponible es pobre, sin embargo, €l

mejor tamafio de grano probablemente dependerd de la composicién del vidrio, de
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los materiales de la mezcla, y las condiciones de la fusién. El tamafio 6ptimo de

arena silica encontrado, esta en el rango de 0.1 a 0.25 mm.

Como se ha visto en las referencias citadas, la velocidad de la fusion de la mezcla
aumentara a medida que el tamafio del grano de la arena diminuye; dado que es
deseable que la fusion sea rapida, se recomendaria usar una arena silica con el
tamafio de grano» mas pequeiio posible; sin embargo, el vidrio comercial no requiere
tnicamente que el vidrio se encuentre completamente fundido, libre de material
cristalino, sino requiere también que se encuentre refinado, libre de burbuja hasta
una cantidad determinada. Por tanto el problema de esta tesis es determinar el
tamafio de grano de arena silica en un rango definido, que en combinacién con los
restantes componentes con su tamafio de grano fijo, produzcan un vidrio con la

menor cantidad de burbuja.

Se determing estudiar el efecto del tamafio de grano de la arena silica ya que es el
componente de mayor proporcion en la mezcla vitrificable, porque es el tnico
formador de vidrio de la misma, y porque se cita en las referencias 12, 13, 14, 15, 17
como el componente cuyo tamafio de grano influye en mayor importancia en la

fusion de vidrio.

Para determinar el efecto que tiene el tamafio de grano de la arena silica en la
formacién de burbujas en la fusién de vidrio calizo se determiné experimentar con
arenas que cuentan con distribucion de tamafio de grano diferente; un grano fino,
uno medio, y uno grueso. Las restantes materias primas que conforman la mezcla
vitrificable se tomaron tal como existen comercialmente y su granulometria fue fija

en todos los experimentos. La definicion de los tamafios de grano de arena a

32



experimentar fue en base a algunas de las arenas que actualmente se consumen en el

grupo VITRO, y que tienen diferente tamafio de grano entre si, los datos se muestran

en la tabla 3.

Tabla 3. Definicién del tamafio de grano de la arena silica como fino, medio, y

grueso.
ARENA SILICA CLASIFICACION DE |TAMANO PROMEDIO
TAMANO DE GRANO DE GRANO (um)
OK 100 fino 109
Lampazos VC medio 218
San José€ -40+50 grueso 362

Otra variable de gran importancia duranfe la fabricacién del vidrio es la
temperatura de fusion , ya que esta afecta a las reacciones quimicas y la consiguiente
evolucion de gases; ademas modifica la viscosidad del vidrio obtenido y por lo tanto
el movimiento ascendente hacia éﬁaera del vidrio, de las burbujas formadas. Asi
pues se trabaja a dos diferentes temperaturas de fusioén , una de 1400° C y otra de
1450° C. Se escogieron éstas temperaturas de experimentacion ya que son los
niveles normales de operacion que se tienen en el horno en la etapa de fusion justo a

nivel de carga y fundido.

Otra variable propuesta es el tiempo de fusion, es decir, el periodo que transcurre
desde que se carga la mezcla de materias primas hasta que se vacia el vidrio, ya que

la burbuja formada que permanece en el vidrio al término de las reacciones, sube a
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la superficie en la medida que la viscosidad lo permite y obviamente en fincién del
tiempo. Se define como fiempo de fusion a trabajar de 3 y 6 horas, dado que en la
experiencia que se tiene sobre fusion de vidrio en crisoles se tiene estimado un

tiempo maximo de fusién de 6 a 8 horas,
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DISENO DE EXPERIMENTOS

La experimentacion se desarrolla en base a tres variables que son: tamafio de
grano de arena silica, temperatura de fusién, y tiempo de fusién. El tamafio de grano

se estudia en tres niveles, y la temperatura y el tiempo de fusion se estudian con dos

niveles.
Tabla 4. Variables y niveles de la experimentacion
VARIABLE NIVEL
Tamaiio de grano 109 218 362
de arena silica
(um)
Temperatura (°C) 1400 1450
Tiempo (h) 3 6

Para efectuar la experimentacion se hicieron dos disefios que contemplan las
variables antes mencionados con sus respectivos niveles. Estos seran dos disefios
factoriales completos de tres variables de dos niveles , siendo un total de ¥ =18

experimentos en cada uno.

36



Tabla 5. Disefio 1 de experimentos

DISENO 1
VARIABLE NIVEL
BAJO ALTO
) ()
Tamafio de grano 109 218
(nm) |
Temperatura 1400 - 1450
¢C)
Tiempo ¢h) 3 : 6
Tabla 6. Experimentos del disefio 1
EXPERIMENTOS
EXP. TAMANO DE | TEMPERATURA TIEMPO (h)
| GRANO (ym) (°C)
1 109 1400 3
2 218 1400 3
3 109 1450 3
4 218 1450 3
5 109 1400 6
6 213 1400 6
7 109 1450 6
8 218 1450 6
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Tabla 7. Disefio 2 de experimentos .

DISENO 2
VARIABLE " NIVEL
BAJO ALTO
Q) (+)
Tamafio de grano 218 362
(nm)
Temperatura 1400 1450
(°C)
Tiempo (h) 3 6
Tabla 8. Experimentos del disefio 2.
EXPERIMENTOS
EXP. TAMANO DE | TEMPERATURA TIEMPO (h)
GRANO (pm) (°C)

1 218 1400 3
2 362 1400 3
3 218 1450 3
< 362 1450 3
5 218 1400 6
6 362 1400 6
7 218 1450 6
8 362 1450 6
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EXPERIMENTACION

En resumen la experimentacion consistié en realizar fusiones de mezcla de materia
prima vitrificable conteniendo arenas de diferente tamafio de grano, variando la
temperatura y el tiempo de fusién. Las fusiones se llevaron al cabo en un horno con
combustion de gas aire, utilizando crisoles de refractario, y el vidrio obtenido se
vacia en moldes metalicos y se les determina el niimero de burbujas presentes en el

vidrio.
4.1 MATERIAS PRIMAS.

En el proceso de seleccidn de las arenas a experimentar se propusieron tres
diferentes tomando como base la distribucion de grano conocida, material comercial,

facilidad de adquisicion , siendo estas :

Arena silica OK100
Arena silica Lampazos VC

Arena silica San José

Se efectiio el analisis de mallas de estas arenas de acuerdo al “Standard Test
Method for Sieve Analysis of Raw Materials for Glass Manutacture” ASTM C
429(28), catalogando segin los resultados a la arena silica OK100 come de grano
fino, a la arena silica Lampazos VC como de grano medio, y a la arena silica San

José en su fraccién -40+50 como de grano grueso. Se criba y selecciona esta fraccion

40



de la arena San José, ya que en su presentacion total se encuentra con una gran
dispersion en su distribucion de grano, y de esta manera se eliminan los finos que se
empalman con las otras dos arenas y también se elimina la porcién de granos gruesos

que se alejan de la fraccién —40+50.

En las figura 10, 11, 12 se muestran la arena OK100, Lampazos VC, y San José —

40+50 respectivamente, en una vista microscépica de 32x.

Figura 11 Arena silica Lampazos VC a 32x
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Flgura 12 Arena San José —40+50 A 32X

La granulometria de cada una de ellas se muestran en las figuras 25, 26, Y 27 del

apéndice 1.

También se determina la esfericidad del grano de las tres arenas, mediante un
analisis de imagen, se encuentra que las tres arenas presentan esfericidad dentro de
un rango estrecho, teniendo la arena OK100 un esfericidad de 0.864, la arena
Lampazos 0.781 y la arena San José —40+50 una esfericidad de 0.729. Lo que indica
que los granos de las tres arenas son similares en su forma. Los datos del analisis se

presentan en la tabla 24.

Para los restantes materiales que conforman la mezcla de reaccién se considerd
elegir aquellos con los que se trabaja en la planta, mismos que se encuentran
comercialmente disponibles , y cuya distribucién granulométrica se mantuvo fija en

todos los experimentos.

Las materias primas que se usaron para la formulacion de la mezcla fueron las

siguientes:
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Arena Silica OK 100

Arena Silica Lampazos VC

Arena Silica San José ~40+50

Carbonato de Sodio

Carbonato de Calcio (Calcita)

Carbonato de Calcio y Magnesio(Dolomita)_
Feldespato San Jos€ 20

Las I granulometrias s¢ muestra en las tablas 28, 29, 30, 31 de los apéndices .

4.2 FORMULACION DE MEZCLA.

Para el establecimiento de la formulacién de la mezcla vitrificable, se tomaron en
cuenta los resultados de los analisis quimicos tipicos de los mismos, y en el caso de
la arena silica se tomo como base para el célculo, el de la arena lampazos VC para
obtener una mezia con proporcién fija , ya que cada una de las arenas propuestas
para los experimentos tienen pequefias diferencias en los resultados de sus
respectivos andlisis quimicos, que darfan lugar a ligeras desviaciones en peso en las
mezclas obtenidas con cada una de ellas. Ademés, ya que el objeto de este estudio es
determinar el efecto del tamafio de grano, la cantidad en la mezcla de cada arena a
experimentar deberd ser la misma, para tener una misma base de comparacién de los
vidrios obtenidos en cada fusion. Realizando ¢l balance de la mezcla con cada arena
se obtienen composiciones de vidrios con ligeras diferencias en algunos oxidos,
tales como el 6xido de aluminio y el éxido de potasio que finalmente no tienen
influencia significativa en la viscosidad que pudiera afectar el movimiento

ascendente de las burbujas.
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Un factor importante en el proceso de afinacion es la viscosidad del vidrio. Esta se

calcula tedricamente mediante la ecuacion de Fulcher(6) utilizando los factores de

Lakatos.

Se concluye: composicion del vidrio a experimentat:

Tabla 9. oxidos de vidrio a experimentar.
OXIDO
SiO,
ALO;
Fe,O4
CaO
MgO
Na,O
K»O
“SO3

TiO,

Mezcla vitrificable:
Tabla 10. Materia prima de mezcla vitrificable.

MATERIAL
Arena Silica

Carbonato de sodio

Carbonato de calcio

Carbonato de sodio y magnesio

Feldespato
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4 3 PREPARACION DE MEZCLA

43.1 PESAJE

Se pesdé mediante una balanza granataria cada uno de los materiales de las

diferentes mezclas de acuerdo a los resultados del disefio experimental.

Las mezclas resultantes para cada una de las arenas se presentan en la tabla 11

Tabla 11. Matriz de mezclas vitrificables con diferente arena silica

MATERIA PRIMA PARTICIPACION
Arena silica San José v ' =
| —40+50
Arena silica Lampazos | ---- v "
Ve
Arena silica OK 100 — Al v
Carbonato de sodio v v v
Carbonato de calcio v v v
Carbonato de calcioy | v v
magnesio
Feldespato San José v v 4
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4.3.2 HOMOGENEIZACION DE MEZCLA

Una vez pesadas las materias primas se cargan a una revolvedora de laboratorio
tipo trompo con listones y se someten a homogeneizacién durante un periodo de 5

minutos a razén de 15 rpm.
44 TFUSION

La fusién de la mezcla para producir vidrio se efectiia en un horno de laboratorio -

de combustion gas natural y aire.

Este horno contiene una cdmara de combustion de 3.9 pies cubicos en donde se
encuentra instalada un soporte refractario que sirve de porta crisoles. Se pueden

colocar hasta seis crisoles por corrida.

Figura 13. Revolvedora de laboratorio de mezcla
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El equipo de combustion del horno es un premezclador de gas natural y aire tipo
Maxon NORTHAMERICAN. En donde se derivan cuatro quemadores colocados

tangencialmente en las paredes del horno.

El equipo de control de temperatura consta de un controlador marca
HONEYWELL de lazo cerrado con algoritmo PID, y como elemento primario un
termopar tipo R de rango 0 a 1770 °C . Ademas se conté con un pirémetro infrarojo

LAND para el monitoreo de la temperatura.

Figura 14. Vista frontal de horno de fundicién de laboratorio
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Figura 16. Sistema de combustion de horno

El procedimiento de fusion es el siguiente:

l.- Se colocan los crisoles dentro del horno sobre la placa de refractario porta
crisoles, que contiene una capa de arena silica para evitar que se peguen los mismos.

Se cierra la puerta.
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2.- Se enciende el horno, requiriéndose 12 horas para alcanzar y estabilizar el horno

en la temperatura de trabajo.

3.- Se procede al cargado de los crisoles en donde se vacia la mezcla vitrificable en
cuestién sobre un cucharén metdlico con mango largo, que se introduce por la boca
del horno, depositando su contenido sobre el crisol correspondiente.

4.- Se cierra la puerta del horno y se empieza a medir el tiempo.

5.- Se permite que la mezcla funda, dandole el tiempo y la temperatura definidos para

el experimento.

Figura 17. Medicién de temperatura

6.- Una vez que se ha llegado al primel nivel de tiempo , que es de tres horas, se
procede al vaciado del crisol correspondiente, en donde se abre la puerta del horno y

con unas pinzas metalicas se retira el crisol y se vierte el vidrio fundido liquido sobre
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moldes circulares de fierro vaciado. Al terminar se cierra la puerta y se continia con
la fusion de las mezclas vitrificables con un tiempo de seis horas, en donde al

terminarse este, se vacian siguiendo el mismo procedimiento.

7.- Una vez que el vidrio de cada vaciada se fragua en el molde, se retira del mismo y

se somete a un tratamiento térmico de relevacion de esfuerzos.

8.- Las muestras de vidrio que asi lo requieren son pulidas para retirar manchas de

molde que pueden obstaculizar la vision en el conteo de burbuja.

9.- Se realiza el conteo del mimero de burbujas de los vidrios obtenidos y se refiere a

unidad de masa de vidrio.

Figura 18. Proceso de vaciado de vidrio
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4.5 DETERMINACION DEL NUMERO DE BURBUJAS

La determinacion del nimero de burbujas se hace mediante un equipo utilizado en
la determinacion de colonias de bacterias llamado “contador de colonias”. Consta de
una camara de iluminacién, un portamuestras con una cuadricula guia, y un lente de
aumento de observacion en su parte superior .

El procedimiento de medicion es el siguiente.

1.-Se coloca la muestra de vidrio a medir sobre el porta muestras.

2.- Se enciende la iluminacién del aparato.

Figura 19. Contador de colonias

3.-Se observa la imagen a través del lente de aumento.
1020129169
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4.- Se inicia el conteo del niimero de burbujas, relacionandolo con el peso de vidrio

para obtener el nimero de burbujas presentes en el vidrio por unidad de masa.

IRl
AR | | [

Figura 20. Muestra de vidrio montada sobre el contador
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RESULTADOS EXPERIMENTALES

5.1.- RESULTADOS

La medicion de la burbuja obtenida en los vidrios resultantes de las fusiones se
realiz6 mediante el contador de colonias cuyo procedimiento fue descrito con
anterioridad. Se hicieron dos mediciones de burbuja para cada experimento y se

obtuvo el promedio de ellas.

Se presenta los resultados del disefio 1 de experimentos en las tablas 13 y 14, en
donde se agrupa las mezclas con arena Lampazos VC y la arena OK100. Los tres

factores que se experimentaron en sus niveles bajo y alto se muestran en la siguiente

tabla.
Tabla 12, Factores y niveles del disefio de experimento 1
FACTOR NIVEL
BAJO(-) ALTO(+)
A: Tamaiio promedio de grano de 109 218
| arena silica (pm) (s. OK 100) (s. Lamp VC)
B: Temperatura de fusién (°C) 1400 1450
C: Tiempo de fusion (Hr) 3 6
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Tabla 13. Resultados del disefio de experimentos 1 (L: Lecturas)
RESULT{\DOS DE EXPERIMENTACION DEL

DISENO 1
TAMANO | TEMP. | TIEMPO | CORRIDA _ burbjoz | REPLICA  burb/oz
DEARENA | (°C) (Hrs) 4
(um) '
1 | L2 M | Ll 12 M
218 1450 3 1156 | 1199 | 117.6 | 1341 | 1213 | 1275
2 218 1450 6 2721 | 2806 | 275 | 297 | 306 | 300
3 218 1400 3 501.8 | 5146 | 508 | 507.5 | 5092 | 5083
3 218 1400 6 149.1 | 151.4 | 1502 | 122.4 | 124.1 | 1233
5 109 1450 3 261.6 | 2520 | 256.8 | 3053 | 3013 | 3033
6 109 1450 6 694 | 725 | 7088 | 7428 | 73.14 | 73.7
7 109 1400 3 673 | 6565 | 6648 | 6433 | 6348 | 639
8 109 1400 6 1548 | 1582 | 156.5 | 1593 | 1548 | 157

Tabla 14. Matriz experimental 1 con los valores de respuesta

EXP.| A B C RES1 | RES2 | R.MED.

1 . - . 6648 | 639 651.9
2 C N + 156.5 | 157 156.7
3 - + i 256.8 | 303.3 280

4 - + + 70.8 | 73.7 722

5 + - - 508 | 5083 | 508.1
6 + - + 1502 | 123.3 136.7
7 + + - 117.7 | 1275 122.5
8 + = + 27.5 30 28.7
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Se presenta los resultados del disefio 2 de experimentos en las tablas 16 y 17, en

donde se agrupa las mezclas con arena Lampazos VC y la arena San José -40 +50.

Los tres factores que se experimentan en sus niveles bajo y alto se muestran en la

siguiente tabla.

Tabla 15. Factores y niveles del diseilo de experimento 2

FACTOR NIVEL
BAJO(-) ALTO(+)
A: Tamafio de promedio de grano de 218 362
arena silica (um) (s. Lamp VC) [(San Jose -40+50)
B: Temperatura de fusion (°C) 1400 1450
C: Tiempo de fusion (Hr) 3 6

Tabla 16. Resultados del disefio de experimentos 2 (L: Lecturas)
RESLTADOS DE EXPERIMENTACION DEL

DISENO 2
EXP [TAMANO DE |TEMP. (°C)] TIEMPO | CORRIDA  burbjoz | KEPLICA | burb/oz
ARENA (um) (Hrs)

L PEEBIBIEO TR AS 12 M
i 362 1250 3 1786 | 1842 | 1814 | 281.8 | 2789 | 2804
3 362 1250 6 805 | 802 | 802 | 1110 1122 | 110.5
3 362 1400 3 7016 | 7184 | 715 | 8485 | 8471 | 8477
2 362 1200 3 201 | 2061 | 2035 | 197 | 1964 | 1967
5 218 1450 3 156 | 1199 | 1176 | 341 [ 1213 | 1275

6 218 1450 5 272 | 28 | 275 | 297 | 306 | 30
3 218 1400 3 5018 | 5146 | 508 | 5075 | 5092 | 5083
C g 218 1400 3 1393 | 1514 | 1502 | 1224 | 1241 | 1233
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Tabla 17. Matriz experimental 2 con los valores de respuesta

EXP.| A B C | RES1 | RES2 | R. MED.

1 ) B 3 508 | 5083 | 508.15
2 . - T | 1502 | 1233 | 1367
3 ) T C | 1176 | 1275 | 1225
4 - ¥ + | 275 | 30 | 287

5 | + - - 715 | 847.7 | 7813
6 + : + | 2035 | 196.7 | 2001
RONC T ~ | 1814 | 2804 | 2309
8 + n T | 802 | 1105 | 953
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DISCUSION DE RESULTADQS

6.1.- DISCUSION

Se presenta el analisis grafico de los resultados del disefio de experimentos 1 en la
figura 21, en donde se muestra ¢l efecto de cada uno de los factores de la matriz de
disefio 1 de la tabla 14, obtenido a partir del promedio de los resultados de su nivel

bajo y de su nivel alto.

MEDIA MARGINAL D1

P R ————
400 +
350 -
300 -
250 §
200
150
100 4
50
D‘E‘.»;QWM&% it el
15 05 0.5 15

NIVEL

M(-); M{+)

—&— Tamario de grano
—&— Temp. Fus.
Tiempo de fus.

Figura 21. Gréfica de la respuesta promedio del nivel bajo (-) y nivel alto (+) para

cada factor del disefio 1.

59



De la figura 21 se puede deducir que el nivel de la formacion de la burbuja en el
vidrio se ve afectada grandemente por la temperatura y tiempo de fusion, y en menor
grado por la variacion del tamafio de grano entre la arena Lampazos VC y la arena
OK 100.

El andlisis del experimento nos indica que urna temperatura alta de 1450°C y un
tiempo alto de 6 horas de fusion favorecen la diminucion del nivel de burbuja. En las
fusiones efectuadas se encuentra que utilizando la mezcla vitrificable conteniendo la
arena Lampazos VC se presenta una menor cantidad de burbuja a una determinada

temperatura y tiempo de fusién que la mezcla utilizando la arena OK100.

ANOVA del disefio experimental 1. Calculado mediante programa de disefio de
experimento(29). ) |
Aproximacion del disefio experimental= 81.45%
Error por variacién debida al azar = 0.26%
Error por ajuste del modelo = 18.28%
Ecuacién final del disefio de experimentos 1, en factores codificados:
# Burbuja = 244.82 - 118.92*B - 145.84*C
B = Temperatura
C = Tiempo

La ecuacidon muestra que la burbuja es fuertemente dependiente de la temperatura y
del tiempo de fusion, y tambien indica que no es significativo un cambio en la
formacion de burbuja al utilizar arena de 109 pm o de 218 um, aun cuando ia
cantidad de burbuja producida al utilizar la arena de 218 pm es menor que usando la

arena de 109 pm.
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Se presenta el andlisis grafico de los resultados del disefio de experimentos 2 en la
figura 22, en donde se muestra el efecto de cada uno de los factores de la matriz del
disefio 2 de la tabla 16, obtenida a partir del promedio de los resultados de su nivel

bajo y de su nivel alto.

MEDIA MARGINAL D2
500 -
400 ¢
¥ 300
=
= 200 1 —e— Tamaiio de grano
, —&— Temp. Fus.
100 , Tiempo de fus.
[V MOE—— Iz i e i e e e
-1.5 -0.5 0.5
NIVEL

Figura 22. Grafica de la respuesta promedio del nivel bajo (-) y nivel alto (+) para

cada factor de disefio 2.

De la figura 22 se puede deducir que el nivel de la formacién de la burbuja en el
vidrio se ve afectada grandemente por la temperatura y tiempo de fusién, y ademas -
por la variacion del tamafio de grano entre la arena Lampazos y la arena San José -

40+50.
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El anilisis del experimento nos indica que una temperatura alta de 1450°C, un
tiempo alto de 6 horas de fusion y la utilizacién de la arena Lampazos favorecen a la

disminucién del nivel de burbuja.

ANOVA para el disefio experimental 2. Calculado mediante programa de disefio de
experimentos(29). ‘
Aproximacion del disefio experimental = 98.41
Error por variacion debida al azar =1.58
Ecuacién final en factores codificados:
# Burbuja = 262.99 - 63.94*A - 143.6*B - 147.75*C + 20.20*A*B + 31.45*A*C +
90.41*B*C - 21.01*A*B*C
A = Tamafio de grano
B = Temperatura

C = Tiempo

Como se observa en la ecuacion, la burbuja depende de los tres factores manejados
en el experimento. La ecuacién muestra que la burbuja es fuertemente dependiente de
la variacion de temperatura y tiempo de fusion. Y en el caso del tamafio de grano de
la arena, existe una variacion de la formacidon de burbuja al cambiar de arena

Lampazos a la arena San Jose -40+50.
Los resultados globales de la parte experimental se muestran en la tabla 18 y en las

figuras 23 y 24. De igual manera se obtuvo la medicion para la réplica. De tales

resultados se deduce lo siguiente:
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Tabla 18 Resultados experimentales de la corrida y su réplica.
RESULTADOS DE EXPERIMENTACION

ARENA TEMP -(°C) TIEMPO CORRIDA REPLICA Burb/oz
(Hrs) Burb/oz
SAN JOSE 1450 3 181.4 280.4
SAN JOSE 1450 6 80.2 110.5
SAN JOSE 1400 3 715 847.7
SAN JOSE 1400 6 203.5 196.7
LAMP. VC 1450 3 117.6 127.5
LAMP. VC 1450 6 27.5 30
LAMP. VC 1400 3 508 508.3
LAMP, VC 1400 6 150.2 123.3
OK 100 1450 3 256.8 303.3
OK 100 1450 6 70.8 73.7
OK 100 1400 3 664.8 639
OK 100 1400 6 156.5 157

1.- El grupo de fusiones que se efectuaron a 1400 °C presenta una mayor cantidad de
burbuja para cada mezcla con su arena en su correspondiente tiempo de fusién, que el
grupo de fusiones que se efectuaron a 1450 °C. Lo anterior se muestra en la figura 23
Yy 24 en donde con un aumento de 50°C la temperatura de fusién en el rango
mencionado, y para un determinado tiempo de fusion la cantidad de burbuja
disminuye entre un 52% hasta un 76% del contenido inicial de la misma como se

muestra en la tabla 19, siendo la mezcla con arena lampazos VC la que presenta una

disminucién mds grande de burbuja en esta condicion.
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2.- Para cada mezcla con su correspondiente arena al aumentar el tiempo de fusion de
3 horas a 6 horas se disminuye la cantidad de burbuja presente en el vidrio, a una
determinada temperatura de fundicién. Lo anterior se muestra en la tabla 20 en donde
al aumentar el tiempo de fusion en 3 horas se tiene un decremento en la cantidad de
burbuja a valores de 59% hasta 76% del contenido inicial de la misma, en las

condiciones mencionadas.

3.- La mezcla con arena Lampazos VC presenta un nivel mas bajo de burbuja que las
otras mezelas a un determinado tiempo y temperatura de fusion. El punto de la
experimentacion que presenta menor cantidad de burbuja tiene las condiciones
siguientes: temperatura de fusién de 1450°C , tiempo de fundicion 6 horas, y mezcla

vitrificable con arena lampazos VC.

RESULTADOS CORRIDA 1
L

R AR

o

—o— San José
1400°C

-=— San José
1450°C

—a— Lamp. VC
1400°C

— Lamp.VC
1450°C
| | —»— 0OK100
1400°C
1 3 9 "1 e~ 0K100
TIEMPO DE FUSION 1450°C

hr

600

400 +

200

# BURBUJA /ONZA

Figura 23. Gréafica de resultados experimentales de la corrida
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RESULTADOS DE REPLICA

# BURBUJA/ONZA

TIEMPO DE FUSION
hr

-+— San José
1400°C

—=— San José
1450°C
—a—amp.VC
1400°C
—»— Lamp.VC
1450°C
—x— 0K100
1400°C
—e— OK100
1450°C

Figura 24. Grafica de resultados experimentales de la réplica

Variacion del nimero de burbuja con respecto a la temperatura de fusion.

Tabla 19. Disminucién del niimero de burbuja al incrementar temperatura de fusion

de 1400°C a 1450°C, para un determinado tiempo de fusion.

TIPO DE ARENA EN TIEMPO. DE FUS. | % DE DISMINUCION DE
MEZCLA hr BURBUJA
Silica San José —40+50 3 70.7
Silica San José —40+50 6 523
Silica Lamp VC 3 75.9
Silica Lamp VC 6 79
Silica OK100 3 57
Silica OK100 6 543
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Variaciéon del nimero de burbuja con respecto a tiempo fusion.

Tabla 20. Disminucién del nimero de burbuja al incrementar el tiempo de fusion de

3 a 6 horas, para una determinada temperatura de fusién.

TIPO DE ARENA EN TEMP. DE FUS. % DE DISMINUCION DE
MEZCLA °C ~ BURBUJA
Silica San José —40+50 1400 74.3
Silica San José —40+50 1450 58.7
Silica Lamp VC 1400 73
Silica Lamp VC 1450 76.5
Silica OK 100 1400 75.9
Silica OK100 " 1450 74.2

El resultado de este estudio indica que el tamafio de grano que produce menor
cantidad de burbuja, dentro de los tres tamafios estudiados, es el de 109 um y el de
218 um. Este coincide con Frolich(13), quien encuentra que el menor tiempo para
obtener un vidrio libre de burbujas se logra utilizando arena de tamafio de grano de

200 pm.
El resultado es coincidente con Cable(15), quien deduce que a medida que el
tamafio de grano de la arena decfece, la burbuja resultante al final de la completa

disolucion de la mezcla aumenta, sin embargo esta disminuye al final de la refinacion.

También el resultado esta de acuerdo con Potts(17), quien aun cuando su estudio lo

dirige sobre la fusion sin tomar en consideracion la refinacién, encuentra que usando
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arena con tamafio de grano de 300 pm se tiene un minimo tiempo para la fusion

completa de la mezcla.

El resultado también es coincidente con el trabajo de Preston y Turner(18), quienes
trabajaron sobre la fusion, y encontraron que esta se duplica al incrementarse la
temperatura en 50 °C, en esta tesis se encuentra que al incrementarse la temperatura
en 50 °C la burbuja al final de la fusidn y refinacién disminuye un 64 %. Preston y
Turner(18) determinan que la velocidad de fusion es proporcional al area de
superficie de los granos de arena silica, es decir en cuanto menor sea el tamafio de los

granos de arena mayor velocidad de fusion se obtendrd.

El resultado de la tesis lleva a concluir que la hipétesis planteada en este estudio es
correcta, es decir, que el tamafio de grano de la arena silica si tiene influencia en la

formacion de burbujas en el vidrio calizo.

La explicacion cientifica del comportamiento de la burbuja en funcion del tamafio
de grano de la arena silica es sugerida de la siguiente manera ; la velocidad de la
reaccién del carbonato de sodio y la arena silica estd determinada en un alto grado
por €] contacto intimo entre ellos. El carbonato de sodio actiia sobre la superficie del
grano de arena, por lo que esta accion depende de la cantidad de superficie de grano
de arena silica expuesta al ataque del carbonato de sodio, por lo que a mayor area de
superficie de arena o menor tamafio de grano, se tendrd mayor velocidad de reaccion.
~ Entre mas temprano se inicien y completen las reacciones quimicas en la fusion se
tendra una pronta evolucién de burbujas, este Gltimo concepto es soportado por
Shekler y Dinger(26) quienes demuestran que las reacciones en la fusién de vidrio

son controladas por la distribucién de particulas de los componentes de la mezcla, y
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demuestran que la formacién de burbujas empieza a menor temperatura, entre menor
sea el tamafio de grano de la arena silica. Asf entre més pronto evolucionen los gases
y se formen las burbujas, se contard con un périodo mas prolongado para que estas
emergan del vidrio. Por otro lado una temprana disolucion de la silice causa un
aumento de la viscosidad del fundido, oponiendo resistencia para la ascencioén de las
burbujas, por lo existe un equilibrio ente la rdpida evolucién de los gases y el
aumento de la viscosidad del fundido, que propicia que la burbuja emerga y abandone
el vidrio en un tiempo Optimo, y este quilibrio estd dado por el tamafio-de grano de la

arena silica usada en la mezcla vitrificable.
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CAPITULO 7
CONCLUSIONES



CONCLUSIONES

7.1 CONCLUSIONES -

El nivel de la formacién de burbuja en el vidrio se ve afectada grandemente por la
temperatura de fusion , por el tiempo de fusion, y en menor proporcion por el tamario
de grano de la arena silica utilizada en la mezcla vitrificable, en la fusién de vidrio

calizo.

El tamafio de grano de arena silica de 109 pm y el de 218 um presenta
comportamientos similares estadisticamente, y a su vez presentan menor produccion

de burbuja, que el tamaiio de arena de 362 pm.

El punto de la experimentacion que presenta una menor cantidad de burbujas en el
vidrio producido es utilizando; arena Lampazos VC, temperatura de fusion de 1450

°C, y un tiempo de 6 horas de fundicion.

Aumentando la temperatura de fusiéon de 1400 °C a 1450 °C, se diminuye la
cantidad de burbuja en el vidrio en un promedio de 64%, para los rangos de tiempo

del experimento.

Aumentando el tiempo de fusién de 3 a 6 horas, se disminuye la cantidad de
burbuja en el vidrio producido en un promedio de 72%, para los rangos de

temperatura del experimento.
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Los resultados obtenidos concuerdan con los estudios realizados en las referencias
12, 13, 15, 16, 17 y 18, en cuanto a ¢l efecto de las variables tratadas. En lo que
respecta al nivel de dichos efectos, no se podria comparar tal cual , por las
condiciones diferentes de los experimentos y principalmente como ya se menciono,
por la diferencia que existe entre los vidrios y materias primas de estos estudios con

el vidrio y materias primas del vidrio en estudio de esta tesis.
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APENDICE 1
TABLAS



Tabla 21 Andlisis de esfericidad del grano de arena,
mediante analizador de imagenes omnimet 1.4.

MUESTRA ESFERICIDAD PROMEDIO
Silica San José -40+50 1 0.718"
Silica San José -40+50 2 0.738
Silica San José -40+50 3 0.749
Silica San José -40+50 4 0.700
Silica San José -40+50 5 0.742
PROMEDIO 0.729
Silica Lampazos VC 1 0.794
Silica Lampazos VC 2 0.760
Silica Lampazos VC 3 0.776
Silica Lampazos VC 4 0.777
Silica Lampazos VC 5 0.798
PROMEDIO 0.781
Silica OK100 1 0.869
Silica OK100 2 0.859
Silica OK 100 3 0.838
Silica OK100 4 0.859
Silica OK 100 5 0.877
PROMEDIO 0.860
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" FIGURAS



GRANULOMETRIA DE SIiLICA OK 100

TAMANO
# MALLA  |%RETENIDO # MALLA % ACUMULADO pm  [%RETENIDO
10 0 10 0 >2000 0
14 0 14 0 1700 0
20 0 20 0 1125 0
30 0 30 0 725 0
40 0 40 0 512 0
50 0 50 0 362 0
70 0.2 70 0.2 256 0.2
100 0.6 100 0.8 181 0.6
140 49.8 140 50.6 128 49.8
200 47.5 200 98.1 90 47.5
<200 1.9 <200 100 <75 1.9
Tamafio promedio de grano 109 pm
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Figura 25. Granulometria de arena silica QK100
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- GRANULOMETRIA DE ARENA SILICA LAMP. VC

| TAMANO
# MALLA %RETENIDO |# mALLA % ACUMULADO Um %RETENIDO
10 0 10 0 >2000 0
14 0 14 0 1700 0
20 0 20 0 1125 0
30 0.1 30 0.1 725 0.1
40 04 40 0.5 512 0.4
50 45 50 5 362 45
70 43 70 48 256 43
100 44 1 100 92.1 181 44 .1
140 6.6 140 98.7 128 6.6
200 0.8 200 8995 90 0.8
<200 0.5 <200 100 <75 0.5
Tamafio promedio de grano 218 pm
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Figura 26. Granulometria de arena silica lampazoa VC
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GRANULOMETRIA DE SILICA SAN JOSE -40+50

TAMANO
# MALLA %RETENIDO # MALLA % ACUMULADO um %RETENIDO
10 0 10 0 >2000 0
14 0 14 0 1700 0
20 0 20 0 1125 0
30 0 30 0 725 0
40 0 40 0 512 0
50 100 50 100 362 100
70 0 70 100 256 0
100 0 100 100 181 0
140 0 140 100 128 0
200 0 200 100 90 0
<200 0 <200 100 <75 0
Tamafio promedio de grano 362 pm
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Figura 27. Granulometria de arena San José -40+50
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GRANULOMETRIA DE SILICA SAN JOSE -40+50

| TAMANO
# MALLA %RETENIDO # MALLA % ACUMULADO pm %RETENIDO
10 0 10 0 >2000 0
14 0 14 0 1700 0
20 0 20 0 1125 0
30 0 30 0 725 0
40 0 40 0 512 0
50 100 50 100 362 100
70 0] 70 100 256 0
100 0 100 100 181 0
140 0 140 100 128 0
200 0 200 10D 30 0
<200 0 <200 100 <75 0

Tamafio promedio de grano 362 um
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GRANULOMETRIA DE FELDESPATO SJ

[ TAMANO
# MALLA %RETENIDO I# MALLA % ACUMULADO um %RETENIDO
10 0 10 0 >2000 0
14 0 14 0 1700 0
20 0 20 0 1125 0
30 0.9 30 0.9 725 0.9
40 12.1 40 13 512 12.1
50 255 50 38.5 362 25.5
70 26.2 70 64.7 256 26.2
100 20.9 100 85.6 181 20.9
140 10 140 856 128 10
200 3.3 200 98.9 90 3.3
<200 0.9 <200 99.8 <75 0.9
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Figura 28. Granulometria de feldespato sj




GRANULOMETRIA DE DOLOMITA

TAMANO
# MALLA %RETENIDO # MALLA % ACUMULADO pm %RETENIDO
10 0.1 10 0.1 >2000 0.1
14 4.5 14 4.6 1700 4.5
20 14.1 20 18.7 1125 14.1
30 12.2 30 30.9 725 12.2
40 11.2 40 421 - 512 11.2
50 10.2 50 - 52.3 362 10.2
70 8.9 70 61.2 256 8.9
100 8.1 100 69.3 181 8.1
140 5.7 140 75 128 57
200 7.5 200 825 90 75
<200 171 <200 99.6 <75 17.1
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Figura 29. Granulometria de dolomita
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GRANULOMETRIA DE CARBONATO DE SODIO

| TAMANO
# MALLA %RETENIDO F MALLA % ACUMULADO pm  [%RETENIDO

10 0 10 0 >2000 0
14 0.1 14 0.1 1700 0.1
20 0.4 20 0.5 1125 0.4
30 14 30 1.9 725 14
40 13.3 40 15.2 512 13.3
50 357 50 50.9 362 35.7
70 29.1 70 80 256 29.1
100 12.8 100 92.8 181 12.8
140 42 140 97 128 4.2
200 1.8 200 98.8 90 1.8

<200 0.8 <200 99.6 <75 0.8
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Figura 30. Granulometria de carbonato de sodio




GRANULOMETRIA DE CALCITA

TAMANO
# MALLA %RETENIDO # MALLA % ACUMULADO um %RETENIDO
10 0.1 10 0.1 >2000 0.1
14 9.8 14 9.9 1700 9.8
20 26.82 20 36.7 1125 26.8
30 13.4 30 50.1 725 13.4
40 10.8 40 60.9 512 10.8
50 9.3 50 70.2 362 9.3
70 71 70 77.3 256 7.1
100 5.7 100 83 181 57
140 3.7 140 86.7 128 3.7
200 3.7 200 90.4 90 3.7
<200 9.5 <200 99.9 <75 9.5
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Figura 31. Granulometria de calcita
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