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Resumen:
							                           
La presente investigación aborda un análisis del nivel de contaminación producido por los gases generados de monóxido de carbono (CO), dióxido de carbono (CO2) y los hidrocarburos (HC) en la limpieza de láminas metálicas de acero inoxidable AISI/SAE 304 aplicando plasma frío de oxígeno a baja presión para la remoción de los aceites ISO 32, ISO 68 e ISO 220, con diferentes parámetros de control del generador de acuerdo con el aceite lubricante removido de la superficie de la lámina metálica de acero inoxidable. La experimentación se realizó en un primer proceso con una descarga aplicada directamente a la superficie de la lámina impregnada con el aceite colocando con un volumen de 0,1 ml y en un segundo proceso donde la lámina con el aceite impregnado fue sumergida en un desengrasante para aceites y grasas con la finalidad de realizar una limpieza previa a la aplicación del plasma frío a baja presión en la superficie. Para el análisis de los resultados en el nivel de gases generados por cada aceite se aplica un análisis estadístico para determinar si existe una diferencia significativa en el nivel de los gases generados en las dos etapas.



Palabras clave: Plasma   frío a baja presión, contaminación.
		                         


Abstract:
						                           
The present investigation   addresses an analysis of the level of contamination produced by gases   generated from carbon monoxide (CO), carbon dioxide (CO2) and hydrocarbons   (HC) in the cleaning of metallic sheets of stainless steel AISI / SAE 304   when applying low pressure cold oxygen plasma for the removal of oils ISO 32,   ISO 68 and ISO 220, with different generator control parameters according to   the lubricating oil removed from the surface of the stainless steel sheet metal.   The experimentation was carried out in a first phase in which a discharge was   applied directly to the surface of the sheet contaminated with a volume of   0.1 ml of oil, and in a second phase in which the sheet with the oil was   immersed in an oil degreaser to perform a pre-cleaning prior to the   application of lowpressure cold plasma on the surface. For the analysis of   the results in the level of gases generated by each oil, an statistical   analysis is applied to determine if there is a significant difference in the   level of the gases generated between the two phases.



Keywords: Low pressure cold plasma, contamination.
                                








1. Introducción


Dentro de los procesos productivos se busca la eliminación o reducción de emisiones, vertimientos y desechos con el uso eficiente de los recursos, con tecnologías que permitan alcanzar los requerimientos y especificaciones de un producto con el menor impacto ambiental. [1]


La contaminación producida por los baños de decapado en la limpieza de láminas metálicas con ácidos y bases, considerados tóxicos, nocivos y peligrosos para la salud, infraestructuras y medioambiente se ha incrementado considerablemente en estos últimos años. Los metales pesados como zinc, cromo, y cobre que se acumulan en los baños de decapado se consideran teóricamente como sustancias suspendidas y son considerados como otra problemática por la grave contaminación ambiental, que producen. [2
–
5
]


En la actualidad se desarrollan diversos procesos de limpieza superficial que buscan reducir o eliminar la contaminación como nuevas alternativas a procesos tradicionales con la misma eficiencia, considerando que la presencia de impurezas o restos de aceites y grasas en las diferentes superficies a limpiar restará la adherencia en tratamientos superficiales posteriores. [6, 7]

La aplicación del plasma frío a baja presión según estudios previos presenta resultados satisfactorios en la remoción de aceites en láminas metálicas, utilizando gases no contaminantes, con la finalidad de remover tanto compuestos mecánicos como orgánicos [8]. De la eficacia de este tratamiento dependerán las propiedades adhesivas del material según el ángulo de contacto que está directamente relacionado con la energía libre superficial. [9
–
11]

La limpieza superficial de componentes orgánicos por plasma frío a baja presión es un método que mediante el bombardeo de iones de un determinado gas generado por efectos físicos o reacciones químicas transforma a las sustancias que se encuentran sobre las láminas metálicas en su fase gaseosa que son expulsadas de la cámara hacia la atmósfera [12]. En investigaciones realizadas por [6, 13] se indica que la aplicación de plasmas fríos en ciertos procesos industriales se realizan de forma más eficiente y barata, con lo que se reduce la contaminación y los residuos tóxicos generados. El proceso de limpieza presenta una mayor eficiencia en la calidad de la limpieza al disminuir el ángulo de contacto cuando se realiza una inmersión previa en un desengrasante. [8]
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Figura 1.




Efectos de modificación superficial del plasma. [14]















El ángulo de contacto es una propiedad superficial de los sólidos que cuantifica su tendencia a la hidrofobicidad como    parámetro importante para analizar los mecanismos de interacción entre las fases sólida y líquida que se presentan en muchas operaciones industriales. El valor del ángulo de contacto depende principalmente de la relación existente entre las fuerzas adhesivas del líquido y la superficie como de las internas de cohesión del propio líquido. Cuanta menor interacción hay, tanto más grande es el ángulo de contacto y su valor está relacionado directamente con la calidad de la limpieza, es decir, un menor ángulo de contacto presenta una mayor mojabilidad indicando una menor presencia de agentes contaminantes en la superficie de estudio y se considera que valores menores a 30° presentan un alto grado de limpieza y que la superficie esta lista para recubrimientos posteriores. Para superficies rugosas el ángulo determinado aparente[image: 505559510003_gi5.png] y si la superficie tiene una inclinación el ángulo intrínseco[image: 505559510003_gi4.png]
. [8, 15, 16]
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Figura 2.




Ángulo de contacto intrínseco y aparente sobre una superficie. a) Rugosa y homogénea. b) Lisa y heterogénea. [16]



















2. Materiales y métodos




2.1. Materiales




2.1.1. Placas metálicas de acero inoxidable


En la investigación se utilizaron láminas de acero inoxidable AISI/SAE 304 de 7 x 7 cm con un espesor de 2 mm para pruebas de laboratorio como se observa en la Figura 3, las mismas fueron impregnadas con 0,1 ml de los aceites lubricantes ISO 32, ISO 68 y el ISO 220, previo a la descarga del plasma de oxígeno. No se consideró la rugosidad de la superficie del acero por no influir en el efecto que produce el gas ionizado de oxígeno sobre el volumen controlado de aceite depositado en la superficie.
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Figura 3.




Placa de acero inoxidable.

















2.1.2. Aceites lubricantes


Los aceites lubricantes ISO 32, ISO 68 y el ISO 220 fueron utilizados como agentes contaminantes y colocados en la superficie de las láminas metálicas de acero inoxidable, los mismos fueron provistos por la casa comercial Gulf con las propiedades que se indican en la Tabla 1.
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Tabla 1.




Aceites lubricantes

















2.1.3. Oxígeno


Para la generación del gas ionizado o plasma se utilizó oxígeno de alta pureza provisto por la empresa AGA. La presión de salida del tanque corresponde a 1 bar y su regulación se lo realizó en el equipo generador de plasma de acuerdo con las condiciones planteadas para la experimentación.





2.1.4. Generador de plasma frío a baja presión


El equipo generador de plasma utilizado es de marca Diener como se observa en la Figura 4, donde las partículas neutras e iones se suscitan entre los 25 a 100 °C con una temperatura electrónica entre los 105 °C a 5000 °C por medio de corriente continua y con presiones inferiores a los 133 mbar. El equipo es semiautomático donde se pueden utilizar tres gases diferentes para la generación del plasma y se pueden controlar los parámetros de presión, tiempo y potencia. [17].
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Figura 4.



Generador de plasma.















En la Figura 5 se observa la cámara de plasma al vacío donde se colocaron las láminas de acero inoxidable impregnadas de aceite, además, se compone de una bomba de vacío de paletas rotativas de dos etapas que tiene una presión residual cercana a cero y permite la ventilación de la cámara.
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Figura 5.




Cámara de plasma.















Los parámetros que se establecieron en el equipo generador de plasma de oxígeno se indican en la Tabla 2, que según investigaciones realizadas por [8] son los idóneos en la limpieza de láminas metálicas con plasma frío de baja presión.
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Tabla 2.




Parámetros del generador de plasma

















2.1.5. Analizador de gases


El nivel de los gases generados en la limpieza de las láminas metálicas de acero inoxidable fueron detectados por un analizador de gas marca QROTECH modelo NGA 6000, como se observa en la Figura 6, tiene la capacidad para detectar monóxido de carbono en un rango de medición entre 0,00  ̴  0,99 %, que es altamente tóxico y puede ocasionar la muerte en niveles elevados, dióxido de carbono en un rango entre 0,0  ̴  20,0 %, que afecta al calentamiento global, oxígeno diatómico en un rango entre el 0,00  ̴  25,00 %, que no afecta al medioambiente, los hidrocarburos en un rango de medición entre 0  ̴  20000 ppm, que son combinaciones de carbono e hidrógeno, comúnmente implicados en las intoxicaciones y los NOx en un rango entre 0  ̴  5000 ppm, que son reactivos como el óxido nítrico (NO) y el dióxido de nitrógeno (NO2) y muy perjudiciales para la salud, el ambiente y las estructuras. [18, 19]
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Figura 6.



Analizador de gases.

















2.1.6. Goniómetro óptico digital


El goniómetro óptico utilizado para determinar el ángulo de contacto del líquido de prueba sobre la superficie metálica es de marca KSV CAM100 como se observa en la Figura 7. Tiene incorporado una cámara CCD (charge-coupled device) con 50 mm de óptica y un software CAM 100 para el tratamiento de la imagen. Para la medición del ángulo de contacto se utilizó 5 μl del líquido de prueba.
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Figura 7.




Goniómetro digital.

















2.1.7. Líquido de prueba


Como líquido de prueba se utilizó agua desionizada o destilada (desmineralizada) con los componentes de la energía libre superficial que se presentan en la Tabla 3.
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Tabla 3.




Componentes del líquido de prueba. [20]
















Los componentes del líquido de prueba obtenidos a través del ángulo de contacto con agua desionizada permite realizar el cálculo de la energía libre superficial mediante las teorías de Fowkes y Wu.















2.2. Métodos




2.2.1. Método estadístico


Para la investigación se utilizaron cinco muestras de láminas de acero inoxidable impregnadas con los aceites ISO 32, ISO 68 e ISO 220 para el análisis en laboratorio donde los gases fueron detectados en partes pormillón (ppm) y porcentaje (%) como medidas de concentración, sin que influya la cantidad o volumen de aceite sobre la superficie. Para determinar si existe o no diferencia en los porcentajes y partes por millón delos gases generados en la limpieza por plasma frío a baja presión se aplicó un análisis de varianza (Anova) o una prueba de hipótesis para contrastar si las medias de los porcentajes del monóxido de carbono, dióxido de carbono y las partes por millón de los hidrocarburos son iguales con y sin inmersión en el desengrasante,donde posteriormente se analizó el gas que presentó la mayor contaminación.
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2.2.2. Proceso


La colocación del aceite contaminante para la impregnación sobre la superficie se lo realizó con una micropipeta. Los ensayos para determinar el nivel de contaminación de acuerdo con el grado de limpieza se hicieron con y sin inmersión en disolvente de la probeta previo a la aplicación de plasma frío como se indica en la Figura 8.




[image: 505559510003_gf10.png]



Figura 8.




Procedimiento experimental.















Se realizó un predesengrase con una inmersión en un disolvente durante 3 minutos, de acuerdo con la cantidad de aceite a ser removido en la prueba de laboratorio. Para tratamientos industriales de limpieza para acero AISI/SAE 304 se recomienda de 30 a 60 minutos para eliminar compuestos orgánicos y remover los inorgánicos que pueden estar presentes en la superficie. La Tabla 4 presenta las propiedades del desengrasante utilizado. [21]











3. Resultados y discusión


En las Tablas 5 y 6 se observan los niveles de gases obtenidos en la limpieza de las superficies de las láminas metálicas impregnadas con aceite ISO 32, aplicando plasma frío a baja presión.
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Tabla 5.




Valores del ángulo de contacto y niveles de gases con ISO 32 sin inmersión en desengrasante
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Tabla 6.




Valores del ángulo de contacto y niveles de gases con ISO 32 con inmersión en desengrasante















Para determinar si existe una diferencia entre los niveles de contaminación de los gases obtenidos en los procesos con y sin inmersión, en el desengrasante se realizó un análisis de varianzas (Anova) entre los grupos de gases, monóxido de carbono e hidrocarburos. Se planteó como hipótesis nula que no existe diferencia entre los grupos analizados con un nivel de significación α = 0.05, obteniendo los resultados que se presentan a continuación en las Tablas 7 y 8.
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Tabla 7. 




ANOVA de un factor. ISO 32 (CO)
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Tabla 8.




ANOVA de un factor. ISO 32 (HC)















Como se observa en las Tablas 7 y 8 el valor de p (Sig.) es menor a 0,05 lo que indicó una diferencia entre los porcentajes de monóxido de carbono y los hidrocarburos en los dos procesos con y sin inmersión en desengrasante, determinándose que existe una mayor contaminación al realizar una inmersión previa, sin embargo, también presenta una mejor limpieza como se observa en los valores del ángulo de contacto indicados en las Tablas 5 y 6. Los niveles de dióxido de carbono permanecieron constantes en los procesos con y sin inmersión.

En las Tablas 9 y 10 se observan los niveles de gases obtenidos en la limpieza de la superficie de las láminas metálicas de acero inoxidable impregnadas con el aceite ISO 68.
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Tabla 9.




Valores del ángulo de contacto y niveles de gases. ISO 68 sin inmersión en desengrasante.
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Tabla 10.




Valores del ángulo de contacto y niveles de gases. ISO 68 con inmersión en desengrasante.















Para determinar si existe o no una diferencia entre los niveles de contaminación de los gases generados en la limpieza de la superficie de las láminas metálicas de acero inoxidable impregnadas con el aceite ISO 68 en los procesos con y sin inmersión en un líquido desengrasante, se aplicó un análisis con un nivel de confianza del 95 %. Las Tablas 11 y 12 presentan los resultados obtenidos.




[image: 505559510003_gf23.png]



Tabla 11.




ANOVA de un factor. ISO 68 (CO)
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Tabla 12.




ANOVA de un factor. ISO 68 (HC)















El resultado de la Tabla 11 presentó un valor de p (Sig.) de 0,670 > 0,05, por lo tanto, los niveles de monóxido de carbono son los mismos en los procesos con y sin inmersión en desengrasante. La Tabla 12 mostró un valor p (Sig.) de 0,000 < 0,05 lo que indicó que los niveles de los hidrocarburos son diferentes, mostrando un incremento cuando se realiza una inmersión previa en desengrasante y los niveles de dióxido de carbono          permanecieron constantes como se observan en las Tablas 9 y 10.

Los niveles de gases obtenidos en la limpieza con plasma frío a baja presión de las superficies de láminas metálicas de acero inoxidable impregnadas con aceite ISO 220 en los procesos con y sin inmersión previa en un líquido desengrasante, se observan en las Tablas 13 y 14.
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Tabla 13.




Valores del ángulo de contacto y niveles de gases. ISO 220 sin inmersión en desengrasante
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Tabla 14. 




Valores del ángulo de contacto y niveles de gases. ISO 220 con inmersión en desengrasante















Para determinar si existe una diferencia entre los niveles de los gases generados en la limpieza de la superficie de las láminas metálicas de acero inoxidable impregnadas con el aceite ISO 220 con y sin inmersión en desengrasante, se aplicó un análisis Anova obteniendo los datos que se indican en las Tablas 15 y 16.
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Tabla 15.




ANOVA de un factor. ISO 220 (CO)
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Tabla 16.




ANOVA de un factor. ISO 220 (HC)















Las Tablas 15 y 16 indican valores de p (Sig.) menores a 0,05 por lo que se afirma una diferencia en los niveles de contaminación al realizar la limpieza de la superficie de la lámina metálica impregnada con el aceite ISO 220, sin y con una inmersión previa en desengrasante antes de aplicar el plasma frío a baja presión.

La Tabla 17 presenta los promedios de los resultados obtenidos en los niveles de contaminación de los gases generados al aplicar un plasma de oxígeno en la limpieza de láminas metálicas.
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Tabla 17.




Resumen de los valores promedio de ángulo de contacto y nivel de gases generados


















4. Conclusiones

Los procesos de limpieza en láminas de acero inoxidable AISI/SAE 304 con plasma frío a baja presión sin y con inmersión en un desengrasante previo a la aplicación del gas ionizado presentan diferencias en los niveles de los gases desprendidos. De acuerdo con los promedios de los resultados, en la remoción del aceite ISO 32 de la superficie con el plasma frío a baja presión, la inmersión previa en el desengrasante aporta a disminuir el ángulo de contacto en un 25 %, lo que indica una mejor calidad de limpieza en la superficie, sin embargo, los niveles de contaminación sufren una variación, en especial los hidrocarburos al aumentar considerablemente en un 78,21 % debido a que remueve el aceite de la superficie junto con restos del desengrasante, el nivel de monóxido de carbono disminuye en un 8,5 % y el dióxido de carbono permanece constante, lo que sugiere que para la remoción del aceite ISO 32 no es necesario una inmersión previa ya que sin ella se obtiene un ángulo de contacto óptimo (menor a 30°) y genera una menor contaminación.

En la remoción del aceite ISO 68 se observó que con una inmersión de las láminas metálicas en desengrasante antes de aplicar el proceso de limpieza por plasma frío a baja presión, que el nivel de los hidrocarburos aumenta en un 95 %, el porcentaje del monóxido de carbono disminuye en un 3 % y el porcentaje de dióxido de carbono permanece constante con respecto a los valores obtenidos sin una inmersión previa. El ángulo de contacto disminuye en un 54 % con una inmersión previa en desengrasante antes de la descarga de plasma, obteniendo valores óptimos de limpieza menores a 30°.

En la remoción del aceite ISO 220 de la superficie se observó un aumento en el nivel de contaminación en todos los gases generados en la limpieza de láminas metálicas con plasma frío a baja presión cuando se aplicó una inmersión previa en desengrasante para disminuir el ángulo de contacto en un 71 % con respecto al proceso sin inmersión. Los hidrocarburos aumentaron en un 50 % sus partes por millón, el porcentaje del monóxido de carbono aumentó en un 7 % y el dióxido de carbono en un 90 %.

En la limpieza de las superficies de las láminas metálicas, el aceite ISO 68 presenta la mayor contaminación promedio en hidrocarburos con 2200,4 ppm a un ángulo de contacto promedio de 16,53°. El aceite ISO 220 presenta una mayor contaminación promedio de monóxido de carbono al 0,51% y de dióxido de carbono al 0,38%.
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