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GLOSARIO

ANODO: electrodo o material conductor de una celda electroquimica cargado
positivamente en el cual se lleva a cabo la oxidacién de los iones negativos, por
medio de la pérdida de electrones del ion haciendo que este aumente su carga, y
que los electrones perdidos sean transferidos hacia el catodo.*

CAMPO ELECTROLITICO: es la porcion de electrélito situada entre dos electrodos
de sentidos opuestos atravesada por una corriente eléctrica continua
preferentemente.?

CATODO: electrodo o material conductor de una celda electroquimica cargado
negativamente en el cual se lleva a cabo la reduccion de los iones positivos, por
medio de la ganancia de electrones provenientes de la reaccion ocurrida en el
anodo, haciendo que el ion disminuya su carga.?

CELDA VOLTAICA: son celdas electroquimicas en las cuales las reacciones
espontaneas de 6xido-reduccion producen energia eléctrica.*

CHANCADO: proceso mediante el cual se disminuye el tamafio de las rocas
mineralizadas triturandolas en equipos llamados chancadoras y molinos. El material
extraido pasa por chancador primario, secundario y terciario, hasta llegar a tamafios
de menos de % pulgada.®

COBREADO: operacion que consiste en depositar una capa de cobre sobre una
superficie.®

CORRIENTE ELECTROLITICA: cantidad de corriente que atraviesa una célula
electrolitica.’

DESENGRASAR: efectuar una accién que tiene por fin limpiar una superficie
metélica desembarazandola de las grasas que la recubren.®

1 BROWN, Theodore; LEMAY, Eugene, et al. Quimica: La Ciencia central. Onceava Edicién.
México: Pearson Educacion, 2004. p. 987

2GILAYMAN, J., & FARKAS, G. Galvanotecnia. Técnicas y procedimientos. En: Barcelona Eta, 1969.
p 366

3 BROWN, Op.,cit.,p. 566

4 ESACADEMIC. Celda voltaica. [En linea], [Revisado 25 Junio del 2018]. Disponible en internet:
http://www.esacademic.com/dic.nsf/eswiki/198286

5 MINISTERIO DE MINERIA. Chancado. [En linea], [Revisado 25 Junio del 2018]. Disponible en
internet; http://www.minmineria.gob.cl/glosario-minero-c/chancado/

5 GILAYMAN, Op.,cit.,p. 367

7 GILAYMAN, Op.,cit.,p.368

8 GILAYMAN, Op.,cit.,p.366
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DIFRACCION DE RAYOS X: la difraccion de rayos x es uno de los fendmenos
fisicos que se producen al interaccionar un haz de rayos X, de una determinada
longitud de onda, con una sustancia cristalina.®

DISOLUCION: es una mezcla homogénea de dos 0 mas sustancias. una disolucion
se forma cuando una sustancia se dispersa de manera uniforme a través de otra,
estas disoluciones pueden ser gaseosas, liquidas o solida.®

ELECTRODEPOSICION: la electrodeposicién es el proceso que permite a una
sustancia depositarse sobre un electrodo gracias a un fenémeno de electrélisis. !

ELECTRODEPOSITO: capa obtenida por via electrolitica o0 consecuencia del paso
de una corriente eléctrica apropiada en un electrolito.?

ELECTRODO: es un dispositivo en el que se produce la corriente eléctrica por una
reaccion espontanea o se utiliza para provocar una reaccién no es espontanea.'?

ELECTROLISIS: la electrélisis es la operacion que permite una modificacion
quimica por el paso de corriente eléctrica a través de un electrélito.**

ELECTROLITO: corresponde a un soluto que produce iones cuando se encuentra
en disolucion, la cual tiene como caracteristica conducir la electricidad dependiendo
del nimero de iones que contiene.*®

ELECTROMETALURGIA: es un proceso por el cual hace uso de la electrdlisis para
reducir las menas del metal o para refinar los metales.6

ESTANADO: término general que designa todo proceso de formacion de un
revestimiento metalico de estafio sobre una superficie.'’

FLUORESCENCIA DE RAYOS X (FRX): la técnica de fluorescencia de rayos x se
basa en el estudio de las emisiones de fluorescencia generadas después de la
excitacion de una muestra mediante una fuente de rayos X.18

% EHU. Difraccion de rayos X en muestra policristalina [DRXP]. [En linea], [Revisado 25 Junio del
2018]. Disponible en internet: http://www.ehu.eus/imacris/PIE06/web/DRXP.htm

10 GILAYMAN, Op.,cit.,p.366

11 GILAYMAN, Op.,cit.,p.367

12 GILAYMAN, Op.,cit.,p.364

13 LAGUIAQUIMICA. Electrodos. [En linea], [Revisado 25 Junio del 2018]. Disponible en internet:
https://quimica.laguia2000.com/conceptos-basicos/electrodos-quimica

14 GILAYMAN, Op.,cit.,p.366

15 GILAYMAN, Op.,cit.,p.365

16 GILAYMAN, Op.,cit.,p.365

7 GILAYMAN, Op.,cit.,p.367

18 | ABORATORIO DE TECNICAS INSTRUMENTALES UVA. Espectrometria de Fluorescencia de
rayos X. [En linea], [Revisado 25 Junio del 2018]. Disponible en internet:
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GALVANOTECNIA: la galvanotecnia es la rama tecnoldgica que agrupa a aquellos
procesos en los que se logra depositar una capa metalica continua y adherente,
sobre la superficie de un conductor inmerso en un electrélito, con el uso de la
corriente eléctrica. Al proceso de deposicibn en particular se le denomina
recubrimiento electrolitico.®

HIDROMETALURGIA: es un proceso quimico acuoso para recuperar un metal por
medio de la lixiviacion, el cual el compuesto que contiene el metal deseado se
disuelve de manera selectiva. Este proceso involucra tres etapas: Lixiviacion,
separacion y solucion.?°

IN SITU: es una locucién de origen latino que significa “en el lugar”, ‘en el sitio’,
‘sobre el terreno’.??

INTENSIDAD DE CORRIENTE: la intensidad de corriente eléctrica es la cantidad
de electricidad o carga eléctrica que circula por un circuito en la unidad de tiempo.22
LIXIVIACION: la lixiviacion, o extraccion sélido-liquido, es un proceso en el que un
disolvente liquido pasa a través de un solido pulverizado para que se produzca la
disolucién de uno o mas de los componentes solubles del sélido.?3

METAL: elemento quimico generalmente dotado de un brillo particular llamado brillo
metalico, que conduce el calor y la electricidad. Todos los metales son cationes.?*

METALURGIA: es la ciencia y la tecnologia de la extraccion de los metales de sus
fuentes naturales mediante una combinacion de procesos quimicos y fisicos.?®

POTENCIAL ELECTRICO: el potencial eléctrico en un punto, es el trabajo que debe
realizar un campo electrostatico para mover una carga positiva desde dicho punto

http://laboratoriotecnicasinstrumentales.es/analisis-qumicos/espectrometra-de-fluorescencia-de-
rayos-x

19 SABELOTODO. Galvanotecnia. [En linea], [Revisado 25 Junio del 2018]. Disponible en internet:
http://www.sabelotodo.org/electrotecnia/galvanotecnia/galvanotecnia.html

20 BROWN, Op.,cit.,p.566

21 SIGNIFICADOS. Que es un In situ. [En linea], [Revisado 25 Junio del 2018]. Disponible en internet:
https://www.significados.com/in-situ/

22 ELECTROTECNIA. Intensidad de corriente eléctrica. [En linea], [Revisado 25 Junio del 2018].
Disponible en internet:
http://www.etitudela.com/Electrotecnia/principiosdelaelectricidad/temal.2/contenidos/01d569940f0a
8ba01l.html

23 BOLETINAGRARIO. Lixiviacion. [En linea], [Revisado 25 Junio del 2018]. Disponible en internet:
https://boletinagrario.com/ap-6,lixiviacion,565.html

24 GILAYMAN, Op.,cit.,p. 364

% BROWN, Op.,cit.,p.566
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hasta el punto de referencia, ignorando el componente irrotacional del campo
eléctrico, dividido por unidad de carga de prueba.?®

PIROMETALURGIA: proceso por medio del cual el calor modifica quimicamente al
mineral y por Ultimo reduce al metal; por ejemplo: calcinacion, tostacion y fusion.?’

REACCIONES DE OXIDO-REDUCCION: la oxidacion se define como la pérdida de
electrones y la reduccion como la ganancia de electrones por un atomo. En una
reaccion “redox” la oxidacion y la reducciéon ocurren simultdneamente.?®

RESIDUO PELIGROSO: de acuerdo con la legislacibn nacional, y mas
especificamente el decreto 4741 de 2005 en su articulo 2, un residuo peligroso es
aquel que por sus caracteristicas corrosivas, reactivas, explosivas, toxicas,
inflamables, infecciosas o radiactivas, puede causar riesgo o dafio para la salud
humana y el ambiente. Asi mismo, se consideran residuo o desecho peligroso los
envases, empaques y embalajes que hayan estado en contacto con ellos.?®

SEDIMENTACION: la sedimentacion es el proceso por el cual los materiales son
transportados por distintos agentes (escorrentia, glaciares, viento) y procedentes de
la erosién y la meteorizacién de las rocas son depositados, pasando a ser
sedimentos.*°

26 PASATUSRAMOS. Potencial eléctrico. [En linea], [Revisado 25 Junio del 2018]. Disponible en
internet: https://pasatusramos.net/ciencias/fisica/potencial-electrico/

27 BROWN, Op.,cit.,p. 566

28 GARZON, Gillermo. Fundamentos de quimica general. En: McGraw-Hill, segunda edicién.1989. p.
166

2 SANTOS, J. M., Uribe, J. G., Carrefio, A. S., Bonilla, MRepUblica de Colombia Ministerio de
Ambiente y Desarrollo Sostenible. En: Diagnostico nacional de salud ambiental.2012.p 195

30 INVESTIGANDO EL TRATAMIENTO DEL AGUA. Sedimentacion. [En linea], [Revisado 25 Junio
del 2018]. Disponible en internet:
http://cidta.usal.es/cursos/agua/modulos/Conceptos/uni_04/u5c3s1.htm
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RESUMEN

El presente trabajo de grado muestra una propuesta para la recuperacion de
metales pesados contenidos en residuos peligrosos provenientes de una empresa
del sector galvanico; el proyecto se desarroll6 en tres fases: en la primera se realizé
la caracterizacion del lodo residual encontrando como componente no acuoso
mayoritario el estafio (Sn) con un porcentaje de 19,3% en base himeda, en la
segunda fase se realiz6 la revision bibliografica para la seleccion de las variables y
parametros involucrados en los procesos de lixiviacion y electrdlisis, y la tercera fase
consistio en el desarrollo experimental de dichos procesos.

La lixiviacion se realiz6 mediante agitacion magnética a 750 rpm y a partir del
analisis reologico del lodo se selecciond una concentracion de solidos del 27%;
inicialmente, se propuso evaluar cada ensayo durante 420 min, sin embargo, al
comparar los resultados obtenidos mediante el uso de tres agentes lixiviantes (HCI,
H2SO4 y CsHgO7) con concentracion 1 M, se observé que no existia variacion
significativa en el porcentaje de recuperacion a partir de los 240 min para el caso
del &cido sulfurico (H2S0a4), el cual fue seleccionado como el mejor agente lixiviante;
se evalué el uso del peréxido de hidrégeno (H202) como agente oxidante a cuatro
concentraciones (0%, 2%, 3% y 5% P/V) y se determind que la adicion de éste
favorecia considerablemente la solubilidad de compuestos indeseados, por ultimé
se evalu6 el efecto de la temperatura a 22°C, 40°C, 60°C Y 80°C obteniendo
mayores recuperaciones a medida que aumentaba la temperatura; la mayor
recuperaciéon de estafio fue de 47.9% y se dio en el ensayo realizado con H2SO4 1
M, t = 240min, rpm=750 y T= 80°C.

Por ultimo se llevo a cabo el proceso de electrolisis, se determind que el factor mas
influyente es la concentracion del electrolito y ésta es dada por el proceso de
lixiviacion, adicional a esto, se evaluaron dos configuraciones de electrodos con
densidad de corriente de 200 A/m?, intensidad de corriente de 1.47 A y agitacion
magnética de 300 rpm, finalmente, a partir de la configuracién de anodo de grafito
y catodo de acero inoxidable se obtuvo estafio en forma metalica depositado en el
catodo con pureza del 92.4% y se recuperé 33.0% del metal contenido en el
electrolito con una eficiencia de proceso del 12.4%.

PALABRAS CLAVE: Lodo galvanico, RESPEL, Lixiviacion, Electrolisis,
Recuperacion.

27



INTRODUCCION

Una empresa del sector galvanico ubicada en Bogot4 D.C., se dedica a realizar
recubrimientos electroquimicos sobre metales, como: electroplateado, estafiado
estatico, estafiado bombeo y cobrizado, estas electrodeposiciones constan de cinco
pasos: desengrase, decapado, electrodeposicion, sellado y secado. A partir de
dichos procesos, se puede llegar a generar hasta una tonelada y media mensual de
residuos considerados altamente peligrosos debido a su contenido de metales
pesados; los residuos inicialmente son almacenados en canecas por un término de
residencia en la planta de aproximadamente un afo, transcurrido este tiempo son
enviados a empresas dedicadas a almacenar residuos peligrosos en celdas de
seguridad.

De la bibliografia consultada se ha encontrado que el proceso de recubrimiento
metalico en general, es muy poco efectivo, ya que solo una pequefia cantidad de
las sustancias utilizadas se depositan en la pieza y hasta un 90% de estas terminan
en los residuos generados por el proceso®! representando una pérdida significativa
de materias primas, adicionalmente, los metales pesados contenidos en residuos
galvanicos han provocado serios problemas de contaminacion, deterioro del
ambiente y dafios no sélo afectando la salud de las personas, sino a todas las
formas de vida®?; en cuanto a la salud humana, se incorporan al organismo en
pequefias concentraciones a través de los alimentos, el agua y el aire. En trazas,
algunos metales pesados (e.j cobre, selenio, zinc) son esenciales para mantener el
metabolismo del hombre, pero en concentraciones mas altas pueden conducir al
envenenamiento puesto que tienden a bioacumularse, por cuanto la concentracion
en un organismo bioldgico en cierto plazo supera a la concentracién del elemento
quimico en el ambiente®.

Las tecnologias emergentes en el tratamiento de residuos de galvanotecnia se
basan fundamentalmente en procesos de separacion y la mayoria de las veces
requieren previamente de la separacion de efluentes o aguas residuales. Dentro de
estas tecnologias se pueden mencionar: evaporacion, intercambio i6nico,
recuperacion electrolitica, 6smosis inversa y ultrafiltracion®4. De las anteriores, la
recuperacion electrolitica ofrece una variedad de ventajas entre las que se
encuentra incluido el hecho de que permite lograr una deposicion selectiva de

31 ACOSTA, Gema., et al. Identificacién del manejo de metales en vertimientos de la industria
galvanica. Universidad Militar Nueva Granada. 2008.

32 LOIACONO, Rosa., et al. Eliminacion de metales pesados de efluentes industriales por método
electroquimicoll. Universidad Nacional de San Juan, 2005.

3 LOPEZ, Santiago. AYALA CARCEDO, F., Contaminacién y depuracion de suelos. Instituto
Tecnoldgico geominero de Espafia, 1995.

34 MINISTERIO DEL MEDIO AMBIENTE Y FUNDES COLOMBIA. Guia De Buenas practicas para el
sector Galvanotecnia. Bogota, DC, 2001 p. 55.
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metales con alta pureza®®, no obstante, se ha demostrado que la recuperacion y la
pureza del metal depositado por medio de electrolisis depende principalmente de
la solucion electrolitica, es alli donde entra el proceso de lixiviacion, pues por medio
del contacto sodlido liquido se permite obtener sales de metal, que hacen que la
solucién pueda conducir la corriente eléctrica y por tanto sea evaluada como
electrolito en el proceso de electrodeposicion.

Segun cifras de la secretaria distrital de ambiente entre los afios 2008 y 2010, se
reportaron en promedio 819 Ton/afo de lodos galvanicos generados por este sector
industrial en el Distrito capital®® y, en Colombia, los residuos sélidos de caracter
peligroso se rigen por el Decreto 4741 de 2005%, en él se establecen las normas a
las que debe darse cumplimiento para el manejo de los residuos y asi evitar
comparendos ambientales establecidos por la ley 1259 de 20082 o incluso el cierre
de la compaiiia; de igual manera, la ley 1252 de 20083 articulo 2°, indica que
dichas empresas deben aplicar un plan de tratamiento para los residuos peligrosos
disminuyendo simultaneamente la pérdida de materias primas en el ciclo productivo.

La presente investigacion busca recuperar uno de los metales contenidos en un
residuo galvanico por medio de lixiviacién y electrélisis para de esta manera
disminuir el grado de contaminacion de los desechos producidos por la empresa,
reduciendo asi el impacto ambiental que estos generan, adicionalmente, se espera
recuperar el metal a elevadas purezas con el fin de ser recirculado en el proceso.

35 UNIVERSIDAD DE ANTIOQUIA. Electroquimica y medio ambiente. [en linea]. [revisado 20 Agosto
2017]. Disponible en Internet: Disponible en Internet;
http://docencia.udea.edu.co/cen/electroquimicall/tratamiento/tratamiento_contaminantes.pdf
% SECRETARIA DISTRITAL DE AMBIENTE. Diagnéstico de la situacion actual de los residuos
peligrosos generados en el Distrito Capital. [en linea]. 2010. Disponible en Internet:
http://www.ambientebogota.gov.co/c/document_library/get_file?uuid=375a3fee-6f7f-4fa5-842f-
10bf15dfe6c5&groupld=10157
37 COLOMBIA, MINISTERIO DE AMBIENTE, VIVIENDA Y DESARROLLO TERRITORIAL. Decreto
4741 (30, Diciembre, 2005) por el cual se reglamenta parcialmente la prevencién y el manejo de los
residuos o desechos peligrosos generados en el marco de la gestion integral.
%8 CONGRESO DE COLOMBIA. Ley 1259 (19, Diciembre, 2008) Por medio de la cual se instaura en
el territorio nacional la aplicacién del comparendo ambiental a los infractores de las normas de aseo,
limpieza y recoleccidon de escombros; y se dictan otras disposiciones.
% CONGRESO DE COLOMBIA. Ley 1252 (27, Noviembre, 2008) Por la cual se dictan normas
prohibitivas en materia ambiental, referentes a los residuos y desechos peligrosos y se dictan otras
disposiciones.
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OBJETIVOS
OBJETIVO GENERAL
Obtener metales a partir de lodos provenientes de la industria galvanica.

OBJETIVOS ESPECIFICOS

Caracterizar los lodos generados por la industria galvanica.
e Determinar las variables requeridas en los procesos de lixiviacion y electrélisis.
e Recuperar el metal de interés por medio de lixiviacion y electrolisis.

e Evaluar la eficiencia del proceso de remocion de metales y la pureza del
electrodo obtenido mediante caracterizacion.
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1. GENERALIDADES DEL PROYECTO DE INVESTIGACION

En este capitulo se contextualizaran los conceptos relacionados para el desarrollo
del presente proyecto, abordando temas como la industria galvanica en general, los
procesos que esta realiza, los residuos generados, el por qué dichos residuos son
considerados peligrosos y las técnicas por las cuales se llevara a cabo la
recuperacion del metal que este contiene; esto con el propésito de dar una breve
explicacién acerca de la lixiviacidon y la electrélisis como métodos no convencionales
para la recuperacion de metales en residuos.

1.1 INDUSTRIA GALVANICA

La industria galvanica se dedica al tratamiento de superficies por medio de la
electrodeposicion de metales; el objetivo de este proceso es mejorar el aspecto de
diferentes piezas protegiéndolas de la corrosién y/o mejorando sus propiedades
mecanicas; las empresas del sector galvanico se pueden integrar en la cadena
productiva como unidades integrales, caracterizadas por realizar todo el proceso de
manufactura de piezas o como empresas prestadoras de servicios, estas Ultimas
son mas frecuentes y se dedican a realizar el proceso de acabado?°, es decir que
Unicamente efectdan el recubrimiento metalico de la pieza.

La técnica llevada a cabo en este sector es denominada galvanotecnia, en la cual
se llevan a cabo dos tipos de procesos: la galvanoplastia y la galvanostegia. El
primero hace referencia a procesos donde se realizan recubrimientos metalicos
sobre superficies de materiales no conductores; mientras que en el segundo
proceso los recubrimientos se realizan siempre sobre materiales metalicos..

Los metales frecuentemente usados para realizar recubrimientos son: cobre, cromo,
estano, plata, zinc, entre otros; dicho proceso es llevado a cabo en una celda
voltaica, en la que dos piezas llamadas electrodos reciben una cantidad
determinada de corriente aprovechando la diferencia de potencial electrolitico entre
los dos metales. La pieza a recubrir se utiliza como catodo y se sumerge en un bafio
electrolitico que posee la capacidad de transportar los iones metélicos a depositar
en la superficie*?.

40 MINISTERIO DEL MEDIO AMBIENTE Y FUNDES COLOMBIA. Op. Cit., p. 78.

4 bid., p. 72

42 CASTANEDA Bocanegra, J. J. Evaluacion de los métodos de hidrometalurgia, pirometalurgia y
estabilizacion solidificacion en el tratamiento de lodos procedentes de plantas de aguas residuales
de procesos de cromado. En: Universidad Nacional de Colombia-Sede Bogota.2015.p 7.
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1.1.1 Metales usados en la industria galvanica. En la industria galvanica se
emplea una gran cantidad de metales para realizar el proceso de electrodeposicion,
cada uno de ellos posee caracteristicas diferentes, por lo que el uso de un metal en
especifico depende de las propiedades que se deseen proveer a la pieza; no
obstante, dependiendo del metal utilizado, los riesgos para la salud y el medio
ambiente son variables y originados tanto por la pieza como por los residuos del
proceso de deposicion. A continuacién, se describen tres de los metales
mayormente usados en la industria.

Plata: Metal precioso de color blanco-grisaceo, también considerado uno de los
metales pesados y nobles. Se caracteriza por poseer una alta conductiva térmica y
eléctrica, razon por la cual es utilizado en puntos de contacto eléctricos y
electronicos. Ademas, es utilizado en la industria para recubrimientos de joyas,
piezas metdlicas, entre otros.** Por otro lado es un elemento bastante escaso, por
lo que su valor comercial es de $1 608.079 pesos colombianos por gramo.*4

Cobre: Metal de transicion no ferroso, se caracteriza por su brillo y tonalidad rojiza,
ademas, de ser uno de los metales mas usados a nivel industrial, debido a la
combinacion de sus propiedades fisicas, quimicas y mecanicas, sumado a su
capacidad para conducir electricidad, a su vez puede ser utilizado en la fabricacion
de piezas electrénicas y eléctricas, entre otros.* El cobre es un elemento bastante
abundante en el planeta, por lo que su valor comercial es de $ 16.897 pesos
colombianos por gramo?®,

Estafio: Elemento metéalico de aspecto gris plateado brillante, se caracteriza por
ser suave, flexible y resistente a la corrosion en muchos medios, por esta razén una
de sus principales aplicaciones es el recubrimiento de envases de acero para
conservar alimentos y bebidas; ademas, puede llegar a ser un excelente conductor
eléctrico.*’ Debido a sus importantes propiedades el estafio se puede encontrar en
Colombia con un costo de $ 58.269 pesos colombianos por gramo®,

43 LENNTECH. Propiedades quimicas de la plata-Efectos de la plata sobre la salud- Efectos
ambientales de la plata [en linea], [revisado 15 Noviembre 2017]. Disponible en internet:
https://www.lenntech.es/periodica/elementos/ag.htm.

4 INDEX MUNDI. Indicadores compilados por el Banco Mundial. Plata precio mensual — Peso
colombiano por Onza troy [en linea], [revisado 16 Julio 2018]. Disponible en Internet:
http://www.indexmundi.com/es/precios-de-mercado/?mercancia=plata&meses=12&moneda=cop

45 DEFINICION.DE. Definicion de cobre [en linea], [revisado 15 Noviembre 2017]. Disponible en
internet: https://definicion.de/cobre/

46 INDEX MUNDI. Indicadores compilados por el Banco Mundial. Estafio precio mensual — Peso
colombiano por Tonelada [en linea], [revisado 16 Julio 2018]. Disponible en Internet:
http://www.indexmundi.com/es/precios-de-mercado/?mercancia=estano&moneda=cop

47 LENNTECH. Propiedades quimica del Estafio - Efectos del Estafio sobre la salud- efectos
ambientales del Estafio [en linea], [revisado 16 Julio 2018]. Disponible en internet:
https://www.lenntech.es/periodica/elementos/sn.htm

48 INDEX MUNDI. Indicadores compilados por el Banco Mundial. Estafio precio mensual — Peso
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1.1.2 Proceso de galvanostegia. Como se menciond anteriormente, el proceso
de galvanostegia consiste en el recubrimiento realizado sobre superficies metélicas
mediante un proceso de electrdlisis; sus objetivos fundamentales consisten en
ejercer proteccion contra la corrosion, dar buen aspecto, cambiar alguna propiedad
superficial como dar mayor dureza, mejorar la conductividad, ejercer lubricacion,
entre otros*®. El proceso de galvanostegia completo incluye limpieza,
electrodeposicién y secado.

1.1.2.1 Limpieza. La limpieza de superficies es fundamental en el proceso de
galvanostegia, la superficie del metal base es limpiada con el fin de eliminar
impurezas como: grasa, suciedad o particulas extrafias que no se derivan de la base
metdlica. El origen de estas impurezas proviene de los diferentes estados de
transformacion a los que es sometido el metal. Este pretratamiento o limpieza
consta de dos etapas: Desengrase y decapado®®, las cuales se describen a
continuacion:

Desengrase: Consiste en la eliminacion de todo residuo graso de la superficie del
metal. Existen dos métodos de desengrase: quimicos y electroliticos, sin embargo,
en galvanotecnia se utiliza mas comiunmente el desengrase electrolitico, puesto que
es uno de los métodos que ofrece mayor seguridad cuando se aplica de forma
adecuada®!; el proceso se realiza por inmersion de las piezas en soluciones
alcalinas o solventes organicos, es importante aclarar que el desengrasante y su
forma de aplicaciéon depende Unicamente del metal base de la pieza®2.

Decapado: Es un tratamiento superficial que se realiza a las piezas por medio del
ataque quimico de un acido, de esta manera, se disuelven o desgastan los 6xidos
derivados de los productos de transformacion. Esta accion decapante se puede
efectuar por chorreado seco o himedo, bombeado (rotacién o vibracion), decapado
quimico, o decapado electroquimico®3; es importante tener en cuenta que el agente
decapante no ataque el metal base.

colombiano por Tonelada [en linea], [revisado 16 Julio 2018]. Disponible en Internet:
http://www.indexmundi.com/es/precios-de-mercado/?mercancia=estano&moneda=cop

4 MINISTERIO DEL MEDIO AMBIENTE Y FUNDES COLOMBIA. Op. Cit., p. 76.

%0 BLUM, W., & HOGABOOM, G. B. Galvanotecnia y galvanoplastia: dorado-plateado-niquelado-
cromado. En: México, 1985., p 123.

51 bid., p. 124

52 MINISTERIO DEL MEDIO AMBIENTE Y FUNDES COLOMBIA. Op. Cit., p. 78.

53 BLUM, W., & HOGABOOM, G. B. Op. Cit., p. 134.
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1.1.2.2 Recubrimiento electrolitico. Durante el proceso de recubrimiento, la
pieza de interés es usada generalmente como catodo, conectada a un generador
de corriente y sumergida en un electrolito que debe contener los iones metélicos a
depositar sobre su superficie; esto es lo que llamamos una celda electrolitica,
durante esta etapa es importante tener claras las condiciones de operacién; como
la temperatura del electrolito, la densidad de corriente, la agitacion, la concentracion
de los iones metalicos, el tipo y concentracion de los aniones y/o aditivos, el pH, el
tipo y la concentracidon de aditivos especificos con el fin de conseguir las
propiedades del recubrimiento deseadas®*.

El proceso de deposicion de estafio, mas comunmente conocido como estafiado es
de gran interés para la presente investigacion; en este proceso, el bafio electrolitico
posee generalmente H2SO4, SO4Sn y aditivos organicos (refinadores de grano y
abrillantantes). Existen dos formas de electrodeposicion, mediante bafio estatico o
tambor, el uso de cada uno depende de las caracteristicas y tamafio de las piezas
a recubrir®.

1.1.2.3 Secado. La etapa de secado se realiza ya sea a temperatura ambiente
o mediante la utilizaciéon de aire caliente®®, es importante tener en cuenta que
durante este procedimiento no deben caer particulas que puedan disminuir la
calidad del acabado conferido a la pieza.

1.2 RESIDUOS PELIGROSOS

En Colombia, la prevencion y el manejo de los residuos o desechos peligrosos,
dentro de los cuales se encuentran los residuos sélidos de caracter peligroso, esta
reglamentado por el Decreto 4741 de 2005%, en cuyo articulado se adopta la
definicion de residuo peligroso, consistente en aquel residuo o desecho que por sus
caracteristicas corrosivas, reactivas, explosivas, toxicas, inflamables, infecciosas o
radiactivas, puede causar riesgo o dafio para la salud humana y el ambiente; de
igual manera, se reglamenta el manejo de los residuos y sus disposiciones finales
indicando que la empresa generadora debe minimizar la cantidad y peligrosidad de
los mismos.

5 MINISTERIO DEL MEDIO AMBIENTE Y FUNDES COLOMBIA. Op. cit., p. 79.

% ENRIC MARTINEZ.. Jornada de recubrimientos y tratamientos de superficies. Aplicaciones del
recubrimiento de estafio en el sector ferroviario. BCN RAIL. [en linea], 1 de diciembre de 2009,
[revisado 3 de septiembre de 2017]. Disponible en Internet:
http://www.aias.es/pdf/Bcn%20Rail%20ponencias/Aplicaciones%20del%20recub.%20de%20esta%
F10%20en%20el%20sector%20ferroviario NIQUELMART.pdf

% MINISTERIO DEL MEDIO AMBIENTE Y FUNDES COLOMBIA. Op.,cit., p. 79.

57 COLOMBIA, MINISTERIO DE AMBIENTE, VIVIENDA Y DESARROLLO TERRITORIAL. Decreto
4741 Op. Cit.
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El conjunto de sustancias denominadas como peligrosas para efectos del presente
trabajo, se compone principalmente de residuos no aprovechables por la actividad
consumidora y productora de bienes o servicios; en el sector manufacturero los
principales productores de los mismos, son particularmente las industrias
petroquimica, carboquimica, galvanica y de curtiembres. Desde el punto de vista
regional la generacién se concentra en las areas del pais con mayor nivel de
industrializacion, siendo Cundinamarca el departamento con mayor produccién de
residuos sélidos potencialmente peligrosos (incluyendo a la ciudad de Bogota) con
el 34% de los residuos generados en el pais.>8

Ademas, segun el mas reciente informe de generacion y manejo de residuos
peligrosos en Colombia realizado por el Instituto de hidrologia, meteorologia y
estudios ambientales (IDEAM), en el afio 2015 se generaron 406.078 Toneladas de
sustancias toxicas en el pais, de estas, alrededor del 39% fueron gestionadas
adecuadamente, el 32% aprovechadas y el 28% restante llegd a los basureros sin
ningUn tipo de tratamiento.>°

1.3 TECNICAS DE MUESTREO

El muestreo es una de las etapas mas importante para realizar la caracterizacion
fisica y quimica de los residuos o desechos peligrosos, una muestra del residuo
consiste usualmente, en una mezcla de porciones del residuo (sub-muestras)
tomadas al azar; el muestreo para los residuos considerados de caracter peligroso
en Colombia se debe realizar de conformidad con los lineamientos establecidos en
la norma NTC-ISO 5667-13% y la Resolucién 0062 de 2007 ““Por la cual se adoptan
los protocolos de muestreo y analisis de laboratorio para la caracterizacion
fisicoquimica de los residuos o desechos peligrosos en el pais” L.

A continuacion, se detallan los aspectos de la norma y resolucion que deben ser
tenidos en cuenta para la realizacion del presente proyecto.

% SUAREZ, Inés & GOMEZ, William. Residuos peligrosos en Colombia. Seminario internacional
gestidn integral de residuos sélidos y peligrosos, siglo XXI. p., 2. [en linea], [revisado 17 de
Noviembre de 2017]. Disponible en Internet: http://www.bvsde.paho.org/bvsacd/acodal/xvi.pdf

% REVISTA SEMANA. Colombia esta inundada de residuos peligrosos. [en linea], 7 de Marzo de
2017, [revisado 17 de Noviembre de 2017]. Disponible en Internet:
http://sostenibilidad.semana.com/medio-ambiente/articulo/residuos-peligrosos-en-colombia-un-
grave-problema/37263

60 INSTITUTO COLOMBIANO DE NORMAS TECNICAS Y CERTIFICACION. Guia para el muestro
de lodos de aguas residuales y plantas de tratamiento de aguas. NTC-ISO5667-13 Bogota D.C.,
Colombia. 22 de julio de 1998.

S1IDEAM. Instituto de Hidrologia, Metrologia y Estudios Ambientales, Resolucion No. 0062 [en linea],
[revisado 16 noviembre 2017]. Disponible en internet:
http://www.ideam.gov.co/documents/51310/56882/Parte_1_Resolucion_0062_de 2007.pdf/6cd355
5a-2bfc-403a-83ae-5f4fde24e5dc
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1.3.1 Resolucién 0062. La resolucion 0062 de 2007 es la reglamentacion
proferida por el IDEAM mediante la cual se adoptan los protocolos de muestreo y
analisis de laboratorio para la caracterizacion fisicoquimica de los residuos o
desechos peligrosos en el pais®? y debe ser tomado como referencia basica para
realizar dichos procedimientos.

En el contexto de muestreo de residuos existen dos categorias de disefio de
muestreo a saber: disefio probabilistico y disefio autoritativo, el primero, hace
referencia a disefios de muestreo en los cuales todas las partes del desecho tienen
una probabilidad de estar incluidas en la muestra final; una importante caracteristica
de los disefios de muestreo probabilistico es que ellos pueden ser aplicados a lo
largo de una linea de tiempo o de espacio o0 ambas®3; los muestreos sobre espacio
son adecuados para la obtencidon de muestras ubicadas en barriles, tanques, pilas
u otras unidades de almacenamiento; el segundo, conocido también como muestro
no probabilistico, es una técnica de muestro donde se recolecta de un proceso que
no brinda a todos los individuos de la poblacion iguales oportunidades de ser
seleccionados, es decir que se encuentra en funcién de su accesibilidad.%*

De igual manera, deben seguirse los protocolos establecidos en la resolucion para
identificar el tipo de muestra a tomar, los equipos requeridos para obtenerla y la
metodologia con la que se debe llevar a cabo el proceso de muestreo.

1.3.2 NTC-ISO 5667-13. La Norma Técnica Colombiana NTC-ISO 5667-13,
proferida por el Instituto Colombiano de Normas Técnicas y Certificacion, ICONTEC,
presenta una guia a seguir para el muestreo de lodos de instalaciones de
tratamiento de aguas residuales, de tratamiento de aguas y procesos industriales,
de igual forma es aplicable a todos los tipos de lodos que surgen de estas obras y
también a lodos de caracteristicas similares, por ejemplo, lodos de tanques sépticos.
También brinda orientacién sobre el disefio de programas de muestreo y técnicas
para la recoleccién de muestras.

En este sentido, el muestreo para los residuos considerados de caracter peligroso
segun la norma NTC-ISO 5667-13 Guia para el muestreo de lodos de aguas
residuales y plantas de tratamiento de aguas®®, hace referencia al muestreo de lodos
residuales contenidos en tanques; el cual consiste en tomar porciones en diferentes
secciones y profundidades para obtener una muestra representativa, antes de
realizar el muestreo en el tanque este debe mezclarse muy bien. Una vez realizado
el muestreo, los lodos deben ser almacenados en recipientes de polietileno,

%2 1bid., p. 1
83 lbid., p 5
64 EXPLORABLE. Muestreo no probabilistico. en linea], [revisado 16 Julio 2018]. Disponible en
internet; https://explorable.com/es/muestreo-no-probabilistico
8 INSTITUTO COLOMBIANO DE NORMAS TECNICAS Y CERTIFICACION. NTC-1SO5667-13.
Op.,cit.
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polipropileno, policarbonato o vidrio, para conservar su composicion quimica
adecuadamente. La norma igualmente indica que los utensilios de plasticos o de
acero inoxidable son més apropiados para realizar el muestreo toda vez que estos
son mas resistentes y evitan la contaminacion de los lodos residuales.

Para culminar la técnica de muestreo es importante identificar la muestra con los
siguientes paradmetros: Fecha y hora de la recoleccién de la muestra, el nombre del
recolector de la muestra, apariencia de la muestra, el sitio de muestro, el nombre de
la planta que los genero, las condiciones meteoroldgicas entre otros. La NTC-ISO
5667 debe leerse conjuntamente con la NTC-ISO 5667-1, NTC-ISO 5667-2 y la
NTC-ISO 5667-3.

1.4 TECNICAS DE CARACTERIZACION

1.4.1 Espectrometria de fluorescencia de rayos X (FRX). La fluorescencia de
rayos X es un método de analisis no destructivo que consiste en irradiar la muestra
a analizar con ayuda de una fuente de rayos X%, los elementos presentes en la
muestra emiten radiacion fluorescente de rayos X con energias discretas
(equivalentes a colores en el rango de luz visible) que son caracteristicas de cada
elemento®’, asi, al obtener la radiaciéon conocida como incidente o primaria, ésta se
emite en direccidon a un detector (cristal analizador) con espaciado interatomico (d)
que la difracta en un angulo (6) dependiente de su longitud de onda (A) siguiendo la
ley de Bragg, con el fin de identificar y medir el valor de las concentraciones de los
elementos que se encuentran presentes en la muestra.®8 Esta técnica es un método
analitico para determinar la composicién quimica de todo tipo de materiales®; las
muestras a analizar se pueden encontrar en forma sélida, liquida, en polvo, filtrada,
entre otras. Adicionalmente, la técnica también puede ser utilizada para determinar
el espesor y la composicion de capas y recubrimientos?®.

El andlisis se realiza en dos pasos, el primero es determinar los elementos
presentes por medio de su radiacion caracteristica para realizar el analisis
cualitativo y el segundo es medir las intensidades netas de los espectros medidos
para calcular las concentraciones de los elementos presentes y de esta manera
efectuar el andlisis cuantitativo.

% UNIVERSIDAD DE SEVILLA. Equipos de fluorescencia de rayos X (AXIOS, EAGLEII, FISCHER
SCOPE y S2PICOFOX). [en linea]. [Reviso el 23 enero 2018]. Disponible en internet:
https://investigacion.us.es/scisi/sgi/servicios/area-de-rayosx/servicios

57 BROUWER, Peter. Theory of XRF. Almelo, Netherlands: PANalytical BV, 2006, p. 10

58 UNIVERSIDAD DE ALICANTE. Espectroscopia de fluorescencia de rayos X. [en linea]. [Revisado
23 enero 2018]. Disponible en internet: https://sstti.ua.es/es/instrumentacion-cientifica/unidad-de-
rayos-x/espectroscopia-de-fluorescencia-de-rayos-x.html

8 PIZARRO, C. O. M., & Davila, A. A. C. Espectrometria de fluorescencia de rayos x. En: Universidad
Auténoma de Chihuahua, 2009. p 2

0 BROUWER. Op.,cit., p.8

37



1.4.2 Difraccion de rayos X (DRX). La difraccion de rayos X (DRX) es un método
analitico no destructivo para analizar las propiedades de una muestra ya sea en
polvo, sdlida o incluso muestras liquidas; adicionalmente, es una de las técnicas
mas eficaces para el andlisis cualitativo y cuantitativo de fases cristalinas,
estructura, textura, entre otros’t, de cualquier tipo de material, tanto natural como
sintético por medio de la comparacion del patron de difraccion de rayos X obtenido
a partir de la muestra analizada con patrones de una base de datos de referencia.

Los rayos-X son una forma de radiacion electromagnética de elevada energia y
pequefia longitud de onda; del orden de los espacios interatomicos de los soélidos.
Cuando un haz de rayos-X incide en un material sélido, parte de este haz se
dispersa en todas direcciones a causa de los electrones asociados a los atomos o
iones que encuentra en el trayecto, pero el resto del haz puede dar lugar al
fendmeno de difraccidbn de rayos-X, que tiene lugar si existe una disposicion
ordenada de &tomos y si se cumplen las condiciones que vienen dadas por la Ley
de Bragg que relaciona la longitud de onda de los rayos-X y la distancia interatdmica
con el angulo de incidencia del haz difractado.”?

A continuacion, se detallan las diferencias entre la fluorescencia de rayos X y
Difracciéon de rayos x que deben ser tenidos en cuenta para la realizacion del
presente proyecto.

Cuadro 1. Diferencias entre Fluorescencia y Difraccion de rayos X

Diferencias Fluorescencia de rayos X Difraccion de rayos X
Método de analisis Cuantitativo o cualitativo Cualitativo y cuantitativo
. Buena lectura para elementos Buena para elementos
Deteccion :
pesados ligeros y pesados

Gran variedad de
materiales, principalmente

Detector Rodio (Rh) Rodio (Rh), Paladio (Pd),
Niobio (Nb) y Circonio (Zr)
Rango de Na-U Be-U
elementos
Reportes de Composicion de los elementos Fases cristalinas,
analisis (Elemental u 6xidos) estructura
Costo $140 00073 $190 00074

Fuente: Elaboracién propia

' ERMRICH, Martin; OPPER, Detlef. XRD for the analyst. Getting acquainted with the principles.
Second. PANalytical, 2013.

72 SERVICIOS CENTRALES DE APOYO A LA INVESTIGACION. Unidad Difraccion de Rx. [en lineal,
[revisado 14 Septiembre 2017]. Disponible en internet:
http://www.scai.uma.es/servicios/agcm/drx/drx.html

 ALPHAL S.A.S., 6 Septiembre 2017

4 ALPHAL S.A.S., 6 Septiembre 2017
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1.5 TRATAMIENTOS REALIZADOS A RESIDUOS GALVANICOS

1.5.1 Hidrometalurgia. La hidrometalurgia hace parte de la rama de la metalurgia
extractiva que estudia los procesos que ocurren en disoluciones acuosas para
separar un metal de un mineral que lo contiene’. La lixiviacion es la rama mas
importante de la hidrometalurgia y consiste en la disolucién de un metal de interés
poniéndolo en contacto con un agente lixiviante, el agente ideal de extraccion es el
agua, sin embargo, también se encuentran agentes lixiviante acidos, bases o sales
que se usan con el fin de lograr una extracciéon mas selectiva.’®

La hidrometalurgia en comparaciéon con otros meétodos genera menor impacto
ambiental, bajos costos de operacién, es mas selectivo y posee una gran flexibilidad
para combinar operaciones unitarias para lograr un proceso mas optimo.

1.5.2 Electrometalurgia. La electrometalurgia se define como la rama de la
metalurgia que usa la energia eléctrica para refinar o purificar un elemento metalico.
"El proceso de electrélisis se puede llevar a cabo ya sea en una sal fundida o en
una disolucién acuosa.’®

La electroquimica aporta herramientas para estudiar, controlar, mitigar, o tratar
residuos industriales, su estudio y control esté relacionado con las posibilidades que
brinda para reducir, transformar o incluso eliminar residuos toxicos, especialmente,
purificar soluciones liquidas del procesamiento de metales pesados, como ocurre
en las aguas residuales, donde es posible recuperar metales pesados en su forma
mas valiosa.”

1.5.3 Pirometalurgia. La Pirometalurgia es un proceso en el cual se hace uso de
elevadas temperaturas (superiores a 950°C) para provocar reacciones guimicas
gue modifiquen gquimicamente a un mineral y por ultimo reducirlo al metal libre°,
Existen tres diferentes formas para realizar este proceso:

> DEPARTAMENTO DE INGENIERIA METALURGICA. Capitulo1l4.Hidrometalurgia. [en linea],
Revisado el 26 febrero 2018]. Disponible en internet:
http://metalurgia.usach.cl/sites/metalurgica/files/paginas/capitulo14.pdf

¢ BROWN, Theodore; LEMAY, Eugene, et al. Quimica: La Ciencia central. Onceava Edicion.
México: Pearson Educacion, 2004. p. 987

" GUEVARA, Mejia Dilmer. Electrometalurgia. Universidad Alas Peruanas. Per(, 2013. p.2

8 BROWN, Op.,cit., p.988

9 GIL SOLANO, Julio. Tratamiento electroquimico para la remocion de metales pesados en residuos
liquidos peligrosos generados en los laboratorios de docencia de la universidad del cauca. En:
Colombia, 2012.p.3

8 BROWN, Op.,cit., p.984-986
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e Calcinacion: Consiste en el calentamiento de un mineral para provocar la
descomposicién y eliminaciéon de un producto volatil.8?

e Tostacion: Es un proceso térmico que favorece las reacciones quimicas entre el
mineral y la atmosfera dando lugar a la oxidacion o reduccion, un ejemplo
importante es la oxidacién de minerales de sulfuro, donde se calientan para
oxidar el azufre en SO.8?

e Fundicién: Es un proceso de fusién en el cual los materiales forman en el horno
dos 0 mas capas de materiales insolubles entre si. Una capa consta de un metal
fundido y la otra estd compuesta de otros materiales (escoria).®3

Este proceso como se habia mencionado anteriormente requiere de grandes
cantidades de energia, adicionalmente, debido a las emisiones de gases, es un
proceso que contamina a la atmosfera, en especial, por su contenido de diéxido de
azufre y carbono.

1.6 CARACTERISTICAS REOLOGICAS DE LOS FLUIDOS

La reologia es la parte de la fisica que estudia la relacion entre el esfuerzo y la
deformacion en los materiales que son capaces de fluir, dicho esto la reologia
estudia la relacidon que existe entre la el esfuerzo de corte y la velocidad de corte,
puesto que no todos los fluidos se comportan de la misma manera debido a estas
caracteristicas, los fluidos de mayor interés son aquellos fluidos viscosos
newtonianos Yy fluidos sélidos elasticos.®

La medicidn de propiedades reoldgicas se aplica a todo tipo de materiales, ya sea
a soluciones diluidas, semi sélidos, entre otros. Estas propiedades mecanicas
estudiadas por la reologia se pueden medir mediante reOmetros; aparatos que
permiten someter al material a diferentes tipos de deformaciones controladas y
medir los esfuerzos o viceversa.®®

1.6.1 Tipos de fluidos. Los fluidos se pueden clasificar de tres maneras,
newtonianos, no newtonianos Yy viscoelasticos, cada uno de ellos se comportan de
diferentes maneras cuando se ejerce un esfuerzo a continuacién se hace una breve
descripcion de cada uno de ellos:

81 BROWN, Op.,cit., p.984

82 BROWN, Op.,cit., p.984

8 BROWN, Op.,cit., p.985

8 REDULA. Reologia: Conceptos basicos. [en linea], [Revisado el 20 de mayo 2018]. Disponible en
internet: http://www.webdelprofesor.ula.ve/ingenieria/mabel/materias/sistemdispersos/Reologia.pdf
8 QUIMINET. Qué es la reologia. [en linea], [Revisado el 17 de mayo 2018]. Disponible en internet:
https://www.quiminet.com/articulos/que-es-la-reologia-33383.htm
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e Fluidos newtonianos: Son aquellos fluidos que se comportan de acuerdo con las
leyes de viscosidad de newton es decir, que existe una relacién lineal entre el
esfuerzo cortante y la velocidad de deformacion.

e Fluidos no newtonianos: También llamados fluidos complejos, estos fluidos no
cumplen con las leyes de Newton, es decir, cando se ejerce una fuerza externa
a estos fluidos la relacion entre el esfuerzo cortante y la velocidad de
deformaciéon no es lineal®’. Entre los fluidos no newtonianos se encuentra:
Fluidos pseudoplésticos, Fluidos dilatantes, Plasticos de Bingham: Son aquellos
fluidos que es necesario superar un esfuerzo de corte para que el sistema
comience a fluir.

e Fluidos viscoelasticos: Se caracterizan por presentar a la vez tanto propiedades
viscosas como elasticas. Esta mezcla de propiedades puede ser debida a la
existencia en el liquido de moléculas muy largas y flexibles o también a la
presencia de particulas liquidas o sélidos dispersos. Por ejemplo: La nata, la
gelatina, los helados entre otros.2

En las Figuras 1 y 2 se encuentran representados los diferentes comportamientos
gue presentan los fluidos newtonianos y no newtonianos.

Figura 1. Relacion entre el esfuerzo cortante en funcion de la
velocidad de corte

Esfuerzo

cortante Bingha

eudoplastico ] [ Newtoniano l

Dilatante

Velocidad cortante

Fuente: DARLINGTON. Fluidos newtonianos y no newtonianos.

86 _LEVENSPIEL, O. Flujo de fluidos e intercambio de calor, edicion en espafiol, Ed. Reverté, Esparia,
1993, pag. 17

87 LEVENSPIEL, O. Op.,cit., p.p,88

8 | EVENSPIEL, O. Op.,cit., p.90
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Figura 2. Relacion entre la velocidad aparente en funcién de la
velocidad de corte

Viscosidad
Aparente

-]l Newtonlana

Velocidad corante

Fuente: DARLINGTON. Fluidos newtonianos y no newtonianos.

1.6.2 Generalidades de la sedimentacion. La sedimentacion es la operacion que
tiene como finalidad separar de una suspensién un liquido claro conocido como
clarificado que sobrenada en la superficie y un lodo conocido como espesamiento
que se deposita en el fondo, el cual contiene una elevada concentracion de materia
sélida, este fendmeno es dado por la accion gravitacional y viscosidad que actian
sobre las particulas del fluido.

En los sedimentadores, el espesamiento ocurre en el fondo del tanque, mientras
que la clarificacién en la parte superior, en donde una suspension uniforme de
particulas en descenso produce un flujo clarificado. Los solidos de la zona de
clarificacién pasan a la zona de espesamiento; como la concentracion de los sélidos
incrementa, la velocidad del descenso disminuye mientras que la velocidad del
liquido aumenta.®°

1.6.2.1 Tipos de sedimentacién. Segun la concentracion y la interaccion de
las particulas se pueden dar cuatro tipos de sedimentacion: discreta, floculenta,
zonal y por compresion, a continuacion, se hace una breve descripcién de cada
una.%!

e Sedimentacion de particulas discretas: Son aquellas particulas que no cambian
sus caracteristicas fisicas como forma, tamafio, y densidad durante el descenso,
esta sedimentacion se presenta en fluidos de bajas concentraciones de sélidos.

e Sedimentacion de particulas floculentas: Son aquellas producidas por la
aglomeracion de particulas coloidales generadas por la aplicacion de agentes
quimicos, y que sedimentan con mayor velocidad en comparacion con otras.

8 ZARATE ROMANO, Victoria. Estudios de sedimentacion de lodos secundarios de plantas de
tratamientos de aguas residuales municipales del estado de nuevo le6n. México, 1995. p. 28
% |bid,.p 32
% |bid,.p 28
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e Sedimentacion zonal: Son aquellas particulas floculentas que se encuentran en
altas concentraciones, por lo que la velocidad de sedimentacion de este tipo
varia funcion de la concentracion de solidos.

e Sedimentacion por compresion: ElI descenso de las particulas se ve
obstaculizado por las particulas ya depositadas que se encuentran bajo ellas. El
peso de las capas superiores de particulas, provoca la salida del liquido de las
inferiores.®?

1.6.2.2 Velocidad de sedimentacion. Para la determinar la velocidad de
sedimentacion se realizan suspensiones de diferentes concentraciones iniciales
Co,.%% Una vez determinadas las alturas en funcién del tiempo, existen dos métodos
diferentes para determinar la velocidad de sedimentacién los cuales son: el método
de Coe y Clevenger y el método de Kynch. Ambos estan basados en un tipo de
sedimentacion zonal por tanto la velocidad de sedimentacion esta en funcién de la
concentracién.%

Ecuacion 1. Velocidad de sedimentacion

Vs = f(C)

Fuente: GASOS. Métodos de calculo d espesadores por ensayos discontinuos En:
Junta de Energia Nuclear, Madrid Espafia, 1957., p. 9

El més utilizado es el método de Coe y Clevenger, el cual se basa en realizar
ensayos de sedimentacion discontinua para hallar mediante una serie de datos
experimentales,®® las alturas obtenidas del espesamiento en funcién del tiempo, a

.. . L . , . Ah
distintas concentraciones iniciales, obteniendo asi las pendientes, (_E) gue son las
velocidades de sedimentacién.%

1.7 GENERALIDADES DEL PROCESO DE LIXIVIACION

La lixiviacion es la disolucion preferente de uno o0 mas componentes de una mezcla
solida por contacto con un disolvente liquido®’. Para separar el soluto o componente
deseado de la fase solida, el sélido se pone en contacto con el disolvente liquido,
gue puede ser de caracter acido o basico, de esta manera, el soluto o los solutos

%2 Ibid,.p 28-29

% FERNANDEZ CELIS, Jaime. Determinacion experimental de la velocidad de sedimentacion.
Espafa, 2014. p. 6.

% GASOS, P.; PEREZ, C.; JODRA, L. G. Métodos de calculo de espesadores por ensayos
discontinuos. En: Junta de Energia Nuclear, Madrid Espafia, 1957., p. 9

% Ibid,.p 9.

% FERNANDEZ, Op.,cit., p.8

% TREYBAL, Robert E., et al. Operaciones de transferencia de masa. En: McGraw Hill, México,
1988., p. 265.
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se difunden desde el sélido hacia la fase liquida, permitiendo una separacién de los
componentes originales del sélido%,

Este proceso es de uso comun en la industria metallrgica, pues la lixiviacion permite
extraer en forma de sales solubles los metales Utiles que suelen encontrarse en
mezclas con grandes cantidades de constituyentes indeseables®®, sin embargo, las
condiciones para realizar el proceso de lixiviacion, son gobernadas principalmente
por la naturaleza del material que esta siendo tratado, asi como por el grado de
selectividad requerido para el proceso en cuestion; en otras palabras, para hacer
uso de las condiciones apropiadas durante el proceso, es posible disolver ciertos
compuestos metalicos de un material complejo alimentado, dejando a otros sin
atacar, con el fin de que sean posteriormente recuperados en los residuos del
lixiviado. 00

Investigaciones anteriores acerca del uso del proceso de lixiviacion para la remocion
de metales han demostrado que este ofrece cierto grado de selectividad hacia el
metal de interés, obteniendo recuperaciones de entre el 40 y el 90%, es importante
destacar que este porcentaje depende tanto del método usado como de las
condiciones de operacién y la seleccién adecuada del agente lixiviante.10?

1.7.1 Lixiviacidén en una sola etapa. En las operaciones de lixiviacién en las que
el soluto ya esta disuelto, se logra una rapida concentracion uniforme en toda la
solucion, inicialmente, la mezcla es una suspension de sélidos insolubles
sumergidos en una solucion de soluto en el disolvente, por tanto se deben separar
las fases fisicamente por medio de sedimentacion, centrifugacion o filtrado y toda la
operaciéon constituye una sola etapal®?; la Figura 3 representa el proceso de
lixiviacion en una etapa, la alimentacion del sélido que se va a lixiviar se representa
con laletra F (g) y la del disolvente que se va a extraer con la letra D (g), los efluentes
o descargas son R1 (g) para la solucion lixiviada y E1 (g) para el sélido lixiviado; la
fraccion masica del soluto en el flujo de sdlidos es y, y la fraccion masica de soluto
en los flujos liquidos es x.

% GEANKOPLIS, Christie J. Procesos de transporte y operaciones unitarias. Compaiiia Editorial
Continental, 1998., p. 813.

% |bid,.p 813

100 DjAZ CORTES, Gregorio Gabriel; Sanchez Nieto, José Luis Federico. Tesis, proceso de
recuperacion de cobre de los lodos anddicos provenientes de la electrdlisis del cobre, en una refineria
electrolitica. En: México D.C, 1993., p. 8.

101 CACERES ARENAS. Hidrometalurgia y electrometalurgia. Universidad de Atacama. En: Chile,
2007.p 40

102 TREYBAL. Op. Cit., p. 822
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Figura 3. Lixiviacion en una sola etapa.

—F Yo Ei,yi —

— D, Xp Ry, Xy —

Fuente: Modificada a partir de TREYBAL, Robert E., et al.
Operaciones de transferencia de masa. En: McGraw Hill,
México, 1988. p. 827

Ecuacion 2. Balance general de lixiviacion en una etapa
F + D = El + R1

Fuente: TREYBAL. Operaciones de transferencia de masa En: McGraw Hill, México,
1988., p. 265.

Ecuacién 3. Balance para el soluto en una etapa
Fy() + on = E13’1 + R1x1

Fuente: TREYBAL. Operaciones de transferencia de masa En: McGraw Hill, México,
1988., p. 265.

Ecuacion 4. Balance para el disolvente en una etapa
F(1—yo)+D(1 —x0) =E;(1—y) + R (1—xq)

Fuente: TREYBAL. Operaciones de transferencia de masa En: McGraw Hill, México,
1988., p. 265.

No es posible separar todo el liquido del sélido en un proceso de lixiviacion en una
etapa; por ende, el sélido sedimentado que sale de esta etapa siempre contiene
algo de liquido en el cual se encuentra presente soluto disuelto; la cantidad retenida
de solucion depende de la viscosidad y la densidad del liquido en el cual esta
suspendido el sélido; a su vez, esto depende de la concentracion de soluto en la
solucion'®, es por esta razén que se realiza un analisis reoldgico del fluido y se
recomienda realizar la lixiviacion en multiples etapas.

1.7.2 Lixiviacién en multiples etapas a contracorriente. Mediante el contacto
de los solidos lixiviados con un lote fresco de disolvente de lixiviacion, se puede
disolver o eliminar soluto adicional del material insoluble.%

La extraccion en contracorriente es un proceso econémico, que permite obtener
altas concentraciones de soluto en el extracto final y una gran recuperacion a partir

108 GEANKOPLIS. Op. Cit., p. 819
104 TREYBAL. Op. Cit., p. 828
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del solido inicial con la minima cantidad de disolvente. Para alcanzar altas
concentraciones se disponen de varios tanques en serie, donde el sdlido que va a
lixiviarse se suministra al tanque en forma de lodo'%®, en la Figura 4 se muestra el
diagrama para la lixiviacion en multiples etapas a contracorriente, donde se puede
observar que los solidos lixiviados de una etapa se convierten en sélidos de
alimentacion para la siguiente.

Figura 4. Lixiviacion en multiples etapas a contracorriente

— Fva Evvi Ez v2 Ex vz Bt Vo En Vo —*
+« Rux Ra, 1 Ra, x3 Ry, x4 R Xp D, X —
Fuente: Modificada a parir de TREYBAL, Robert E., et al.

Operaciones de transferencia de masa. En: McGraw Hill,
México, 1988. p. 830

Ecuacion 5. Balance general para lixiviacion en multiples etapas a contracorriente
F + D = E]_ + Rl

Fuente: TREYBAL. Operaciones de transferencia de masa En: McGraw Hill, México,
1988., p. 265.

Ecuacion 6. Balance de soluto para lixiviacion en multiples etapas a contracorriente
Fy() + DXO = E13’1 + R1x1

Fuente: TREYBAL. Operaciones de transferencia de masa En: McGraw Hill, México,
1988., p. 265.

La operacion generalmente debe ser continua para que predominen las condiciones
de estado estacionario, aunque el sistema se encaminara al estado estacionario
después de muchos ciclos!, adicionalmente, durante el proceso de lixiviacion, si
la viscosidad y la densidad de la solucion cambian de manera apreciable con la
concentracién del soluto, los sélidos de las etapas mas cercanas a la alimentaciéon
del sélido, donde las concentraciones del soluto son altas, pueden retener mas
solucion liquida que los soélidos de las etapas posteriores, donde el soluto esta mas
diluido?’, es por esta razén que concentraciones bajas de sélidos no favorecen la
concentracion de soluto en el producto de lixiviacion y se recomienda realizar el
analisis reoldgico para la determinacién del porcentaje de sélidos en el proceso.

105 OLAF A, HOUGEN, KENNETH M. Principios de los procesos quimicos. Editorial Reverte S.A.
Espafia Barcelona. 1982. p 215

106 TREYBAL. Op. Cit., p. 831

107 GEANKOPLIS. Op. Cit., p. 823
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1.7.3 Métodos de lixiviacién. En la industria existen diferentes métodos para la
extraccion de metales contenidos en minerales, mediante la utilizacion de
disoluciones lixiviantes acuosas selectivas que permiten la purificacion o
concentraciéon de estos metales;'%® entre estos métodos se encuentran, en in situ,
en pilas, por percolacion, por agitacion y microbiana o biolixiviacion, aunque cada
método posee sus ventajas y desventajas, se ha encontrado que la agitacién y la
biolixiviacion ofrecen un porcentaje de recuperacion superior en comparacion con
otros métodos, disminuyendo asi los tiempos de operacion. Respecto al agente
lixiviante, es importante tener en cuenta su afinidad con el metal a recuperar, asi
como su solubilidad para de esta manera establecer la proporcién en que se deben
poner en contacto!®®, a continuacion, se hara una breve descripcién de cada uno de
ellos.

1.7.31 Lixiviacion in situ. Es el proceso de recuperacion de minerales en
yacimientos subterrdneos o en minas antiguas ya explotadas, consistente en la
aplicacién de soluciones directamente sobre el mineral que esta ubicado en el lugar
del yacimiento, evitando recurrir a técnicas de extraccion mineras convencionales,
existen dos modalidades para la lixiviacion in-situ las cuales dependen de la zona a
lixiviar el mineral, estas son:!!? Gravitacional y Forzada.

Igualmente, este método evita las operaciones de extraccion convencionales,
siendo innecesaria la reduccién de tamafio del mineral, puesto que la solucién
lixiviante se pone en contacto directo con el yacimiento o mina.*!!

1.7.3.2 Lixiviacion en pilas. La lixiviacion en pilas consiste en humedecer la
superficie del mineral con una solucién lixiviante, usando sistemas de distribucion
de goteros o aspersores. Para realizar dicho proceso es necesario tener en cuenta
las condiciones del lugar, con el fin de evitar la evaporacion de la solucion, de igual
forma es necesario contar con una gran cantidad de agua, la cual sera indispensable
durante el proceso. Finalmente, estas soluciones son acumuladas por la gravedad
en estanques 0 pozos, que se encuentran en la parte baja de la pila. Este proceso
es aplicado para las recuperaciones de cobre, uranio, oro y plata de los minerales
oxidados que lo contiene, aplicando una solucién de acido sulfarico y agua como
los agentes lixiviantes.*?

108 DOMIC, Esteban. Hidrometalurgia: Fundamentos, procesos y aplicaciones. En: Andros Impresos,
Chile, 2001., p. 162

109 CACERES,Op.,cit.,p .160

110 pOMIC, Op.,cit.,p .160

111 poMmIC, Op.,cit.,p .163

112 pOMIC. Op.,cit.,p .164-173
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1.7.3.3 Lixiviacion en bateas o percolacion. La lixiviacion por percolacion
consiste en un tanque construido con forma de paralelepipedo, hecho de materiales
como ladrillo, cemento u hormigoén, los cuales son recubiertos con materiales como
asfalto antiacido o resina epoxi, con el fin de resistir soluciones acidas o alcalinas
dependiendo de lo que se lixivie.

Este proceso es usado para lixiviar menas de oro, plata, uranio, y vanadio
obteniendo porcentajes de extraccion altas, para los casos de menas auriferas las
extracciones son bajas entre 40-50%.1%3

1.7.3.4 Lixiviacidon por agitacion. Durante los procesos de lixiviacion por
agitacion, un mineral finamente molido es puesto en contacto con una solucion
lixiviante y mediante agitacion mecanica o neumatica se aumenta el area de
contacto entre superficie a tratar y la solucion. Este método se utiliza en los
minerales de alto valor comercial como la extraccion de cobre, oro, plata, entre otros
y su objetivo es obtener recuperaciones mas altas en tiempos mas cortos. El
sistema de lixiviacidn por agitacion es adecuado para favorecer las cinéticas de
reaccion, en la medida en que actian factores como la temperatura, agitacion y el
uso de reactivos oxidantes y altamente agresivos.!'4

A continuacion, se muestra el Cuadro 2 donde se tratan las ventajas y desventajas
que posee el método de lixiviacion por agitacion.

Cuadro 2. Ventajas y desventajas del proceso de lixiviacion por agitacion.

Ventajas Desventajas
Altas recuperaciones del elemento de : L, o
. ] Altos costos de inversion y operacion.
interés.
Algunos materiales pueden necesitar
Cinética de extraccion mas rapida. tratamientos previos de reduccién de
tamafio.
Proceso continuo con posibilidades de
automatizacion.
Fuente: Elaboracién propia
1.7.3.5 Lixiviacion bacteriana. La lixiviacion microbiana o biolixiviacién es un

proceso en el cual mediante la utilizacibn microorganismos, se extraen metales
como uranio, cobre, zinc, niquel, cobalto entre otros, presentes en las menas o en
un concentrado mineral.*t>

113 poMIC. Op.,cit.,p .173

114 RAMIREZ, MARTINEZ. Lixiviacién de minerales por agitaciéon y percolacion.Bucaramanga.2014.
p4

115 VAZQUEZ CAMPOS. Lixiviacién microbiana. Universidad de Vigo. Espafia. 2005. p 1.
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Consiste en un proceso natural de disolucidén que resulta de la accién de un grupo
de bacterias principalmente del género Thiobacillus ferrooxidans con habilidad de
oxidar minerales sulfurados, permitiendo la liberacion de los valores metalicos
contenidos en ellos.11® Este proceso se lleva a cabo por contacto directo o indirecto
con diferentes comunidades microbianas acidéfilas entre las que destacan los
géneros Acidithiobacillus, Leptospirillum y Acidiphilium,*'” donde el producto final de
la biolixiviacién es una solucién acida que contiene el metal en su forma soluble.!*®

Para concluir, en el Cuadro 3 se muestra un breve resumen de las diferentes
técnicas de lixiviacibn de minerales, puesto que ayudara a seleccionar el mejor
método de extraccion.

Cuadro 3. Métodos de lixiviacion

Rangos de

Aplicacién y Métodos de Lixiviacion

Resultados

En situ En pilas | Percolacion | Agitacion | Biolixiviacion
Inversion Minima Media Media a alta | Alta Baja
Granulometri | Corrido Chancad | Chancado Molienda :
) : . No requiere

a de mina | o grueso | medio hameda
Tlemp_o de V? ros Varias Varios dias Horas Dias
tratamiento anos Semanas
Calidad de - - Concentrada . Concentrada
soluciones Diluidas | Diluidas S Medianas S
Se"“perac'o 40-60% |70a85% |70a85% | 80a95% |>95%

Fuente: DOMINIC, Mihovilovic, Esteban. Hidrometalurgia: fundamentos, procesos y
aplicaciones. Santiago, Chile: 2001. p 181. Modificado por los autores.

1.7.4 Cinética de lixiviacion. La velocidad o cinética de lixiviacién, consiste en
lograr un rendimiento éptimo en el menor tiempo posible, debido a la gran variedad
de factores que ayudan a determinar la velocidad del proceso.

En la hidrometalurgia el estudio cinético es dificil de predecir, puesto que los
diferentes procesos aplicados son lentos, ya que, se trabajan a temperaturas altas
o ambiente, también, se ve afectada por el tamafio de particula del mineral, por lo

116 MARCHANT LEON. Capacitacion Incap. Area de procesos industriales. Santiago-Chile. 2003.
P11

17 vAZQUEZ, Op.,cit., p. 11

118 MARCHANT, Op.,cit., p.11
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que un tamafio pequefio produce una disolucion rapida. Estas son reacciones que
se dan en fase heterogénea.!*®

Los factores que afectan la cinética de las reacciones heterogéneas de lixiviacion
son: Temperatura, Geometria, tamafio, porosidad del sélido, tiempo de lixiviacion,
naturaleza reaccion quimica, concentraciones de los reactantes y productos
solubles.?°

1.7.5 Agentes lixiviantes. Los agentes lixiviantes son sustancias quimicas que
tienen la caracteristica de disolver selectivamente uno o mas elementos presentes
en un solido o liquido, la seleccion de estos depende de varios factores como su
disponibilidad, costo, estabilidad quimica, selectividad, siendo el mas importante,
que el agente sea efectivo para la disolucion de los metales a tratar, sus
caracteristicas corrosivas, entre otras.'?!

Existen diferentes agentes lixiviantes utilizados en los procesos de lixiviacion
clasificados de la siguiente manera: acidos y basicos.

1.751 Acidos Los agentes lixiviantes acidos se aplican principalmente a los
oxidos metalicos presentes en la naturaleza como lo son el 6xido de zinc, oxido de
cobre, oxido de estafio entre otras. Los lixiviantes acidos mas utilizados son:

e Acido sulfarico: Es el agente lixiviante mas utilizado en los procesos de
lixiviacion por su bajo costo en el mercado, disponibilidad, facil manipulacién y
caracteristicas quimicas'??. Este agente se caracteriza por ser un reactivo acido
universal por su eficiencia, por ser extremadamente corrosivo, es altamente
soluble en agua. Es utilizado para la recuperacion de cobre, niquel, cromo, zinc
entre otros.

e Acido clorhidrico: Es el segundo agente lixiviante mas utilizado, por su alta
solubilidad, por su bajo costo, disponibilidad entre otras, también se caracteriza
por ser un acido muy fuerte que se disocia completamente en una disolucién
acosa y por ser altamente corrosivo. Es utilizado comiUnmente para la
recuperacion de niquel, cadmio y zinc.1?3

119 MUNOZ Sebastian. Conceptos de lixiviacion de minerales. Procesos de lixiviacion de minerales
de cobre: LX. [en linea]. [Revisado 4 de marzo 2018]. Disponible en internet:
http://www.academia.edu/6896709/Conceptos_de_lixiviaci%C3%B3n_de _minerales

120 |pid., p. 7.
121 VAZQUEZ, Blanca Rosa. Lixiviacion a presion en hidrometalurgia. Universidad de Sonora. 1985.
[en linea). [Revisado 2 de marzo 2018]. Disponible en internet:

http://tesis.uson.mx/digital/tesis/docs/6716/Capitulo2.pdf.

122 DEPARTAMENTO DE INGENIERIA METALURGICA, Op.,cit., p. 2.

123 |DEAM. Instituto de Hidrologia, Metrologia y Estudios Ambientales, Identidad de la sustancia
quimica acido clorhidrico. [en linea]. [Revisado 27 de febrero 2018]. Disponible en internet:;
http://documentacion.ideam.gov.co/openbiblio/bvirtual/018903/Links/Guia2.pdf
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e Acido nitrico: Es utilizado cominmente como reactivo en los procesos de
metalurgia ya que reacciona con la mayoria de los metales como un agente
oxidante, también se caracteriza por ser corrosivo, este es utilizado con mas
frecuencia para la obtencién de oro y plata.*?*

Otros agentes acidos utilizados son: Acido acético, acido perclérico, acido citrico,
acido férrico, acido carbdnico, cloruro férrico entre otros.

1.75.2 Basicos. Los agentes lixiviantes basicos son comunmente utilizados
en los procesos de lixiviacion extractiva de cobre, oro y plata, los mas utilizados se
encuentran:

e Amoniaco: Se caracteriza por ser altamente soluble en agua, se destaca en la
lixiviacion de metales por la formacién de compuestos, por su capacidad para
ceder electrones de hidrogeno.'?®

e Cianuro: se considera como un lixiviante basico para la disolucién de minerales
de cobre. Es conocido en la industria como un agente extractivo de oro y plata
con el nombre de cianuracion de oro y plata, este proceso es altamente toxico y
dafiino para la salud humana.?¢

1.7.6 Agentes oxidantes. Los agentes oxidantes son sustancias quimicas que
tienen la caracteristica de oxidar iones metalicos para disolver selectivamente uno
0 mas elementos presentes en un solido o liquido, la seleccion de estos depende
de varios factores como su disponibilidad, costo, estabilidad quimica, selectividad,
y el méas importante, que el agente tiene que ser efectivo para la disolucion de los
metales a tratar!?”:128,

Considerando que la primera etapa del proceso de lixiviacion consiste en separar el
metal del mineral mediante una reaccion de oxidacion, generalmente es
conveniente la adicion de un agente oxidante con el objetivo de aumentar el grado

124 ECURED. Acido nitrico. [en linea]. [Revisado 27 de febrero 2018]. Disponible en internet:
https://www.ecured.cu/%C3%81cido_n%C3%ADtrico.

125 INSTITUTO TECNOLOGICO GEOMINERO DE ESPANA. Mineria quimica. [en linea]. [Revisado
27 de febrero 2018]. Disponible en internet:
https://books.google.com.co/books?id=29xW6a0OhcXgC&pg=RA2-
PR3&lpg=RAPR3&dg=agentes+lixiviantes+basicos&source=bl&ots=-

uTgSWol Ta&sig=fgVHn3c3uiokjDutKE95xPyBKgM&hl=es&sa=X&ved=0ahUKEwils8n9ssXZAhVL
nlkKkHeHoDCIQG6AEIWDAF#v=0nepage&qg=agentes%20lixiviantes%20basicos&f=false

126 INSTITUTO TECNOLOGICO GEOMINERO DE ESPANA. Mineria quimica. Op.cit. P 92
127\VAZQUEZ, Blanca Rosa., Op.cit., p1

128 pPEREZ, Eduardo. Estudio de la lixiviacién acida a escala laboratorio del mineral cupro-uranifero
luz del cobre. [en linea]. [Revisado 18 de mayo 2018]. Disponible en internet:
http://www.bidi.uson.mx/TesisIndice.aspx?tesis=3191
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de extraccion?®; los agentes oxidantes mas empleados son Fe3* y Oz, empleandose
para la lixiviaciéon de sulfuros y algunos metales'®®, sin embargo, también se
emplean el Perdxido de Sodio, Clorato de Potasio, Peréxido de Hidrogeno,
Dicromato de Potasio y Permanganato de Potasio.

El mecanismo de lixiviacion en presencia de agentes oxidantes puede ser de dos
tipos, de tipo quimico, donde se favorece la formacion de azufre elemental o sulfatos
y de tipo electroquimico, donde se trata a los minerales que son totalmente
insolubles en acido produciendo azufre elemental*®!, de esta manera, se determina
gue las sales de metal son obtenidas mediante mecanismos quimicos de lixiviacion
a pH écido.

1.8 GENERALIDADES DEL PROCESO DE ELECTRODEPOSICION

La electrdlisis es un proceso en el que la electricidad, a través de una solucion,
suministra energia para que tenga lugar una reaccion de Oxido- Reduccién (Redox)
no espontanea (Ecuacion 7). Este proceso consiste en recuperar metales que estan
en solucién, depositandolos en el catodo.'*? Cuando se aplica un campo eléctrico
para movilizar contaminantes se producen distintos fendmenos como la
electromigraciéon o transporte de iones, este proceso se destaca en la
electroremediacion de sustratos contaminados!3,

Ecuacion 7. Reaccion general de 6xido-reduccion
Ox, + Red, < Ox; + Red4

Fuente: BROWN. Quimica: La Ciencia central. Onceava Edicion. México: Pearson
Educacién, 2004. p. 987

El fendmeno de electrodeposicion implica la reduccién de un compuesto metélico
disuelto en un sustrato o también llamado electrolito y una deposicion del metal
resultante sobre una superficie conductora (electrodo).34 Investigaciones anteriores

129 ORDUNO, Oralia. Adsorcion del complejo Tiourea-Plata en la Resina de Intercambio I6nico
Diphonix. Tesis de maestria Hermosillo, Sonora: Universidad de Sonora. Departamento de ingenieria
quimica y metalurgia. 1999., p. 8.

130 DEPARTAMENTO DE INGENIERIA METALURGICA. Op.,cit., p. 189

131 FERNANDEZ, S6simo. Optimizacion del proceso de lixiviacion clorurante en medio acido oxidante
de concentrados sulfurada de cobre. Tesis de maestria Lima, Pera: Universidad nacional mayor de
San Marcos. Facultad de ingenieria geolégica, minera, metallrgica y geografica. 2007., p. 13.

132 TAPIA Julieta. Tesis, disefio e implementacion de sistemas para la recuperacion de oro en
solucion por cementacion y electrdlisis, a escala de laboratorio. En: Escuela Politécnica Nacional,
Quito.2013.p 8

133 VAZQUEZ, Mario.; HERNANDEZ Luis, F. Electroremediacion: Una técnica electroquimica de
interés ambiental. En: Innovacién, 2003, vol. 15, no 1, p. 45-51.

134 IMAZ, Molina. Aplicacion de técnicas de electrodeposicion mediante pulsos de corriente para la
obtencién de recubrimiento metélicos. Universidad de Barcelona. En: Espafia, 2013. p 74
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acerca del uso del proceso de electrélisis para la remocion de metales contenidos
en residuos galvanicos han demostrado obtener recuperaciones de entre el 17 y el
90%, es importante destacar que este porcentaje depende de las condiciones de
operacion a las que se lleva a cabo!®,

1.8.1 Celdas electroquimicas. Las celdas electroquimicas pueden ser de dos
maneras, ya sea electrolitica o galvanica, estas se diferencian por ser reacciones
no espontaneas 0 espontaneas respectivamente, a continuacion, se detalla una
celda electrolitica en donde se llevara a cabo la electrodeposicion del metal de
interés.

1.8.1.1 Celdas electroliticas. Son aquellas en las que se dan reacciones no
espontaneas de o6xido-reduccién, las cuales requieren de un agente externo o
potencial aplicado para que se dé la reaccion transformando la energia eléctrica a
energia quimica®s.

Estas celdas estan conformadas por tres elementos principales, donde cada una
cumple una funcién especifica (Figura 5) como primer elemento, se encuentran los
electrodos; los cuales son encargados de conducir la corriente eléctrica y dar lugar
a una reaccion redox, estos estan conformados por, anodo y catodo, en estos se da
un flujo de electrones desde el anodo hacia el catodo. Como segundo elemento,
esta el sustrato acuoso o también llamado electrolito donde se encuentran
distribuidos uniformemente los iones metélicos a recuperar, dentro del electrolito se
introducen los electrodos, con el fin de provocar que el ion se electrodeposite sobre
el catodo. Por dltimo y como tercer elemento se encuentra la fuente de corriente, la
cual tiene la funcién de proporcionar un potencial eléctrico permitiendo que los iones
se transfieran a través del electrolito desde la zona positiva (dnodo) hasta la zona
negativa (catodo)®3’.

Figura 5. Esquema Celda electrolitica

cathode

) electrolyte |=)

Fuente: Saylor Academy. General Chemistry —
Principles, patterns, and applications [online]. 2012.

135 CACERES ARENAS, Op., Cit. p.40
136 TAPIA, Op.,cit. p.8
37 TAPIA, Op.,cit. p.8
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En la celda electrolitica intervienen diferentes variables significativas como lo son:
temperatura, energia suministrada al sistema, pH, composicion del electrolito,
presencia de aditivos, relacion del area superficial, distancia entre los electrodos y
tiempo, estas influyen en la eficiencia del proceso de electrélisis para la
recuperacion de los iones metalicos contenidos en el electrolito38,

Los materiales mas utilizados para la construccion de la celda electrolitica dependen
del tipo de disolucién (electrolito) donde se lleva a cabo la reaccion de Oxido-
reduccion, entre estos se encuentran materiales como: vidrio, acrilico, plexiglas y
policarbonato®®, sin embargo, también es necesario tener en cuenta los siguientes
factores:

Resistencia quimica

Resistencia térmica

Resistencia mecanica

Durabilidad

No exista interferencia o reaccién quimica con los componentes en estudio y los
fendmenos relacionados con el proceso electroquimico.

1.8.2 Electrolito. Los conductores electroliticos estan constituidos por soluciones
cuyo soluto usualmente es una sal, &cida o base, en donde los iones positivos y
negativos intervienen en forma aditiva en la conductividad puesto que, las cargas
de estos son de signos opuestos, también lo son sus movilidades!4°

En el caso de la deposicion de metales, el electrolito es generalmente una soluciéon
acuosa de sales metadlicas, sin embargo, algunos autores adicionan otros metales
para incrementar la conductividad del mismo.4!

1.8.3 Electrodos. EIl electrodo es un conductor eléctrico utilizado para hacer
contacto con una parte no metdlica de un circuito, de igual modo, es una superficie
en donde ocurren las reacciones de 6xido-reduccion, donde el electrodo llamado
anodo se produce la oxidacién es decir la perdida de electrones y el electrodo
llamado céatodo se produce la reduccion es decir donde el electrodo gana
electrones®®?.

138 IMAZ, Op.,cit. p.32

139 MURILLO, Rivera. Disefio y construccion de un prototipo para evaluar y caracterizar la electro
remediacion de suelos contaminados con hidrocarburos. Universidad Autonoma Metropolitana. En:
México, 2006. p.41

140 AGUILERA, Rojas. Electro Obtencién. [En linea]. [Revisado 6 de junio del 2018] Disponible en
internet: https://www.academia.edu/9823593/Presentacion_Electro_obtencion

¥l GIL, Op.,cit. p.3

142 pEREZ ZUNIGA, Maria Helena. Tratamiento de lodos residuales procedentes de plantas de
tratamiento de aguas residuales mediante procesos electroquimicos para la disminucion de metales
pesados (PB). Universidad politécnica salesiana. En: Ecuador, 2016. p.33
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La superficie de los anodos y de los catodos debe guardar una relacién de 1:1 o
ligeramente superior a favor de la superficie anddica que puede llegar hacer de
2:1.143

Generalmente se utilizan barras de metal, donde el grado de calidad y pureza del
mismo debe ser 6ptimo, con el fin de evitar una contaminacion en la disolucién#4,
Existen diferentes tipos de materiales de los electrodos que impiden la generacion
de iones no deseados durante el proceso, entre ellos se encuentran los metales
nobles como platino, plata y oro, sin embargo, debido a los altos costos comerciales,
estos son reemplazados por materiales como acero, titanio y grafito4°,

e EXxisten diversos criterios para la seleccion del tipo de electrodo, entre estos se
encuentran:

Propiedades de conduccién eléctrica del material

Disponibilidad del material.

Facilidad para moldear.

Resistencia mecanica.

Resistencia quimica.

Resistencia térmica4s,

1.8.4 Concentracién de la solucién. Se ha determinado que al emplear
soluciones con concentraciones altas se pueden llegar a presentar unas ventajas y
desventajas durante la realizacion del proceso, estas son:

e Ventajas: Conductividad alta, densidad de corriente alta, mayor eficiencia del
proceso.

¢ Desventajas: Costo altos para la preparacion de los procesos, a tendencia de
cristalizacion sobre las paredes de las celdas y de los electrodos, descenso de
la eficiencia catodica#’

Por lo tanto, una solucion electrolitica sera conveniente cuando tenga pocos iones
a depositar y muchas moléculas no disociadas dispuestas a disociarse rapidamente,
liberando de esta manera iones metéalicos que sustituiran a los que desaparecen de
la pelicula liguida catddica durante la electrdlisis. 42

143 GIL, Op.,cit. p.32
144 GIL, Op.,cit. p.32
145 GIL, Op.,cit. p. 33
146 MURILLO, Op. cit. p.34
147 GIL, Op.,cit. p.35
148 GIL, Op.,cit. p.35
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1.8.5 Potencial del electrodo. El potencial de un electrodo es en realidad, el
potencial de una celda electroquimica que tiene el hidrégeno como el electrodo de
referencia universal, donde el potencial del electrodo estandar tiene como valor O
voltios. En la serie de potenciales de los metales hay elementos que son positivos
con respecto al hidrogeno, es decir, que tienen mayor potencial, estos son
considerados como lado noble y los elementos con potencial negativo con respecto
al hidrogeno se denominan lado activo.4®

Los metales o0 aleaciones que poseen un potencial negativo tienen la tendencia de
emitir iones positivos, de igual modo estos se comportan como electrodos anddicos
y aquellos que poseen un potencial positivo se comportan como electrodos
catédicos, atrayendo a los iones positivos®. A continuacién, en la Figura 6, se
presentan los valores estandar de los electrodos.

Figura 6. Potenciales estandar de reduccion de metales a 25°C

Reaccion E°a25°C,V
Ba’' (ag) +2. = Ba(s) -2.91
T ag)+ 2. == Ti(s) -1.63
Ti" (ag) + 3. = Ti(s) -1.21
Aglis)+. = Ag(s)+l -0.151
Cd™ (ag)+ 2. = Cd(s) -0.40
c' +2,. == Cr(s) -0.89
Znt'(ag)+ 2. = Zn(s) -0.763
cr** +3, =Cr(s) -0.74
NI (ag)+2,. = Ni(s) -0.25
Sn®'(aq)+2,. == Sn(s) 0.13
Pb™ (aq)+2., == Pb(s) -0.13
2H" +2., == Hag) 0.000
Bra(l) + 22 == 2Br- +1.065
Ag* +, = Ag(s} +0.799
Fe® 4+, == Fe” +0.771
I'3+2, = 31 +0.536
Cu® +2 . == Cu(s) +0.337

Fuente: Skoog, Douglas. Quimica analitica, McGraw-Hill
interamericana. En: México, 2001.p. 429.

Los factores que determinan los potenciales de los electrodos y de las celdas son:
Naturaleza de los electrodos, Temperatura de la solucién y Actividades de la
solucién empleada.5t

1499 CORTEZ Alvarez, Kelly. Disefio de un médulo de electrodeposicion metalica por medios
electroliticos. En: Guatemala, 2014.p.2

150 |bid,.p 3

BLTAPIA, Op.,cit. p.12
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1.8.6 Ley de Faraday. La ley de Faraday consiste en el principio fundamental de
la electrolisis, este se basa en los experimentos realizados por Michael Faraday en
1831 y establece que: “La cantidad de cualquier elemento (radical o grupo de
elementos) liberada ya sea en el catodo o en el &nodo durante la electrélisis, es
proporcional a la cantidad de electricidad que atraviesa la soluciéon” 52

Con la ecuacion de esta ley se puede calcular la cantidad de metal que se ha
corroido o depositado uniformemente sobre otro, mediante un proceso
electroquimico durante cierto tiempo,°3 a continuacién, se demuestra la ecuacion
de la ley de Faraday.

Ecuacion 8. Ley de Faraday

_I*t*M

n * Fp
Fuente: HIGGINS. Engineering metallurgy Applied Physical Metallurgy. Vol I. Sexta
edicion. En: Londres, Gran Bretafa, 1993

Donde:

W= Cantidad del metal que se ha depositado (g)
| = Corriente (A)

t = tiempo (S)

M = Masa atémica del metal (g/mol)

n = namero de valencia del metal

Fr = Constante de Faraday (96 500 A.s/mol)

1.8.7 Conductividad eléctrica. La diferencia de potencial en un proceso
electrolitico, este es aplicado en el extremo de un metal con el fin de que los
electrones se muevan libremente en la estructura metdlica. Los factores que
disminuyen la conductividad eléctrica son las aleaciones y la presencia de
impurezas. El comportamiento de la conductividad eléctrica es similar a la
conductividad térmica, en donde las vibraciones incrementan la energia cinética y
esta es transportada por los electrones.*%*

152 L OPEZ, L. F. Ley de Faraday-Lenz. Instituto Senderos Azules. Buenos Aires, 2005. [En linea].
[Revisado 6 de junio 2018]. Disponible en internet: http://www.ib.edu.ar/becaib/bib2007/LopezL.PDF
153 CORTEZ Alvarez, Kelly. Op.,cit. p.20

154 HIGGINS, R. Engineering metallurgy Applied Physical Metallurgy. Vol I. Sexta edicion. En:
Londres, Gran Bretafia, 1993
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1.8.7.1 Eficiencia de corriente. La eficiencia de la corriente esta dada por la
relacion entre el metal efectivamente depositado y el que tedricamente debia
depositarse de acuerdo a la corriente eléctrica.

Si la eficiencia es menor al 100%, esto es debido a las siguientes razones:

e Al precipitarse la solucién acuosa se produce el desprendimiento de hidrogeno
simultaneamente a la deposicion del metal.

e El electrolito realiza un atague quimico al depdsito con el que esta en contacto.

e Los pares galvanicos producen corrosion del deposito.

e Cortocircuitos entre &nodos y catados. **°

155 DOMIC. Op.,cit.,p .220
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2. IDENTIFICACION DEL TIPO RESIDUO

Una vez determinadas las generalidades del proyecto de investigacion, tal como se
desarrollé en el capitulo 1, se procedio a dar aplicacion de las mismas; se llevo a
cabo el desarrollo experimental de la técnica de muestreo de lodos residuales y la
caracterizacion de los mismos.

2.1 ORIGEN DEL RESIDUO

Se realizé el muestreo sobre los residuos solidos producto de los bafios de estafio
de una empresa del sector galvanico ubicada en la localidad de Fontibon; el proceso
de electrodeposicion se llevo a cabo en tanques de 400 cm de longitud con 40 cm
de profundidad donde se generan aproximadamente 250 kg de lodo residual de
estafio por mes, en el proceso se usa acido sulfarico como activador y como agente
formador del electrolito para realizar la electrodeposicion.

De conformidad con los Anexos 1y 2 del Decreto 4741 de 2005 “Por el cual se
reglamenta parcialmente la prevencién y el manejo de los residuos o desechos
peligrosos generados en el marco de la gestién integral’>® y teniendo en cuenta la
actividad desarrollada, los procesos realizados y los compuestos quimicos
involucrados, se puede clasificar el residuo obtenido en las siguientes categorias:

Y17 Desechos resultantes del tratamiento de superficies de metales y plasticos.
Y21 Compuestos de cromo hexavalente.

Y22 Compuestos de cobre.

Y23 Compuestos de zinc.

Y34 Soluciones acidas o acidos en forma sélida.

A1050 Lodos galvanicos.

A1060 Liguidos de desecho del decapaje de metales.

La empresa, genera en promedio 1000 Kg al mes de residuos provenientes de todos
los procesos realizados incluido el sistema de tratamiento de aguas residuales y
debe pagar cerca de $830/Kg'®’ para su almacenamiento en la celda de seguridad
donde realiza la disposicion final del residuo; debido al promedio de generacion de
Respel, esta empresa es considerada un gran generador segun lo establecido en el
articulo 28° del Decreto 4741 de 2005'%8 pues genera una cantidad igual o mayor
a 1000 Kg/mes de residuos.

156 COLOMBIA, MINISTERIO DE AMBIENTE, VIVIENDA Y DESARROLLO TERRITORIAL. Decreto
4741 Op. Cit.

157 GOMEZ, Rodrigo. Entrevista realizada el 3 de Noviembre de 2017. Bogota, Colombia.
Observacion inédita

158 COLOMBIA, MINISTERIO DE AMBIENTE, VIVIENDA Y DESARROLLO TERRITORIAL. Decreto
4741 (30, Diciembre, 2005). Op.,cit.
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2.2 MUESTREO DE LODOS RESIDUALES

Como se menciono en la seccidn 1.3, una muestra adecuada del lodo residual debe
contener una mezcla de porciones del residuo, en este caso, se toma una muestra
representativa para todo el lodo residual atendiendo lo establecido en las normas
NTC-ISO 5667-13'%°, Resolucion 0062 de 2007'%0 y el Curso internacional de
rellenos sanitarios y de seguridad Lima, Pert 1995.16! Para el caso de la empresa
analizada, se realiz6 un muestreo a lo largo del espacio debido a que los residuos
se encuentran almacenados en tanques y son guardados en las instalaciones de la
empresa durante aproximadamente un (1) afo.

Se realiz6 un Muestreo Aleatorio estratificado (Figura 7) que consiste en tomar
muestras aleatorias en diferentes secciones y profundidades (Alto, medio, bajo),
garantizando de esta manera la representacion adecuada del contenido total del
tanque.

Figura 7. Disefio de muestreo probabilistico (estratificado)
sobre espacio.

Muestres Aleatorio Estratificado

A e Wotedio W g,
{ch

Fuente: IDEAM. Instituto de Hidrologia, Metrologia y
Estudios Ambientales, Resolucién No. 0062

2.2.1 Ejecucion del protocolo del muestreo. Para obtener una muestra
significativa del residuo se elabor6 un protocolo de muestreo teniendo en cuenta la
normatividad relacionada anteriormente, en consecuencia, se determind la
necesidad de cumplir 10 pasos, los cuales se detallan en el Anexo 3.Durante el
desarrollo del muestreo se encontraron dos tanques diferentes (Figura 8), el primero
(izquierda) contiene una mezcla de lodos resultante de los demas procesos y el
sistema de tratamiento de aguas, mientras que el segundo (derecha) contiene los
lodos provenientes de los bafios electroliticos de estafio. EI muestreo se realizo
sobre los lodos provenientes del bafio de estafo siendo este el metal a recuperar.

159 INSTITUTO COLOMBIANO DE NORMAS TECNICAS Y CERTIFICACION. NTC-ISO5667-13.
Op.,cit.

'IDEAM. Instituto de Hidrologia, Metrologia y Estudios Ambientales, Resolucion No. 0062. Op.,cit.
161 CEPIS-LIMA, PERU. Curso internacional de rellenos sanitarios y de seguridad. Lima -Per(. 1995
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Figura 8. Tanques de almacenamiento de residuos

Fuente: Elaboracion propia.

Se recolectaron 4.09 Kg de lodo galvanico los cuales segun la norma NTC-ISO
5667-13 fueron almacenados en contenedores de polipropileno de alta densidad
para que pudieran soportar las condiciones del medio muestreado.

2.3 CARACTERIZACION DE LOS LODOS RESIDUALES

Con el fin de determinar la composicion de los lodos residuales, se empled la técnica
de fluorescencia de rayos X (FRX) se utiliz6 un espectrometro marca Panalytical,
modelo AXIOS MAX MINERALS (Figura 9); este equipo realiza un barrido
exploratorio de diversos tipos de elementos que abarcan desde el sodio (Na) hasta
el uranio (U) en muestras sdlidas, liquidos, polvos, entre otros, obteniendo asi un
andlisis ya sea de tipo cualitativo o cuantitativo, los elementos con mayor nimero
atémico tienen mejor deteccién en comparacion con los elementos livianos,%? por
estas razones, el método se considera apropiado para realizar la lectura del residuo
proveniente de los bafios electroliticos de estafio (Sn).

Figura 9. Equipo de fluorescencia de rayos X

Funte: Panytlcal. quipo de fluorescencia de
rayos X.

162 BROUWER. Op.,cit., p.8
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2.3.1 Preparacion de la muestra. Una vez realizado el plan de muestreo y
obtenida la muestra representativa del lodo residual, se llevé al laboratorio ALPHAL
S.A.S donde los autores realizaron los tratamientos previos al andlisis de
fluorescencia de rayos X.

En primer lugar, se procedio a registrar la muestra al sistema con el nombre de
APH22256, se determiné que la muestra se encontraba en estado semi-soélido, por
lo que fue necesario realizar un secado, con el fin de reducir su tamafio y evitar de
esta forma que se pegara a los molinos de bola planetario; para culminar la
preparacion de la muestra, se realizé un proceso de elaboracion de pastilla, la cual,
una vez obtenida es leida por el equipo FRX. El protocolo a seguir para realizar la
preparacion de la muestra a caracterizar se detalla en el Anexo 4.

A continuacion, se detallan los andlisis realizados durante el proceso de
caracterizacion de la muestra.

2.3.1.1 Determinacion del pH. La determinacion del pH se realiz6 in-situ antes
de realizar el proceso de secado, para ello se hizo uso de un pH-metro marca 350
pH Meter Jenway, donde se midid por duplicado la muestra del lodo proveniente de
los tanques de almacenamiento. Los resultados se muestran en la Tabla 1.

Tabla 1. Resultados de pH del lodo proveniente de los tanques.

Muestra pH Promedio Desviacion
estandar
0.56
APH22256 0.55 0.555 0.005

Fuente: Elaboracion propia.

De acuerdo con lo reportado en la toma de pH de la muestra se puede apreciar que
en promedio del lodo proveniente del proceso de estafiado presentan un pH de 0.55,
es decir, un pH acido que concuerda con el uso de &cido sulfarico como activador y
como agente formador del electrolito para realizacion de la electrodeposicion.

En la Tabla 2 Se muestra una comparacién del pH promedio obtenido en el ensayo
con otros pH obtenidos para lodos residuales de la industria galvanica, es
importante recalcar que el pH del residuo es dependiente de los procesos realizados
en la empresa, por ejemplo, Avilal®® realiza el proceso de electrodeposicién por
métodos alcalinos mientras la empresa analizada usa métodos acidos.

163 AVILA, OSORIO. Propuesta de tratamiento para los residuos solidos generados durante el
proceso de cincado de la empresa recubrimientos galvanicos de Colombia. Colombia, Bogota, 2016.
p. 23
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Tabla 2. Comparacién de pH

Referente Residuo analizado pH
Los autores Lodo galvanico 0.55
Avila y Osorio, 2016164 Lodo galvéanico 7.50

Su, Zijian., et al, 2017%%> Lodo anddicos y residuos electronicos 14.0
Fuente: Elaboracion propia.

2.3.1.2 Determinacion del contenido de humedad. Una vez obtenida e
identificada la muestra, se procedi6 a realizar un tratamiento térmico, que consiste
en retirar la humedad contenida en el lodo; para ello se utilizé6 una estufa marca
StableTemp y a partir de este proceso también se realizé la determinacion del
porcentaje de humedad contenido en el lodo, este analisis se realizé de conformidad
con la norma ASTM D2216-10 “para la determinacién del contenido de agua en
suelos y rocas”. 166

El proceso de determinacion del contenido de humedad se realizé por duplicado,
para esto, se llevaron las muestras a la estufa previamente configurada a una
temperatura de 110°C y cada 30 min se tomé el peso de las muestras, en la Gréfica
1 se puede observar el comportamiento del peso de la muestra en el tiempo hasta
obtener una variacion menor a 1g en el peso de la muestra.

Grafica 1. Variacion de peso de la muestra APH22256

400

350

300

250

Peso muestra (g)

200
0 100 200 300 400 500 600
Tiempo (min)
—@— APH22256 —@— APH22256-2

Fuente: Elaboracion propia

164 1bid., p. 46

1655y, Zijian, et al. Extraction and Separation of Tin from Tin-Bearing Secondary Resources: A
Review. JOM, 2017, vol. 69, no 11, p. 2371.

166 AMERICAN SOCIETY FOR TESTING AND MATERIALS (ASTM). Determinacion del contenido
de agua en suelos y rocas. [En linea]. [Revisado 16 de Julio 2018]. Disponible en internet:
http://webcache.googleusercontent.com/search?q=cache:0Z3iSpppxtkJ:148.243.51.170:8007/intran
et/sistema-de-gestion-de-la-calidad-sgc/category/54-procedimientos-de-
prueba.html%3Fdownload%3D245:it-003-determinacion-del-contenido-de-agua-en-suelos-y-
rocas+&cd=1&hl=es&ct=clnk&gl=co
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Una vez conocido el peso final de las muestras se procede a realizar el célculo del
contenido de humedad inicial para cada una a partir de las ecuaciones 9y 10.

Ecuacion 9. Porcentaje de humedad

Wo — Ws
%HO = TxlOO

(o]

Fuente: AMERICAN SOCIETY FOR TESTING AND MATERIALS (ASTM).
Determinacién del contenido de agua en suelos y rocas.

Donde:

H, = Humedad inicial del residuo
W, = Peso inicial

W; = Peso seco

El peso inicial se determina de la siguiente manera:

Ecuacion 10. Peso inicial de una muestra

Wo = Wom — Why

Fuente: AMERICAN SOCIETY FOR TESTING AND MATERIALS (ASTM).
Determinacién del contenido de agua en suelos y rocas.

Donde:
W,m = Peso cépsula con muestra
W,,, = Peso capsula vacia

A continuacion, se realiza una muestra de calculos para el lodo APH22256,
obteniendo los siguientes resultados:

W, = 370.8g — 138.2g = 232.6g

Una vez obtenido el peso inicial se procede a calcular el porcentaje de humedad
inicial con la ecuacion 13

232.6 g —86.4 g
%H, = 3269 X100 = 62.85%

Los anteriores calculos fueron efectuados también para el duplicado de la muestra,
y los resultados se presentan en la Tabla 3, donde se reportan los datos de
humedad, junto con su valor promedio y la desviacion estandar de los resultados
obtenidos.
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Tabla 3. Contenido de humedad inicial en el lodo.

% . Desviacion
Muestra Humedad Promedio estandar
62.85
APH22256 62.81 62.83 0.02

Fuente: Elaboracion propia.

De esta manera, se obtuvo una humedad con un valor promedio de 62.83%, una
desviacién estandar de 0.02, adicionalmente, en la curva de secado se puede
observar un comportamiento similar en el duplicado de la muestra, por lo que el lodo
recolectado puede considerarse homogéneo, por esta razon, se determina que el
valor promedio calculado es representativo para toda la muestra recolectada y
puede ser usado en todos los calculos en que se le requiera.

Tabla 4. Comparacién de humedades.

Referente Residuo analizado % Humedad
Los autores Lodo galvanico 62.83%
Avila y Osorio, 201617 Lodo galvanico 77.0%
Rossini y Bernardes, 2005 Lodo galvanico 67.5%
Rossini y Bernardes, 2005 Lodo galvanico 60.2%
Rossini y Bernardes, 20058 Lodo galvanico 59.2%

Fuente: Elaboracion propia.

En la Tabla 4 se muestra una comparacion entre el lodo objeto de estudio y 4
diferentes lodos residuales de la industria de galvanotecnia, a partir de estos
referentes bibliograficos se puede determinar que la humedad del residuo analizado
se encuentra dentro del promedio de humedad en lodos galvanicos.

2.3.1.3 Determinacién de materia organica. Se realiza el analisis de pérdidas
por ignicién (LOI) tomando como referencia el método de calcinacién, el proceso
consiste en someter la muestra a altas temperaturas para eliminar cualquier materia
organica presente (FiguralO); se us6 de una mufla marca B&M modelo MBT7.500,
la cual se encontraba programada a 1000°C durante 60 min, tiempo al cual fue
sometida la muestra para la eliminacion de materia organica volatil. Una vez los
crisoles se hubieran enfriado se procedid a pesar cada uno, en la Tabla 5 se
muestran los resultados obtenidos durante el proceso.

167 AVILA, OSORIO. Op. Cit., p. 77.
168ROSSINI, BERNARDES. Galvanic sludge metals recovery by pyrometallurgical and
hydrometallurgical treatment. Brasil, 2005. p. 3
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Figura 10. Proceso de andlisis de materia orgénica.

cion propia.

Fuente: Elabora

Para determinar el porcentaje de perdida se utilizo la Ecuacién 11 y se obtuvo una
pérdida promedio de 23.10% con respecto al peso inicial de las muestras; este
porcentaje de materia organica generalmente esta relacionado con la presencia de
carbono y nitrégeno en la muestra, cabe resaltar que los procesos efectuados en la
empresa se realizan de manera abierta, exponiendo tanto las piezas como los
residuos a la composicion del ambiente y adicionalmente, se usa sellante a base de
carbonatos en el proceso de terminacion, es por esta razon que es normal encontrar
materia organica en el residuo.

Ecuacion 11. Perdidas por ignicién

2—P3

p2—p1

%Perdida =

Fuente; ESCUELA POLITECNICA DEL EJERCITO. Determinacién del contenido
de materia orgénica.

Donde:

P1 = Crisol vacio

P2 = Crisol + muestra

P3 = Crisol + muestra después del proceso

Tabla 5. Resultados de materia organica para el lodo residual

N° %Perdida Valor Desviacion
Muestra por promedio estandar
ignicion
23.07
APH22256 5313 23.10 0.07

Fuente: Elaboracion propia.
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A continuacion, en la Tabla 6 se muestra una comparacion de materia organica
donde se puede observar que el contenido de materia organica para el lodo objeto
de estudio es inferior al reportado por otros estudios, de igual manera, como se ha
mencionado anteriormente, esto se debe a los procesos realizados por cada
empresa, por ejemplo, Castafieda Bocanegra indica el uso de carbonatos y
efervescencia al adicionar acidos.

Tabla 6. Comparaciéon de Materia organica (LOI)

Referente Residuo analizado % LOI
Los autores Lodo galvanico 23.10%
Catafieda Bocanegra, 2015'%°  Tratamiento de aguas residuales 33.67%
Perez-Villarejo, L., et al, 201517° Lodo galvanico 36.62%
Luz, C. A,, et al, 2009171 Lodo galvéanico 35.40%
Stepanov, S, et al, 2016172 Lodo galvanico 29.78%

Fuente: Elaboracion propia.

2.3.2 Resultados de la caracterizacion de Fluorescencia de rayos X. Luego de
la realizacion del protocolo de caracterizacion se obtuvo la muestra compacta en
forma de pastilla (Figura 11) y esta se analizd en el equipo de Fluorescencia de
rayos X, en la Figura 12 se muestra un ejemplo de los espectros de fluorescencia
de rayos X para la muestra, se pueden observar principalmente picos de estafio
(Sn) y teniendo en cuenta que la intensidad de los picos esta directamente
relacionada con la cantidad del componente en la muestra el espectro indica a
simple vista que este es el componente mayoritario de la muestra, de igual manera
se aprecian algunos picos de Rodio (Rh), esto se debe a que el equipo usa un tubo
de rodio para emitir los rayos X, que seran irradiados a las muestras, y asi obtener
la radiacion conocida como incidente o primaria emitida en direccién a un detector
para hacer el respectivo andlisis; todos los demas componentes fueron leidos en
curvas de menor nivel.

169 CASTANEDA BOCANEGRA, Op.,cit.

170 pEREZ-VILLAREJO. L., et al. Valorization and inertization of galvanic sludge waste in clay bricks.
En: Applied Clay Science. Espafia, 2015. vol. 105, p. 89-99.

1 Lyz, C. A, et al. Valorization of galvanic sludge in sulfoaluminate cement. En: Construction and
Building Materials, 2009, vol. 23, no 2, p. 595-601.

172 STEPANOQV, Sergei, et al. Efficiency of Use of Galvanic Sludge in Cement Systems. En: Procedia
Engineering, 2016, vol. 165, p. 1112-1117.
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Figura 11. Muestra final en forma de pastilla

Fuente: Elaboracién propia

Figura 12. Espectro de fluorescencia de rayos X (FRX) para la muestra
analizada
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Fuente: Elaboracion propia

Se obtuvo la cuantificacién de la composiciéon del residuo por medio de la aplicacion
de lectura automatica Malvern basada en estandares internacionales marca
Panalytical'’3, a continuacién, en la Tabla 7 se muestra un resumen de los
componentes en base seca; los componentes minoritarios estan constituidos por:
Aluminio, Silicio, Potasio, Cromo, Hierro, Niquel, Cobre, Zinc y Cloro. El resultado
completo del andlisis se muestra en el Anexo 5

Tabla 7. Resumen resultados de cuantificacion compuestos en el lodo

APH22256.
Nombre Compuesto  Composicién
Azufre S 16.9%
Estafio Sn 51.9%
Perdidas por ignicion Materia organica 23.1%
Componentes minoritarios 8.1%

Fuente: Elaboracion propia.

173 BROUWER. Op.,cit., p.8
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En el siguiente Diagrama de torta (Grafica 2) se observa que el componente no
acuoso mayoritario es el Estafio (Sn), por esta razén, dicho elemento fue
seleccionado como el metal a recuperar; de igual forma se encontré azufre en menor
medida, por lo que se puede deducir que los metales pueden estar contenidos en el
residuo principalmente en forma de sulfato.

Gréfica 2. Diagrama de torta composicion del lodo APH22256 en base
seca.

Otros

mSn =S = Materiaorganica = Otros

Fuente: Elaboracion propia.

Teniendo en cuenta que los residuos se encuentran en fase semi-sélida y el
resultado fue reportado en base seca, se realiza la conversion a base humeda, los
calculos realizados para tal fin se encuentran en el Anexo 6, en el mismo sentido,
para comprender mejor los resultados se realiz6 un Diagrama de torta (Grafica 3)
donde se incluye el contenido de agua en su composicion, de esta manera, se
determina que del total de la muestra APH22256 Unicamente el 19.3%
correspondiente a estafio.

Gréfica 3. Composicion del residuo APH22256 en base humeda

Otros

‘/3%

m H20 ®Sn =S = Materiaorgania = Otros

Materia organia
s 8.6%

6.3%

Fuente: Elaboracion propia.
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A continuacion, en la Tabla 8 se muestra un resumen de los resultados obtenidos
del andlisis realizado al lodo residual, las composiciones se muestran en base
huimeda pues este valor corresponde al contenido real del residuo.

Tabla 8. Resumen caracteristicas del residuo APH22256 en base

hameda
Andlisis Compuesto  Composicién

Humedad H20 62.8%
Perdidas por ignicion Materia organica 8.6%
Azufre S 6.3%
Estano Sn 19.3%
Componentes minoritarios 2.6%
pH 0.55

Fuente: Elaboracion propia.

A partir de los andlisis realizados anteriormente y conociendo que la empresa
genera aproximadamente 250 000 g de lodos de Estafio al mes, se puede concluir
que la empresa podria recuperar potencialmente cerca de 48 250 g de Estafio al
mes, es decir, 579 000 g/afo.
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3. VARIABLES DE PROCESO EN LA OBTENCION DE ESTANO

En el presente capitulo se desarrolla la revisién bibliografica referente a las
condiciones de operacion involucradas dentro de los procesos de lixiviacion y
electrolisis, lo cual permite identificar los efectos que tienen sobre el porcentaje de
recuperacion del metal de interés. Posteriormente, teniendo en cuenta dichos
efectos, se realizé la seleccion de las variables y los pardmetros del proceso, y en
base a estudios previos se plante6 un disefio de experimentos con el fin de estudiar
el comportamiento de la lixiviacién y la electrélisis bajo ciertas condiciones de
operacion.

3.1 PROCESO DE LIXIVIACION

Para llevar a cabo el proceso de lixiviacibn es necesario tener en cuenta las
variables de operacion del proceso que pueden hacer mas eficiente la remocion, de
las més analizadas se encontrd: el tamafio de particula del componente sélido, el
tiempo de lixiviacion, la concentracion del producto de interés en el mineral, la
concentracién del agente lixiviante, la velocidad de agitacién y la temperatura de
lixiviacion; a continuacién, se realiza una breve descripcion de cada una de ellas
junto con el andlisis correspondiente al Anexo 7, donde se muestra una tabla
comparativa de las variables analizadas por diversos referentes bibliograficos con
relacion a la lixiviacién de residuos que contienen metales pesados, destacando
aquellos que se enfocan en la recuperacion de estafio

3.1.1 Variables determinantes en el proceso

3.1.11 Agente lixiviante. Los agentes lixiviantes son sustancias quimicas que
tienen la caracteristica de disolver selectivamente uno o mas elementos presentes
en un solido o liquido, por lo que la seleccidén de estos depende de varios factores
como su disponibilidad, costo, consumo y el mas importante, su efectividad para la
disolucion del metal de interés, los mas utilizados y que a la vez cumplen con estas
caracteristicas son: acido sulfarico, sulfato férrico, amoniaco y carbonato amaonico,
anhidrido sulfuroso, cloruro férrico, cloruro cuprico, acido clorhidrico, cloro, acido
nitrico, hidréxido de sodio’4.

Dicho esto, algunos autores consultados como Jhal’® y Ranitovict’® cuyos
proyectos para la recuperacion de estafio evalian el uso de agentes lixiviantes
acidos como: clorhidrico (HCI), sulfarico (H2SO4) y nitrico (HNOs), obteniendo para
ambas investigaciones mayores recuperaciones de estafio con acido clorhidrico y
sulfarico, sin embargo para el presente proyecto se realiz6 una comparacion entre

174 vAZQUEZ, Blanca Rosa. Op.,cit.,p.3

175 JHA, Manis Kumar. Leaching studies for tin recovery from waste e-scrap. India, 2011. p. 2
176 RANITOVIC,M. Hidrometallurgical recovery of tin and lead from waste printed circuit boards
(WPCBs): Limitations and opportunities. Scientific paper, 2012. p. 154
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estos agentes lixiviantes teniendo en cuenta: el costo, la disponibilidad, el producto
formado para cada uno de los agentes y su solubilidad respecto a otros materiales.

De igual forma se efectua el analisis de otros dos agentes lixiviantes como lo son:
acido citrico (CsHsO7) y EDTA (Ci0H16N20s), teniendo en cuenta los mismos
criterios, dicho analisis se muestra a continuacion en el Cuadro 4.

Cuadro 4. Comparacion de diferentes agentes lixiviantes.
Reactiv Costo $ DIS'pOFIIbI Producto formado Solubilidad del

0 lidad producto formado
Soluble en Agua (18.9 g

H218L04 $99.000 Si Sn + H,SO, = SnSO, |por 100 ml de Agua a
95-98% ' +S0, + 2H,0 20°C). Soluble en Acido

Sulftrico.

Soluble en acetona,
etanol, gasolina,

Sn + HCI = SnCl, benceno, tolueno en

HCI 1L | $159.00 Si

37% 0 + H, |aguafriayen
disolventes aromaticos y
clorurados.

que’ $172.00 N S_ns+ HNOs Soluble en agua,

(0] = n(NO3)2 . .
0 0 completamente miscible

65% + NH,NO; + 3H,0
Muy Soluble en agua
(59.2 g/100g a 20C).Es

CeHsO7 | $179.00 Si Sn + C4HgO, muy soluble en etanol,

5009 0 = C¢Hc0,Sn + H,0 |soluble en éter y acetato
de etilo e insoluble en
benceno y cloroformo.
Soluble en Agua (0.05 g

EDTA | $380.00 No — CyoHy,SnN, 04 en 100 mL a 25°C).

Soluble en medio basico
mg/mL (20 °C)

500g 0

+ 2H,0

Fuente: Elaboracion propia.

3.1.1.2 Agente oxidante. Los agentes oxidantes son sustancias quimicas que
tienen la capacidad de oxidar iones metalicos para disolver selectivamente uno o
mas elementos presentes en un sélido o liquido, los autores consultados han
evaluado el uso de O2, H202, NaNOs, HNO3 y Acido metanitrobenzoico (MNB) para
la recuperacion de estafio.

Los autores han demostrado que generalmente la adicion del agente oxidante

favorece la recuperacion del metal, en la Grafica 4 se muestra la recuperacion de

estafio para la adicion del oxidante organico MNB, se puede observar que al
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aumentar la concentracion del oxidante de 1% a 2% la recuperacion aumenta de
manera significativa, sin embargo, al cabo de cierto tiempo la recuperacion es
ligeramente mayor para una concentracion de 2% en comparacion con la de 3%,
por tanto, seria conveniente realizar una evaluacion para tiempos mas prolongados,
de acuerdo con esto, en la investigacion realizada por Dul’’ al evaluar la
concentracion del agente oxidante, se observo que para concentraciones superiores
al 3% la recuperacion disminuye y, ademas, Ranitovi¢ indica que en algunos casos
la adicibn de estos puede favorecer la formacion de algunos compuestos
indeseados'’8,

Gréfica 4. Efecto de la concentracién del agente oxidante sobre la
concentracion del metal de interés obtenida en el lixiviado
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(min)

Concentracién Sn (g/mL)

30fiempo

Ranitovic 1% MNB

Ranitovic 2% MNB Ranitovic 3% MNB

Fuente: RANITOVIC, M., et al. Hydrometallurgical recovery of tin and
lead from waste printed circuit boards (WPCBSs): limitations and
opportunities. Belgrado, Serbia, 2016. p. 154. Modificado por los
autores.

El per6xido de hidrogeno ha sido ampliamente usado en procesos
hidrometallrgicos, pues debido a sus propiedades puede ser considerado como un
oxidante seguro, efectivo, potente y versétil. En solucién acida el H202 es mas
potente que otros oxidantes como el cloro, didxido de carbono y permanganato de
potasio; adicionalmente, la capacidad oxidante de este compuesto es tan fuerte que
se considera una especie de oxigeno altamente reactivo!’®.

77 pU, Tianbao; VIJAYAKUMAR, Arun; DESAI, Vimal. Effect of hydrogen peroxide on oxidation of
copper in CMP slurries containing glycine and Cu ions. Electrochimica Acta, 2004, vol. 49, p. 4507
178 RANITOVIC,M. Op.,cit., p. 154

17 WANG, Zhike; GUO, Su; YE, Cunling. Leaching of copper from metal powders mechanically
separated from waste printed circuit boards in chloride media using hydrogen peroxide as oxidant.
Procedia Environmental Sciences, 2016, vol. 31, p. 917-924.

73



3.1.1.3 Granulometria del solido. Una particula de mayor tamafio requiere de
una menor cantidad de solucion lixiviante en conformidad con el area que entra en
contacto; mientras mayor sea la granulometria del sélido, mas lenta sera la
penetracion de la solucién sobre el mineral para disolver el metal, en el caso
opuesto, cuando el tamafio de la particula es menor se requiere de una mayor
cantidad de solucion lixiviante, al tener una menor granulometria, mayor sera el
contacto de la soluciodn lixiviante con el sélido, mejorando la cinética de la lixiviacion
y por ende la recuperacion del metal.'8 Por esta razén, en los procesos realizados
a partir de un residuo en estado sélido se realiza una disminucion del tamafio de
particula, obteniendo una muestra con mayor grado de uniformidad y mejorando la
extraccion del metal deseado, sin embargo, el residuo a analizar se encuentra en
estado semi-sdlido y no se hace necesario tener en cuenta la granulometria de este.

3.1.1.4 Concentracion del mineral. La dependencia del proceso respecto a la
concentracion del mineral se puede evaluar de dos maneras, ya sea mediante el
porcentaje de soélidos o mediante la densidad de la pulpa, para ambos casos, el
valor debe ser lo mas alto posible para alcanzar una alta concentracion del ion
metalico en la solucion de lixiviacion, esto ayuda a minimizar los costos de
inversion!®, tal como lo han demostrado algunos autores entre los que se destaca
Kim,*®2 cuyo proyecto para la recuperaciéon de estafio muestra que a mayor
densidad de pulpa se obtienen mayores concentraciones de estafo, en la Grafica 5
se puede observar este comportamiento.

Grafica 5. Efecto de la concentracion del mineral sobre la concentracion
del metal de interés obtenida en el lixiviado

0.015
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0.005

Concentracion Sn (g/mL)
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Tiempo (min)

——Kim 0,01 g/mL Kim 0,015 g/mL
Fuente: KIM, Soo-kyung. Leaching of tin from waste Pb-free solder in hydrochloric
acid solution with stannic chloride. Wuhan, China, 2016. p. 3. Modificado por los
autores.

180 RODRIGUEZ JAIME. Curso de capacitacion. Fundamentos generales de la lixiviacion y variables
que influyen en la operacién. 2003. p 6

181 CACERES, Op.,cit., p. 66

182 KIM, Soo-kyung. Leaching of tin from waste Pb-free solder in hydrochloric acid solution with
stannic chloride. Wuhan, China, 2016. p. 3
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Sin embargo, otros autores como Jha®®® (recuperacion de estafio) y De la torre!8
(recuperacion de zinc), en sus investigaciones han demostrado que entre menor
sea el porcentaje del sélido o la densidad de pulpa, mayor sera el porcentaje de
extraccion del metal a recuperar, llegando a obtener recuperaciones superiores al
86%, a continuacion se muestra la gréfica correspondiente a los resultados
obtenidos por Jha para la variacién de densidad de pulpa:

Grafica 6. Efecto de la concentracidén del mineral sobre el porcentaje de
recuperacion del metal de interés
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Fuente: JHA, Manis Kumar. Leaching studies for tin recovery from waste e-
scrap. India, 2011. p. 2. Modificado por los autores.

La variaciéon en la densidad de pulpa en el presente proyecto se basara en la
obtencion de la mayor concentracion posible del metal deseado, teniendo en cuenta
que la solucion obtenida por medio de lixiviacion sera usada como electrolito en el
proceso de electrdlisis, de esta manera, se tendra una mayor cantidad de metal a
depositar.

3.1.1.5 Concentracion del agente lixiviante. Una de las variables
generalmente analizadas en la lixiviacion de metales es la concentracion del agente
lixiviante, en la Grafica 7 se pueden observar las concentraciones obtenidas a través
del tiempo para 4 diferentes concentraciones en el marco de la investigacién
realizada por Kim,'8 a su vez en la Gréafica 8 se muestran los porcentajes de
recuperacion obtenidos por Yang'® a tres diferentes concentraciones

A partir de estos resultados se puede determinar que a mayor concentracion del
agente lixiviante, mayor concentracion y mayor porcentaje recuperacion, sin

183 JHA, Op.,cit., p. 2

184 DE LA TORRE, E. Valoracion de polos de aceria, mediante recuperacion de zinc por lixiviacion y
electrdlisis. Quito, Ecuador, 2013. p. 3.

185 KIM, Op.,cit.,p.3

186 YANG,Tianzu. Recovery of tin from metal powders of waste printed circuit boards. China, 2017.
p. 2012
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embargo, se observa que después de determinado tiempo no hay variacion entre
las concentraciones del lixiviado obtenidas a 1, 2 y 3 M, esto se debe a que el
sistema es estable en tiempos superiores a los 40 min para cualquiera de las tres
concentraciones, de esta manera, se planted realizar el proceso con agentes
lixiviantes en concentracién 1 M.

Gréfica 7. Efecto de la concentracién del agente lixiviante sobre la
concentracion del metal de interés obtenida en el lixiviado
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Fuente: KIM, Soo-kyung. Leaching of tin from waste Pb-free solder in

hydrochloric acid solution with stannic chloride. Wuhan, China, 2016. p.
3. Modificado por los autores.
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Gréfica 8. Efecto de la concentracidn del agente lixiviante sobre el
porcentaje de recuperacion del metal de interés

120
100

80
60
40

%Recuperacion Sn

20

0
1 1.5 2 2.5 3

Concentracion (M)

Yang NaOH

Fuente: YANG,Tianzu. Recovery of tin from metal powders of waste
printed circuit boards. China, 2017. p. 2012. Modificado por los autores
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3.1.1.6 Temperatura. La velocidad de lixiviacion se incrementa al aumentar la
temperatura, obteniendo mayores porcentajes de recuperacion en menor tiempo,
esto sucede debido a que la temperatura se encuentra directamente relacionada
con la cinética del proceso mediante la ecuacion de Arrhenius, adicionalmente,
debido al aumento d temperatura, la viscosidad del lodo disminuye y esto permite
un mayor contacto del agente lixiviante con el mineral.'®’ Segun los autores
consultados, entre més altas las temperaturas a las que se lleve el proceso, mayor
es la recuperacion del metal, tal como se puede evidenciar en las investigaciones
realizadas por Kim'® y Yang,® teniendo en cuenta diferentes temperaturas como
se muestra en las Graficas 9 y 10, obteniendo asi mayores concentraciones y
porcentajes de recuperacion con temperaturas por encima de 70°C.

Gréfica 9. Efecto de la temperatura sobre la concentracion del metal
de interés obtenida en el lixiviado
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Fuente: KIM, Soo-kyung. Leaching of tin from waste Pb-free solder in
hydrochloric acid solution with stannic chloride. Wuhan, China, 2016.
p. 3. Modificado por los autores

Sin embargo, en la Gréafica 10 se observa que luego de 150°C la recuperacion de
estafio disminuye, esto se puede deber a que favorece la recuperacion de otros
metales no deseados contenidos en el residuo.

187 RODRIGUEZ, Op.cit., p. 10
188 KIM, Op.,cit.,p.3
189 YANG, Op.,cit.,p.2
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Gréfica 10. Efecto de las altas temperaturas en el proceso de
lixiviacion sobre el porcentaje de recuperacion del metal de interés
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Fuente: YANG,Tianzu. Recovery of tin from metal powders of waste
printed circuit boards. China, 2017. p. 2012 Modificado por los autores.

3.1.1.7 Velocidad de agitacion. La velocidad de agitacion debe ser lo
suficientemente alta para mantener los solidos en suspension sin que se decanten
favoreciendo la cinética de extraccion, la desventaja consiste en que a mayor
velocidad de agitacion, el consumo energético es mayor y por tanto aumentan los
costos de operacion'®. Los autores consultados generalmente mantienen fijas las
velocidades para todos los ensayos realizando agitaciones entre 300 y 750 rpm, sin
embargo, Kim®! y Yang'®? evalGan el efecto de la velocidad de agitacion en el
proceso de lixiviacion de estafio, los resultados obtenidos se muestran en las
Gréficas 11 y 12 respectivamente, en estas se puede observar que para tiempos
superiores a los 80 min, la variacion en la concentracion de estafio obtenida en el
lixiviado no es significativa a velocidades superiores de 600 y 1100 rpm
respectivamente.

19 CACERES, Op.,cit., p. 67
191 KIM, Op.,cit.,p.3
192 YANG, Op.,cit.,p.2
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Gréfica 11. Efecto de la velocidad de agitacién sobre la concentracion del
metal de interés obtenida en el lixiviado
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Fuente: KIM, Soo-kyung. Leaching of tin from waste Pb-free solder in
hydrochloric acid solution with stannic chloride. Wuhan, China, 2016. p. 3.
Modificado por los autores.

No obstante, en la Gréfica 12 se puede observar que luego de 1100 rpm la
recuperacion de estafo es constante, por lo tanto, las velocidades de agitacion muy
altas tienen una variacion insignificante en el proceso de lixiviacion.

Grafica 12. Efecto de la velocidad de agitacidn sobre el porcentaje de
recuperacion del metal de interés
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Fuente: YANG,Tianzu. Recovery of tin from metal powders of waste
printed circuit boards. China, 2017. p. 2012. Modificado por los
autores.

79



3.1.1.8 Tiempo de lixiviacion. El tiempo varia en funcién del porcentaje de
extraccion, por tanto, se entiende que el tiempo y la recuperacion del metal son
directamente proporcionales y que a mayor tiempo de retencion, mayor sera la
remocion,® sin embargo, para tiempos prolongados el sistema llega a un punto de
equilibrio para el que no se evidencia variacion significativa en el porcentaje de
recuperaciéon, adicional a esto, el tiempo de lixiviacion es dependiente de las
variables anteriormente mencionadas, por ejemplo; una mayor velocidad de
agitacion permite que se dé un mayor contacto entre las fases y por tanto requerira
un menor tiempo de lixiviacion, de igual manera, como se mostré anteriormente en
la seleccion de la variable de temperatura, a temperaturas mas altas se obtiene una
mayor recuperacion en menor tiempo.

3.1.2 Seleccion de variables y pardmetros de operacién. Teniendo cada una de
las variables involucradas en el proceso de lixiviacion para la recuperacion del metal
de interés, se realiza una clasificacion de las variables y parametros de operacion
de acuerdo con la revisidon bibliografica anteriormente mencionada, con el fin de
realizar una comparacion del efecto que tiene cada de las variables sobre el objetivo
del proyecto, el cual es obtener un alto grado de recuperacion del metal de interés.

3.1.2.1 Variables de operacion. Se pudo identificar que las variables de
operacion determinantes para el proceso de lixiviacion son: agente lixiviante,
concentracion del agente oxidante, concentracion del mineral y temperatura; puesto
que estas variables logran cambiar de manera considerable el proceso en funcion
del tiempo de lixiviacion. A continuacion, se explican las razones por las que se
seleccionaron estas variables de operacién como determinantes:

e Agente lixiviante. Es una variable critica en el proceso de lixiviacion, puesto
gue la funciéon que cumple es disolver selectivamente uno o mas elementos
presentes en un solido o liquido, segun los referentes bibliograficos
mencionados en la seccion 3.1.1.1, los mas utilizados para la extraccién son
agentes acidos, por lo tanto, se determind realizar la lixiviacién con diferentes
agentes lixiviantes acidos, con el fin de realizar una comparacién del porcentaje
de recuperacion que se obtuvo en cada uno.

e Concentracion del agente oxidante. El agente oxidante tiene como objetivo
aumentar el grado de extraccion del metal, segun los referentes bibliograficos
mencionados en la seccion 3.1.1.2, y basado en algunos datos reportados en
los experimentos realizados por otros autores, cuanto mayor sea la
concentracién del agente oxidante mayor va ser el grado de extraccion, sin
embargo, a concentraciones altas, también se puede favorecer la formacion de
otros compuestos. De acuerdo con lo anterior, se determina variar la

193 CACERES, Op.,cit., p. 65
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concentraciéon del agente oxidante y comparar el porcentaje de recuperacioén con
las lixiviaciones sin el uso de agente oxidante.

e Concentracion del mineral. Se evaluard mediante el porcentaje de soélidos, de
conformidad con los referentes bibliograficos mencionados en la seccion 3.1.1.4,
entre mayor sea el porcentaje del mineral, mayor sera la recuperacién, sin
embargo, otros autores determinan que entre menor sea la concentracion del
mineral, mayor es el porcentaje de recuperacién. De esta forma, la concentracion
del mineral es determinante para el proceso, por lo tanto, se tomaran diferentes
valores, con el fin de seleccionar la proporcién soélido liquido a utilizar en el
proceso de lixiviacion, dicho proceso se determind por medio un analisis
reoldgico del fluido.

e Temperatura. En el proceso de lixiviacion la temperatura es una variable
determinante durante el proceso, debido a que al aumentar la temperatura se
obtienen mayores porcentajes de recuperacibn en menor tiempo, en
concordancia con los datos reportados por otros autores, se determind evaluar
altas temperaturas con el fin de realizar una comparacion de los porcentajes de
extraccion.

3.1.2.2 Parametros de operacion. Los parametros de operacion se entienden
como aquellas variables fijas, tenidas en cuenta al inicio del proceso o aquellas que
son parametrizadas durante el desarrollo del mismo, con el fin de disminuir los
grados de libertad, y asi proceder con las variables mas importantes.'®* Por
consiguiente, para evitar que estos parametros tengan una influencia en las
variables dependientes, se seleccionaron las variables definidas en diversos
referentes bibliograficos, relacionadas con la recuperacion de estafio en residuos
peligrosos. En conclusién, los parametros de operacion fijados para la recuperacion
de estafio en residuos galvanicos fueron los siguientes:

e Meétodo de Lixiviacion. Para el desarrollo de la lixiviacion existen varios
meétodos de recuperacion de metales, sin embargo, para la presente
investigacion se selecciond la lixiviacién por agitacion, en consideracion de que
es el método mas utilizado actualmente, y a su vez obtiene altos porcentajes de
recuperacion.

e Tiempo de Lixiviacién. De acuerdo con lo encontrado en los referentes
bibliograficos, se estimé un tiempo de lixiviacién de 7 horas, el cual se llevara a
cabo en la pre-experimentacion para la determinacion de agentes lixiviantes.

194 UDLAP. Teoria de disefio de experimentos. [En linea]. [Revisado 22 Julio del 2018]. Disponible
en internet: http://catarina.udlap.mx/u_dl_a/tales/documentos/lem/salvador_s_g/capitulo4.pdf
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e Velocidad de agitacion: Se definio una velocidad de agitacion de 750 rpm, de
acuerdo con los referentes bibliograficos consultados anteriormente, teniendo en
cuenta la ya mencionada relacion del gasto energético y la recuperacion de
estano.

e Agente oxidante. Se selecciona como agente oxidante el peréxido de hidrogeno
(H2032), de acuerdo con los referentes bibliograficos consultados, teniendo en
cuenta el costo y de la disponibilidad del mismo.

e Concentracion del agente lixiviante. Teniendo en cuenta que el agente
lixiviante efectlia la extraccién del metal, es importante elegir adecuadamente el
agente, toda vez que dependiendo del tipo de agente lixiviante se efectuara la
disolucién selectiva del estafio (Sn), con lo cual para el presente proyecto se
hara uso de agentes lixiviantes acidos, con una concentraciéon 1M, lo anterior
basado en las investigaciones anteriormente mencionadas.

De acuerdo con lo anterior, en la Tabla 9 se establecen los parametros de operacion
para el proceso de lixiviacién en una sola etapa.

Tabla 9. Pardmetros de operacion

Parametro Condicion
Método de lixiviacion Agitacion
Tiempo de lixiviaciéon 420 min
Velocidad de agitacion 750 rpm
Agente oxidante H202
Concentracion de agente 1M
lixiviante

Fuente: Elaboracion propia.

3.1.3 Disefio experimental de lixiviacion. El disefio experimental consiste en
evaluar e identificar los parametros y condiciones de entrada y salida del proceso,
para ello se realiza una serie de pruebas experimentales variando las condiciones
de entrada, con el fin tanto de recopilar el comportamiento de cada una de las
variables modificadas, como de determinar la variabilidad de las mismas, y asi poder
establecer las variables éptimas del proceso!®.

Para desarrollar la experimentacion, se evalla el efecto de cada una de las variables
determinadas del proceso de lixiviacion para la recuperacion de estafio, contenido
en un residuo galvanico, inicialmente se plante6 una serie de disefios

195 MINITAB, Disefio de un experimento, 2015, [en linea].[Revisado el 20 de mayo del 2018]
Disponible en internet: https://support.minitab.com/es-mx/minitab/18/getting-started/designing-an-
experiment/
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experimentales, los cuales consistieron en ir seleccionando las variables de entrada
anteriormente mencionadas (agente lixiviante, concentracion del agente oxidante y
temperatura) y dejando fijo otras (concentracion del mineral, agitacion,
concentracion de agente lixiviante), con el objetivo de obtener la mayor recuperacion
del ion metalico.

A continuacién, se hara una breve descripcion de cada variable modificada:

e Los agentes lixiviantes acidos a evaluar para la recuperacion de estafio son:
acido clorhidrico (HCI), &cido sulfurico (H2SO4) y acido citrico (CeHgO7), cada
uno de ellos a una concentraciéon de 1 M; los criterios de seleccién de estos
fueron: la disponibilidad en el laboratorio (tenida en cuenta en la Cuadro 4), el
costo y la sal formada durante el proceso.

e El uso del agente oxidante se realiz6 para determinar si aumenta o no el grado
de extraccion del metal de interés, para ello se seleccion6 el peroxido de
hidrogeno como agente oxidante, teniendo en cuenta la disponibilidad en el
laboratorio y su costo; se evaluara a tres diferentes concentraciones, 2%, 3% y
5% (P/V).

e La variacion de temperatura favorece la velocidad de lixiviacion, obteniendo
porcentajes de recuperaciones altas en menores tiempos. Esta variable se
evalu6 a 40°C, 60°C y 80°C

De acuerdo con lo anterior, en la Tabla 10 se muestra el disefio experimental para
el proceso de lixiviacion que se realiz6 en una sola etapa.

Tabla 10. Disefio de experimentos del proceso de lixiviacion

Agentes lixiviantes Agente Oxidante
(1M) (P/V)
Niveles HCI H2SO4 CeHsO7 2% 3% 5% 40 60 80
Fuente: Elaboracion propia.

Factores Temperatura (°C)

3.2 PROCESO DE ELECTROLISIS

Para llevar a cabo el proceso de electrélisis es necesario tener en cuenta las
variables de operacion del proceso que puedan tener un efecto a favor o en contra
del rendimiento de la celda y de la electrodeposicion del ion metalico de interés,
entre las mas analizadas se encontraron: densidad de la corriente, temperatura,
agitacion, pH, agentes de adicion, electrodos, tiempo, distancia entre electrodos y
relacion de area superficial;, a continuacion, se realiz6 una breve descripcion de
cada una de dichas variables junto con el andlisis correspondiente al Anexo 8,
donde se muestra una tabla comparativa de las variables analizadas por diversos
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referentes bibliogréficos con relacién a la electrdlisis de residuos que contienen
metales pesados, destacando aquellos que se enfocan en la recuperaciéon de estafio

3.2.1 Variables determinantes en el proceso.

3.21.1 Electrodos. Los electrodos corresponden a una variable critica durante
el proceso de electrdlisis, puesto que puede verse afectado el comportamiento del
proceso debido al material de los electrodos, la seleccidén de estos debe garantizar
gue se lleve a cabo las reacciones oxido-reduccién para obtener el ion metélico y a
su vez minimizar la formacién de reacciones secundarias. Igualmente, el material
de los electrodos debe poseer una alta conductividad eléctrica, un alto grado de
estabilidad frente al electrolito sin ver afectado las propiedades fisicoquimicas y
mecanicas, su bajo costo, entre otros.

Algunos autores como Yang,'% y Stefanowics!®’ han estudiado la recuperacion de
estafio por medio de celdas electroliticas, el primero usa anodos y catodos de acero
inoxidable mientras el segundo usa anodos de grafito y catodos de acero puro;
ambos autores obtuvieron recuperaciones por encima de 74% de estafo.

Sin embargo, Huang'®® cuyo proyecto para la recuperacion de cobre utiliza como
anodo hierro y catodo del mismo material a recuperar, obtiene recuperaciones
superiores al 97%.

3.2.1.2 Concentracion de la solucion. Se ha determinado que al emplear
soluciones con concentraciones altas se obtienen una mayor densidad de corriente,
ademas, favorece la eficiencia del proceso, sin embargo, el costo energético es
bastante alto. Algunos autores consultados evaluan la concentracién de la solucion,
con el fin, de realizar una comparacion entre altas y bajas concentraciones, entre
los que se destaca Huang!®®, cuyo proyecto evallia el porcentaje de remocién del
ion metalico (Estafio) en funcion de la concentracion de la solucion obteniendo
(Gréfica 13), mayores recuperaciones con altas concentraciones, por lo tanto la
recuperacion directamente proporcional a la concentracion.

196 YANG, Tianzu. Reoveery of tin metal powders of waste pronted ircuit boards. ElSevier. En: China,
2017.p.7

197 STEFANOWICZ, Tadeusz. Tin recovery from an electroplating sludge.Elseier Science Publishers
B.V. En: Polonia, 1991. p. 65

198 HUANG,Ju-Sheng. Recovery of heavy metal fro scrap metal pickling wastewater by electrolysis.
Pergamon,1993.p.227

199 1pid., p. 3
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Gréfica 13. Efecto de la concentracién de la solucion sobre el porcentaje de
recuperacion del metal de interés
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Fuente: HUANG, Ju-Sheng. Recovery of heavy metal from scrap metal
pickling wastewater by electrolysis. Pergamon, 1993.p.227. Modificado
por los autores

3.2.1.3 Relacién de Area superficial. El area superficial de los electrodos es
donde se llevan a cabo las reacciones de 6xido- reduccion, por lo tanto entre mayor
sea su tamafio, mayor es la electrodeposicion de los iones metalicos.?

De acuerdo con estudios realizados por Stefanowics?®! cuyo proyecto para la
recuperacion de estafio, utiliza como anodo el grafito y catodo acero, la relacion del
area superficial entre estos electrodos es 2:1, donde la recuperacion del ion metalico
fue del 88%, sin embargo y Yang?? cuyo proyecto para la recuperacién estario, la
relacion de area superficial entre electrodos es 1:1, obteniendo una recuperacion
del 99,8%.

200 HERNANDEZ, Andres, TAFUR, Javier. Obtencién de un agente desinfectante a partir de la
electrolisis de cloruro de sodio para el tratamiento de agua potable. Bogota, 2017.p.59

201 STEFANOWICZ. Op.,cit. p.35

202 YANG, Tianzu. Reoveery of tin metal powders of waste pronted ircuit boards. ElSevier. En: China,
2017.p.7
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3.21.4 Distancia entre electrodos. La distancia entre electrodos es funcion del
tiempo que dura el proceso de electrodeposicion, es decir, entre mayor sea la
distancia entre electrodos mayor sera el gradiente de potencial eléctrico?3, de igual
manera, a menor distancia entre electrodos existe una menor resistencia que facilita
el proceso electroguimico.??* Estudios realizados por Tapia®® cuyo proyecto para la
recuperacion de cobre, utiliza una distancia entre electrodos de 3.7 cm, obteniendo
una recuperacion del 88%, sin embargo un estudio realizado por Gil?° para la
recuperacion de plata utiliza una distancia entre electrodos de 15 cm obteniendo un
recuperacion del 77%.

3.2.1.5 Temperatura. EI aumento de la temperatura afecta muchos factores
del proceso de deposicién como la velocidad de deposicién, solubilidad de las sales
en el electrolito, la conductividad del electrolito, la eficiencia de la corriente y reduce
el voltaje de la misma, obteniendo concentraciones del ion mas altas a partir de
estos, sin embargo, realizar la electrdlisis a temperaturas superiores a 70°C es un
proceso complicado, por lo tanto se recomienda efectuar el proceso con un rango
15 a 65°C.207

3.2.1.6 pH. El pH del electrolito influye relevantemente en la naturaleza de la
electrodeposicion y en el rendimiento de la corriente principalmente debido a que
este es el que contiene el ion metdlico. De igual manera, en los proceso electroliticos
para la obtencién de metales, a medida que se va agotando el ion metalico el pH
aumenta®®®, Adicionalmente, se conoce que a pH bajos, se favorece a la produccion
de OH y H*, y que al disminuir el pH, aumenta la conductividad eléctrica del
electrolito?°°,

Un estudio realizado por Huang?'°, para la recuperacion de cobre, evalla el efecto
del pH sobre la pureza del metal depositado, a continuacion, en la Grafica 14 se
muestran los resultados obtenidos para este estudio.

203 MURILLO, Rivera. Disefio y construccion de un prototipo para evaluar y caracterizar la
electroremediacion de suelos contaminados con hidrocarburos. Universidad Autdnoma
Metropolitana. En: México, 2006.

204 NINO, G. E. A., Barrera, C. A. C. La electrocoagulacion como un tratamiento eficiente para la
remocion de metales pesados presentes en aguas residuales. Revista Facultad de Ciencias Basicas
[En linea], [Revisado 7 de junio 2018], Disponible en internet: de
http://revistas.unimilitar.edu.co/index.php/rfcb/article/view/389

205 TAPIA, Op.,cit. p.12

206 GIL. Op.,cit. p.45

207 GIL. Op.,cit. p.35

208 PEREZ MACIAS, Jhon Henry. Obtencion de polvos de cinc por via electrolitica. Universidad del
valle. En: Colombia, 2011. p.29

209 JUANG, Ruey-Shin; WANG, Shiow-Wen. Electrolytic recovery of binary metals and EDTA from
strong complexed solutions. Water Research, 2000, vol. 34, no 12, p. 2

210 HUANG, Op.,cit. p.225
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Gréfica 14. Efecto del pH sobre la pureza del metal depositado.
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Fuente: HUANG, Ju-Sheng. Recovery of heavy metal from scrap metal
pickling wastewater by electrolysis. Pergamon, 1993. Modificado por los
autores

3.2.1.7 Tiempo. El tiempo se puede considerar como una variable
independiente del proceso de electrolisis, generalmente, se recomienda estudiar el
comportamiento de la electrodeposicion del ion metalico en funcion del tiempo bajo
determinadas condiciones de operacion, estudios previos reportan tratamientos
electroquimicos con una gran variedad de tiempos que oscilan entre horas o
meses.?!

3.2.1.8 Agitacion. La agitacion es una variable que afecta la cinética del
proceso, y del mismo modo, aumenta la velocidad de formacion del metal (Catodo),
ayuda a mantener la solucion homogénea evitando la sedimentacion de las
particulas, previene la formacion de burbujas gaseosas, permite utilizar una
densidad de corriente mas alta, con el fin de mejorar la difusion de los iones
metalicos; sin embargo, cuando se tiene una agitacion alta, puede presentarse el
desprendimiento de particulas contenidas en el anodo afectando el proceso, por
ende se recomiendan velocidades de agitacion bajas, con el fin de favorecer la
descomposicién Gnicamente del ion de interés?'?,

211 pEREZ ZUNIGA, Op.,cit. p. 41
212 GIL. Op.,cit. p.35
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3.2.1.9 Densidad de corriente. La densidad de la corriente es uno de los
factores mas influyentes para la obtencion de iones metalicos. Al aumentar la
densidad de corriente, aumenta la velocidad de electrodeposicion, ademas, para
obtener una deposicion uniforme del ion metalico es necesario que la densidad sea
constante, sin embargo, cuando la densidad de corriente es muy alta, puede llegar
a ocasionar quemaduras en los bordes de las piezas y las partes salientes de los
electrodos.

Varios autores han realizado estudios sobre el efecto que tiene la densidad de la
corriente sobre la pureza del ion depositado, entre los que se destaca Huang,?'3
dicho estudio determin6 que el voltaje es directamente proporcional al porcentaje
de recuperacion del ion metalico, como se puede observar en la Grafica 15.

Grafica 15. Efecto de la densidad de corriente en la pureza del metal

depositado
100
99
s 98
3 97
£ 96
X g5
94
93
100 150 200 250 300 350 400
Densidad de corriente (A/dm?)
Huang, Ju-Sheng

Fuente: HUANG, Ju-Sheng. Recovery of heavy metal from scrap metal
pickling wastewater by electrolysis. Pergamon,1993.p.,227. Modificado
por los autores.

3.2.2 Seleccion de variables y parametros de operacion. Teniendo cada una de
las variables involucradas en el proceso de electrolisis para la recuperacion del
metal de interés, se realiz6 una clasificacion de las variables de operacién o
dependientes y parametros de operacion de acuerdo a la revision bibliogréfica
mencionada en la seccién 3.2.1, con el fin de realizar una comparaciéon del efecto
gue tiene cada de las variables sobre el objetivo del proyecto, el cual es obtener un
alto grado de recuperacion del metal de interés.

213 HUANG, Op.,cit. p.225
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3.2.2.1 Variables de operacion. A partir de lo mencionado en la seccion 3.2.1
se determind como variable de operacion la configuracién de electrodos en el
proceso, a continuacién, se explica el por qué se selecciond esta variable como
controlada:

o Electrodos. Las dimensiones de los electrodos fueron seleccionados a partir de
la celda disponible en el grupo de investigacion, se fabricé teniendo en cuenta
una relacion de area superficial 1:1 para el primer ensayo y 1:2 para el segundo,
en la seccion 3.2.3 se realizé la seleccion de los materiales a evaluar como
electrodos diferenciando entre &nodos y cétodos.

3.2.2.2 Variables dependientes.

e Tiempo. De acuerdo con los referentes bibliogréaficos, se establecié tomar el
peso del catodo cada 30 minutos hasta obtener peso constante, es decir, los
ensayos se realizaron durante el tiempo necesario para que la deposicién de
metal en el catodo sea nula.

e Temperatura. El proceso de electrolisis se llevo a cabo a temperatura ambiente,
basado en las investigaciones anteriormente mencionas, sin embargo, ellos
también indican que la reaccion tiende a ser exotérmica, por esta razon, se
monitoreo la temperatura cada 30 min.

e Potencial eléctrico. Para determinar el valor minimo del potencial externo o
potencial aplicado con el que se debe llevar a cabo el proceso de
electrodeposicion en una celda electrolitica se hizo uso de la siguiente ecuacion:

Ecuacion 12. Potencial externo de celda

° Eco'elda = ;ed (catodo) — E;ed (4nodo)

Fuente: BROWN. Quimica: La Ciencia central. Onceava Edicién. México: Pearson
Educacion, 2004. p. 987

El electrolito resultante del proceso de lixiviacion es el que define los valores para
el calculo del potencial aplicado, sin embargo, es importante aclarar en este punto
gue la fuente de potencia con la que cuenta el grupo de investigacion no permite el
control del potencial aplicado, por esta razon, y al depender del electrolito, el voltaje
se monitore6 cada 30 min durante el tiempo que transcurrié en cada ensayo.

e pH. El pH es determinante en el proceso de electrdlisis, debido a que a menor
pH se favorece la conductividad eléctrica del electrolito, sin embargo, la
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investigacion realizada por Ali?'# para la electrodeposicion de estafio, indica que
un valor de pH entre 3.7 y 6.0 resulta en la formacion de un complejo altamente
estable, adicionalmente, a medida que la solucién pierde iones metalicos se
aumenta el pH de esta, por ende, se decidié comenzar cada ensayo con un pH
de 3.7 y se monitore6 dicha variable evitando alcanzar pH basicos por medio de
la adicion de H2SOa.

3.2.2.3 Parametros de operaciéon

e Distancia entre electrodos. Se seleccioné una distancia entre los electrodos
de 1.5 cm, con el fin, de facilitar el proceso electroquimico, de acuerdo con los
diferentes referentes bibliogréficos.

e Volumen del electrolito. La celda tiene la capacidad de almacenar hasta 0.25
L, sin embargo, considerando que el electrolito es obtenido por medio de
lixiviacion no se cuenta con la cantidad suficiente para llenar la celda, por tanto,
se determind que la cantidad minima a suministrar a la celda debe ser
ligeramente mayor a la mitad de la capacidad maxima de esta estableciéndose
un valor de 0.17 L a utilizar para realizar la electrodeposicion.

e Densidad de corriente. Se determiné la densidad de corriente a partir de los
referentes bibliograficos para la electrodeposicion de Estafio, se tomd un valor
medio entre estos autores estableciendo una densidad de corriente de 200 A/m?.

e Intensidad de corriente. Se calculd la intensidad de corriente teniendo en
cuenta la densidad de corriente anteriormente establecida y el area transversal
de la celda electrolitica, de esta manera, se determin6 que la intensidad de la
corriente a suministrar a la celda debe ser de 1.47 A.

e Agitacidn. Segun los referentes bibliograficos anteriormente mencionados, se
seleccion6 una velocidad de 300 rpm, puesto que favorece la descompaosicion
del ion metalico.

De acuerdo con lo anterior, se establecié los parametros de operacion para el
proceso de electrodeposicion que me muestran en la Tabla 11.

214 ALI, Nour Mohammad-Sadik; AMANIAMPONG, Prince Nana; KARAM, Ayman. Determination of
optimal conditions for electrodeposition of Tin (Il) in the presence of Alizarin Red S. Heliyon, 2016,
vol. 2, no 12, p. 1.
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Tabla 11. Parametros de operacion para el proceso de electrolisis

Parametro Condicién
Distancia entre
1.5cm

electrodos
Volumen del electrolito 0.17L
Densidad de corriente 200 A/m?
Intensidad de corriente 1.47 A

Agitacion 300 rpm

Fuente:Elaboracién propia.

3.2.3 Disefio experimental proceso de electrdlisis. Para desarrollar la
experimentacion, inicialmente se plante6 un disefio factorial experimental de 2%, el
cual consistio en realizar una serie de ensayos variando los electrodos y dejando
fijo otras (distancia entre electrodos, volumen del electrolito, densidad de corriente
y agitacion), de la misma manera, se mantuvo controlada otras variables (pH,
temperatura, potencial eléctrico y tiempo). El criterio para finalizar el proceso
electrdlisis dependera hasta obtener un peso constante del catodo.

A continuacioén, se hara una breve descripcion de cada variable modificada:

e Los anodos evaluados para la electrodeposicion de estafio son: Acero inoxidable
y Grafito, los criterios de seleccion de estos fueron: la disponibilidad
considerando que el grupo de investigacion posee electrodos de ambos
materiales.

e Se establecio evaluar el uso de un catodo de mismo material del ion metalico,
esto con el fin de formar un lingote de estafio y asi evitar procesos de separacién
(como la pirometalurgia) que puedan causar afectaciones al medio ambiente,
adicionalmente, con el fin de evaluar el catodo usado en las investigaciones para
la recuperacion de estafio realizadas por Yang?'® y Stefanowics?16, se seleccion6
evaluar un catodo de acero inoxidable.

215 YANG, Op.,cit. p.7
216 STEFANOWICZ. Op. cit. p.35
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4. OBTENCION DEL METAL

En el presente capitulo se llevaron a cabo los disefios experimentales para los
procesos de lixiviacion y electrélisis lo cuales fueron mencionados en capitulo 3, con
el fin, de obtener la mayor recuperacion del metal de interés, posteriormente,
teniendo en cuenta los resultados obtenidos por los dos procesos para la obtencién
del metal, finalmente, se evalué la eficiencia del proceso de electrodeposicion y la
pureza obtenida en el electrodo llamado catodo, por medio de las técnicas de
Fluorescencia de rayos X (FRX) y Difraccion de rayos X (DRX).

4.1 ANALISIS REOLOGICO DEL FLUIDO

Se determind el comportamiento reolégico del fluido realizando ensayos de
viscosidad a diferentes diluciones basandose en el método rotacional y se determiné
la velocidad de sedimentacion de acuerdo al método Coe y Clevenger para cada
una de estas, el protocolo para la determinacion de las caracteristicas reoldgicas
del fluido se muestra en el Anexo 9; estos procesos se realizaron con el fin de
seleccionar la proporcion solido/liquido a utilizar en el proceso de lixiviacion de tal
manera que favorezca la separacion de las dos fases del fluido.

Para realizar los ensayos de viscosidad y velocidad de sedimentacion se tomaron
soluciones con un porcentaje del 37.15, 32, 27, 22, 16 y 10% de sélidos, donde el
primer porcentaje corresponde a la concentracion inicial del lodo, tanto el balance
de materia, como los célculos realizados para determinar la cantidad de agua a
suministrar al residuo y de esta manera disminuir su contenido de solidos, se
encuentran en el Anexo 10, de igual manera, para el proceso de determinacion de
viscosidad, la seleccion de husillo se realiz6 de acuerdo con lo establecido por
Aguirre?'’, quien en su investigacién acerca de Reologia de barros y lodos indica
gue estos poseen una viscosidad entre 0.030 y 0.040 Pa.s, seleccionandose de esta
manera el husillo L1 como el que se ajusta adecuadamente al tipo de fluido de
acuerdo con la tabla que se muestra en el Anexo 9.

En la Gréafica 16 se muestran los resultados obtenidos para la viscosidad basado en
el método rotacional, en funcién de la velocidad de agitacion (o velocidad cortante)
para cada una de las diluciones, se puede observar que la viscosidad del lodo es
directamente proporcional al porcentaje de sélidos contenidos en el residuo, de igual
manera también se determina que el fluido se encuentra dentro de los fluidos No-
newtonianos, mas especificamente dentro de los fluidos de tipo pseudoplastico
pues su viscosidad disminuye al aumentar la velocidad cortante, esto se encuentra
en conformidad con la teoria para este tipo de fluidos, la cual, indica que los fluidos
pseudoplasticos son aquellos que normalmente estan formados por varias fases,

217 AGUIRRE-PE, Julian. et al. Reologia y mecanica de barros y lodos. En: Revista iberoamericana
de ingenieria mecéanica. Venezuela, 2005., p. 43
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siendo al menos una de ellas un fluido simple, y la otra, generalmente, una
dispersion de particulas sélidas.?!8

Grafica 16. Determinacion tipo de fluido a partir de la viscosidad.
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Fuente: Elaboracion propia.

Gasos?'? y Romero??® determinan la velocidad de sedimentacion de lodos a partir
del método de Coe y Clevenger, el cual consiste en depositar cierta cantidad de lodo
en una probeta de 100 mL y tomar las alturas del lodo sedimentado cada
determinado tiempo, luego se procede a graficar la variacién de la altura en funcién
del tiempo, con el fin de obtener la pendiente, correspondiente a la velocidad de
sedimentacion.

Para el caso de la presente investigacion se realizaron las suspensiones para
concentraciones de 37.15, 32, 27, 22, 16, 10% de soélidos en agua, para cada una
de estas fue necesario realizar las Graficas 17 y 18 por separado puesto que la
sedimentacion de los lodos con 37.15 y 32% sélidos tomaron 6420 min adicionales
en comparacion a los lodos con porcentajes de solidos inferiores.

218 JESUS ARIZA, Maria. Comportamiento reoldgico de fluidos complejos. Esparia, 2012.

219 GASOS, P.; PEREZ, C.; JODRA, L. G. Op.,cit., p.8

220 ROMERO ROJAS, Jairo Alberto. Tratamiento de aguas residuales, teoria y principios de disefio.
En: Escuela Colombiana de ingenieria, Colombia, 2008., p. 17-23.
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Gréfica 17. Velocidad de sedimentacion para las concentraciones de
37.15y 32%
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Fuente: Elaboracion propia.

Gréfica 18. Velocidad de sedimentacion para las concentraciones de 27,
22,16y 10%
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Fuente: Elaboracion propia.

En la Tabla 12 se muestran las velocidades de sedimentacion para cada una de las
diferentes concentraciones de solidos calculadas a partir de la ecuacion 3, se puede
observar que la velocidad de sedimentacion del lodo es inversamente proporcional
al porcentaje de sdlidos contenidos en el residuo, es decir entre mayor sea el
porcentaje de solidos menor sera la velocidad de sedimentacion.
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Con el fin de observar mas claramente los resultados mencionados anteriormente
se realiz6 la Gréfica 19, en ella se puede observar que la variacion en la velocidad
de sedimentacién obtenida para las concentraciones de sélidos del 22% y 27% es
bastante similar, esto se puede deber a que para estas concentraciones de solidos
las particulas pueden ser consideradas uniformes y adicionalmente, es importante
tener en cuenta que en cuanto menor sea la concentracion del sélido mayor sera el
gasto del agente lixiviante, de esta manera, se establecié que la dilucion al 27%
posee una buena velocidad de sedimentacion y puede ser apropiada como como

Tabla 12. Velocidad de sedimentacion a diferentes
diluciones en agua

%So6lidos Velocidad de

en sedimentacion
solucién (cm/min)
37.15 0.000187
32 0.000780
27 0.00227
22 0.00235
16 0.00394
10 0.00591

Fuente: Elaboracion propia.

proporcion soélido/liquido en el proceso de lixiviacion.

Grafica 19. Comparacion velocidades de sedimentacion
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Fuente: Elaboracion propia.

De igual manera como se indica en el Anexo 9 se deben cuantificar los sélidos
solubles y los sélidos totales, con ayuda de un balance de materia de las dos fases
resultantes del proceso de sedimentacion, para el clarificado se determiné tanto
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sélidos solubles como sélidos totales y en el caso de lodo de sedimentacién se
determinaron los sélidos totales contenidos en este.

Conocer los solidos solubles es el objetivo principal de este proceso pues este valor
se correlaciona con la cantidad de metal que logra transferirse a la fase liquida, sin
embargo, resulta adecuado conocer los sélidos totales para cada una de las fases
puesto que estos corresponden a compuestos que pueden generar interferencias
en el proceso de lixiviacion, para ello se basé en el método de secado,??! de acuerdo
con lo anterior, en la Figura 13 se evidencia los tres tipos de sdlidos que se
encuentran en la dispersion, donde los solidos solubles son aquellas particulas que
se solubilizaron en el medio acuoso, los solidos totales disueltos son la combinacion
de los sélidos solubles mas los soélidos suspendidos contenidos en el clarificado y
por ultimo se encuentran los soélidos totales sedimentables que son aquellas
particulas que son sedimentadas por accion de la gravedad.

Figura 13. Tipos de solidos.
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Fuente: Elaboracion propia.

En la Grafica 20 se muestran los resultados obtenidos para los sélidos totales
disueltos y los sdlidos solubles contenidos en el clarificado junto con los solidos
totales sedimentados llevados a cabo por el método de secado; se puede observar
que para la dilucién correspondiente al 27% de sélidos inicia la tendencia al aumento
de sdlidos solubles mientras para los sélidos totales diluidos corresponde al dltimo
valor antes del cambio de pendiente de los mismos, no obstante, los sdlidos totales
sedimentables guardan una relacién directa con el porcentaje de solidos en
solucion, por ésta razén su tendencia es al alza de acuerdo con el porcentaje de
sélidos en solucion; de igual manera, se observa que la velocidad de sedimentacion

221 AMAZON. Determinacion de solidos, Introduccion. [En linea].[Revisado 22 de Julio del 2018].
Disponible en internet: ecathsl.s3.amazonaws.com/.../1017119782.determinacic3b3n-de-
solidos.pdf
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es lenta para concentraciones superiores al 27%, esto lo hace adecuado como
relacion solido/liquido para el proceso de lixiviacion.

Grafica 20. Solidos contenidos en las fases resultantes de la sedimentacion
para diferentes diluciones
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Fuente: Elaboracion propia.

Igualmente se procedid a evaluar las viscosidades del fluido con los tres acidos
seleccionados como agentes lixiviantes para llevar a cabo el disefio de
experimentos que se encuentra en la Tabla 10, los acidos seleccionados fueron HCI,
H2SO4 y CsHsO7 y los célculos del balance de materia para la disminucién del
porcentaje de solidos se muestra en el Anexo 11, los resultados obtenidos se
muestran a continuacion en la Gréfica 21.
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Gréfica 21. Determinacion tipo de fluido a partir de la viscosidad con
diferentes acidos
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Fuente: Elaboracion propia.

Se puede observar que, para los tres acidos analizados, la tendencia de un fluido
no newtoniano del tipo pseudoplastico se mantiene, sin embargo, las viscosidades
para el caso del acido clorhidrico (HCI), son mayores en comparaciéon con las
obtenidas para la dilucién con agua al 27% de solidos lo que podria dificultar la
agitacion en el proceso de lixiviacion, y disminuyen para el 4cido sulftrico (H2SO4)
y el acido citrico (CeH70Os).

De manera similar al proceso realizado con agua, en la Grafica 22, se muestran las
velocidades de sedimentacion para los tres &cidos y en la Tabla 13 las velocidades
de sedimentacion para cada uno.

Grafica 22. Velocidad de sedimentacién para diluciéon al 27% con
diferentes acidos
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Fuente: Elaboracion propia.
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Tabla 13. Velocidad de sedimentacion dilucién al 27% con
diferentes acidos

Velocidad de

Acido sedimentacion
(cm/min)
HCI 0.000805
H2S04 0.00025
CsHsO7 0.000237

Fuente: Elaboracion propia.

En la Gréfica 23 se muestran los resultados obtenidos para los porcentajes de
sélidos contenidos en las fases producto de la sedimentacion con tres diferentes
acidos al 27%; en el eje horizontal, 1, 2 y 3 corresponden al Acido clorhidrico (HCI),
Acido sulfarico (H2S04) Y Acido citrico (CsHsO7) respectivamente, se puede
observar que el &cido sulfurico posee cantidad de sdlidos solubles mas que los otros
acidos con un valor de 12.548% y totales diluidos junto con la menor cantidad de
sélidos totales sedimentables, de esta manera se puede intuir que este sera el acido
qgue logre transferir la mayor cantidad de metal a la fase liquida, sin embargo, se
debe tener en cuenta que este mismo posee una baja velocidad de sedimentacion
por lo que la separacion de las fases tardaria un tiempo prolongado de no realizarse
por medios mecanicos.

Grafica 23. Porcentaje de solidos contenidos en las fases resultantes de la
sedimentacion para diferentes acidos
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Fuente: Elaboracion propia.
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4.2 PROCESO DE LIXIVIACION

4.2.1 Seleccion del agente lixiviante. Se realizo la seleccidon del agente lixiviante
para el cual se obtiene la mayor recuperacion del metal de interés por medio de
lixiviacion agitada a temperatura ambiente, las condiciones del proceso fueron las
seleccionadas anteriormente en el capitulo 3 y como se mencion6 en este, los
agentes lixiviantes a evaluar fueron: acido sulfurico (H2SOa), acido clorhidrico (HCI)
y acido citrico (CsHsO7) con concentracién de 1 M, las Ecuaciones 13, 14 y 15
muestran las reacciones que se presentan para cada uno de estos.

Ecuacion 13. Reaccion de formacion de cloruro de estaio

Sn+ 2HCl - SnCl, + H,

Ecuacion 14. Reaccion de formacion de sulfato de estafio

Sn + H,S0, - SnS0, + SO, + H,0

Ecuacion 15. Reaccion de formacion de citrato de estario
Sn + CgHgO; — SnCgHg 0,

Sin embargo, resulta adecuado conocer las reacciones que pueden ocurrir si los
metales contenidos en el lodo residual estuvieran en forma de sulfato como se
menciond en el capitulo 1, a continuacion, en las Ecuaciones 16, 17 y 18 se
representa las reacciones para cada uno de estos.

Ecuacién 16. Reaccion del sulfato de estafio en presencia de &cido clorhidrico
SnS0, + HCl - SnCl, + H,S0,

Ecuacién 17. Reaccion del sulfato de estafio en presencia de acido sulfurico
SnS0, + H,S0, —» Sn(0OH),S0, + H,S0,

Ecuacién 18. Reaccion del sulfato de estafio en presencia de 4cido citrico
SnS0, + CsHg0, = SnC4HgO5 + SO,

Para determinar si las reacciones quimicas anteriormente mencionadas se
encuentran en equilibrio, se procede a calcular la energia libre de Gibbs en
condiciones estandar de temperatura y presion, cual viene dada por la diferencia
entre la energia libre de Gibbs estandar de formacién de los productos y los
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reactivos, esta es calcula con la ecuacién 19, obteniendo para cada reaccion AG, <
0, lo que indica ser reacciones espontaneas.

Ecuacién 19. Energia libre de reaccion
AG°g = 2 YpAG°f(productos) — Z YrAG®¢(reactivos)

Fuente: BROWN. Quimica: La Ciencia central. Onceava Edicion. México: Pearson
Educacién, 2004. p. 987

La descripcion completa del procedimiento para realizar la seleccién del agente
lixiviante se encuentra en el Anexo 12; este se realizé durante 420 min en beakers
de 250 mL donde se adicionaron 100.5 g de lodo residual, los célculos necesarios
para determinar la cantidad de agente lixiviante a adicionar y de esta manera
obtener una mezcla al 27% de solidos se encuentran en el Anexo 13; la lixiviacion
se llevé a cabo en planchas de agitacion magnética a 750 rpm y temperatura
ambiente (22°C), el montaje del proceso de lixiviacion se muestra en la Figura 14 y
se tomaron alicuotas de 10 mL a los 10 min y posteriormente cada hora para evaluar
la cinética de lixiviacion.

Figura 14. Montaje de lixiviacion por agitacion para
los tres agentes lixiviantes.
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=

Fuente: Elaboracion propia.

La separacién de las fases se realizé por medio de centrifugaciéon en una centrifuga
marca Hermle modelo Z326K (Figura 15) a 6000 rpm y temperatura de 10 °C
durante 30 min; en la Figura 16 se puede observar las muestras obtenidas para el
caso del Acido citrico (CsHsO7) y finalmente, el clarificado de estas se analizd por
medio de fluorescencia de rayos X para determinar la concentracion de Estafio (Sn)
en el lixiviado o producto de lixiviacion, en la Figura 17 se puede observar la
comparacion para los espectros de fluorescencia de rayos X de los tres agentes
lixiviantes en el tiempo 420 min, en él se pueden observar los picos de estafio (Sn)
para cada agente, como se menciond anteriormente, la intensidad es directamente
proporcional a la cantidad y por tanto se puede concluir que se obtuvo una mayor
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concentracion para el acido sulfurico (H2SOa4) de esta manera, se determina que
este serd el agente lixiviante a utilizar en los proximos ensayos.

Figura 15. Ce

|

ntrifuga
= [

Fuente: Elaboracion propia.

Figura 16. Separacion de las fases obtenidas para el CeHsO7
por medio de centrifugacion

Fuente: Elaboracién propia.
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Figura 17. Espectro de fluorescencia de rayos X para la comparacion de los tres

agentes lixiviantes evaluados
H2504 1=420-1 — CBH2V7 1=420-1
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Fuente: Elaboracion propia.

Los reportes de Fluorescencia de rayos X se detallan en los Anexos 14, 15y 16
para el HCI, H2SO4 y CeéHsO7 respectivamente, al estar estos reportados en base
seca, se realizé la conversion a base humeda obteniendo los resultados que se
muestran en el Anexo 17 y a continuacién, se procedio a realizar el célculo de los
porcentajes de recuperacion como se muestra en el Anexo 18, en la Gréfica 24 se
muestra la comparacion de los porcentajes de recuperacion de estafio para cada
uno de los agentes lixiviantes y en la Grafica 25 la comparacion de las
concentraciones obtenidas para cada solucién.

Gréfica 24. Porcentaje de recuperacion de Sn en funcién del tiempo para la
seleccién del agente lixiviante
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Fuente: Elaboracion propia.
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Gréfica 25. Concentraciones de Sn obtenidas en funcion del tiempo para la
seleccion del agente lixiviante
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Fuente: Elaboracion propia.

Se puede observar que el agente lixiviante que presenta mejores resultados es el
acido sulfurico (H2S04) en concentracion 1 M operando a 750 rpm y a temperatura
ambiente, se obtiene una concentracion de 132.98 g/L y un porcentaje de
recuperacion de estafio del 41.572% en una sola etapa, adicional a esto, se observa
que para este agente lixiviante, la variacion en el porcentaje de recuperacion es
minima a partir de los 240 min, por esta razon se determina que los siguientes
procedimientos se realizaran durante el tiempo mencionado anteriormente, con el
fin de disminuir el costo energético del proceso.

4.2.2 Evaluacién del uso de un agente oxidante. Se realizé la evaluacion del
uso de un agente oxidante, en este caso, el Peroxido de Hidrégeno (H202) a tres
diferentes concentraciones (2% 3% y 5% P/V) para la lixiviacion con H2SO4 1 M, las
condiciones de operacion son las mismas que en el procedimiento anterior, la
lixiviacion se llevd a cabo en planchas de agitacion magnética a 750 rpm vy
temperatura ambiente (22°C), no obstante, el tiempo disminuyé de 420 min a 240
min pues los resultados obtenidos en la cinética de lixiviacion indican que la
variacion en el porcentaje de recuperacion es minima a partir de este momento.

La descripcion completa del procedimiento para realizar la evaluacion del agente
oxidante se encuentra en el Anexo 19; este se realiz6 en beakers de 250 mL donde
se adicionaron 107.5 g de lodo residual, los calculos necesarios para determinar la
cantidad de agente lixiviante a adicionar y de esta manera obtener una mezcla al
27% de sdlidos se encuentran en el Anexo 20, de manera similar al proceso anterior
se realiz6 la separacién mecéanica de las fases bajo las mismas condiciones.

El lixiviado obtenido para cada proceso se analizé por medio de Fluorescencia de
rayos Xy los reportes se encuentran en el Anexo 21, el célculo para la conversién
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de estos resultados a base humeda se muestra en el Anexo 22; finalmente, la
Grafica 26 corresponde a la comparacion entre los porcentajes de recuperacion
para cada concentracion del agente oxidante, los célculos se pueden observar en
el Anexo 23.

Grafica 26. Porcentaje de recuperacion de Sn y concentracién de Sn en el
lixiviado para la evaluacién de la concentracion del agente oxidante
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Fuente: Elaboracion propia.

Se puede observar que la adicién del agente oxidante no favorece la recuperacion
de estafio, al analizar los reportes en el Anexo 21, de igual forma, en la Grafica 27
se observa que la adicion del Peroxido de Hidrégeno estad favoreciendo la
solubilizacion del Hierro y disminuyendo la del Estafio; en la Tabla 14 se puede
observar un resumen de los resultados obtenidos, los componentes minoritarios
estan constituidos por Aluminio, Cromo, Fosforo y Silicio, adicionalmente, los
resultados obtenidos, concuerdan con los obtenidos por Du??? para la evaluacion
del Perdxido de Hidrogeno en la recuperacion de Cobre (Cu), en su estudio, la
recuperaciéon aumentaba en concentraciones de 2% a 3% pero disminuia a partir de
este punto, ellos indican que este fendbmeno puede deberse a la fuerte pasivacion
del cobre.

222 puy, Tianbao., Op.,cit., p. 4507
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Gréfica 27. Comparacion de la composicién de los principales metales obtenidos
en la evaluacién de la concentracion del agente oxidante
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Fuente: Elaboracion propia.

La Reaccion general del Sulfato de Estafio y el Peréxido de Hidrégeno se puede
observar en la Ecuacion 20, sin embargo, Ranitovic??® indica que la presencia de
H20:2 en la solucion de lixiviacion puede causar la transformacion parcial del Estafio
en 4cido metasténico de acuerdo con la reaccion mostrada en la Ecuacion 21; el
acido metasténico es un liquido, generalmente color amarillo palido de baja
solubilidad (0.02 g/kg)??*.

Ecuacién 20. Reaccion del sulfato de estafio en presencia de peréxido
SnS0, + H,0, - Sn + H,S0, + 0,

Ecuacion 21. Reaccion de formacion parcial del estafio en acido metastécnico
Sn + 2H,0, > Sn0; x H,0(5) + H,0

De esta manera, se puede concluir que la adicién del agente oxidante favorece la
formacion de impurezas especialmente en concentraciones superiores al 3%,
favoreciendo la solubilidad de otros compuestos y disminuyendo la del estafio
convirtiéndolo en acido metasténico, de esta manera, se determina que no se usara
agente oxidante para ensayos posteriores en la presente investigacion.

223 RANITOVIC,M. Op.,cit., p. 154
224 OSTRAKHOVITCH, Elena A. Chapter 56-Tin. Handbook on the toxicology of metals, 2015, vol.
2, p. 1242.
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Tabla 14. Resumen resultados de fluorescencia evaluacion de un
agente oxidante

Composicién
Nombre Compuesto P

2% 3% 5%
Calcio Ca 2.006% 1.490% 2.139%
Azufre S 3.371% 1.987% 4.986%
Potasio K 5.233% 5.231% 5.390%
Hierro Fe 36.919% 31.088% 33.227%
Niquel Ni 1.571% 2.694% 3.358%
Cobre Cu 0.959% - 8.937%
Zinc Zn 8.148% 7.010% 9.037%
Estafio Sn 38.682% 48.091% 30.847%

Componentes minoritarios 3.110% 2.409% 2.079%
Fuente: Elaboracion propia.

4.2.3 Evaluacion del efecto de la temperatura

Se realiz6 la evaluacion del efecto de la temperatura en el proceso de lixiviacion, se
evaluaron tres diferentes temperaturas (40°C, 60°C y 80°C), las demas condiciones
de operacién son las mismas que las establecidas anteriormente usando como
agente lixiviante H2SO4 en concentracion 1 M, agitacion magnética a 750 rpm y
tiempo de retencion de 240 min.

La descripcion completa del procedimiento para realizar la evaluacion del efecto de
la temperatura se encuentra en el Anexo 24; este se realiz6 durante 240 min en
beakers de 600 mL donde se adicionaron 201 g de lodo residual, los célculos
necesarios para determinar la cantidad de agente lixiviante a adicionar y de esta
manera obtener una mezcla al 27% de solidos se encuentran en el Anexo 25; la
lixiviacion se llevd a cabo en planchas de calentamiento y agitacion magnética, sin
embargo, una de estas no alcanzaba la temperatura necesaria para el proceso
puesto que se encontraba dafiada, por esta razon, el montaje del proceso de
lixiviacion con adicion de temperatura se realiz6 como se muestra en la Figura 18.

Figura 18.Montaje para evaluacion del efecto de la
temperatura

Fuente: Elaboracion propia.
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De igual manera se realizé la separacion mecanica de las fases bajo las mismas
condiciones que en el proceso de seleccion del agente lixiviante, el lixiviado
obtenido para cada proceso se analizé por medio de Fluorescencia de rayos Xy los
reportes se encuentran en el Anexo 26, el célculo para la conversion de estos
resultados a base humeda se muestra en el Anexo 27; finalmente, la Grafica 28
corresponde a la comparacion entre los porcentajes de recuperacion obtenidos para
cada temperatura evaluada, los calculos se pueden observar en el Anexo A28

Gréfica 28. Porcentaje de recuperacion de Sn y concentracion de Sn en el
lixiviado para la evaluacion del efecto de la temperatura
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Fuente: Elaboracion propia.

Se corrobora que la temperatura de operacion influye favorablemente en el proceso
de lixiviacion obteniéndose recuperaciones mas altas, sin embargo, se debe tener
en consideracion el gasto energético que conlleva elevar la temperatura hasta 80°C;
para una etapa de lixiviacion, la recuperacién de estafio aumenta de 38.471% a
47.862% tras elevar la temperatura en 58°C, de igual manera, durante el proceso
de lixiviacidn se puede observar el aumento en la viscosidad de la solucién, esto se
debe a la evaporacion de algunos compuesto con baja temperatura de ebullicion y
se debe adicionar agua destilada para evitar que el porcentaje de sélidos crezca a
valores superiores del 27%, no obstante, los referentes bibliograficos consultados
para el proceso de electrodeposicion como Yang??®® y Stefanowicz??® han
demostrado que la eficiencia del proceso es altamente gobernada por la
concentracién del metal en la solucion, es por esta razén gue se elige la solucion
obtenida a partir de la lixiviacion a 80°C para la realizacion del proceso de
electrolisis.

225 YANG, Op.,cit.,p.2
226 STEFANOWICZ. Op.,cit. p.35
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4.2.4 Caracterizacion del refinado. Se realiza la caracterizacion del refinado
obtenido para el proceso en el cual se obtuvo la mayor recuperacion de estafo, es
decir, el proceso realizado con acido sulfurico a 80°C, el resultado obtenido a partir
de FRX para este residuo se muestra en el Anexo 29, a continuacion, en la Tabla
15 se muestra un resumen de los componentes en base seca; los componentes
minoritarios estan constituidos por: Silicio, Fésforo, Hierro y Niquel.

Tabla 15. Resumen resultados de cuantificacion compuestos en base
seca para el refinado obtenido a partir de lixiviacion a 80°C

Nombre Compuesto  Composicion

Azufre S 4.284%
Cobre Cu 6.216%
Estafo Sn 65.955%
Perdidas por ignicion Materia organica 21.539%
Componentes minoritarios 1.0%

Fuente: Elaboracion propia.

Con el fin de observar con mayor claridad los resultados obtenidos, se realiza la
conversion a base humeda, los calculos realizados para tal fin se encuentra en el
Anexo 30, y para comprender mejor los resultados se grafica el siguiente Diagrama
de torta en donde se observa que el Estafio (Sn), posee una concentracién de
32.397% en base humeda, adicionalmente, se observa que la masa del sélido para
este ensayo disminuy6 desde 52.936 g hasta 15.135 g, de esta manera, se concluye
que si bien, continua siendo necesario enviar el residuo a celdas de seguridad, la
disminucidon en la cantidad y por tanto en el costo de las mismas disminuira
significativamente.

Gréfica 29. Diagrama de torta composicién del refinado en base himeda
obtenido a partir de lixiviacién a 80°C
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Fuente: Elaboracion propia.

109



4.3 PROCESO DE ELECTRODEPOSICION

El objetivo principal del proceso de electrodeposicion es el de obtener el estafio de
forma soélida, algunos autores como Tapia??’, Yang??® y Huang??® han demostrado
que el porcentaje de recuperacion y la pureza del metal depositado dependen
principalmente del tipo de sal o electrolito usado; para el caso de la presente
investigacion, el electrolito es proveniente del proceso de lixiviacion, de esta
manera, no se determina evaluar un disefio de experimentos complejo sino
Unicamente la influencia de los electrodos en el proceso de electrodeposicion, las
condiciones de operacién son las determinadas a partir de la revision bibliografica
en el capitulo 3.

4.3.1 Montaje para el proceso de electrodeposicion.

4.3.1.1 Dimensiones de la celda electrolitica. Para el desarrollo de la técnica
de electrodeposicion se requiere de una celda electrolitica donde ocurriran
reacciones de 6xido-reduccion para la transformacién del estafio en solucién a Sn°,
para la seleccion de las dimensiones de dicha celda se tuvieron en cuenta los
estudios previos para la recuperacién de metales que se muestran en la matriz de
seleccion de dimensiones para la celda electrolitica que se muestra en el Anexo 31,
algunos autores como Loidcono?® y Gil>®! usan acrilico para soluciones altamente
acidas (pH < 2), adicionalmente, se observa que algunos de los autores usan celdas
con dimensiones inferiores a los 10 cm, de esta manera, se determina que la celda
perteneciente al grupo de investigacion puede ser usada para el proyecto de
investigacion, las dimensiones y caracteristicas de dicha celda electrolitica se
muestran a continuacion en la Tabla 16.

27T TAPIA, Op.,cit. p.8

228 YANG, Op.,cit.,p.2

229 HUANG, Op.,cit. p.2

230 | OJACONO, Op. cit. p.3
21 GIL, Op.,cit.,p.14
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Tabla 16. Dimensiones de la celda electrolitica

ENSAYO #1 ENSAYO #2
Material de la Polimetilmetacrilato Polimetilmetacrilato
celda (PMMA) — Acrilico (PMMA) — Acrilico
Dimensiones de Ancho: 5.08 cm Ancho: 5.08 cm
la celda Alto 12.08 cm Alto 12.08 cm
Profundidad: 6.08 cm Profundidad: 6.08 cm
Material del . )
anodo Acero Inoxidable Grafito
Material del - )
catodo Estafo (Sn) Acero Inoxidable
. , Largo: 12 cm Largo: 12 cm
Dimensiones ] ]
del anodo Alto: 6 cm Alto: 6 cm
Espesor: 0.2 cm Espesor: 0.3 cm
. ) Largo: 12 cm Largo: 12 cm
Dimensiones . .
del catodo Alto: 6 cm Alto: 6 cm
Espesor: 0.2 cm Espesor: 0.2 cm
Distancia entre
electrodos 1.5cm 1.5cm
Volumen del
electrolito 0.171L 0171

Fuente: Elaboracion propia.

4.3.1.2 Fuente de potencia empleada. El proceso de electrodeposicion se
desarrolla empleando una fuente de potencia marca BAKU modelo BK-305D que
se muestra en la Figura 19 la cual es una fuente reguladora que permite operar con
un potencial eléctrico constante entre 0 y 30 V o con una intensidad de corriente
entre 0y 5A.

Figura 19. Fuente de potencia

Fuente: Elaboracion propia.
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4.3.2 Desarrollo experimental. Para el desarrollo del proceso de
electrodeposicion se utilizé la celda acrilica de dimensiones 6 cm * 12 cm * 5 cm; de
acuerdo con lo determinado en el proceso de seleccion de variables del capitulo 3
se determinan como variables dependientes el tiempo, la temperatura, el potencial
eléctrico y el pH y de igual modo, se determinan los parametros de operacién como
se muestra en la Tabla 11; se realizaron dos ensayos para evaluar el efecto de la
variacion de los electrodos, para el primer ensayo se utiliz6 un 4nodo de acero
inoxidable con dimensiones de 6 cm * 12 cm * 0.2 cm con relacion 1:1 respecto al
catodo, el cual fue del mismo material a depositar, es decir, Estafio; el segundo
ensayo se llevo a cabo con un anodo de grafito de dimensiones 6 cm * 12 cm * 0.3
cm con relacion 2:1 respecto al catodo de acero inoxidable, cuyas dimensiones
fueron 6 cm * 12 cm * 0.2 cm.

El proceso inicia depositando 0.17 L del electrolito proveniente del proceso de
lixiviacién en la celda y ubicando el anodo y catodo en sus respectivos lugares, el
procedimiento completo para realizar la electrodeposicion se detalla en el Anexo 32,
es importante recalcar que la seleccion de variables y parametros de operaciéon se
realizd en el Capitulo 3, en el, se establecié monitorear las variables dependientes
pH, temperatura, potencial eléctrico y peso del catodo, por tanto fueron medidas
cada 30 min, en la Figura 20 se muestra el montaje realizado para el proceso.

Figura 20. Montaje de electrodeposiciéon

Fuente: Elaboracion propia.

El electrolito utilizado para el proceso de electrodeposicidon corresponde al obtenido
a partir de la lixiviacion con acido sulfurico a 80°C, de esta manera, se concluye que
las reacciones involucradas en el proceso son las siguientes:

250,27 = 5,04 + 2e” E°anodo = +2.01V
Sn?*t + 2e~ - Sn° E°catodo = —1.14V
Sn2t + 250,% - S,05*” + Sn° Reaccién global
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A partir de estas se calcula el potencial minimo a suministrar a la celda a partir de
la Ecuacion 16 obteniendo el siguiente resultado:

E°celda = —1.14V — 2.01V
E°celda = —3.15V

El valor negativo del potencial indica que la reaccién no es espontanea; para forzar
la electrdlisis es necesario utilizar una diferencia de potencial mayor a 3.15 V.

Adicionalmente, se habia establecido iniciar la electrodeposicion en pH 3.7,
considerando que el pH inicial de la solucién era inferior a este valor se adicion6
hidroxido de sodio (NaOH) con el fin de aumentarlo, sin embargo, la adicién de este
compuesto (pH =12) no representd cambio alguno en el pH del electrolito, por ende,
la solucién a la cual se adicion6 NaOH fue desechada en los contenedores
dispuestos para tal fin y los ensayos se realizaron iniciando en el pH natural del
lixiviado.

Al realizar el monitoreo de las variables dependientes se observé que en el
transcurso de la electrodeposicién tanto el pH como la temperatura de la solucién
electrolitica aumentaban, sin embargo, nunca llegaron a valores basicos o
temperaturas superiores a 40°C, por tanto, no fue necesario realizar alguna
modificacion; sumado a lo anterior se pudo apreciar que a medida que el catodo se
acercaba a peso constante, la solucion empezaba a tomar una tonalidad azul-
verdosa (Figura 21) lo que podia dar indicios de la formacion de otros compuestos
en el electrolito dando fin al experimento.

Figura 21. Solucion residual del proceso de
electrodeposicion

Fuente: Elaboracion propia.
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A continuacion, el las Gréficas 30 y 31 se muestran los valores obtenidos para el
monitoreo de la determinacion del peso en los ensayos 1 y 2 respectivamente, se
observa que si bien, la variacién de peso no supera los 2 g en ninguno de los
ensayos, para ambos se llegd a peso constante antes de los 240 min; en el ensayo
#1 se depositaron 1.406 g de metal mientras en el ensayo #2 se depositaron 1.613
g del mismo, se determina finalmente que para el ensayo #2 se obtuvo una mayor
deposicion del metal.

Gréfica 30. Variacion de peso del catodo de Estafio en el Ensayo #1
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Fuente: Elaboracion propia.

Gréfica 31. Variacion de peso del catodo de Acero inoxidable en el
Ensayo #2
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Fuente: Elaboracion propia.
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4.3.3 Caracterizacion del electrodo resultante

4.3.3.1 Fluorescencia de rayos X (FRX). Se realiza la caracterizacion del
electrodo resultante por medio de FRX para cada uno de los ensayos realizados
con el fin de conocer los compuestos que se encuentran presentes en los
electrodos, el reporte detallado se encuentra en el Anexo 33 para ambos ensayos.

En el ensayo #1 se us6 anodo de acero inoxidable y catodo de Estafio, como se ha
mencionado anteriormente, esto se realizo con el fin de obtener un lingote de estafio
gue no requiera procesos de separacion adicionales, adicionalmente, se realizé la
caracterizacion del catodo utilizado en el presente ensayo para de esta manera
verificar el aumento en la composicion de estafio en el electrodo, el resultado
completo de este andlisis se detalla en el Anexo 34 y a partir de este se determina
que el electrodo posee un composicién inicial de estafio de 82.509%, adicional a
esto, en la Tabla 17 se muestra un resumen de los resultados obtenidos por medio
de FRX para el catodo obtenido a partir de este ensayo, los componentes
minoritarios estan constituidos por Magnesio, Aluminio, Azufre, Hierro y Cloro.

Tabla 17. Resumen resultados de cuantificacion compuestos en

el Ensayo #1

Nombre Compuesto Composicion
Oxigeno O 14.380%
Cobre Cu 2.095%
Estafio Sn 83.243%
Componentes minoritarios 0.281%

Fuente: Elaboracion propia.

Al transcurrir la electrodeposicion se podia evidenciar inicialmente la formacion de
una capa grisacea en la parte del catodo que se encontraba sumergida, al transcurrir
el tiempo, esta capa empez6 a depositarse mas oscura hasta alcanzar una tonalidad
castafa rojiza (Figura 22) aproximadamente a los 180 min, inicialmente intuy6 que
se estaba empezando a depositar cobre debido a la tonalidad que estaba tomando
el electrodo y sumado a esto que el cobre se encontraba presente en la solucion,
finalmente, se puede evidenciar que efectivamente se presenté una deposicion de
cobre en el catodo pues inicialmente, este posea una cantidad inferior al 1% en su
composicion.
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Fuente: Elaboracion propia.

En el ensayo #2 se usé &nodo de grafito y catodo de acero inoxidable con el fin de
replicar la investigacion realizada por Stefanowics?®?, es necesario aclarar que la
lamina de Acero Inoxidable no se le realizo el analisis por Fluorescencia de rayos
X, ya que, es una analisis destructivo y solo se contaba con una lamina de este, en
la Tabla 18 se muestra un resumen de los resultados obtenidos mediante FRX para
el catodo obtenido en este proceso, los componentes minoritarios corresponden a

Azufre, Niquel y Cobre.

Tabla 18. Resumen resultados de cuantificacion compuestos en

el Ensayo #2
Nombre Compuesto Composicion
Oxigeno O 14.186%
Cromo Cr 2.332%
Hierro Fe 6.257%
Estafio Sn 76.199%
Componentes minoritarios 1.025%

Fuente: Elaboracién propia.

Se puede evidenciar que el Cromo y el Hierro aparecen en concentraciones
superiores al 1% y por esta razén no son tomados como componentes minoritarios,
la presencia de estos se debe a que el Acero inoxidable es una aleacion de Hierro
y carbono que por definicion contiene un minimo de 10,5% de cromo y en ocasiones
se le adicionan elementos aleantes como el niquel o el molibdeno?33, razén por la

2% STEFANOWICZ. Op.cit. p.35
233 MARTINEZ CODINA, Gabriel. Nueva propuesta de dimensionamiento de perfiles de acero

inoxidable conformados en frio mediante un coeficiente de reduccién funcién de la esbeltez de la
seccion. 2014. Tesis de Licenciatura. Universidad Politécnica de Catalunya.
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cual también aparece el niquel dentro de los componentes minoritarios; se puede
observar que el Estafio es el componente mayoritario en el electrodo, debido a esto
se puede confirmar la electrodeposicién del mismo, en adicién a esto se considera
qgue el proceso fue exitoso pues se puede observar facilmente la capa depositada
(Figura 23) y sumado a esto se obtuvo un 76.199% de Estafio teniendo en cuenta
gue al inicio del proceso este metal no se encontraba presente en el catodo de acero
inoxidable.

Figura 23. Electrodos obtenidos a partir del Ensayo #2
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Fuente: Elaboracion propia.

4.3.3.2 Difraccion de rayos X (DRX). Se realiza el andlisis de DRX para los
catodos obtenidos a partir de los dos ensayos realizados en el proceso de
electrdlisis, el reporte detallado se encuentra en el Anexo 35 para ambos ensayos.

En la Figura 24 se puede observar el espectro obtenido por medio de la técnica de
caracterizacion DRX para el Ensayo #1, se observa que se encontraron tres fases
aceptadas por medio de esta: Estailo en forma tetragonal, Estafio de cobre y
Romarchita; el primero corresponde al compuesto de interés y se observa que es el
gue se encuentra en mayor cantidad, el segundo corresponde a una aleacion
estafio-cobre que puede ser considerado una impureza, el tercero por su parte es
un polimorfo del estafio cuando entra en contacto con oxigeno, Dunkle?3* estudia la
formacion de la Romarchita durante un proceso de corrosion, en él se indica que la
formaciéon de la Romarchita impide que la solucién llegue a pH basicos, lo que
podria justificar la imposibilidad de aumentar el pH del electrolito.

234 DUNKLE, Stacie E., et al. Romarchite, hydroromarchite and abhurite formed during the corrosion
of pewter artifacts from the Queen Anne’s Revenge (1718). The Canadian Mineralogist, 2003, vol.
41, no 3, p. 659-669.
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Figura 24. Espectro de DRX para el catodo obtenido en el Ensayo #1
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Fuente: Elaboracion propia.

A continuacién, en el diagrama de torta de la Figura 25 se pueden observar mas
claramente la composicion de las fases contenidas en el catodo de estafio evaluado
durante el primer ensayo, de igual modo, se puede observar que el principal
componente del material depositado es el estafio con una pureza del 92.7%, de esta
manera, las impurezas corresponden al 7.3% restante y estan constituidas por
Estafio de cobre y Romarchita.

Figura 25. Diagrama de torta composicion de las fases
contenidas en el catodo del Ensayo #1
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Fuente: Elaboracion propia.

En la Figura 26 se puede observar el espectro obtenido por medio de la técnica de
caracterizacion DRX para el Ensayo #2, se observa que se encontraron tres fases
aceptadas por medio de esta: Estafio en forma tetragonal, Magnetita y una aleacion
Hierro-estafo; el primero, nuevamente corresponde al compuesto de interés y es el
gue se encuentra en mayor concentracion, en segundo lugar la Magnetita es un
mineral formado por la combinacion de 6xidos de hierro y la aleacién Hierro-estafio
es meramente una impureza de los componentes mayoritarios del electrodo, es
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importante tener en cuenta que la formacion de estos compuestos de hierro se debe
a que como se ha mencionado anteriormente el acero inoxidable es una aleacion
de hierro-carbono, al comparar este espectro con el que se muestra en la Figura 24
se puede observar que el tercer pico aumenta su intensidad, esto se debe, a que se
solapan los picos de cromo y estafio que tipicamente se encuentran en la misma
posicion 2[]

Figura 26. Espectro de DRX para el catodo obtenido en el Ensayo #2
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Fuente: Elaboracion propia.

A continuacién, en el diagrama de torta de la Figura 27 se pueden observar mas
claramente la composicion de las fases contenidas en el catodo de Acero inoxidable,
evaluado durante el segundo ensayo, de igual modo, se puede observar que el
principal componente del material depositado es el estafio con una pureza del
92.4%, de esta manera, las impurezas corresponden al 7.6% restante y estan
constituidas por una aleacion Hierro-Estafio y Magnetita.

Figura 27. Diagrama de torta composicion de las fases contenidas en
el catodo del Ensayo #2
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Fuente: Elaboracion propia.

Es importante recalcar que este es un método relativo y depende de la cantidad de
fases encontradas, por esta razon se posee una desviacion aproximada del 6.8%.
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4.3.4 Caracterizacion del residuo. Se realiza la caracterizacion de los residuos
obtenidos a partir de los ensayos de electrodeposicion, los resultados obtenidos a
partir de FRX para dichos residuos se muestran en el Anexos 36.

A continuacion, en la Tabla 19 se muestra un resumen de los componentes en base
seca para los ensayos realizados; los componentes minoritarios para el ensayo #1
estan constituidos por: Aluminio, Silicio, Manganeso, Niquel y zinc, mientras para el
ensayo #2 estan constituidos por: Silicio y Zinc.

Tabla 19. Resumen resultados de cuantificacion compuestos en los
residuos obtenidos a partir de electrolisis
Composicién

Nombre Compuesto Ensayo #1 Ensayo #2

Azufre S 5.186% 4.648%
Potasio K 2.210% 6.237%
Cromo Cr 2.979% -
Hierro Fe 17.835%  13.158%
Estafo Sn 68.766%  74.478%

Componentes minoritarios 3.023% 1.479%
Fuente: Elaboracion propia.

Considerando que el electrolito no se encuentra en fase soélida sino en fase acuosa,
se realiza la conversion a base humeda, los célculos realizados para tal fin se
encuentran en el Anexo 37, y para comprender mejor los resultados se grafican los
Diagramas de torta para los ensayos #1 y #2 en las Graficas 32 y 33,
respectivamente, se observa que la composicién de Estafio (Sn) para ambos casos
es minima, siendo del 2.316% para el primer ensayo y de 1.987% para el segundo.

Grafica 32. Diagrama de torta composicion del residuo obtenido a partir
del Ensayo #1

Sn Otros
2.3% 1.1%

= H20 = Sn Otros

Fuente: Elaboracion propia.
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Gréfica 33. Diagrama de torta composicion del residuo obtenido a partir
del Ensayo #2

Sn Otros
2.0% 0.6%

= H20 = Sn Otros

Fuente: Elaboracion propia.
4.3.5 Indicadores del proceso de electrodeposicion

4.35.1 Porcentaje de recuperacion. Se calcula el porcentaje de recuperacion
del metal y la eficiencia del proceso haciendo uso de la caracterizacion realizada
anteriormente por medio de FRX, a continuacion, se realiza una muestra de célculos
para el Ensayo # 1.

Ecuacién 22. Porcentaje de recuperacion en electrodeposicién

%R. — Cantidad actual del metal depositado en el catodo 100
oM Cantidad inicial del metal en el electrolito

Fuente: JUANG, Ruey-Shin; WANG, Shiow-Wen. Electrolytic recovery of binary
metals and EDTA from strong complexed solutions. Water Research, 2000, vol. 34,
no 12

La cantidad actual del metal depositado en el catodo corresponde al peso que
adquirié el catodo durante el proceso de electrodeposicion, para el caso del ensayo
#1 este valor corresponde a 1.406 g y la cantidad inicial del metal en el electrolito
es calculada en gramos mediante balance de materia para el lixiviado obtenido a
partir de la lixiviacion a 80°C, cuyo valor es de 4.885 g, este valor es el mismo para
ambos ensayos.
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De esta manera, se procede a calcular la recuperacion del metal de la siguiente
manera:

1.406 g

=09 100 = 28.782¢
4885 g « 100 =28.782%

Y%Ryy1 =

El porcentaje de recuperacion obtenido para el Ensayo #2 es de 33.019% teniendo
en cuenta que para este caso se depositaron 1.613 g de metal.

4.3.5.2 Eficiencia del proceso. Para el caso, de la eficiencia del proceso se
debe calcular inicialmente la Cantidad de metal que deberia depositarse segun la
Ley de Faraday, este calculo se realiza a partir de la ecuacién 10 como se muestra
a continuacion:

) 60 s g
1.47 A X 240 min X T3 x 118710 9/, 13.020 g
A.s S
2 x 96500 4-S/

W =

Una vez conocido este valor se procede a calcular la eficiencia del proceso haciendo
uso de la siguiente ecuacion:

Ecuacién 23. Eficiencia del proceso de electrodeposicion

Y = Cantidad actual del metal depositado en el catodo < 100
1= Cantidad de metal depositado basado en la ley de Faraday
Fuente: QUIMICA INORGANICA. Eficiencia o porcentaje de rendimiento de una

reaccion quimica.

1.406
Yonuy = ﬁ X 100 = 10.799%

El valor calculado para la eficiencia del Ensayo #2 corresponde a 12.389%,
resultando en eficiencias de proceso bajas en comparacién con autores como
Juang?3® quien obtuvo eficiencias superiores al 40%, sin embargo, al realizar una
comparacién con otros autores como Tapia?3® quien obtuvo eficiencias de hasta el
26% se puede determinar que las eficiencias obtenidas son ligeramente inferiores
a las obtenidas por este autor.

235 JUANG. Op.,cit. p.230
23 TAPIA, Op. cit. p.73
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Los porcentajes de recuperacion obtenidos en ambos ensayos son inferiores en
comparaciéon con Yang?¥’, cuyo proyecto para la recuperacion de estafio obtuvo
recuperaciones del 74.2% y 99.8%, valores que resultan ser significativamente altos
considerando los obtenidos por autores como Tapia®®, en su investigacion para la
recuperacion de oro y Gil>®,en su proyecto para la obtencién de cromo y plata,
donde los porcentajes de recuperacion se encuentran entre 7.37% y 36%; en
contraste a lo anterior, Juang?*°, en sus ensayos obtiene recuperaciones de cobre
cercanas al 90%.

Si bien, las recuperaciones de Estafio obtenidas en la presente investigacion son
bajas en comparaciéon con las obtenidas por Yang?*!, se encuentran dentro del
rango obtenido por los demas autores consultados, adicionalmente, se debe
considerar que no se elabor6 un disefio de experimentos complejo donde se pudiera
evaluar la modificacién de mas variables como la intensidad de la corriente, el pH,
el tiempo de retencioén e incluso las dimensiones de la celda.

27 YANG, Op.,cit.,,p.4
Z8 TAPIA, Op.,cit. p.73
239 GIL, Op.,cit. p.90
240 JUANG. Op.,cit. p.230
21 YANG, Op.,cit.,p.4
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5. CONCLUSIONES

Se identificé por medio de Fluorescencia de rayos X (FRX), el lodo residual del
sector galvanico, donde se encontré6 como componente metalico mayoritario al
estafio (Sn), con un porcentaje en base humeda del 19.3% y en menor medida
el azufre con un porcentaje del 6.3%, de acuerdo a estos resultados se
establecio que el metal a tratar seria el Estafio (Sn).

Las variables determinantes en el proceso de obtencion de sales de metal por
medio de lixiviacién son: el agente lixiviante, la agitacion y la temperatura.

La mayor recuperacion del ion metalico en el proceso de lixiviacidn en una sola
etapa se obtuvo a 80 °C y 750 rpm, con el agente lixiviante acido sulfarico
(H2S04) en concentracion 1 M, el proceso se llevo a cabo durante 240 min y se
recupero 47.9% de Estafio.

Se evalué el uso de un agente oxidante, en este caso el Perdxido de Hidrégeno
(H2032) para la lixiviacién con &cido sulfarico, sin embargo, las recuperaciones
obtenidas fueron inferiores en comparacion con las obtenidas sin el uso de
agentes oxidantes, se pudo observar en los resultados de fluorescencia de rayos
X (FRX) que la adicién del mismo favorece considerablemente la formacion de
Hierro y otras impurezas mientras impide la del Estafio debido a la reaccién de
éste con el Peroxido de Hidrégeno formando parcialmente acido metasténico
(Sn0O2.H20¢s)) de baja solubilidad.

Las variables determinantes en el proceso de obtencion de sales de metal por
medio de electrdlisis son: la concentracién de la solucion electrolitica, la
intensidad de corriente y la configuracion de los electrodos.

Se obtuvo una mayor deposicién del metal y mayor eficiencia del proceso en el
ensayo realizado con intensidad de corriente de 1.47 Ay agitacion magnética de
300 rpm usando anodo de grafito y catodo de acero inoxidable, la pureza del
metal depositado fue de 92.4% y se recuperdé 33.0% del metal contenido
inicialmente en el electrolito con una eficiencia del proceso del 12.4%.

A partir de los resultados obtenidos por la caracterizacion del lodo residual y
conociendo que la empresa genera aproximadamente 250 000 g de lodos de
Estafio al mes, se puede concluir que la empresa podria recuperar
potencialmente cerca de 48 250 g de Estafo al mes.
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6. RECOMENDACIONES

Realizar un andlisis de DRX al lodo residual para determinar las fases cristalinas
gue se encuentran inicialmente en el residuo y de esta manera reportar mas
acertadamente las reacciones que se pueden presentar durante los procesos de
recuperacion.

Teniendo en cuenta que se obtuvieron porcentajes de recuperacion superiores
al 40% usando acido sulfurico (H2SOa4) en el proceso de lixiviacion a temperatura
ambiente en una etapa, se recomienda realizar un proceso de lixiviacion a
multiples etapas, puesto que mejoraria el proceso de extraccién del metal de
interés, dicho proceso no requeriria de una temperatura elevada y adicional a
esto, evaluar el efecto de la agitacion intermitente, lo anterior con el fin de
disminuir el gasto energético del proceso

Considerando que la recuperacién de estafio con el agente lixiviante &cido citrico
obtuvo mejores resultados en comparacion con el agente acido clorhidrico (HCI),
se recomienda evaluar el uso del acido citrico (CeHsO7) y otros acidos débiles
en lixiviaciones en multiples etapas, considerando que este tipo de acidos son
menos agresivos con el medio ambiente

Ajustar el pH desde el proceso de lixiviacion, analizando las posibles reacciones
gue se puedan presentar y de esta manera evaluar el efecto del pH en el proceso
de electrodeposicion.

Aumentar la cantidad de lodo ingresado al proceso de lixiviacion para de esta
manera obtener una mayor cantidad de electrolito y simultdneamente, aumentar
el volumen usado en el proceso de electrdlisis para con esto, incrementar el area
de contacto y mejorar el rendimiento de las reacciones de este proceso.

Evaluar la influencia de variables como: el pH, la densidad de corriente, la
velocidad de agitacion, y la posible separacion de la zona anddica y catédica por
medio de una membrana, con el fin de obtener una mayor deposicion del metal
de interés.

Evaluar métodos de separacion del estafio depositado en los catodos, si se
desea recuperar el metal puro.
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ANEXO 1.

LISTA DE RESIDUOS O DESECHOS PELIGROSOS POR PROCESOS O
ACTIVIDADES

Y1 Desechos clinicos resultantes de la atencion médica prestada en hospitales,
centros médicos Yy clinicas.

Y2 Desechos resultantes de la produccion y preparacion de productos
farmacéuticos.

Y3 Desechos de medicamentos y productos farmacéuticos.

Y4 Desechos resultantes de la produccidn, la preparacién y la utilizacién de biocidas
y productos Fito farmacéuticos.

Y5 Desechos resultantes de la fabricacion, preparacion y utilizaciéon de productos
qguimicos para la preservacion de la madera.

Y6 Desechos resultantes de la produccion, la preparacion y la utilizacion de
disolventes organicos.

Y7 Desechos que contengan cianuros, resultantes del tratamiento térmico y las
operaciones de temple.

Y8 Desechos de aceites minerales no aptos para el uso a que estaban destinados.
Y9 Mezclas y emulsiones de desechos de aceite y agua o de hidrocarburos y agua.
Y10 Sustancias y articulos de desecho que contengan, o estén contaminados por,
bifenilos policlorados (PCB), terfenilos policlorados (PCT) o bifenilos polibromados
(PBB).

Y11 Residuos alquitranados resultantes de la refinacién, destilacion o cualquier otro
tratamiento pirolitico.

Y12 Desechos resultantes de la produccién, preparacion y utilizacion de tintas,
colorantes, pigmentos, pinturas, lacas o barnices.

Y13 Desechos resultantes de la produccion, preparacion y utilizacion de resinas,
latex, plastificantes o colas y adhesivos.

Y14 Sustancias quimicas de desecho, no identificadas o nuevas, resultantes de la
investigacion y el desarrollo o de las actividades de ensefianza y cuyos efectos en
el ser humano o el medio ambiente no se conozcan.

Y15 Desechos de caracter explosivo que no estén sometidos a una legislacion
diferente.

Y16 Desechos resultantes de la produccién; preparacion y utilizacion de productos
guimicos y materiales para fines fotograficos.

Y17 Desechos resultantes del tratamiento de superficie de metales y plasticos.
Y18 Residuos resultantes de las operaciones de eliminacibn de desechos
industriales.

Desechos que tengan como constituyentes:

Y19 Metales carbonilos.

Y20 Berilio, compuestos de berilio

Y21 Compuestos de cromo hexavalente.

Y22 Compuestos de cobre.
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Y23 Compuestos de zinc.

Y24 Arsénico, compuestos de arsénico.

Y25 Selenio, compuestos de selenio.

Y26 Cadmio, compuestos de cadmio.

Y27 Antimonio, compuestos de antimonio.

Y28 Telurio, compuestos de telurio.

Y29 Mercurio, compuestos de mercurio.

Y30 Talio, compuestos de talio.

Y31 Plomo, compuestos de plomo.

Y32 Compuestos inorganicos de fluor, con exclusion del fluoruro calcico
Y33 Cianuros inorganicos.

Y34 Soluciones acidas o acidos en forma sélida.

Y35 Soluciones bésicas o bases en forma solida.

Y36 Asbesto (polvo y fibras).

Y37 Compuestos organicos de fésforo.

Y38 Cianuros organicos.

Y39 Fenoles, compuestos fendlicos, con inclusion de clorofenoles.
Y40 Eteres.

Y41 Solvent

Es organicos halogenados.

Y42 Disolventes organicos, con exclusion de disolventes halogenados.
Y43 Cualquier sustancia del grupo de los dibenzofuranos policlorados.

Y44 Cualquier sustancia del grupo de las dibenzoparadioxinas policloradas.
Y45 Compuestos organohalogenados, que no sean las sustancias mencionadas en

el presente anexo (por ejemplo, Y39, Y41, Y42, Y43, Y44).
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ANEXO 2.
RESIDUOS O DESECHOS PELIGROSOS POR CORRIENTES DE RESIDUOS

Los residuos o desechos enumerados en este anexo estan caracterizados como
peligrosos y su inclusién en este anexo no obsta para que se use el Anexo Il para
demostrar que un residuo o desecho no es peligroso.

Cuando en el siguiente listado se haga alusion a la Lista B, los usuarios deberan
remitirse al Anexo 1X o Lista B de la Ley 253 de 1996.

Al Desechos metalicos o que contengan metales

A1010 Desechos metalicos y desechos que contengan aleaciones de cualquiera de
las sustancias siguientes:

- Antimonio.

- Arsénico.

- Berilio.

- Cadmio.

- Plomo.

- Mercurio.

- Selenio.

- Telurio.

- Talio.

Pero excluidos los desechos que figuran especificamente en la lista B.

A1020 Desechos que tengan como constituyentes o contaminantes, excluidos los
desechos de metal en forma masiva, cualquiera de las sustancias siguientes:

- Antimonio; compuestos de antimonio.

- Berilio; compuestos de berilio.

- Cadmio; compuestos de cadmio.

- Plomo; compuestos de plomo.

- Selenio; compuestos de selenio.

- Telurio; compuestos de telurio

A1030 Desechos que tengan como constituyentes o contaminantes cualquiera de
las sustancias siguientes:

- Arsénico; compuestos de arsénico.

- Mercurio; compuestos de mercurio.

- Talio; compuestos de talio.

A1040 Desechos que tengan como constituyentes:

Carbonilos de metal Compuestos de cromo hexavalente.

A1050 Lodos galvanicos.

A1060 Liquidos de desecho del decapaje de metales.

A1070 Residuos de lixiviacion del tratamiento del zinc, polvos y lodos como jarosita,
hematites, etc.

A1080 Residuos de desechos de zinc no incluidos en la lista B, que contengan
plomo y cadmio en concentraciones tales que presenten caracteristicas del Anexo
Il

A1090 Cenizas de la incineracion de cables de cobre recubiertos.< /o:p>
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A1100 Polvos y residuos de los sistemas de depuracion de gases de las fundiciones
de cobre.

A1110 Soluciones electroliticas usadas de las operaciones de refinacion y
extraccion electrolitica del cobre.

A1120 Lodos residuales, excluidos los fangos anddicos, de los sistemas de
depuracion electrolitica de las operaciones de refinacidén y extraccion electrolitica
del cobre.

A1130 Soluciones de acidos para grabar usadas que contengan cobre disuelto.
A1140 Desechos de catalizadores de cloruro cuprico y cianuro de cobre.

A1150 Cenizas de metales preciosos procedentes de la incineracion de circuitos
impresos no incluidos en la lista B3.

A1160 Acumuladores de plomo de desecho, enteros o triturados.

A1170 Acumuladores de desecho sin seleccionar excluidas mezclas de
acumuladores solo de la lista B. Los acumuladores de desecho no incluidos en la
lista B que contengan constituyentes del Anexo | en tal grado que los conviertan en
peligrosos.

A1180 Montajes eléctricos y electrénicos de desecho o restos de estos4 que
contengan componentes como acumuladores y otras baterias incluidos en la lista
A, interruptores de mercurio, vidrios de tubos de rayos catddicos y otros vidrios
activados y capacitadores de PCB, o contaminados con constituyentes del Anexo |
(por ejemplo, cadmio, mercurio, plomo, bifenilo policlorado) en tal grado que posean
alguna de las caracteristicas del Anexo Ill (véase la entrada correspondiente en la
lista B B1110)5.

A2 Desechos que contengan principalmente constituyentes inorganicos, que
puedan contener metales o materia organica

A2010 Desechos de vidrio de tubos de rayos catédicos y otros vidrios activados.
A2020 Desechos de compuestos inorganicos de flior en forma de liquidos o lodos,
pero excluidos los desechos de ese tipo especificados en la lista B.

A2030 Desechos de catalizadores, pero excluidos los desechos de este tipo
especificados en la lista B.

A2040 Yeso de desecho procedente de procesos de la industria quimica, si contiene
constituyentes del Anexo | en tal grado que presenten una caracteristica peligrosa
del Anexo Il (véase la entrada correspondiente en la lista B B2080).

A2050 Desechos de amianto (polvo y fibras).

A2060 Cenizas volantes de centrales eléctricas de carbon que contengan
sustancias del Anexo | en concentraciones tales que presenten caracteristicas del
Anexo Il (véase la entrada correspondiente en la lista B B2050).

A3 Desechos que contengan principalmente constituyentes organicos, que puedan
contener metales y materia inorganica

A3010 Desechos resultantes de la produccion o el tratamiento de coque de petréleo
y asfalto.

A3020 Aceites minerales de desecho no aptos para el uso al que estaban
destinados.

A3030 Desechos que contengan, estén integrados o estén contaminados por lodos
de compuestos antidetonantes con plomo.
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A3040 Desechos de liquidos térmicos (transferencia de calor).

A3050 Desechos resultantes de la produccion, preparacion y utilizacion de resinas,
latex, plastificantes o colas/adhesivos excepto los desechos especificados en la lista
B (véase el apartado correspondiente en la lista B B4020).

A3060 Nitrocelulosa de desecho.

A3070 Desechos de fenoles, compuestos fendlicos, incluido el clorofenol en forma
de liquido o de lodo.

A3080 Desechos de éteres excepto los especificados en la lista B.

A3090 Desechos de cuero en forma de polvo, cenizas, lodos y harinas que
contengan compuestos de plomo hexavalente o biocidas (véase el apartado
correspondiente en la lista B B3100).

A3100 Raeduras y otros desechos del cuero o de cuero regenerado que no sirvan
para la fabricacién de articulos de cuero, que contengan compuestos de cromo
hexavalente o biocidas (véase el apartado correspondiente en la lista B B3090).
A3110 Desechos del curtido de pieles que contengan compuestos de cromo
hexavalente o biocidas o sustancias infecciosas (véase el apartado correspondiente
en la lista B B3110).

A3120 Pelusas - fragmentos ligeros resultantes del desmenuzamiento.

A3130 Desechos de compuestos de fésforo organicos.

A3140 Desechos de disolventes organicos no halogenados pero con exclusion de
los desechos especificados en la lista B.

A3150 Desechos de disolventes organicos halogenados.

A3160 Desechos resultantes de residuos no acuosos de destilacion halogenados o
no halogenados derivados de operaciones de recuperacion de disolventes
organicos.

A3170 Desechos resultantes de la produccién de hidrocarburos halogenados
alifaticos (tales como clorometano, dicloroetano, cloruro de vinilo, cloruro de alilo y
epicloridrina).

A3180 Desechos, sustancias y articulos que contienen, consisten o estan
contaminados con bifenilo policlorado (PCB), terfenilo policlorado (PCT), naftaleno
policlorado (PCN) o bifenilo poliboromad o (PBB), o cualquier otro compuesto
polibromado analogo, con una concentracion igual o superior a 50 mg/kg6.

A3190 Desechos de residuos alquitranados (con exclusion de los cementos
asfalticos) resultantes de la refinacion, destilacibn o cualquier otro tratamiento
pirolitico de materiales organicos.

A3200 Material bituminoso (desechos de asfalto) con contenido de alquitrdn
resultantes de la construccion y el mantenimiento de carreteras (obsérvese el
articulo correspondiente B2130 de la lista B).

A4 Desechos que pueden contener constituyentes inorganicos u organicos

A4010 Desechos resultantes de la produccion, preparacion y utilizacion de
productos farmacéuticos, pero con exclusion de los desechos especificados en la
lista B.

A4020 Desechos clinicos y afines; es decir, desechos resultantes de practicas
médicas, de enfermeria, dentales, veterinarias o actividades similares, y desechos
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generados en hospitales u otras instalaciones durante actividades de investigacion
o el tratamiento de pacientes, o de proyectos de investigacion.

A4030 Desechos resultantes de la produccion, la preparacion y la utilizacion de
biocidas y productos fitofarmacéuticos, con inclusion de desechos de plaguicidas y
herbicidas que no respondan a las especificaciones, caducados7, en desuso8 o no
aptos para el uso previsto originalmente.

A4040 Desechos resultantes de la fabricacion, preparaciéon y utilizacion de
productos quimicos para la preservacion de la madera9.

A4050 Desechos que contienen, consisten o estan contaminados con algunos de
los productos siguientes:

¢ Cianuros inorganicos, con excepcion de residuos que contienen metales
preciosos, en forma soélida, con trazas de cianuros inorganicos?

¢, Cianuros organicos?

A4060 Desechos de mezclas y emulsiones de aceite y agua o de hidrocarburos y
agua.

A4070 Desechos resultantes de la produccion, preparacién y utilizacién de tintas,
colorantes, pigmentos, pinturas, lacas o barnices, con exclusion de los desechos
especificados en la lista B (véase el apartado correspondiente de la lista B B4010).
A4080 Desechos de caracter explosivo (pero con exclusion de los desechos
especificados en la lista B).

A4090 Desechos de soluciones acidas o basicas, distintas de las especificadas en
el apartado correspondiente de la lista B (véase el apartado correspondiente de la
lista B B2120).

A4100 Desechos resultantes de la utilizacion de dispositivos de control de la
contaminacion industrial para la depuracion de los gases industriales, pero con
exclusion de los desechos especificados en la lista B.

A4110 Desechos que contienen, consisten o estan contaminados con algunos de
los productos siguientes:

¢,Cualquier sustancia del grupo de los dibenzofuranos policlorados?

¢, Cualquier sustancia del grupo de las dibenzodioxinas policloradas?

A4120 Desechos que contienen, consisten o estan contaminados con peroxidos
A4130 Envases y contenedores de desechos que contienen sustancias incluidas en
el Anexo I, en concentraciones suficientes como para mostrar las caracteristicas
peligrosas del Anexo llI.

A4140 Desechos consistentes 0 que contienen productos quimicos que no
responden a las especificaciones o caducados10 correspondientes a las categorias
del anexo |, y que muestran las caracteristicas peligrosas del Anexo Il

A4150 Sustancias quimicas de desecho, no identificadas o nuevas, resultantes de
la investigacion y el desarrollo o de las actividades de ensefianza y cuyos efectos
en el ser humano o el medio ambiente no se conozcan.

A4160 Carbono activado consumido no incluido en la lista B (véase el
correspondiente apartado de la lista B B2060).
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ANEXO 3.
PROTOCOLO DE MUESTREO
OBJETIVO

Obtener una muestra representativa del lodo residual generado en los bafios de
estafio de una empresa galvanica del sector de Fontibén.

PASO A PASO
1. Determinar ubicacién del muestreo

La empresa seleccionada para realizar el muestreo de los lodos posee tanques
donde se encuentran almacenados los residuos, en estos se puede observar que
residuo es principalmente un combinacion de lodos provenientes de cada parte del
proceso de recubrimiento de piezas metalicas (para el caso del estafio, los lodos
provienen directamente de los bafios de estafio), en este tanque son mezclados y
llegan a permanecer aproximadamente un afio a temperatura ambiente.

A partir de la resolucion 0062 de 2007, se determina que el almacenamiento en
tanques es apropiado pues estos usualmente se usan para contener liquidos (de
una o diferentes fases), fangos o lodos, estos ultimos representan el caso de los
residuos generados en esta empresa, la resolucion, adicionalmente indica que
cuando el muestreo proviene de un tanque, se debe considerar adquirir una
cantidad suficiente de muestras de diferentes sitios teniendo en cuenta la
profundidad para representar adecuadamente el contenido total del tanque.

2. Elaboracion de etiquetas y formatos

Todas las muestras deben ser perfectamente identificadas en el momento de ser
recolectadas, por esta razon, cada una debe contener una ficha o etiqueta donde
se debe tener en consideracion la siguiente informacion:

e Nombre de la planta

e Sitio de muestreo (esta descripcion debe ser lo suficientemente completa
para permitir que otra persona encuentre el sitio exacto sin orientacion
adicional)

Fecha y hora de recoleccion de las muestras.

Nombre del recolector de muestras

Condiciones meteorolégicas en el momento del muestreo.

Apariencia de la muestra.

Informacién sobre cualquier técnica de conservacion usada

Informacion sobre cualquier requisito especifico de almacenamiento de la
muestra (por ejemplo mantenerse refrigerada)
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Ademas de esta informacion, es necesario considerar algunos parametros que se
pueden tomar in situ, para esto se realiza un formato de registro donde se
evidencien toda la informacién obtenida en el lugar del muestreo, las etiquetas y
dicho formato, se pueden encontrar en los Anexos Ay B respectivamente.

3. lIdentificacién del tipo de desecho o medio a ser muestreado

Las caracteristicas fisicas del residuo afectan directamente varios aspectos del
muestreo, por esta razon es importante identificar el tipo de desecho antes de
realizar la compra de cualquier material para el muestreo, estas caracteristicas
influyen en aspectos como:

e Volumen de material requerido
e Dispositivos apropiados para el muestreo
e Tipos de contenedores para almacenar las muestras.

4. Seleccién del tipo de contenedor adecuado para preservar la muestra

Para la seleccion del contenedor méas adecuado se tiene en cuenta la Norma NTC-
ISO 5667-13, el cual reglamenta que los contendores plasticos como polietileno,
polipropileno, policarbonato son los mas adecuados para residuos soélidos o
pastosos (lodos), ya que son los mas compatibles con el estado fisico, y sus
caracteristicas como resistencia, volumen y volumen; estos deben tener tapa de
seguridad y sellos de seguridad para prevenir la pérdida o contaminacion de la
muestra.

5. Preparacion de utensilios y equipo de muestreo

Es importante antes de la realizacion del muestreo tener a la mano todos los
utensilios y equipos de muestreo, para llevar a cabo el proceso lo mas eficiente, los
utensilios y equipos utilizados durante este proceso se muestran en el Anexo C.

6. Preparacion de los contenedores para el muestreo

Para realizar cada muestreo todo contenedor debe estar perfectamente limpio, esta
limpieza se debe realizar haciendo uso de alcohol o agua desionizada con el fin de
eliminar impurezas que puedan contaminar la muestra, ademas, es necesario
determinar las dimensiones del contenedor para evaluar la cantidad de muestra a
recolectar.

7. Realizar muestreo de lodos

En el contexto de muestreo de desechos existen dos categorias de disefio de
muestreo:
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e Muestreo probabilistico.
e Muestreo autoritativo (no probabilistico)

Como se ha mencionado anteriormente, el muestreo probabilistico se refiere a
disefios de muestreo en los cuales todas las partes del desecho tienen una
probabilidad de estar incluidas en la muestra final, es por esta razén que se ha
determinado apropiado el uso de este tipo de muestreo, ademas, este se divide en
a su vez en varios tipos de disefio probabilistico, en este podemos destacar el
Muestreo Aleatorio estratificado pues tiene en cuenta la profundidad a la cual se
realizara el muestreo permitiendo obtener una muestra que sea representativa para
el total del residuo.

8. Sellar el contenedor

Es necesario que todo contenedor debe estar debidamente sellado, para prevenir
pérdida del material o contaminacion del mismo. Se recomienda usar bandas de
seguridad.

9. Determinar las dimensiones de la muestra

Una vez realizado el muestreo es importante determinar algunas caracteristicas de
la muestra obtenida, en el contenedor podemos observar una parte liquida en la
zona superior y el lodo en la parte inferior, para determinar la cantidad de cada una
de las fases se deben tomar medidas de la profundidad del residuo y calcular el
volumen del desecho.

10. Anotar la informacion necesaria y marcar el contenedor.
Al finalizar el muestreo es necesario tener los registros de informacion del mismo
segun las normas establecidas anteriormente. Ademas, es importante que cada

muestra obtenida sea debidamente identificada y rotulada para prevenir
confusiones.
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DIAGRAMA DE FLUJO

Muestreo de lodos
peligrosos
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Etiquetasy
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desecho a ser muestreado

l
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Contenedor
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Preparar utensiliosy
equipo de muestreo

l

Limpiar contenedores y
utensilios
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Realizar muestreo de
lodos (muestreo aleatorio
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Determinar dimensiones
de la muestra

i

Sellar y marcar
contenedor

FIN
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FORMATO DE ETIQUETAS

Fecha:
Nombre de la planta -
Hora:
Nombre de la
Numero de muestra persona encargada
del muestreo
Sitio del muestreo
Condiciones
Meteoroldgicas
Apariencia
Requisito de
Técnica de Conservacion almacenamiento

LISTA DE CHEQUEO DE MATERIALES

IMPLEMENTOS
Equipo personal
Botas
Equipos de proteccion (bata)
Mascaras o tapa bocas
Guantes
Equipos de medicion en campo
Medidores de pH \
Equipos de almacenamientos
Tapas
Contenedores
Equipos de muestreo
Espétula plastica
Implementos de descontaminacion
Implementos de oficina
Etiquetas de muestra
Formato de toma de datos
Cuadernos de apuntes
Esferos
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ANEXO 4.
PROTOCOLO CARACTERIZACION DEL LODO RESIDUAL
OBJETIVO

Conocer la composicién del lodo residual por medio de la técnica de Fluorescencia
de rayos X siguiendo las instrucciones dadas por la empresa Alphal S.A.S para
cada uno de pros procesos empleados

PASO A PASO
1. Preparacion de utensilios y equipos
Para la caracterizacion del residuo es necesario tener a la mano todos los utensilios

y equipos necesarios, a continuacion se muestra la lista de chequeo de los
implementos a utilizar.

IMPLEMENTOS
Equipo personal
Botas de seguridad
Equipos de proteccion (bata)
Mascaras o tapa bocas
Guantes de nitrilo
Cofias o0 gorro
Equipos de medicién
pH-metro
Estufa
Molino
Prensa Hidraulica
Mufla
Material de laboratorio
Crisoles
Capsulas de porcelana
Bolsa plastica

Espatula

Molinos de bolas planetario
(Wolframio)

Tamiz malla 200

Reactivos

Agua desionizada

Lodo galvanico
Aglomerante (CzgH76N202)
Implementos de aseo
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Toallas absorbentes
Alcohol

Implementos de oficina
Formato toma de datos
Cuaderno de apuntes
Esferos

Céamara fotografica

2. ldentificacion de la muestra

Se registra la muestra al sistema para ser identificada, de igual modo se determina
el estado fisico en el que se encuentra

3. Determinacién del pH

Para la determinacién del pH se realiza in-situ, en un beaker de 100 mL adicionar
30 g del lodo residual previamente homogenizado, sumergir el pH-metro y esperar
2 min, repetir el procedimiento y tomar el pH.

4. Secado de la muestra

Encender la estufa y configurar la temperatura a 110°C, simultaneamente pesar dos
capsulas de porcelana vacias, adicionar 100 g del lodo residual en cada unay tomar
el peso de las capsulas mas muestra, una vez alcanzada la temperatura introducir
las capsulas y cada 30 min tomar sus pesos, cuando se halla obtenido una variacion
menor a 1 g en los pesos de la muestra apagar la estufa y dejar enfriar.

5. Proceso de cuarteo

Se procede a realizar el cuarteo, con el fin de obtener una muestra representativa,
para ello se lleva a cabo la técnica establecida por la empresa, sin embargo, se
encuentra que tiene similitud con la norma NTC-ISO 5667-13 “Guia para el
muestreo de lodos de aguas residuales y plantas de tratamiento de aguas” vy la
Resolucion N° 0062 del Instituto de Hidrologia, Metrologia y Estudios Ambientales
—IDEAM- “Por la cual se adoptan los protocolos de muestreo y analisis de laboratorio
para la caracterizacion fisicoquimica de los residuos o desechos peligrosos en el
pais” ; el proceso realizado se detalla a continuacion:

- Descargar la muestra sobre el plastico en una superficie amplia.
Mezclar con ayuda de una cuchara o espatula, desde los bordes hasta el entro
formando un cono (repetir 3 veces)

- Extender el cono y formar un circulo con una altura no mayor a 1cm usando una
espatula.
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- Trazar una cuadricula sobre la muestra distribuida en partes iguales. De las
partes formadas, se debe remover dos que estén diagonalmente opuestas.

- Extraer de cada una de las partes resultantes una cantidad igual de material con
una cuchara, se debe tener en cuenta que las partes contenidas en el fondo
deben estar incluidas.

6. Reduccion de tamaio

Una vez obtenida la muestra representativa, con ayuda de un molino marca Fritsch,
modelo PULVERISETTE 5/2, se procede a reducir el tamafio de particula; este
equipo cuenta con molinos de bolas planetario, hechas de diferentes materiales
para evitar la contaminacion de las muestras debido al desgaste que se puede
presentar con el paso del tiempo, para el caso se utilizaron molinos de carburo de
tungsteno o también conocidos como Wolframio, a partir de estos se obtienen
tamanos de particulas <1um.

En una balanza analitica pesar 50 g del lodo residual previamente seco y adicionar
al molino de bolas planetario, configurar el molino a 400 rpm y con un tiempo de 3
min, dar inicio a la molienda, una vez finalizado la moliendo pasar la muestra por un
tamiz malla 200 para separar las particulas que no cumplen con el rango
establecido.

7. Elaboracion de pastilla

Para fabricar la pastilla, el cual sera leida por el equipo de fluorescencia de rayos X,
se hace uso de un aglomerante, en este caso cera de formula molecular
C38H76N202, con el fin de que las particulas de la muestra se adhieran facilmente
y a su vez se pueda moldear con facilidad, dicho lo anterior, en un recipiente
adicionar 0.8 gramos de cera y 8 gramos de muestra, mezclar durante 1 minuto
hasta obtener una muestra totalmente homogénea, finalmente, llevar la muestra a
una prensadora hidraulica marca Herzog, modelo TP-20P y someter la muestra a
una presion de 100 kN durante 20 segundos.

8. Determinacion de materia organica.

Se realiza el analisis de materia organica, el cual consiste en someter la muestra a
altas temperaturas para eliminar cualquier materia organica presente. Para
determinar este analisis se pesa dos crisoles vacios en una balanza analitica,
agregar 1 g de muestra en cada crisol y tomar los pesos, llevar los crisoles mas
muestra a una mufla marca B&M modelo MBT7.500, programar la mufla 1 hora con
una temperatura de 1000°C. Una vez finalizado el tiempo sacar los crisoles, dejar
enfriar durante 10 min y tomar sus pesos.

9. Andlisis de Fluorescencia de rayos X
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Una vez realizada la pastilla sera llevada a la empresa Alphal S.A.S para hacer la
caracterizacion del lodo residual.

DIAGRAMA DE FLUJO DE PROCESO
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FORMATO TOMA DE DATOS

- Tabla de datos para determinacion de pH

Muestra

pH

Promedio

Desviacion
estandar

- Tabla de datos para la determinacion de humedad

Identificacién Peso de Peso de crisol
crisol vacio mas muestra
(9) (9)
Muestra % Promedio | Desviacion
Humedad estandar
inicial

- Tabla de datos para la determinacion de materia organica

NO

P1

Muestra | ¢

P2
g

P3
g

%Perdida
por
ignicién

Valor
promedio

Desviacién
estandar
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ANEXO 5.
REPORTE FLUORESCENCIA DE RAXOS X LODO APH22256

REPORTE DE RLUORESCENCIA DE RAYOS X
Identificacién : LODO GALVANICO 1 Consecutivo musstra: APHzzIoe
Tipo de muestra: LO00 GALVANICD Responsable dal muastras: CLIENTE
Procedendla : GALYANOTECNIA Plan/Procedimients muestreo: MO PRESENTA
Facha Ingreso: NO APLICA
Cliembe: ALPHA 1 S.A5 Facha Antlisis: 17/05/2018
Contacta: DANIELA IIMENEZ Fecha Informe:
Direccdin: CRA 60 # 67A-30
Cludad: 50G0TA Solicitud Andlisis: CORTESIA
Tebdfonos: 2313515 Consecutivo Informe: N0 APLICA
Wétodo de andlisls: PRT-GT-01 WOURF-OMNIAN PASTILLA Aplicacitn: 1,11 A 2017
Fr-Grl-3%  Verssa 3 Pl 1421
I VER UBSERVALIONES |
Nombra Blemento Composidén (%)
Sodio Na 1,1
Aluminio N 22
Silicio Si 05
Aziifre 5 16,9
Potasio K 038
Cromo Cr 0,1
Hierro Fe 16
Miguel Ni 0.1
Cobre Cu 15
Zinc In 0,1
Estafio Sn 51,9
Coro Q 0,1
Loss of Ignition Lol 23,1

Obssnvadones.

WD, 2 40 ceteciable L @ (LSS OF IGKTION) Pérdida por ignacian 2 | D00°C dorgele ung borg
1 el corraparala & W programt semicusatiieti. [l resultade s raports an base secs 1 105°C. | Rewist ¥ aprobd Ing. Migusd Tomes
[P preyecs do svesligacion sobrn lado gelvnkcn.
Exta bmica de andlisk: no descarta presenc de slenenins M neportados &n conceniragones. menores 2100 ppn | ingenkero de matarsles:
Para la vabder o la. apilicacian de remitades oo fire=s comenoabes, o lboraiono ibera su resporeabiicad por

la repressntaiwetady travabiidad de Lo meesira v s remite ol Plan y s procedimisnios de mussires referanciados.

IFRESENTA

Fumedad d b Sueir
Dosl Rarflnclim [otar NG PRESENTA o |Bbors
e mueitra rechile 30 e hralista.
[ Carkctor magniticn N0 PRESENE:
=)
1. ALPHI 1 5.4 e mearm o demcho de & propiaied 0N sl chames

2 Lon rebultiekal Mol prisienbie comeipobiien EXCLUSHOMENTE & i msatra rcbide y o & 0 maieriel da i nisna procedancs.
5. st rupie i ks par ot meosatra. O copls di los rauliedon on papl bundel in covie del 1 de Joa ansillels.

4. 50 prokibes i Neprodeccis pardal el prieinbh Rapona, ol b aprobicn worts del bossork,

B Cinlon gl b & iindcs o puads rallsnr deranbs koo priain ) e portalcnis & i iragl de aie elone.

. L epaslcie & s y st i eallon B Acesnks cos ko i ot ol chue I ok,

AK 60 No. 67* 80 B. Modelo Norte
Bogota D.C

Tel. (57-1) 2313518

Mavil 3134549361

wwnw alphal com.co
gerenciaadministrativa@alphal.com.co
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ANEXO 6.

MUESTRAS DE CALCULO DE CONVERSION DE LOS RESULTADOS DEL
LODO GALVANICO APH22256 A BASE HUMEDA

Se determina el porcentaje de humedad en base humeda por medio de la norma
ASTM D2216-10 “para la determinacion del contenido de agua en suelos y rocas” y
se realiza la conversion de las fracciones en base seca por medio de la siguiente
ecuacion:

% Base Humedad = W, — (1 — Wy,,)
Donde:
W, = Fraccién masica del compuesto en base seca
Wy, = Fraccion masica del agua en base himeda

Fraccion masica del agua en base humeda = 62.83%

Composicién % base
Nombre |Compuesto| en base himeda
seca
Aluminio Al 2.2% 0.8%
Silicio Si 0.5% 0.2%
Azufre S 16.9% 6.3%
Potasio K 0.8% 0.3%
Cromo Cr 0.1% 0.0%
Hierro Fe 1.6% 0.6%
Niquel Ni 0.1% 0.0%
Cobre Cu 1.5% 0.6%
Zinc Zn 0.1% 0.0%
Estafno Sn 51.9% 19.3%
Cloro Cl 0.1% 0.0%
Perdidas
por LOI 23.1% 8.6%
ignicion
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ANEXO 7.

MATRIZ DE REVISION BIBLIOGRAFICA - VARIABLES PARA EL PROCESO DE LIXIVIACION

. Residon - Resultados
Nombre Autor | Metal a recueperar Método de Lixi ion del Velookd J dw Concentracion
lixiviacidn = Densidad de P taje de itacion Temperatura Tiempe e N
agente \ e rpm) % Recuperacion Eficiencia metal en el
e lixiviado
3EM Er o0 8%
4.5 M 50 gL 54,84%
B0°C
Jha, T et al . o Agido clorhidrico (HCI) 50 gL 75 C .
(2012) Estaifo Agitacion 58M - ‘constante 20°C 165 min -
100 gL
150 gil
Acido nitrico (HNO3), 5.5 M 50 gL sure
cido sulfurico (H2504) 5.5 M 50 gL
LY 1100 rpm 200°C N
Yang. T.. et sl . L o ) 100°C
: Estafio Agitacion Hidroxido de sodic (MaOH) 12.5g'L - 200 rpm -
(2017) 25M 150°C ora
’ 1100 pm
oras
1100 pm 200°C Oras
Yang. J., et al Estaio Agitacién Acido clorhidrico (HCI) 150 giL . 19 250 rpm 2 horas
(2014) 35°C
0.5 M Q0 °C horas 21.3%
B0 °C horas 31.2%
70°C horas 33,4%
80°C horas 38,13
Hidroxido de sodio (MaOH) ™ Lhoa S7,0%
o0 °C 2 horas 82, 4%
4 haras 4D,4%
horas 4 7%
I 00 °C horas 47,7%
am 90 °C horas 41,4%
B0 °C horas 24 4%
Ranitovic. M., et - I T0°C horas 48, 5%
1 (2018) Estafio Agitacion ) oM 1% - 300 rpm T hos - a5
Acido clorhidrico (HCIy 80°C horas 4%
horas 8%
an 80°C horas 53,4%
BM B0°C horas 85,6%
70°C hera 18,109
™ 80°C hera 4,308
R an°c hora 4,104
Acido nitrico (HMO3), hora 2,604
2M 80°C 3 horas 0,40%
8 horas 4,50%
T 80°C 1 hora 10,10%
20% > 80 min 27,
25% > 80 min 40,0
0% 5% > 80 min 73,
C"t"{;‘n""g' L Estaio Agitacién i‘: . Constate Ambiente ";UD""‘:‘H : 2 .
P . 189 108 min 20,04
Apido nitrico (HMO3), i 5% B0 min 50.0°
253 B0 min 00,0
0.5 M 400 rom 0.008 g/l
1% 200 rpm 50°C 0.00671 g/l
300 rom 0.0080 gL
30°C 0.0083 giL
10gl % an-c 0.007 giL
Kim, 8., ot al Estafio Agitacion Acido clorhidrica [HCI) ™ 400 S 80 min - - 5 OveT
(2015) mm a0ez gl |
. 0.0080 gL
15 gL 0.0138 giL
2% s0°C 0.0080 giL
LY gL 1% S g'g :g :t
400 rpm L
aM 0.0080 giL




ANEXO 7.
MATRIZ DE REVISION BIBLIOGRAFICA - VARIABLES PARA EL PROCESO DE LIXIVIACION (Continuacion)

Havii T., et al - ’ . o 4% - . ) 74,00% R
(2010) Estario Agitacion Acido clorhidrico (HCI) 1M - 5 049 80*C 180 min 52 00%
Asj i 88 horas 80.8%
Sn-Cu Agigithiobacilius 200 rpm
ferroasidans o1L SgL aoic 98 haras o7.8%
0 pm 2.0%
005L o7, 8%
ol 30°C 98,5%
Aspergittuz niger 40 °C &0 horas 80,8%
Hﬁe{'z‘g" :'} et Sn-Cu-Ag Bidlixiviacién ot 10 gL - 200 pm 00,4% -
30 giL 45,3%
016L 93,0%
Acidithiobacilus
30°c
farocwidens oL 268 horas e7.4%
As nig o1L 200 rpm 80 4%
Sn-Fb Acidithiobaeillus 144 horas 4,25
ferrooxidans ~
2gl 44%
3 gL 63%
‘Wargas Valero - ™ N & gL . 52%
Cobre Agitacién Acido sulfurico (H2E804) - 1.20% 150 rpm 22°C 14 diss -
{2011) 10 gL 63%
15 giL 75%
20 gL 85%
- . 15 gL 26%
Atvarez Ordenes Cobre Agitacién Acido sulfurico (H2S04) 50 gL 0,01 glmL , 100 rpm 70°C 15 dias 32% -
100 gL 20%
Alguscil. F.J., et . . . 5 '
sl (1098) Cobre Filas Acido Sulfurico (H2504) Mo reportan - - I Ambiente 150 dias 80% B85% 35gL
Castafieds Cobre . 83.42%
B agit: Acido sulfurico (H2804 50 mL 10,111 - Constate Arnbient 18 ha -
womned e cida sulfurico ] ml g ns mbiente. ras o
Cromo 98.85%
50 A.ac g Soido 18 horas 60.0% 0.075 g/l
8 horas - 0,081 gL
10 horas . 40 o'l
14 g Asc /g Séhd oereE
GCobre g hacte sekn 18 horas 72,6% 0.040 /L
20 haras - 0.022 gl
20 g Asc/ g Stido 76.0% 0.033 g/l
5 g A.ac/ g Soido 18 horas Z5.0% 0188 gL
|8 horas - 0.150 gL
Tao. H C., etal . - ) 0 horas - 0.140 g/l
Zin 5n Acido acatico (CZHAOZ 14 g A.sc f g Séhd - 120 30°c -
(2014) o Agitaci o acetico ( ) 0 8ol g Soide em 8 horas 51.0% 0,120 gL
20 horas - 0.100 gL
20g Asc/g Stido 51.0% 0.082 g/l
5 g A.ac/ g Seido 18 horas 51,0% 0170 gL
8 horas - 0.080 g/l
10 hores - 0.080 g/l
Floma 149 Asolg Sthdo 18 horss 70,0% 0.080 /L
20 horas - 0.078 gL
20 g Asc/g Sthdo 18 horas 78,0% 0.058 gL
Acido clarhidrico (HCT). 4N |—i0gt |
. B M 25 giL
Niguel Fooio sfores [FZS0H Se controla la P
_'_{_;C:ﬂ;q:m N3 : temperatura Mo reportan
‘Yang C.C (2002) Agitacitn £oido Hnzo | 1 3 Constante |entre 26 y 80°C,| 2 haras B B el
Acido clorhidrion (HCI), mejores —?9'-—
Cadmio : - resitados a 60°C gL
Acido sulfurico (H2S04) 2 Mo ortan
Ecido Nitrico [HND3) Y] =P
50 il 15% 85,0%
100 gL 24 horas 82,0%
1% 7,00
. 10% 20,00
Acido sulfurico (H2S04) 1 hora 67,00
150 giL 2 horas 50,00
0% 8 horas 63,0%
21 haras 83,0%
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ANEXO 7.
MATRIZ DE REVISION BIBLIOGRAFICA - VARIABLES PARA EL PROCESO DE LIXIVIACION (Continuacion)

24 hores 1,0%
) 50 gl 87,0%
Agido clorhidrica (HCI) 100 g/l 50,0%
160 giL ©5,0%
De s tore E. Zine Agitacidn o 509/l - 15 750 rpm Ambiente 83,0% -
Acide nitrico (HNO3), 100 a'L 28,0%
150 gL 83,0%
50 gL 80,0%
100 g/l 80,0%
Acido scetico (C2HAD2) 1% 24 horas 21,0%
180 giL 10% 45,0%
30% 45,0%
) 50 giL §2,0%
Agido Tartérico 100 a'L 77.0%
180 g/l 15 80,0%
5ol 70.0%
Cianuro de sodio (NaCN) 10 gL 73,0%
20glL 84,0%
Iglesias. M., <t al. Oro Biclixiviscién | Thiobacilus ferronxidans 10 gL - 18 Constante 70 o dias 98% . -
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ANEXO 8.

MATRIZ DE REVISION BIBLIOGRAFICA - VARIABLES PARA EL PROCESO DE ELECTROLISIS

Metal a Electrodos Tipo de salo Concentracién de la | Volumen . Intensidad velocidad de
Nombre Autor . . Volta) - H. P Temperatura Tiem, Otros Resultades
" alectrolito solucidn electrolitica celda . corriente L agitacion (rpm) po
Anodo catode
b
<10 mg/L |_350a/m | 14,77%
v 500 A/m’ 18,343
Tapia - Acero i solucidn ci 4 100 mg/L 1 < “ 1a0c 150 mi se reguld el pH con hidroxido R . | 28.85% |
Jicome(2013) o incxidabile ierro olucion cianurada av 350 é{"‘) » - min de sodia Ecuperacion 13,25%
<10 mg/L mﬂﬂ"T 7,57%
sV 290.4/m 10,31%
500 &/m’ 4,59%
Grafito Grafito Lod ient Qﬂml.n Adicidn de 72 g de Nacl —
Plame 2 praveniants 57,60 mg/kg 1728 0m’ 13w aa . . Ambignte 120 min vclondle 72 g de NaCIPara | oo peracicn 55%
Hierra Hierra de PTAR a0 min miejorar la conductividad T1%
120 min T2%
50 mﬂ! s 25%
150 mE.I'L 30 min 2%
50 mﬂ! 20 13%
crome Dl:mmat.o de 150 mg/L 200
potasio 50 mg/L o5 B5%
150 mg/L 1B0 min £5%
50 mﬂ! 20 3%
Gll solano Zinc Cobre 150 mg/L 4L v - 21°c - Recuperacion 7%
(2012} 50 mg/L 20 12%
150 mg/L 10 min 1%
50 mﬂ! 5.0 10%
Flata Nitrato de plata 150 mg/L 150 21%
50 mﬂ! 20 25%
150 mg/L 30 min 6%
50 mﬂ! 5.0 22%
150 mg/'L 3 43%
Lixiviade de
24% 5n 74.2%
Ya"gz‘;;ﬂa' Estafio . “.:mm . “':_:mm circuitos 250 ML - 100 a/m* - - 65°C 240 min Flujo 5 L/min Recuperacion
(2027) inexida inexida electronicos 47% 5n 55.8%
N . o Pesa del
stefanowics, T, Estafio Grafito Acere Solucion de sagiL 0L sy 3 afdm’ 7 N < an®c 180 min Adicion de NaOH para raterial B5E
etal (1881} lixiviacidn T - &l pH. N
4.5 Afdm 410 min 2108 |
20 min TITH
147 50 min 5E%
185 a/m’ o — e —
ad 100 min 5%
catolito: Solucién 20 min 58%
i 7
equimalar de 18.5 A/m' . . EB.5%
Anoda y catode son
EDTA, a ito: 2 .
Juang, Ry Cobre Tijing, | Acere T4, agui Catolito: 0.01 M so0em’ . 46.3 Afm 208 700 25°¢ 50 min separados por medic de | REcuperacicn 2e%
Wang, 5. (1988} inoxidable desionizada y anolito: 0.1 M T
| 135 4/m membrana 95.2%
metalas. Anolite: 1 5%
Nanoy 100 min 87%
185 a/m’ 20 min 53%
5.0 50 min BO%,
100 min 7%
1,5gCu/L+H,50,15
E_""E"m_ deuns | 1,5 gCu/L+ H 50, 2.5-3.57 1,80 167 min 11.35 ppm
industria local M+ Etancl 1 4
cogque 004 &
I 1,5 gCu/L+ H;50,0.8 .
solucion sintética 114 187 220 min 683,85 ppm
Acero AlS| M+ Etancl 1 4
316
arafito Efluente deuna | 1,5 gCu/L+ H50,15 13.128 — 180 274 mi . 155
Loidcone, R., &l & industria local B+ Etancl 184 Sl . 8 min Cuncemrac.lnn 55 ppm
3t (2005) Cobre - - - - del material
PR 15 L +H,50,0.28 d sitado
Lanade | o ian sintética ECU/L + 1,50, 177-2.41 189 P 2,80 ppm
ACErD M + Etancl 1 M
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ANEXO 8.

MATRIZ DE REVISION BIBLIOGRAFICA - VARIABLES PARA EL PROCESO DE ELECTROLISIS (Continuacion)

cul 210 min
AR, LIS gCu/L+ H,50y
Cogue Solucion sintatica ‘ | 178 1.80 B.38 ppm
o 0.56 M + Etanal 1 M 0.9 4 PR
Plating
i . L 1,25 L+ H,50, N
Viturs 2cera Solucion sintatica 25 B0/ 150 2.33 1.80 216 min 13.54 ppm
304 0.58 M + Etanol 1 m
1a 53.75%
Janin, A., et al Acere Acers Solucion de 24 o i 75.25%
N Cobre n 303 mg/L 13 25°C 2amin - Recuperacion
(2008} inoxidable | inoxidable lixiviacion &/ 1 = 91.75%
104, 99.57%
]
H s sl Agua residual de 13000 mg/L 630V 3.8 N’dm? 148 Anods y catodo son Pureza del £9.0%
uanlg.gg; b Cobre Hiarro Cobre una planta da 9070 mg/L 425V 1.6 Afdm 182 0 0min saparados por medio de material 86.4%
( ! decapado de metal 5080 mg/L 280V 1.2 4/dm’ 182 membrana posi 87.2%
3210 mg/L 3.30W .29 83.7%
Tao, H, etal i Solucion de . 1k
o, M., &L Zinc @rafito Grafito |.:u..|c_|ur.|J 180 mg/L 150mL (3% 128 &/m* 2 30°C ‘&00 min - Recuperation 95.44%
{2014} Plama lixhviacion 100 mg/L. 93.10%
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ANEXO 9.

PROTOCOLO DETERMINACION CARACTERISTICAS REOLOGICAS DEL
FLUIDO

OBJETIVO

Determinar la relacion soélido/liquido adecuada para la realizacién del proceso de
lixiviacion a partir del comportamiento reolégico del lodo residual evaluado con el
uso de un viscosimetro rotacional.

PASO A PASO
1. Preparacion de utensilios y equipos

Para la determinacién de las caracteristicas reologicas del residuo es necesario
tener a la mano todos los utensilios y equipos necesarios, a continuacion se muestra
la lista de chequeo de los implementos a utilizar.

IMPLEMENTOS
Equipo personal
Botas de seguridad
Equipos de proteccion (bata)
Mascaras o tapa bocas
Guantes de nitrilo
Cofias o gorro
Equipos de medicion
Viscosimetro rotacional
Juego de husillos
Balanza analitica
Material de laboratorio
Beaker 300 Ml
Beaker 500 Ml
Probeta 250 MI
Probeta 1000 mL
Varilla de vidrio
Espatula plastica
Reactivos
Agua desionizada
Lodo galvanico
Acido clorhidrico (HCI)
Acido sulfarico (H2S04)
Acido citrico (CeHsO7)
Implementos de aseo




Toallas absorbentes
Alcohol

Implementos de oficina
Formato toma de datos
Cuaderno de apuntes
Esferos

Céamara fotografica

2. Seleccioén del husillo

Para la seleccion del husillo se tendr4 en cuenta la investigacion “Reologia y
mecanica de barros y lodos” realizada por Aguirre®*?, esta proporciona el
fundamento tedrico para la seleccion del husillo con el cual se realizara la
determinacion de viscosidad, sin embargo, es aconsejable realizar ensayos con otro
husillo para determinar cudl se ajusta mas a la realidad de la muestra.

3. Adecuacion del viscosimetro

Una vez seleccionado el husillo con el cual se realizaran las mediciones, este debe
ser atornillado a la cabeza del viscosimetro, de igual manera, es necesario el uso
del protector del husillo para evitar que este golpee las paredes del recipiente y asi
afecte la medicién; finalmente, se sumerge en el fluido hasta su marca.

4. Medida de la viscosidad a distintas velocidades de rotacién

Encender el equipo y configurar el tipo de husillo y la velocidad inicial (se
recomienda iniciar a bajas velocidades), esperar al menos dos minutos hasta que
se estabilice la medida y anotar como minimo seis datos dentro de este valor estable
para calcular la media.

Aumentar la velocidad de rotacion del husillo y realizar nuevamente el proceso
anterior hasta evaluar todo el rango de velocidades posibles.

5. Preparacion del fluido al 37.15% sélidos

Medir 200 mL de residuo en una probeta de 250 mL, pesar beaker de 300 mL en
una balanza analitica y verter el contenido de la probeta en él, pesar nuevamente el
beaker, con ayuda de una varilla de vidrio, agitar manualmente hasta lograr la
homogeneidad del residuo evitando la aparicion de burbujas de aire.

242 AGUIRRE-PE, Julian. Reologia y mecéanica de barros y lodos. Venezula, 2004. p. 5
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6. Preparacion del fluido a diferentes porcentajes de solidos

A partir del balance de materia, calcular la cantidad de agua destilada a adicionar al
fluido proveniente del ensayo anterior, se deben realizar diluciones con porcentajes
de 32, 27, 22, 16 y 10 % de sélidos

7. Preparacion de los agentes lixiviantes

Se evaluaran 3 agentes lixiviantes para la remocion del metal, siendo estos: Acido
clorhidrico (HCI), Acido sulftrico (H2S04) y Acido citrico (CéHsO7), cada uno de ellos
se trabajara a una concentracién 1 M; es importante tener en cuenta el estado fisico
y la concentracion en la que se encuentran, a continuacion, se describe el paso a
paso para preparar 1 L de solucién con una concentracion de 1 M para cada uno de
los agentes.

Acido clorhidrico (HCI):

- Pureza: 37%

- Densidad: 1190 g/L

- PM: 36.46 g/mol
En un balén aforado de 1 L adicionar 500 mL de agua destilada, en una pipeta de
25 mL medir 82.8 mL de acido clorhidrico y adicionar al balon aforado, manteniendo
agitada la solucion, con ayuda de un frasco lavador que contenga agua destilada
lavar las paredes de la pipeta y adicionar esta solucion en el balén, repetir 3 veces
hasta llegar al aforo.

Acido sulfarico (H2SO4)

- Pureza: 96.5%

- Densidad: 1840 g/L

- PM: 98.08 g/mol
En un balén aforado de 1 L adicionar 500 mL de agua destilada, en una pipeta de
25 mL medir 55.24 mL de acido sulfurico y adicionar al balén aforado, manteniendo
agitada la solucion, con ayuda de un frasco lavador que contenga agua destilada
lavar las paredes de la pipeta y adicionar esta solucion en el balon, repetir 3 veces
hasta llegar al aforo.

Acido citrico (CsHsO7)
- PM: 210.10 g/mol

En un vidrio de reloj pesar 130 g de &cido citrico, llevarlo a una estufa precalentada
a 105°C en una capsula de porcelana previamente pesada y tomar su peso cada
30 min hasta que su peso permanezca constante, en un vidrio de reloj pesar 105.05
g de acido citrico seco y llevarlo junto con agua destilada a un beaker de 500 mL y
agitar hasta obtener una solucién homogénea, en un balén aforado con 150 mL de
agua destilada adicionar la solucién, manteniendo agitacién constante, con ayuda
de un frasco lavador que contenga agua destilada lavar las paredes de la probeta y
adicionar esta solucién en el balon, repetir 3 veces hasta llegar al aforo.
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8. Evaluacién de la viscosidad con la adicion de diferentes agentes
lixiviantes

A partir del balance de materia que se calcul6 la cantidad de agente lixiviante a
adicionar al fluido inicial hasta alcanzar una dilucion del 27% de sélidos.

9. Medida de la velocidad de sedimentacién de los lodos.

Para determinar la velocidad de sedimentacién se utiliza el método de Coe y
Clevenger, el cual consiste en estimar, a partir de los datos experimentales
obtenidos, graficar las diferentes alturas en funcion del tiempo y asi obtener las
pendientes -(dh/dt) que coinciden con las velocidades de sedimentacién, esto se
realiza para cada una de las diferentes concentraciones de sélidos y con los agentes
lixiviantes.

10. Determinacioén de sélidos Totales

Para la determinacién de los sélidos totales se toman dos alicuotas, primero con
ayuda de una pipeta de 25 mL tomar una alicuota del sobrenadante y adicionarla
en un crisol previamente pesado, el cual sera llevado a una estufa a 105°C para
determinar la humedad, tomando cada 30 min el peso hasta que este sea constante.

La segunda alicuota sera tomada del solido sedimentado, se agrega 10 g de solido
en un crisol previamente pesado y este se llevara a una estufa a 105°C para
determinar la humedad, tomando cada 30 min el peso hasta que este sea constante.

11. Determinacion de sélidos solubles

Para la determinacion de los sélidos solubles se llevara a cabo los siguientes pasos:
Con ayuda de una pipeta graduada de 25 mL tomar una alicuota de 10 mL del
sobrenadante de la solucion ya sedimentada y adicionarla en un tubo falcon,
introducir el tubo en una centrifuga programada a 6000 rpm a temperatura ambiente
con una duracion de 15 min.

Luego de centrifugar con ayuda de un papel filtro, un erlenmeyer de 100 mL y un
embudo, filtrar la solucion, una vez filtrada adicionar la solucion obtenida en un crisol
previamente pesado, llevar a una mufla a 105°C pesar cada 30 min hasta obtener
un peso constante, luego se calcina la muestra en una mufla a 1000°C.
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DIAGRAMA DE FLUJO DE PROCESO
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TABLA DE SELECCCION DEL HUSILLO

RFM / SP L1 L2 L3 L4

0,3 20K 100K 400K 2000K
0,5 12K 60K 240K 1200K
0,6 10K 50K 200K 1000K
1 oK 30K 120K 600K
1,5 4K 20K 80K 400K
2 3K 15K 60K 300K
2,5 24K 12K 48K 240K
3 2K 10K 40K 200K
4 1,5K 75K 30K 150K
5 1,2K oK 24K 120K
6 1K 5K 20K 100K
10 600 3K 12K 60K
12 500 2,5K 10K 50K
20 300 1,5K BK 30K
30 200 1K 4K 20K
50 120 600 24K 12K
60 100 500 2K 10K
100 60 300 12K 6K

FORMATO TOMA DE DATOS DE VISCOSIDAD

37.15% de soélidos

Velocidad pul p2 p3 v K5 H6 ronhle dio
(rpm) (mPa.s)| (mPa.s) |(mPa.s) | (mPa.s)|(mPa.s)| (mPa.s) P

(mPa.s)
1

5

10

20

30

50

60

100
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32% de sodlido

Velocidad
(rpm)

Ml
(mPa.s)

p2
(mPa.s)

VK]

(mPa.s)

p4

(mPa.s)

VES)
(mPa.s)

M6
(mPa.s)

M
promedio

(mPa.s)

1

5

10

20

30

50

60

100

27% de sélido

Velocidad
(rpm)

(mPa.s)

(mPa.s)

M3

(mPa.s)

4

(mPa.s)

(mPa.s)

(mPa.s)

M
promedio

(mPa.s)

1

5

10

20

30

50

60

100

16% de sodlido

Velocidad
(rpm)

(mPa.s)

(mPa.s)

u3

(mPa.s)

4

(mPa.s)

(mPa.s)

(mPa.s)

H
promedio

(mPa.s)

1

5

10

20

30

50

60

100
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10% de solido

Velocidad
(rpm)

(mPa.s)

(mPa.s)

u3
(mPa.s)

4
(mPa.s)

(mPa.s)

(mPa.s)

M
promedio

(mPa.s)

1

5

10

20

30

50

60

100

TOMA DE DATOS DE SEDIMENTACION

37.15% Solidos
t (h) e Lodo Lodo
Clarificado fluido |sedimentado
0
1
2
3
4
5
6
7
32% Solidos
t (h . Lodo Lodo
" Clarificado fluido |sedimentado
0
1
2
3
4
5
6
7
8
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27% Solidos

t (h . Lodo Lodo
™ Clarificado fluido | sedimentado
0
1
2
3
4
5
6
7
22% Solidos
t(h . Lodo Lodo
™ Clarificado fluido |sedimentado
0
1
2
3
4
5
6
7
16% Sdlidos
t(h . Lodo Lodo
(h) Clarificado | ¢ .10 | sedimentado
0
1
2
3
4
5
6
7
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10% Sélidos

t (h)

Clarificado

Lodo
fluido

Lodo

sedimentado

N[O~ WINIFLIO

TOMA DE DATOS DE VISCOSIDAD CON LOS AGENTES LIXIVIANTES

27% de sélido HCI

Velocidad
(rpm)

pl
(mPa.s)

p2
(mPa.s)

M3
(mPa.s)

4
(mPa.s)

i)
(mPa.s)

M6
(mPa.s)

K promedio
(mPa.s)

1

2

5

10

20

30

50

60

100

27% de sélido H2SO4

Velocidad
(rpm)

(mPa.s)

p2
(mPa.s)

M3
(mPa.s)

pa
(mPa.s)

M5
(mPa.s)

(mPa.s)

K promedio
(mPa.s)

1

2

5

10

20

30

50

60

100
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27% de sélido CeHsO7

Velocidad
(rpm)

(mPa.s)

(mPa.s)

M3
(mPa.s)

p4
(mPa.s)

ViS)
(mPa.s)

(mPa.s)

K promedio
(mPa.s)

1

2

5

10

20

30

50

60

100

TOMA DE DATOS DE SEDIMENTACION CON LOS AGENTES LIXIVIANTES

27% Solidos + HCI

t(h n Lodo Lodo
(h) Clarificado fluido |sedimentado

0

1

2

3

4

5

6

7

27% Solidos + H2S04

t(h . Lodo Lodo
™ Clarificado fluido |sedimentado

0

1

2

3

4

5

6

7
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t(h)

27% Solidos + CsHsO7

Clarificado

Lodo
fluido

Lodo
sedimentado

N[O~ WINIFLIO
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ANEXO 10.

MUESTRAS DE CAL,CULO DEL BALANCE DE MATERIA PARA LA
DISMINUCION DEL PORCENTAJE DE SOLIDOS

Se realiza el balance de materia por medio de la siguiente ecuacion:

_ %H ¢ .
My,o = | Ms * %S; — (M; = %H;)

Donde:

My,o= Masa de agua adicionar (g)
Mg = Masa solido (g)

%H; = Porcentaje de humedad final
%Sy = Porcentaje de solido final

M; = Masa del lodo inicial (g)
%H; = Porcentaje de humedad inicia

A continuacion se ilustra el balance de materia para la disminucion al 32% de
solidos.

32% de solidos

Contenido beaker 567,0000 g m final 658,6059 g
%humedad 0,6283 %humedad 0,6800
%s0lidos 0,3717 %sélidos 0,3200
m humedad 356,2461 g mhumedad  447,8520 g
m solidos 210,7539 g m solidos 210,7539 g

Masa agua a agregar 91,6059 g

Masa del |%Humedad |%Humedad| Masa de

%S6lidos solido (g) inicial final H_zO
adicionar

(@)

37,15 210.754 62.830 62.830 0
32 210.754 62.830 68.000 91.606

27 210.754 62.830 73.000 121.964
22 210.754 62.830 78.000 177.402
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ANEXO 11.

MUESTRAS DE CALCULO DEL BALANCE DE MATERIA PARA LA
DISMINUCION DEL PORCENTAJE DE SOLIDOS CON AGENTE LIXIVIANTE

Se realiza el balance de materia por medio de la siguiente ecuacion:

%H
Myg Lix = <M3 , = f) — (M; = %H;)
- %S;

Donde:

M,, Lix= Masa de agente lixiviante adicionar (g)
Mg = Masa solido (g)

%H; = Porcentaje de humedad final

%Sy = Porcentaje de solido final

M; = Masa del lodo inicial (g)
%H; = Porcentaje de humedad inicia

A continuacion se ilustra el balance de materia para la disminucion al 27% de sélidos
con tres agentes acidos, (HCI, H2SQO4, CeHgO7)

Adicion de agente lixiante para 27% de solidos

Contenido beaker 658,605938 g m final 780,57 g
%humedad 0,68 %humedad 0,73
%solidos 0,32 %solidos 0,27
m humedad 447,852038 g m humedac  569,8161 g
m solidos 210,7539 g m solidos 210,7539 g

Masa agua aagregar  121,964063 g

Masa del |%Humedad |%Humedad| Masa de
solido (g) inicial final H20
adicionar

(9
HCI 210.754 62.830 73.000 121.964

H2S04 210.754 62.830 73.000 121.964
CeHsO7 | 210.754 62.830 73.000 121.964

%Solidos
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ANEXO 12.
PROTOCOLO SELECCION DEL AGENTE LIXIVIANTE
OBJETIVO

Seleccionar el agente lixiviante que proporcione la mejor recuperacion de Estafio
(Sn) mediante lixiviacion agitada a temperatura ambiente, evaluando tres lixiviantes
acidos: HCI, H2SO4 y CeHsO7 con concentraciones de 1M para cada uno.

PASO A PASO
1. Seleccién de las condiciones de operacion

Mediante la revision bibliografica se determinan las condiciones de operacién con
las cuales se realizara el presente analisis, como criterios de seleccion se elegira el
dato comunmente mas usado para cada variable, teniendo en cuenta el porcentaje
de recuperacion del metal o la cantidad de metal obtenido en la solucion.

2. Preparacién de etiquetas

Todas las muestras deben ser perfectamente identificadas en el momento de
obtener las sales de metal con los tres agentes lixiviantes, por esta razon, cada una
debe contener una ficha o etiqueta como se puede observar a continuacion:
Fecha:

Hora inicio:

Hora toma de la
muestra:

Nombre del proyecto:
Agente lixiviante:
Temperatura:

3. Preparacion de utensilios y equipos

Para la seleccién del agente lixiviante es necesario tener a la mano todos los
utensilios y equipos necesarios, a continuacion se muestra la lista de chequeo de
los implementos a utilizar.

IMPLEMENTOS
Equipo personal
Botas de seguridad
Equipos de proteccion (bata)
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Mascaras o tapa bocas
Guantes de nitrilo
Equipos

Plancha de agitacion
Agitador magnético
Plancha de calentamiento
Balanza analitica

Mufla

Centrifuga

Cabina de extraccion
Material de laboratorio
Beaker 250 mL (4)
Bal6n aforado 1 L (4)
Varilla de vidrio

Vidrio de reloj

Espétula plastica
Tubos falcon 50 mL (24)
Capsulas de porcelana
Picnébmetro 5mL

Pipeta 25 mL (2)
Pipeteador

Erlenmeyer

Embudo

Filtro

Papel filtro

Reactivos

Agua destilada

Lodo galvanico

Acido clorhidrico (HCI)
Acido sulftrico (H2S04)
Acido citrico (CeHsO7)
Implementos de aseo
Toallas absorbentes
Alcohol

Implementos de oficina

Formato toma de datos \
4. Preparacion de soluciones

Se evaluaran 3 agentes lixiviantes para la remocion del metal siendo éstos: Acido
clorhidrico (HCI), Acido sulfurico (H2SOa) y Acido citrico (CeHsO7), cada uno de ellos
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se trabajara a una concentracién 1 M; es importante tener en cuenta el estado fisico
y la concentracion en la que se encuentran, a continuacion, se describe el paso a
paso para preparar 1 L de solucion con una concentracion de 1 M para cada uno de
los agentes.

Acido clorhidrico (HCI):

- Pureza: 37%

- Densidad: 1190 g/L

- PM: 36.46 g/mol

En un balén aforado de 1 L adicionar 500 mL de agua destilada, en una pipeta de
25 mL medir 82.8 mL de acido clorhidrico y adicionar al balon aforado, manteniendo
agitada la solucion, con ayuda de un frasco lavador que contenga agua destilada
lavar las paredes de la pipeta y adicionar esta solucién en el baldn, repetir 3 veces
hasta llegar al aforo.

Acido sulfarico (H2SO4)

- Pureza: 96.5%

- Densidad: 1840 g/L

- PM: 98.08 g/mol

En un balén aforado de 1 L adicionar 500 mL de agua destilada, en una pipeta de
25 mL medir 55.24 mL de acido sulfurico y adicionar al balén aforado, manteniendo
agitada la solucion, con ayuda de un frasco lavador que contenga agua destilada
lavar las paredes de la pipeta y adicionar esta solucion en el balén, repetir 3 veces
hasta llegar al aforo.

Acido citrico (CeHsO7)
- PM: 210.10 g/mol
En un vidrio de reloj pesar 130 g de &cido citrico, llevarlo a una estufa precalentada
a 105°C en una capsula de porcelana previamente pesada y tomar su peso cada
30 min hasta que su peso permanezca constante, en un vidrio de reloj pesar 105.05
g de acido citrico seco y llevarlo junto con agua destilada a un beaker de 500 mL y
agitar hasta obtener una solucibn homogénea, en un balén aforado con 150 mL de
agua destilada adicionar la solucidén, manteniendo agitacion constante, con ayuda
de un frasco lavador que contenga agua destilada lavar las paredes de la probeta
y adicionar esta solucién en el balon, repetir 3 veces hasta llegar al aforo.

5. Preparacién montaje de lixiviacion

En un beaker de 250 mL que contenga el lodo residual, el agente lixiviante y el
peroxido de

Hidrogeno, sumergir un agitador magnético; debido a que el proceso se realizara a
temperatura ambiente no es necesario una plancha de agitacion y calentamiento,
por lo tanto, se hace uso de una plancha de agitacibn marca Dathan Scientific, se
debe ubicar el beaker anteriormente mencionado justo en el centro de la plancha
para evitar que el agitador magnético golpee las paredes de este.
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6. Ejecucion del disefio pre-experimental

En el disefio pre-experimental para el proceso de lixiviacion por agitacion magnética,
se evaluaran 3 diferentes agentes lixiviantes (HCI, H2SOs4, y CeHsO7), las
condiciones de operacion a las que se evaluaran son:

- Velocidad de agitacion: 750 rpm

- Temperatura: Ambiente

- Concentracion del agente lixiviante: 1 M

- Concentracion del mineral: 27% de solidos

Lixiviacibn con HCI

En un beaker de 300 mL se adicionan 100 g del lodo residual previamente hidratado,
poner en una plancha de agitacién, simultaneamente pesar 38 g de HCI 1 M y
adicionar el acido en el lodo residual, en el montaje de lixiviacion previamente
elaborado, colocar el beaker con la solucién y en este sumergir el agitador
magnético cuidadosamente, por ultimo, configurar la velocidad de agitacién a 750
rpm. Realizar la lixiviacion durante 420 min y con ayuda de una pipeta graduada de
25 mL tomar una alicuota de 10 mL una vez transcurridos 10 min y posteriormente
cada 60 min.

En una balanza analitica pesar los tubos falcon de 50 mL vacios previamente
identificados, adicionar 10 mL de cada una de las alicuotas anteriormente tomadas
en el proceso de lixiviacion, una vez tomados los pesos de cada una se llevan a una
centrifuga durante 20 min, con una velocidad de 6000 rpm y a 10°C, una vez
finalizadas las centrifugas se procede a separar el lixiviado del solido por medio de
filtracion, tomar el peso final del sdélido y del lixiviado, finalmente se procede a
determinar la densidad y porcentaje de humedad para cada lixiviado.

Lixiviacion con HoSO4

En un beaker de 300 mL se adicionan 100 g del lodo residual previamente hidratado,
poner en una plancha de agitacion, simultdneamente pesar 38 g de H2SO4 1 M y
adicionar el acido en el lodo residual, en el montaje de lixiviacion previamente
elaborado colocar el beaker con la solucién y en este sumergir el agitador magnético
cuidadosamente, por ultimo, configurar la velocidad de agitacion a 750 rpm. Realizar
la lixiviacion durante 420 min y con ayuda de una pipeta graduada de 25 mL tomar
una alicuota de 10 mL luego de 10 min y posteriormente cada 60 min.

En una balanza analitica pesar los tubos falcon de 50 mL vacios previamente
identificados, adicionar 10 mL de cada una de las alicuotas anteriormente tomadas
en el proceso de lixiviacion, una vez tomados los pesos de cada una se llevan a una
centrifuga durante 20 min, con una velocidad de 6000 rpm y a 10°C, una vez
finalizadas las centrifugas se procede a separar el lixiviado del solido por medio de
filtracion, tomar el peso final del solido y del lixiviado, finalmente se procede a
determinar la densidad y porcentaje de humedad para cada lixiviado.
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Lixiviacion con CeHsO7

En un beaker de 300 mL se adicionan 100 g del lodo residual previamente hidratado,
poner en una plancha de agitacion, simultdneamente pesar 38 g del CeHsO71 My
adicionar el &cido en el lodo residual, en el montaje de lixiviacion previamente
elaborado colocar el beaker con la solucion y en este sumergir el agitador magnético
cuidadosamente y por ultimo configurar la velocidad de agitaciéon a 750 rpm.
Realizar la lixiviacién durante 420 min y con ayuda de una pipeta graduada de 25
mL tomar una alicuota de 10 mL luego de 10 min y posteriormente cada 60 min.

En una balanza analitica pesar los tubos falcon de 50 mL vacios previamente
identificados, adicionar 10 mL de cada una de las alicuotas anteriormente tomadas
en el proceso de lixiviacion, una vez tomados los pesos de cada una se llevan a una
centrifuga durante 20 min, con una velocidad de 6000 rpm y a 10°C, una vez
finalizadas las centrifugas se procede a separar el lixiviado del sélido por medio de
filtracion, tomar el peso final del sdélido y del lixiviado, finalmente se procede a
determinar la densidad y porcentaje de humedad para cada lixiviado.

7. Caracterizacion del lixiviado

Una vez finalizado el disefio pre-experimental y haber obtenido los lixiviados de
cada uno de los acidos, estos se llevaran analizar por Fluorescencia de rayos X, al
laboratorio Alphal S.A.S., donde se obtendran los diferentes valores de
concentraciones de sales, con el fin de seleccionar el mejor agente lixiviante donde
se haya obtenido mayor extraccion del ion metal.
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DIAGRAMA DE FLUJO
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TABLA DE TOMA DE DATOS

Sobrenadante

% Humedad

t (min
(min) HCI H2SO4 CsHsO7

30

60

90

120

150

180

210

240

270

300

330

360

390

420

% Recuperacion de Sn

Ti
1empo HCL H2SO4 CsHsO7

10

60

120

180

240

300

360

420

180



ANEXO 13.

MUESTRAS DE CALCULO DEL BALANCE DE MATERIA PARA LA
DISMINUCION DEL PORCENTAJE DE SOLIDOS EN LA SELECCION DEL
AGENTE LIXIVIANTE

Se realiza el balance de materia por medio de la siguiente ecuacion:

%H
Mpg Lix = <Ms * ° f) — (M; = %H;)
' %S¢

Donde:

M, 1ix= Masa de agente lixiviante adicionar (g)
Mg = Masa solido (g)

%H; = Porcentaje de humedad final

%Sy = Porcentaje de solido final

M; = Masa del lodo inicial (g)

%H; = Porcentaje de humedad inicia

A continuacion se ilustra el balance de materia para la disminucion al 27% de soélidos
con tres agentes acidos, (HCI, H2SO4, CsHsO7)

LIXIVIACION CON C6H807
Contenido beaker 100,000 g Contenido T. 137,667 g

%humedad 0,628 %humedad 0,730
%solidos 0,372 ., %solidos 0,270
m humedad 62,830 g m humedad 100,497 g
m solidos 37,170 g m solidos 37,170 g

Masa C6H807 a agregar  37,6666667 g

Masa del | %Humedad |%Humedad| Masa de

Agente | solido (g) inicial final H20
lixiviante adicionar
(@)
HCI 37.356 62.830 73.000 37.667

H2SO4 37.356 62.830 73.000 37.855
CeHsO7 37.170 62.830 73.000 37.667
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ANEXO 14.
REPORTES FLUORESCENCIA DE RAXOS X PARA HCI
HCIl t = 10 min

Mentificacidn = HI =10 Consecuive muestre:

Tips de muestra: | 000 GALYANID Responsable del muesires:

Procedesda © GALVANOTECMA Plan/Procedimiesto muestres:

Fedha Ingress:

Chenle: ALPHA § SAS Fecha Aadlisis:

Conlacte: DANELA IMENEZ Fecha inflorme:
Direccifec (A B0 # 67080

Cudad: BOGOTA Solicud Astlisis:

Teléfones: 7313518 Consecutive Informe:

Mélodo de anllisiac PRT-GT-01 WORFIONMAN PAETILLA Aplicacitn:

FMER e

2

Hesen|

N 0576
G 2239

Mn 1,067
S 1630
X 8,466
o

Fe

N

P

In

Sn

a

1455
37,333
2465
0285
9550
34,116
0518

ol e

L 5A o vt b et e Gad b an Repe st & Ml be b NI & ¥ ke e prupindad & i (Inain
2. L oasionies aaslthas ™ e aendd b
llu‘_ A—.'_ Cadnsond ¢ ot renaiiade: '_v: & “““*
A S rubied e penden b B
B Ol e bee weallades . e ] P— & [
e dgei b “a e o ol e bt
AK 60 Ne. 67 20 2. Medelo Nonte
Bogols DL
Tel. (57-1) 2313513
Méwl 3134543361
wwaplel v
serendesdvwirisiataffaplal cov.c

182



e HCIlt=60min

Méledo de andlisis: PRT-GT-01 WINRFOMMAN PRETILLA
TS ke
|
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e HClIt=120 min

)
&

Ollghat

WYNEOn Arelnnon

Mentificacién - 1O =120 Consecutivo muesive:
Tips de muestra: 1000 GALYANCD Fesponsable del muestrec:
Procedendis = GALVANITEONA Flax/Procedmiesic muestrec:
Fecha lngrese:
Cliende: ALPHA £5AS Fecha Andlisis:
Comlacte: DANELA IMENES Fecha Informe:
Direcchéec (FA S0 # 57080
Gudad: B0G0TA Soliciud Andlisis:
Teléfoses: 2313318 Consecusivo Informe:
Méledo de anllisis: PRT_G1-01 WINREIMMAN PASTILA Aghcacite:
TR ke
| — VER UESERVALIONES ]
Nombre Hemento Compesicidn (%)
Asminio A 0222
Gleio G 1327
Azifre S 0.760
Potasio < 6298
Hemro Fe 37,095
Niquel N 4548
e Zn 6,157
Esto Sn 42824
Joro a 0482

00 detacte  LOF: (LK5 OF IGNTION) Pl g \grkion & S000°C S0te s S0)
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e HCIlt=180 min

Mentificacién = 10 1=130 Consecitivo puestre:
Tipe de muesira: L000 GALVMNCD Respoasable del suesires:
Procedesca - SALYANOTEMA Flas/Procedmieslo suesires:
Fecha Ingrese:
Cheste: ALPHA 1 SAS Fecha Andlisis:
Comlacter DANELA IMENEZ Fecha Indorme:
Direccier (RA 60 & 67480
Cudad: B050TA Seolictud Aedlisis:
Teléfoses: 23133138 Consecutive Indorme:
Méledo de anllisis: PRT.G1.01 WINRFOMMAN PASTILLA Apiicacibe:
TTUR eaae
[ “VER DESERVALIONES —]
No mre Bemenlo Compasicidn (%)

Auminio N 0344

Aziiire 5 1,105

Potasio K 5,165

Gakio G 0,768

Hemro F_- 36,078

Nequel N 3548

e Zn 7694

Estanio Sn 44,604

Coro a 0463
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e HCIlt =240 min

Mentificacién = HI 1=240 Censecutive muestre:
Tipe de muestre: | D00 GALYANLID Fesponsable del muestres:
Procedesca = SALVANITEONA Plax/Procedmerto muestres:
Fedha Ingress:
Cesle: ALPHA £ SAS Fache Andlisis:
Comlacier DANELA |MENEZ Fecha inflorme:
Direccibec (A0 # 67080
Gudad: BOSOTA Solciud Andlisis:
Teléfosea: 2313518 Consecutive Informe:
Méledo de andlisis: PRT-5T-01 WIRRFOMMAN PASTILA Aplicacise:
o e ar—y)
[ VER UBSERVALIONES ]
Nomtre Hesents Compasicién (%)
Ruminio N OMZL
Aazuire S 1,165
Potasio K 5014
Cromo Cr 2122
Hemro Fe 33,633
Niquel N 1684
Cobre Cu 1511
Zinc Zn 6,629
Estaio Sn 46,986
Coro a 0,723
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e HCIt=300 min

LA P

2

4 ,.'\'(: ’;"a
1

'-1»1 A Arainim

REPORTE DE FLUORESCENCIA DE RAYOS X
Mentificacién : HO =320
Tipe de muestra | 500 GALYANCD Fesponsable del suestres:
Procedencs - BALVANOTEONA Plas/Procedissienio muesires:

Cliesle: ALPSA | SAS
Comtacto: DANELA IMENEZ

Direccidec (FA G0 & 67080
Cudad: BOSOTA
Teléfonea: 7313518
Métedo de andlisis: PRT-5T-01 WINERFOMMN PRETILA
oy
| VER UESERVALIUNES
Nombee Hemenlo
Aminio A
Sico I
Aziire S 0376
Potasio K 5544
Cromo (r 0535
Hemo Fe 27,793
Niquel N 1572
Zinc Zn 6,129
Estano Sn 56,064
Ooro a 05674
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e HCIlt=360min

LA
4,
1

Olphat

%
d

Mentificacién - HO 1=350 Consecutive muestra:
Tipe de muestrec | D00 GALVANLD Tesponsable del muestres:
Procedescia - SALVANDTECNA Plas/Procedimiasto swestres:
Fedha Ingress:
(hesle: ALPHA 1 SAS Feche Andlisis:
Comlacier DANELA IMENEZ Fecha Informe:
Direcciber (FA S0 & 6780
Cudad: BOGOTA Solicud Asdliss:
Teléfones: 2313518 Consecutive Informe:
Métedo de andlisia: PRT-5101 WIRFOMMAN PASTILLA Aplicacite:
QrEa—y
I VER UESERVALIUNES ]
Nombre Hemenlo Compasicidn (%)

Ruminic N 0.“_!

Séicio Si 0,123

Aaziire S 0535

Potasio K 4023

Hermro Fe 23,513

Nguel N 0943

Cobre Cu 0599

Iinc Zn 3675

Estaio Sn 65,134

Coro a 0,390
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HCIl t = 420 min

hat

"ﬁ:
d
Qlphat

Mentificacién - HC 1=420 Consecuive muestie:
Tipe de muestre: | D00 GALVANLD Responsable del suestres:
Procedends = BALVANOTEONA Plas/Procedmienlo suesires:
Fedha Ingrase:
Chesle: ALPHA 1 SAS Fecha Andlisis:
Comlacier DANELA IIMENEY Fecha Informe:
Direccibec (FA 60 & 57080
Cudad: BOG0TA Solicing Aadlisss:
Teléfonca: 2313518 Consecutivo forme:
Mélede de andlisis: PRI-GT-01 WIDEEOMMAN PASTILLA Agficacite:
TR el ]
| VER UESERVALIONES =2
Nombre Elewento Conpesidién (%)
Alsminio AN O.EAI
Azifre S 0,724
Potasio K 3037
Hemro Fe 22,762
Niguel N 0242
Tinc Zn 4915
Estanio Sn 67,024
Joro a 0,348
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ANEXO 15.
REPORTES FLUORESCENCIA DE RAXOS X PARA H2S04

HoSO4t = 10 min

Mentificacién - 12504 1= Consecutivo muestre:
Tipe de muestrac 000 GALVAND Fesponsabie del muesires:
Procedencia : BALVANOTEOMA Plas/Procedimiesio muesires:
Fecha ngrese:
Chesfe: ALPHA | SAS Feche Andlisis:
Comlacto: DANELA IMENEL Fecha Inflarme:
Direccibec (A 50 & 67480
Oudad: BOGOTA Solciiud Asblisis:
Teléfonea: 2313518 Consecutivo Infarme:
Nétedo de andlisis: PRT-GT-01 WINEEIMALN PASTILA Aplicaciin:
S e
Nombre EBemento Compasicidn (%)

Aluminio A 0359

Siicio Si 0242

Azlire 5 3,165

Potasio K 2753

Cromo r 1547

Gkio Sa 0,043

Herro Fe 32,105

Nequel N 1476

Cobre Cu 2012

Tnc Zn 45639

Estario Sn 51,358
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e H>S0O4t =60 min
4{4& “

dlpha!.‘

Méledo de andlisis: PRT-5T-01 WINRFOMMAN PRETILA
o=y
L VEX UESERVALIONES
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e HxSO4t =120 min

P
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REPORTE DE FLUORESCENCIA DE RAYOS X
Mentificacién - HXS041=120 Consectivo muesire:
Tips de muestra: | 000 CALYANCD Respensable del muestres:
Procedendia - GALVANDTEONA Plaa/Procedmiesto muesires:
Fecha Ingrese:
Chienle: ALPHA £ 5AS Fecha Andlisis:
Comlacte: DANELA IMENED Fecha Informe:
Direcchbec (FA B0 # 57080
Gudad: BOGOTA Soliciud Anklisis:
Telélonea: 7313318 Consecitive Informe:
Méledo de anllisis: PRT-ST-01 WIDRSIMMAN PAETILA Aglicacitn:
TTHE e
| _VER UESERVALIONES 7=%]
Nombre Hemenlo Compasicién (%)

Auminio A 0404

Sico Si 0,165

Azlfre S 1293

Potasio K 2538

Hemo Fe 20,067

Nguel N 0993

e Zn 4273

Estno Sn 69,967
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e H>S0O4t =180 min

g oy

I

Oliphat

WAV s Ayl

Mentificecién = 17504 1=130 Consecutive muesire:
Tips de muestre: 1000 GALVANCD Fessonsable del muestres:
Procedenca = GALVANDTECMA Plas/Procedmento muestres:
Focha Ingrese:
Chesle: ALPHA 1545 Fecha Andliss:
Comlacte: DANELA IIMENEZ Feche Inflorme:
Direccibe: (PA 50 ® E7480
Cudad: B0G0TA Soliciud Asdliss:
Teléfoses: 2313318 Consecutive Informe:
Méledo de anblisia: FRT_51.01 WINRF IMMAN PAETILA Apicacds.
TR eale
[ VER UESERVALIONES ]
Noebre Hesenlo Compesicidn (%)
Auminio N 0,045
Gakio G 0916
Azfre S 0,759
Potasio K 3231
Cromo Er 1231
Hemo Fe 18&1
Nequel N 0573
Tnc Zn 3,031
Estano Sn 71,863
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H2SO4t = 240 min

‘.‘(}N)

Oligha
s AraRn |'t

REPORTE DE FLUORESCENCIA DE RAYOS X
Mentificacién = 12504 1= Consecutive muestie:
Tips de moestrac 1000 GALYANCD Fespoasabie del muestres:
Procedenda - SALVANOTEMA Plas/Procedmicslo suesires:
Fedha Ingrese:
Cheste: ALPSA 1 SAS Fecha Andlisis:
Comtacter DANELA IMENEZ Fecha Indorme:
Direccibec (RA B0 # 67480
Gudad: B0G0TA Solicitud Aedliss:
Telbfoses: 2313318 Consecutive lndorme:
Méledo de anllisia: PRI.G1.01 WINRFOMMMN PASTILLA ApScacie:
SR e )
[ VER DESERVALIONES |
No midre Blesenlo Compasicién (%)
Auminio ) 0,382
Siicio Si 0230
Azifre 5 1488
Potasio X 3,793
Hemro Fe 15,612
Nequel N 0,746
Cobre Cu 1,308
Tinc Zn 3,356
Estho Sn 73,086

(N0 detazalie 0K A0S OF INTION) Pachis ao gt » 00070 S0ue 508 S0y
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e H>SO4t =300 min

Mentificacién - 12504 1= 300 Consecutive muestre:
Tips de muesire LO00 GALVANCD Responsable del muestres:
Procedencia : GALVANOTEIMA Plas/Procedimiesto muesires:
Fecha Ingrese:
Ohende: ALPSA 1 SAS Feche Asdlisis:
Contacter DANELA IMENED Fecha Informe:
Direccidec (FA S0 & 67080
Oudad: BOc0TA Solicitug Aadlisis:
Teléfoses: 2313318 Consecisivo Informe:
Méledo de andlisisc PRT-57.01 WINREOMMAN PASTILLA Aghcache:
U el
[ VER DESERVALIONES —u
Nombre Elements Compesiida (%)
Auminio A 0430
Siicio Si 0,101
Aziire ) 0393
C(romo r 1,143
Hemo Fe 15&“
Niquel N 0,957
Cobre Cuy 1493
Inc Zn 1,763
Estano Sn 77.052
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e H>SO4t =360 min

Mentificacién = {7504 1=350 Consecutivo muesie:
Tips de muestra: | D00 GALVAMCD Responsable del muestres:
Procedencia : BALVANDTEMA Plas/Procedimiesto muestres:
Fecha Ingrese:
Chasle: ALPSA ! SAS Feche Andlisis:
Comtactec DANELA |MENEY Fecha inflorme:
Direcchbec (PN 80 # 57080
Cudad: B0G0TA Soliciud Aadlisis:
Teléfones: 2313318 Consecutivo Infarme:
Métedo de anblisis: PR1.51.01 WIEFOMMAN PASTILA Apicacibe:
TTUE e ~ o=
[ VEA UESERVALIONES ]
Nopbre Besenls Compesiddn (%)

Auminio A 0310

Silicio Si 0,080

Azlire S 3,715

Potasio K 0914

Gloo ﬁ(_a 0,795

Hemo Fe 17,774

Noquel N 1,142

Zinc Zn 1,663

Estaio Sn 73,607

(W0 deeacatie LOF: (065 OF NNTOR] Pty oo oo 8 20T 2008 s 0k
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HoSO4t = 420 min

Mentificacién = HIS04 1=420 Consecutive muestre:
Tipe de suestra: L 000 GALVANCD Sesponsable del muestres:
Protedenda : BALVANOTEONA Plan/Procedmiento suestres:
Fedha Ingrese:
Cheslec ALPSA 1 SAS Feche Andlisis:
Comlacter DANELA IMENEY Fecha nforme:
Direccibec (FA G0 # 5780
Cudad: BOGOTA Seolicug Asdlisis:
Teléfoses: 2313318 Consecutive Informe:
Méledo de andlisis: FPRI-GT-01 WIKRFIOMMAN PASTILA Aplicacie:
o gy
I VER UESERVALIONES |
Nombre EHesenlo Compesidén (%)
Auminic N 0,184
Sicio Si 0,125
Azuire S 0958
Potasio K 2433
Hemro Fe 13,279
Niquel N 1375
Cobre Cu 1403
Estano Sn 80,242
W) detabe u;mcnﬂuuw.m _
49 progrens waicaetcie. 11 et et ML |Revisd y aprodd ing. Mguel Towes
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ANEXO 16.
REPORTES FLUORESCENCIA DE RAXOS X PARA CesHsgO7
e CgHgO7 t=10 min

K
B

Mentificadién : (55807 1=10 Consecelive muestre CORTESMA
Tipo de mesestra: OO0 CALVAND Respossabie dol muestieo: QENTE
Procedencia : GALVANITEONA Plan/Proced micslo musstrec: NO PRESENTA
Fecha Ingresec NO APLOA
Qiente: ALPHA 1 SAS Fecha Aniisis: 17/05020t3
Contincto: DANELA IMENES Feche Informe:
Diveccién: (FA 50 & A0
Cuded: BOSOTA Selicitud Aniisis CORTESIA
Teléfonos: 2313318 Consecative Inferme WO APLICA
Métede de anliisia: P 5T0! WOIRFOMNAN PASTILA Aplicatiéec LI AQ 2007
EF T Tagra
N = 05531000 | = S |
Nowbe Elemerts Compasicién (%)
Aurririo A 0,297
Gldo <] 1,670
Aadre 5 1585
Potasio K 4287
Cromo o 2074
Heero Fe 44615
Niguel N 5073
Znc In 12,661
Estanio Sn 27.739
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e CgHgO7 t=60 min

REPORTE DE FLUORESCENCIA DE RAYOS X
Mentificacién : (54507 1=50

Tipe de muestrac | 500 GALVAMCD Responsable del muestres:
Procedesca - GALYANOTEONA Plas/Procedimiesto muesires:

Direccidec (FA S0 & 67080
Cudad: BOGOTA
Telélones: 2313318
Métedo de anflisis: PRT-GT-01 WINREOMMAN PRETILA
ST el )
I VER USSERVALIONES
Nombre Besenls
Auminio A
Gko G
Axifre S 1335
Potasio K 5549
Fosioro P 0,150
Cromo Cr 0504
Hemo Fe 34,969
Noquel N 2,549
Iinc Zn 8524
Estaro Sn 43,464
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o CgHgO7t=120 min

Mentificacin = (FHE07 1=1720 Consecutive muestra:
Tips de muestra: LO00 GALVANLD Tesponsable del muesires:
Procedescia - SALVANITEONA Flar/Procedmasto suestres:
Fetha Ingress:
Chesles ALPHA 1 SAS Fecha Andlisis:
Comlacter DANELA IMENEZ Fecha Informe:
Direccibec (PA S0 & 6TAE0
Cudad: BOGOTA Solicud Asdlists:
Teléfomes: 2313318 Consecutive Informe:
Métedo de andlisisc PRT-51-01 WIDHFOMMAN PAETILLA Apieacse:
SR e )
[ VER OESERVALIONES ]
Nombre Hemenlo Composicidn (%)

Aluminic Al 0428

Azifre 5 1,192

Potasio K 3515

Gakio G 0514

Cromo El ﬁ?

Hemo Fe 27,438

Nequel N 1,178

Zinc Zn 7382

Estano Sn 55,667
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CsHgO7 t=180 min

REPORTE DE FLUORESCENCIA DE RAYOS X
Mentificacién : (5807 1=180 Consecutive muestre:
Tipe de muestrac | 000 CALVANCD Fespensable del muestres:
Procedescia - BALVANOTEONA Plas/Procedmiesio muesires:
Fedha Ingrese:
Chesle: ALPHA 1 5AS Fecha Andlisis:
Comtacte: DANELA IMENEY Fecha Informe:
Direccidec [FA S0 & 67080
Oudad: 505074 Soficitud Asdlisis:
Telélones: 2313518 Consecusivo Informe:
Méledo de andlisia PRI-GT-01 WINRFOMMAN PASTILLA B il
TS abe
[ VEA DESERVALIONES ]
Hesenlo Compesicién (%)

Si 0296

5 2,968

K 5457

3 0997

Fe 24876

N 1,486

Cuy 1,741

Zn 3559

Sn 58,319
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CsHsO7 t=240 min

A

Olihat

Vs Arelnoon

4’!.& K

REPORTE DE FLUORESCENCIA DE RAYOS X
Mentificacién - [ERECT (=260
Tipe de muestrc | 000 GALVANCD Fesponsable del muestres:
Procedesdia - SGALYINITENA Plas/Procedimiento mussires:

Direccibec (RA S0 & 57A-80
Cudad: BOSOTA
Teléfosea: 2313518
Méledo de andlisia: PRT-ET0) WINRFIMMAN PASTILLL
SR e )
| "VER UESERVALTUNES
Nombre Hements
Aluminic N
Sico Si
Aziire S
Potasio X
Gkeio G
Cromo 13
Hemro Fe
Nquel N
Tnc Zn
Estaro Sn

(00 chtacaie LK (LGS OF NGNDON) P o gnaitn & 000 S e s
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¢ CgHgO7 t=300 min

A P
KR,
'

s

Oliphat

Menlificacién - (5HE807 1=300 Consecitivo muestie:
Tipe de muestra: | D00 GALYAMT Responsable del muestres:
Procedesdia - GALVANOTEOMA Plas/Procedimienio muestres:
Fecha Ingrese:
(lesle: ALPHA 1 SAS Fecha Asdliss:
Comtacie: DANELA INEREY Fecha Informe:
Direccidec (FA B0 & 67080
Cudad: BOGOTA Soficiud Asdlisis:
Teléfonea: 7313518 Consecutive Informe:
Método de andlisia: PRT-51.01 WIGRFOMMAN PAETILA Aplicacibe:
orE ey
I VER USSERVALIUNES ]
Nopbre Hesents Conpesicién %)
Auminio '_J_ 0207
Siicio Si 0.(!1
Aziire S 0,730
Potasio K 2675
Glco G 1287
(romo (<3 0,664
Hemro Fe 24,107
Nguel N 1,756
Inc Zn 5147
Estaio Sn 63,267
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e CgHgO7 t=360 min

REPORTE DE FLUORESCENCIA DE RAYOS X
Mentificacién = (5-807 (=380 Consecufive mueste:
Tipe de mussira: | 000 GALYANDD Responsable del muestres:
Procedencs - GALVANITEINA Plas/Procedimionto muestres:
Fedha ingrese:
Chesde: ALFHA 1 SAS Fecha Andlisis:
Comtacto: DANELA |MENES Fecha informe:
Direccife: (RA G0 # 67480
Gudad: BOGOTA Soficiud Asdlisis:
Teléfonea: 7313518 Consecutive informe:
Métedo de anBlisia: PRT-G1-01 WIIEFIMMAN PRETILLA Apicacitn:
SR e )
I VER UESERVALIUNES ]
Nonbre Elesents Compesicién (%)
Aminio '_l 0.4_3!
Siicio Si 0234
Aazirfre S 1,000
Potasio K 3994
Cromo o 1212
Hemo Fe 22,372
Noquel N 1255
Cobre Cu 1359
Tinc In 4,061
Estaio Sn 64,080

SN0 etacabie  LOF; (LOGS OF NGNTION) Picis pr igniitn & Y000 dunee wa e
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o CgHgO7 t=420 min

REPORTE DE FLUORESCENCIA DE RAYOS X
Mentificacién - C5HE0T 1=420 Consecutive muestre: CORTESIA
Tips de muestre | D00 GALYANDD Respensable del muestres: CLENTE
Procedencia = GALVANDTECMA Plas/Procedimiasio suestres: NO PRESENTA
Fecha Ingrese: NO AFLICA
Oheme: ALPA 1545 Feche Andlisis: 171052018
Conlacte: DANELA IMENEY Fecha informe:
Direccidec (RASD & 57080
Cudad: BOSOTA Solicitud Asdlisis: CORTESIA
Teléfonea: 2313518 Consecutive informe: NO APUCA
Métedo de andlisia: PRT-51-01 WINRFOMMAN PRETILLA Aplicacibe: L1 Q2017
T 2Ty Tagha ' 4 1
[ VER UESERVALIUNES ]
Nombee Besenls Compesidién (%)
Alinio A 0.302
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ANEXO 17.

MUESTRAS DE CALCULO DE CONVERSION A BASE HUMEDA DE LOS
RESULTADOS DE FLUORESCENCIA DE RAYOS X PARA LA SELECCION DE
AGENTE LIXIVIANTE

Se determina el porcentaje de humedad en base humeda por medio de la norma
ASTM D2216-10 “para la determinacion del contenido de agua en suelos y rocas” y
se realiza la conversion de las fracciones en base seca por medio de la siguiente

ecuacion:

% Base Humedad = W, — (1 — Wy,,)

Donde:
W, = Fraccién masica del compuesto en base seca
Wy, = Fraccion masica del agua en base himeda

1. ACIDO CLORHIDRICO (HCL)

Tabla de conversion del HCI t=10 min:

Nombre | Compuesto Composicion % base
base seca | humeda
Humedad H20 93.305%
Calcio Ca 2.239% 0.150%
Aluminio Al 0.576% 0.039%
Manganeso Mn 1.067% 0.071%
Azufre S 1.630% 0.109%
Potasio K 8.466% 0.567%
Cromo Cr 1.455% 0.097%
Hierro Fe 37.333% 2.499%
Niquel Ni 2.465% 0.165%
Fosforo P 0.285% 0.019%
Zinc Zn 9.550% 0.639%
Estafio Sn 34.116% 2.284%
Cloro Cl 0.818% 0.055%
Tabla de conversion del HCI t=60 min
Nombre |Compuesto th))mposicién % base
ase seca | humeda
Humedad H20 92.362%
Aluminio Al 0.915% 0.070%
Silicio Si 0.135% 0.010%
Azufre S 2.020% 0.154%
Potasio K 7.015% 0.536%
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Tabla de conversion de HCI t=120 min

Tabla de conversion de HCI t=180 min

Cromo Cr 1.495% 0.114%
Hierro Fe 37.146% 2.837%
Niquel Ni 2.917% 0.223%
Cobre Cu 2.708% 0.207%
Zinc Zn 7.444% 0.569%
Estafio Sn 37.464% 2.862%
Cloro Cl 0.740% 0.057%
Nombre |Compuesto th))mposicién % base
ase seca | humeda

Humedad H20 92.069%
Calcio Ca 1.327% 0.105%
Aluminio Al 0.222% 0.018%
Azufre S 0.760% 0.060%
Potasio K 6.298% 0.499%
Hierro Fe 37.095% 2.942%
Niquel Ni 4.844% 0.384%
Zinc Zn 6.157% 0.488%
Estafo Sn 42.824% 3.396%
Cloro Cl 0.482% 0.038%
Nombre |Compuesto Ct())mposicién % base
ase seca | humeda
Humedad H-0 91.978%
Calcio Ca 0.788% 0.063%
Aluminio Al 0.344% 0.028%
Azufre S 1.015% 0.081%
Potasio K 5.165% 0.414%
Hierro Fe 36.078% 2.894%
Niquel Ni 3.848% 0.309%
Zinc Zn 7.694% 0.617%
Estaino Sn 44.604% 3.578%
Cloro Cl 0.463% 0.037%

Tabla de conversion de HCI t=240 min

Composicién| % base

Nombre |Compuesto| base seca | humeda
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Humedad H-O 91.954%
Aluminio Al 0.462% 0.037%
Azufre S 1.165% 0.094%
Potasio K 5.014% 0.403%
Cromo Cr 2.122% 0.171%
Hierro Fe 33.633% 2.706%
Niquel Ni 1.684% 0.135%
Cobre Cu 1.511% 0.122%
Zinc Zn 6.699% 0.539%
Estafo Sn 46.986% 3.780%
Cloro Cl 0.723% 0.058%
Tabla de conversion de HCI t=300 min
Composicién| % base
Nombre |Compuesto| base seca | humeda
Humedad H-0O 91.827%
Aluminio Al 0.369% 0.030%
Silicio Si 0.097% 0.008%
Azufre S 0.976% 0.080%
Potasio K 5.544% 0.453%
Cromo Cr 0.835% 0.068%
Hierro Fe 27.793% 2.272%
Niquel Ni 1.572% 0.128%
Zinc Zn 6.129% 0.501%
Estafo Sn 56.064% 4.582%
Cloro Cl 0.674% 0.055%
Tabla de conversion de HCI t=360 min
Nombre |Compuesto Composicion % base
base seca | humeda
Humedad H-O 91.675%
Aluminio Al 0.466% 0.039%
Silicio Si 0.123% 0.010%
Azufre S 0.835% 0.070%
Potasio K 4.023% 0.335%
Hierro Fe 23.513% 1.957%
Niquel Ni 0.943% 0.079%
Cobre Cu 0.899% 0.075%
Zinc Zn 3.675% 0.306%
Estafo Sn 65.134% 5.422%
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| Cloro | Cl | 0390% | 0.032% |
Tabla de conversion del HCI t=420 min
Nombre |Compuesto Ct())mposicién % base
ase seca | humeda
Humedad H-O 91.538%
Aluminio Al 0.248% 0.021%
Azufre S 0.724% 0.061%
Potasio K 3.037% 0.257%
Hierro Fe 22.762% 1.926%
Niquel Ni 0.942% 0.080%
Zinc Zn 4.915% 0.416%
Estafo Sn 67.024% 5.672%
Cloro Cl 0.348% 0.029%
2. ACIDO SULFURICO (H2S04)

Tabla de conversion del H2SO4 t=10 min:
Nombre |Compuesto Composicion % base
base seca | humeda
Humedad H-O 88.974%
Calcio Ca 0.043% 0.005%
Aluminio Al 0.359% 0.040%
Silicio Si 0.242% 0.027%
Azufre S 3.165% 0.349%
Potasio K 2.753% 0.304%
Cromo Cr 1.847% 0.204%
Hierro Fe 32.105% 3.540%
Niquel Ni 1.476% 0.163%
Cobre Cu 2.012% 0.222%
Zinc Zn 4.639% 0.511%
Estafio Sn 51.358% 5.663%

Tabla de conversion del H2SO4 t=60 min
Nombre |Compuesto Composicion % base
base seca | himeda
Humedad H20 87.813%
Aluminio Al 0.252% 0.031%
Silicio Si 0.071% 0.009%
Azufre S 1.075% 0.131%
Potasio K 4.753% 0.579%
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Hierro Fe 19.830% 2.417%
Niquel Ni 1.700% 0.207%
Zinc Zn 2.702% 0.329%
Estafo Sn 69.616% 8.484%
Tabla de conversion de H2SO4 t=120 min
Nombre |Compuesto Composicion % base
base seca | humeda
Humedad H-O 87.066%
Aluminio Al 0.404% 0.052%
Silicio Si 0.165% 0.021%
Azufre S 1.293% 0.167%
Potasio K 2.838% 0.367%
Hierro Fe 20.067% 2.595%
Niquel Ni 0.993% 0.128%
Zinc Zn 4.273% 0.553%
Estafo Sn 69.967% 9.049%
Tabla de conversion de H2SO4 t=180 min
Nombre |Compuesto Ckc))mposicién % base
ase seca | humeda
Humedad H-O 86.851%
Calcio Ca 0.916% 0.120%
Aluminio Al 0.045% 0.006%
Azufre S 0.759% 0.100%
Potasio K 3.231% 0.425%
Cromo Cr 1.231% 0.162%
Hierro Fe 18.051% 2.374%
Niquel Ni 0.873% 0.115%
Zinc Zn 3.031% 0.399%
Estafo Sn 71.863% 9.449%
Tabla de conversion de H2SO4 t=240 min
Nombre |Compuesto Cl(J)mposicién % base
ase seca | humeda
Humedad H20 86.269%
Aluminio Al 0.382% 0.052%
Silicio Si 0.230% 0.032%
Azufre S 1.488% 0.204%
Potasio K 3.793% 0.521%
Hierro Fe 15.612% 2.144%
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Niquel Ni 0.746% 0.102%
Cobre Cu 1.308% 0.180%
Zinc Zn 3.356% 0.461%
Estafio Sn 73.086% 10.036%
Tabla de conversion de H2SO4 t=300 min
Nombre |Compuesto Ct())mposicién % base
ase seca | humeda
Humedad H-O 85.831%
Aluminio Al 0.430% 0.061%
Silicio Si 0.101% 0.014%
Azufre S 0.393% 0.056%
Cromo Cr 1.143% 0.162%
Hierro Fe 15.668% 2.220%
Niquel Ni 0.957% 0.136%
Cobre Cu 1.493% 0.212%
Zinc Zn 1.763% 0.250%
Estafio Sn 77.052% 10.917%
Tabla de conversion de H2SO4 t=360 min
Nombre |Compuesto Ckc))mposicién % base
ase seca | humeda
Humedad H-0 85.695%
Calcio Ca 0.795% 0.114%
Aluminio Al 0.310% 0.044%
Silicio Si 0.080% 0.011%
AzUfre S 3.715% 0.531%
Potasio K 0.914% 0.131%
Hierro Fe 17.774% 2.543%
Niquel Ni 1.142% 0163%
Zinc Zn 1.663% 0.238%
Estafo Sn 73.607% 10.530%
Tabla de conversion del H2SO4 t=420 min
Nombre | Compuesto Composicion % base
base seca | humeda
Humedad H-O 85.153%
Aluminio Al 0.184% 0.027%
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Silicio Si 0.125% 0.019%
Azufre S 0.958% 0.142%
Potasio K 2.433% 0.361%
Hierro Fe 13.279% 1.971%
Niquel Ni 1.375% 0.204%
Cobre Cu 1.403% 0.208%
Estafio Sn 80.242% 11.913%
3. PARA ACIDO CITRICO CgHgO7
Tabla de conversion del CeHgO7 t=10 min:
Nombre |Compuesto Ct())mposici()n % base
ase seca | humeda
Humedad H20 88.390%
Calcio Ca 1.670% 0.194%
Aluminio Al 0.297% 0.034%
Azufre S 1.585% 0.184%
Potasio K 4.287% 0.498%
Cromo Cr 2.074% 0.241%
Hierro Fe 44.615% 5.180%
Niquel Ni 5.073% 0.589%
Zinc Zn 12.661% 1.470%
Estafio Sn 27.739% 3.220%
Tabla de conversion del CsHgO7 t=60 min
Nombre |Compuesto Ct())mposicic')n % base
ase seca | humeda
Humedad H20 87.626%
Calcio Ca 1.670% 0.207%
Aluminio Al 0.287% 0.036%
Azufre S 1.335% 0.165%
Potasio K 5.849% 0.724%
Cromo Cr 0.804% 0.099%
Hierro Fe 34.969% 4.327%
Niquel Ni 2.949% 0.365%
Fosforo P 0.150% 0.019%
Zinc Zn 8.524% 1.055%
Estafo Sn 43.464% 5.378%

Tabla de conversidon de CeHgO7 t=120 min
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Composicién

% base

Nombre |Compuesto .

base seca | humeda

Humedad H20 87.602%
Calcio Ca 0.514% 0.064%
Aluminio Al 0.428% 0.053%
Azufre S 1.192% 0.148%
Potasio K 3.815% 0.473%
Cromo Cr 2.387% 0.296%
Hierro Fe 27.438% 3.402%
Niquel Ni 1.178% 0.146%
Zinc Zn 7.382% 0.915%
Estafo Sn 55.667% 6.901%

Tabla de conversion de CgHgO7 t=180 min

Nombre |Compuesto Cg mposicion % base
ase seca | humeda

Humedad H-O 86.830%
Silicio Si 0.296% 0.039%
Azufre S 2.968% 0.391%
Potasio K 5.457% 0.719%
Cromo Cr 0.997% 0.131%
Hierro Fe 24.876% 3.276%
Niquel Ni 1.486% 0.196%
Cobre Cu 1.741% 0.229%
Zinc Zn 3.859% 0.508%
Estafio Sn 58.319% 7.680%

Tabla de conversion de CeHgO7t=240 min

Nombre |Compuesto Ct())mposicién % base
ase seca | humeda
Humedad H-O 86.422%
Calcio Ca 1.145% 0.155%
Aluminio Al 0.681% 0.092%
Silicio Si 0.101% 0.014%
Azufre S 1.097% 0.149%
Potasio K 4.002% 0.543%
Cromo Cr 0.791% 0.107%
Hierro Fe 27.186% 3.691%
Niquel Ni 1.635% 0.222%
Zinc Zn 4.845% 0.658%
Estafio Sn 58.517% 7.946%
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Tabla de conversion de CgHgO7 t=300 min

Nombre |Compuesto Composicion % base
base seca | humeda
Humedad H-0 85.892%
Calcio Ca 1.287% 0.182%
Aluminio Al 0.207% 0.029%
Silicio Si 0.061% 0.009%
Azufre S 0.730% 0.103%
Potasio K 2.675% 0.377%
Cromo Cr 0.664% 0.094%
Hierro Fe 24.107% 3.401%
Niquel Ni 1.756% 0.248%
Zinc Zn 5.147% 0.726%
Estafo Sn 63.267% 8.926%
Tabla de conversion de CgHgO7 t=360 min
Nombre |Compuesto th))mposicién % base
ase seca | humeda
Humedad H-O 85.111%
Aluminio Al 0.433% 0.064%
Silicio Si 0.234% 0.035%
Azufre S 1.000% 0.149%
Potasio K 3.994% 0.595%
Cromo Cr 1.212% 0.180%
Hierro Fe 22.372% 3.331%
Niquel Ni 1.255% 0.187%
Cobre Cu 1.359% 0.202%
Zinc Zn 4.061% 0.605%
Estafo Sn 64.080% 9.541%
Tabla de conversion del CeHgO7t=420 min
Nombre |Compuesto Composicion % base
base seca | hiumeda
Humedad H20 85.035%
Aluminio Al 0.302% 0.045%
Silicio Si 0.103% 0.015%
Azufre S 0.847% 0.127%
Potasio K 2.562% 0.383%
Cromo Cr 0.888% 0.133%
Hierro Fe 22.288% 3.335%
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Niquel Ni 1.843% 0.276%
Cobre Cu 1.065% 0.159%

Zinc Zn 4.771% 0.714%
Estano Sn 65.331% 9.777%
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ANEXO 18.

MUESTRAS DE CALCULO PARA DETERMINACION DEL PORCENTAJE DE
RECUPERACION EN EL PROCESO DE LA SELECCION DEL AGENTE
LIXIVIANTE

Se determina el porcentaje de recuperacion de estafio por medio de la siguiente
ecuacion:

M; — M;

i

% Recuperacion = x100%

Donde:

M; = Masa inicial

M= Masa final

El calculo de la masa se realiza a partir la masa total del sélido y la fraccion de
estafio contenida en este

1. Para HCI
Agente lixiviante HCI
Tiempo %Recuperacion

(min)

10 7.433

60 10.479
120 10.914
180 11.887
240 13.692
300 14.601
360 18.157
420 19.025

2. Para HxSO4

Agente lixiviante H2SO4
Tlempo %Recuperacion
(min)
10 16.599
60 25.669
120 29.132
180 31.295
240 38.471
300 39.847
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3. Para CsHgO~

360

40.176

420

41.572

Agente lixiviante CsHsO7

Tiempo %Recuperacion
(min)
10 9.742
60 15.863
120 21.721
180 24.948
240 26.082
300 27.564
360 29.697
420 30.989
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ANEXO 109.
PROTOCOLO EVALUACION DEL AGENTE OXIDANTE
OBJETIVO

Evaluar el peroxido de hidrogeno (H202) como agente oxidante a tres
concentraciones diferentes (2%, 3% y 5% P/V) para la obtencion de estafio (Sn)
mediante lixiviacion agitada en una sola etapa a temperatura ambiente.

PASO A PASO
1. Seleccién de las condiciones de operacion

Mediante la revision bibliografica se determinan las condiciones de operacion con
las cuales se pondra en marcha el presente analisis, como criterios de seleccion se
elegira el dato comunmente mas usado para cada variable, teniendo en cuenta el
porcentaje de recuperacion del metal o la cantidad de metal obtenido en la solucion.

2. Preparacién de etiquetas

Todas las muestras deben ser perfectamente identificadas en el momento de
obtener las sales de metal con cada concentracion de agente oxidante, por esta
razén, cada una debe contener una ficha o etiqueta como se puede observar a
continuacion:

Fecha:

Hora inicio:

Hora toma de Ia
muestra:

Nombre del proyecto:
Concentracion del
agente Oxidante:
Temperatura:

3. Preparacion de utensilios y equipos

Para la evaluacién del agente oxidante es necesario tener a la mano todos los
utensilios y equipos necesarios, a continuacion se muestra la lista de chequeo de
los implementos a utilizar.

IMPLEMENTOS
Equipo personal
Botas de seguridad
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Equipos de proteccion (bata)

Mascaras o tapa bocas

Guantes de nitrilo

Cofias o0 gorro

Gafas de seguridad

Protector facial

Equipos

Plancha de agitacion

Agitador magnético

Plancha de calentamiento

Balanza analitica

Mufla

Centrifuga

Cabina de extraccion

Material de laboratorio

Beaker 250 mL (4)

Bal6n aforado 250 mL (3)

Varilla de vidrio

Espatula plastica

Tubos falcon 50 mL

Capsulas de porcelana

Pipeta 10 mL

Pipeteador

Erlenmeyer

Embudo

Picndmetro 5 mL

Papel filtro

Reactivos

Agua destilada

Lodo galvanico

Acido sulftrico (H2SOa)

Peroxido de hidrogeno (H202)

Implementos de aseo

Toallas absorbentes

Alcohol

Implementos de oficina

Formato toma de datos

Cuaderno de apuntes

Esferos

Camara fotogréfica
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4. Preparacion de soluciones

Se evaluaran 3 concentraciones de peroxido de hidrogeno como agente oxidante;
es importante tener en cuenta que este se encuentra en estado liquido con una
pureza del 30% P/V, a continuacion, se describe el paso a paso para preparar 250
mL de solucién de cada una de las concentraciones de agente oxidante a evaluar.

2% plv:
En un balén aforado de 250 mL adicionar 5 mL de agua destilada, con ayuda de

una pipeta de 10 mL medir 16.7 mL de peréxido de hidrégeno y adicionar al balén
aforado, manteniendo agitada la solucién, con ayuda de un frasco lavador que
contenga agua destilada lavar las paredes de la pipeta y adicionar esta solucién en
el balon, repetir 3 veces hasta llegar al aforo.

3% plv:

En un balén aforado de 250 mL adicionar 5 mL de agua destilada, con ayuda de
una pipeta de 10 mL medir 25 mL de peréxido de hidrogeno y adicionar al balon
aforado, manteniendo agitada la solucién, con ayuda de un frasco lavador que
contenga agua destilada lavar las paredes de la pipeta y adicionar esta solucién en
el baldn, repetir 3 veces hasta llegar al aforo.

5% plv:
En un balén aforado de 250 mL adicionar 5 mL de agua destilada, con ayuda de

una pipeta de 10 mL medir 41.7 mL de peroxido de hidrégeno y adicionar al balon
aforado, manteniendo agitada la solucién, con ayuda de un frasco lavador que
contenga agua destilada lavar las paredes de la pipeta y adicionar esta solucion en
el balon, repetir 3 veces hasta llegar al aforo.

5. Preparacién montaje de lixiviacion

En un beaker de 250 mL que contenga el lodo residual, el agente lixiviante y el
peroxido de Hidrogeno, sumergir un agitador magnético; debido a que el proceso
se realizard a temperatura ambiente no es necesario una plancha de agitacion y
calentamiento, por lo tanto, se hace uso de una plancha de agitacion marca Dathan
Scientific, se debe ubicar el beaker anteriormente mencionado justo en el centro de
la plancha como se muestra en la figura # para evitar que el agitador magnético
golpee las paredes de este.

6. Ejecucion del disefio pre-experimental
En el disefio pre-experimental para el proceso de lixiviacion por agitacion magnética,

se evaluaran 3 diferentes concentraciones de agente oxidante (2%, 3% y 5% P/V),
las condiciones de operacion a las que se evaluaran son:
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- Velocidad de agitacion: 750 rpm

- Temperatura: Ambiente

- Agente lixiviante: Acido sulfrico (H2S04)

- Concentracion del agente lixiviante: 1M

- Concentracion del mineral: 27% de solidos

Lixiviacion con H202 2% P/V:

En un beaker de 300 mL se adicionan 107.5 g del lodo residual previamente
hidratado, simultdneamente pesar 40.5 g de H2SO4 1 My 15 mL de H202, adicionar
el acido y el agente oxidante en el lodo residual, en el montaje de lixiviacién
previamente elaborado colocar el beaker con la solucion y en este sumergir el
agitador magnético cuidadosamente, por ultimo, configurar la velocidad de agitacion
a 750 rpm. Realizar la lixiviacion durante 240 min y con ayuda de una pipeta
graduada de 25 mL y tomar en la cuarta hora una alicuota de 10 mL.

En una balanza analitica pesar un tubo falcon de 50 mL vacio, adicionar los 10 mL
de la alicuota anteriormente tomada en el proceso de lixiviacion y pesar el tubo
falcon mas la muestra, llevar a una centrifuga durante 20 min, con una velocidad de
6000 rpmy a 10°C, una vez finalizada la centrifuga se precede a separar el lixiviado
del solido por medio de filtracion, tomar el peso final del solido y del lixiviado,
finalmente, se procede a determinar la densidad y el porcentaje de humedad para
cada lixiviado.

Lixiviacion con H202 3% P/V:

En un beaker de 300 mL se adicionan 105.5 g del lodo residual previamente
hidratado, simultaneamente pesar 39.7 g de H2SO4 1 My 15 mL de H202, adicionar
el acido y el agente oxidante en el lodo residual, en el montaje de lixiviacion
previamente elaborado colocar el beaker con la solucién y en este sumergir el
agitador magnético cuidadosamente, por ultimo, configurar la velocidad de agitacion
a 750 rpm. Realizar la lixiviacion durante 240 min y con ayuda de una pipeta
graduada de 25 mL tomar en la cuarta hora una alicuota de 10 mL.

En una balanza analitica pesar un tubo falcon de 50 mL vacio, adicionar los 10 mL
de la alicuota anteriormente tomada en el proceso de lixiviacion y pesar el tubo
falcon mas la muestra, llevar a una centrifuga durante 20 min, con una velocidad de
6000 rpmy a 10°C, una vez finalizada la centrifuga se precede a separar el lixiviado
del solido por medio de filtracion, tomar el peso final del solido y del lixiviado,
finalmente, se procede a determinar la densidad y el porcentaje de humedad para
cada lixiviado.

Lixiviacion con H202 5% P/V:

En un beaker de 300 mL se adicionan 94 g del lodo residual previamente hidratado,
poner en una plancha de agitacion, simultaneamente pesar 35.4 g de H2SO4 1M y
15 mL de H202, adicionar el &cido y el agente oxidante en el lodo residual, en el
montaje de lixiviacion previamente elaborado colocar el beaker con la solucion y en
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este sumergir el agitador magnético cuidadosamente, por ultimo, configurar la
velocidad de agitacion a 750 rpm. Realizar la lixiviacién durante 4 horas y con ayuda
de una pipeta graduada de 25 mL tomar en la cuarta hora una alicuota de 10 mL.

En una balanza analitica pesar un tubo falcon de 50 mL vacio, adicionar los 10 mL
de la alicuota anteriormente tomada en el proceso de lixiviacion y pesar el tubo
falcon mas la muestra, llevar a una centrifuga durante 20 min, con una velocidad de
6000 rpmy a 10°C, una vez finalizada la centrifuga se precede a separar el lixiviado
del sélido por medio de filtracion, tomar el peso final del sélido y del lixiviado,
finalmente, se procede a determinar la densidad y el porcentaje de humedad para
cada lixiviado.

7. Caracterizacion del lixiviado

Una vez finalizado el disefio pre-experimental y haber obtenido los lixiviados de
cada concentracion del peroxido de hidrogeno (H202), estos se llevaran analizar por
Fluorescencia de rayos X, al laboratorio Alphal S.A.S., donde se obtendran los
diferentes valores de concentraciones de sales, con el fin de determinar si el uso de
agente oxidante mejora el proceso de recuperacion de estafio o no.
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DIAGRAMA DE FLUJO
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TABLA DE TOMA DE DATOS

[H202]

W
picnometro
vacio

w
picnometro
lleno

w

Densidad
muestra

2%

3%

5%

Sobrenadante

t (min)

% Humedad

H202 2%
PV

PV

H202 3%

H202 5%
P/V

0

30

60

90

120

150

180

210

240

270

300

330

360

390

420

Concentracion

H-02

% Recuperacion
de Sn

0

2
3
5
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ANEXO 20.

MUESTRAS DE CALCULO DEL BALANCE DE MATERIA PARA LA
DISMINUCION DEL PORCENTAJE DE SOLIDOS CON AGENTE OXIDANTE

Se realiza el balance de materia por medio de la siguiente ecuacion:

%H
Myg Lix = (Ms , = f) — (M; = %H;)
- %S;

Donde:

M,, Lix= Masa de agente lixiviante adicionar (g)
Mg = Masa solido (g)

%H; = Porcentaje de humedad final

%Sy = Porcentaje de solido final

M; = Masa del lodo inicial (g)
%H; = Porcentaje de humedad inicia

LIXIVIACION CON H202 2%P/V

Contenido beaker
%humedad
%solidos

m humedad

107,500 g
0,628
0,372

67,542 g

Contenido T
%humedad

%solidos

m humedad

147,992 g
0,730
0,270

108,034 g

m solidos 39,958 g m solidos 39,958 g
Masa H202 2% a agregar 40,492 g
Masa del | %Humedad |%Humedad| Masa de
solido (g) inicial final H20
[H202] adicionar
(@)
2% 39.958 62.83 73.00 40.492
3% 39.214 62.83 73.00 39.738
4% 34.939 62.83 73.00 35.407

225



ANEXO 21.
REPORTES FLUORESCENCIA DE RAXOS X PARA EVALUACION DE AGENTE

OXIDANTE
e 2%de [H202]
REPORTE DE FLUORESCENCIA DE RAYOS X
Mentificacién - 1202 2% Conseative musstre:
Tipe de muestrec | 000 GALVAMID Fesponsabie del muestres:
Procedencia : SAVANITEOMA Flas/Procedmeelo muestres:
Foda ngress:
Cheste: NLPHA | SAS Fecha Asdlisis:
Costacte: DANELA [MENED Fecda Informe:
Direceider CRA 50 # G700
Oudad: BOSOTA Solchud Asdlisis:
Teléfomes: 2313318 Consecitive Informe:
Mélodo e andiisis: PAT-51-01 WIHREOMMAN PAETILLA Aphicacbe:
AR e
[ VEAOESERVAOORES |
Nopbre Eemenls Compasicién ()

Auminic A 0,766

Sdicio Si 0718

Azliire S 3371

Potasio X 5233

Gakcio G 2,006

Cromo 73 1626

L) o 36,919

Nquel % 1571

Cobre Cu 0959

Zinc Zn 8,148

[ Sn 38,682

F:uu LOK: (065 3 IGNTION) P g gt » 2000°C St s I
andin wtiten. T rwactads s regets whbem s s 9 C [Reviad y aprodd Ing. Miguel Tomes

|70 s 2 bl e e woarw 4t 00 spn| ngeriero de atarialer

. Y
& Lo Sachih e —

AK 60 Mo, 67° 30 2. Models Noste
Sogol D.L.

Tel. {57-1) 2313513

Méed 3134545361

www.aphel cow.co
smvendeaduisisvaivaffapbel cov.co
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e 3%de [H20,]

by o

Qliphai

Mentificacién - HZ07 3% Consecutivo muestre:
Tipe de muesira: | D00 GALVANLT Responsable del muestres:
Procedencia = GALVANITEOMA Plan/Procedimicsto suesires:
Fecha Ingrese:
Cesle: ALPSA 1 SAS Feche Asdlisis:
Comiacter DANELA IMENEZ Fecha lnforme:
Direccibec (RN B0 # E7A-20
Gudad: BOGOTA Soficiud Asdlisis:
Teléfosea: 2313518 Consecutive Informe:
Méledo de andlisiac PRT-G1-01 WIDEFOMMAN PAETILLA Aplcacitn:
TTUR e

I VER UESERVALIUNES ]

Aluminio e 0,738

Sico Si 0,642

Aziire S 1887

Potasio K 5231

CGalkcio G 1490

Crome 3 1029

Hemro Fe 31,088

Nequel N 2694

Zinc Zn 7010

Estao Sn 48,001

(N0 detaabie LN OGS OF MONTION) Predhis 20 ignacte a “000"C Suwte wa s

ki cavwponde & 0 prograns seicuetiie. ) rwtads we teparts eh Baee eca AL |Revied y aprodd ing. Mouel Towes

LU TS 00 hetrvn o Benihe o Conlmr & an kol bt an Do 00 0 s e 0 Pl s e fans il 1 drviid de roplodad & i chenine
ilm dos Wl o (LOLS DA ale munems wbbde s e 0 i dh 4 e

N el ) Cada iaph b bt Pl and b PRl TRy

A S ek i dos o pu g3 Baperm, b b b ve e

. Gl S it 04040 b wadlBaded 00 e et 3 ™ 4 wn by

L B i 00 A i by e b M e 0 b e e o e e bl
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5% de [H202]

Mentificacién - 1202 =% Conseaitive muestre:
Tipe de muestrac | 000 GALVAND Fesponsable del muestres:
Procedencia : SALVANOTEONA Plas/Procedimicsto muesires:
Fodha ngrese:
Chesle: NLF=A 1 SAS Fecha Aslisis:
Comtacte: DANELA IMENES Fecha Inflarme:
Direccidec (RA 50 # 67480
Oudad: BOSOTA Soliciud Asdlisis:
Teléfomes: 2313318 Consecutive Inflorme:
Mélodo de andiisis: PRT-51-01 WIHREOMMAN PASTILLA ApSicacibe:
PR e
[ VEX DESERVALIONES |
Norsbre Compasicién (%)
Aminic A 0738
Fosforo P 0410
Azlire S 4956
Potasio X 5,390
Gakcio G 2,139
Cromo G 0,931
Hemro Fe 33,227
Nequel N 3358
Cobre Cu 8937
Zinc Zn 9037
Estao Sn 30,847
10 chtacadie 0K (OG5 OF IGNTION) P o ignade » 200070 Ao 0a
andia s TgoACE & W g wtei. 0 e wpact whbe s 1 95 [Reviad y aprobd ing. Migudl Tomes
SN i 30 Pt cion edee 0do gaaEs
WE S el 6 Bt Jowanch e et W0 (GOERA B | o

LU0 00 eawvn of rwi e 0 Gt o e Bl A0 arn Bopa 2 i Al b e Pl b e s abad g Bt vitan do propindad & win arie
L alien R

B L e e T T P LR T
PR RPOTER—— Maperm, i ks qurebacle s
. Gl b hama s 0o bt waladed o0 pamdt (o Stats ba plaied ) prene - ‘. -
s - R e T T T
AK 60 No. 67 30 2. Modelo Nonte
Bogold D.L
Tel. (S7-1) 2313512
Méwi 3134545361
wwwsiphel cow.co
gendesduisisvaivaifaphe! cov.co
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ANEXO 22. MUESTRAS DE CALCULO DE CONVERSION A BASE HUMEDA DE
LOS RESULTADOS DE FLUORESCENCIA DE RAYOS X PARA LA
EVALUACION DE AGENTE OXIDANTE

Se determina el porcentaje de humedad en base himeda por medio de la norma
ASTM D2216-10 “para la determinacion del contenido de agua en suelos y rocas” y
se realiza la conversion de las fracciones en base seca por medio de la siguiente
ecuacion:

% Base Humedad = W, — (1 — Wy, ()
Donde:
W, = Fraccién masica del compuesto en base seca
Why,o = Fraccion masica del agua en base himeda

1. 2% DE H20:2

Nombre | Compuesto Composicion % base
base seca | humeda
Humedad H-0O 86.037%
Calcio Ca 2.006% 0.280%
Aluminio Al 0.766% 0.107%
Silicio Si 0.718% 0.100%
Azufre S 3.371% 0.471%
Potasio K 5.233% 0.731%
Cromo Cr 1.626% 0.227%
Hierro Fe 36.919% 5.155%
Niquel Ni 1.571% 0.219%
Cobre Cu 0.959% 0.134%
Zinc Zn 8.148% 1.138%
Estafio Sn 38.682% 5.401%

. 3% DE H20»
Nombre |Compuesto Composicion % base
base seca | humeda
Humedad H-0O 85.550%
Calcio Ca 1.490% 0.215%
Aluminio Al 0.738% 0.107%
Silicio Si 0.642% 0.093%
Azufre S 1.987% 0.287%
Potasio K 5.231% 0.756%
Cromo Cr 1.029% 0.149%
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3.

Hierro Fe 31.088% 4.492%
Niquel Ni 2.694% 0.389%
Zinc Zn 7.010% 1.013%
Estafo Sn 48.091% 6.949%
5% DE H20»
Nombre |Compuesto Composicion % base
base seca | humeda
Humedad H>0 84.195%
Calcio Ca 2.139% 0.338%
Aluminio Al 0.738% 0.117%
Fosforo P 0.410% 0.065%
Azufre S 4.986% 0.788%
Potasio K 5.390% 0.852%
Cromo Cr 0.931% 0.147%
Hierro Fe 33.227% 5.251%
Niquel Ni 3.358% 0.531%
Cobre Cu 8.937% 1.412%
Zinc Zn 9.037% 1.428%
Estafo Sn 30.847% 4.875%
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ANEXO 23.

MUESTRAS DE CALCULO PARA DETERMINACION DEL PORCENTAJE DE
RECUPERACION EN EL PROCESO DE EVALUACION DEL AGENTE
OXIDANTE

Se determina el porcentaje de recuperacion de estafio por medio de la siguiente
ecuacion:

M; — M;

i

% Recuperacion = x100%

Donde:

M; = Masa inicial

M= Masa final

El calculo de la masa se realiza a partir la masa total del sdlido y la fraccion de
estafio contenida en este

Concentracion %
del H202 Recuperaciéon
2% 17.6866
3% 23.6653
5% 16.5813
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ANEXO 24.
PROTOCOLO EVALUACION EFECTO DE LA TEMPERATURA
OBJETIVO

Encontrar la temperatura que proporcione la mejor recuperacion de Estafio (Sn)
mediante lixiviacion agitada evaluando tres diferentes temperaturas: 40°C, 60°C y
80°C

PASO A PASO
1. Seleccién de las condiciones de operacion

Mediante la revision bibliografica se determinan las condiciones de operacion con
las cuales se pondra en marcha el presente andlisis, como criterios de seleccion se
elegira el dato mas comunmente usado para cada variable teniendo en cuenta el
porcentaje de recuperacion del metal o la cantidad de metal obtenido en la solucién.

2. Preparacién de etiquetas

Todas las muestras deben ser perfectamente identificadas en el momento de
obtener las sales de metal con las tres temperaturas, por esta razon, cada una debe
contener una ficha o etiqgueta como se puede observar a continuacion:

Fecha:

Hora inicio:

Hora toma de Ila
muestra:

Nombre del proyecto:
Temperatura:

3. Preparacion de utensilios y equipos

Para la seleccion de la temperatura es necesario tener a la mano todos los utensilios
y equipos necesarios, a continuacion se muestra la lista de chequeo de los
implementos a utilizar.

IMPLEMENTOS
Equipo personal
Botas de seguridad
Equipos de proteccion (bata)
Mascaras o tapa bocas
Guantes de nitrilo
Cofias o0 gorro
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Gafas de seguridad

Protector facial

Equipos

Plancha de agitacion

Agitador magnético

Plancha de calentamiento

Balanza analitica

Mufla

Centrifuga

Cabina de extraccion

Material de laboratorio

Beaker 250 MI (4)

Balén aforado 1L (4)

Varilla de vidrio

Vidrio de reloj

Espatula plastica

Tubos falcon 50 mL

Capsulas de porcelana

Pipeta 25 mL (2)

Pipeteador

Erlenmeyer

Embudo

Picndmetro

Filtro

Papel filtro

Reactivos

Agua destilada

Lodo galvanico

Acido sulftrico (H2SO4)

Implementos de aseo

Toallas absorbentes

Alcohol

Implementos de oficina

Formato toma de datos

Cuaderno de apuntes

Esferos
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4. Preparacion de solucion

Se evaluara como agente lixiviante para la remocion del metal el Acido sulfarico
(H2S0a4), donde se trabajara a una concentracion 1M; es importante tener en cuenta
el estado fisico y la concentracion en la que se encuentran, a continuacion, se
describe el paso a paso para preparar 1L de solucion.
- Acido sulfarico (H2S04)
- Pureza: 96.5%
- Densidad: 1840 g/L
- PM: 98.08 g/mol
En un balon aforado de 1L adicionar 500mL de agua destilada, en una pipeta
de 25 mL medir 55.24mL de acido sulfarico y adicionar al balén aforado,
manteniendo agitada la solucién, con ayuda de un frasco lavador que
contenga agua destilada lavar las paredes de la pipeta y adicionar esta
solucion en el baldn, repetir 3 veces hasta llegar al aforo.

5. Preparacion montaje de lixiviacion

Considerando que se requiere mantener la temperatura y agitacion constante, se
hace uso de una plancha de agitacién y calentamiento, con una temperatura
necesaria para que la solucibn se mantenga a la temperatura deseada y una
agitacion de 750 rpm.

En caso de que no se tenga disponible de una plancha de calentamiento y agitacion
y solo se tenga de una plancha de agitacion magnética, se recomienda realizar el
montaje de la siguiente manera:

En un beaker de 300 mL adicionar el lodo residual, sumergir este dentro de un
beaker de tamafo superior que contenga agua caliente, con el fin de que el lodo y
posteriormente la solucion se mantengan a la temperatura deseada como se
muestra en la figura #, cuando se observe una disminucion de la temperatura
adicionar mas agua caliente en el beaker de tamafio superior, evitando la
disminucién de la temperatura en el contenido del beaker de 300 mL. Se debe tener
precaucion de que la solucion no entre en contacto con el agua.

6. Ejecucion del disefio pre-experimental

En el disefio pre-experimental para el proceso de lixiviacion a una sola etapa y por
agitacion magnética, se evaluaran 3 diferentes temperaturas (40°C, 60°C y 80°C),
las condiciones de operacion a las que se evaluaran son:

- Velocidad de agitacion: 750 rpm

- Agente lixiviante: Acido sulfarico (H2S04)

- Concentracion del agente lixiviante: 1M

- Concentracion del mineral: 27% de solidos
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Lixiviacion de 40°C

En un beaker de 300 mL se adicionan 121.5 g del lodo residual previamente
hidratado, simultaneamente pesar 76 g de H2SO4 1M, en el montaje de lixiviacion
previamente elaborado colocar el beaker con el lodo residual en la plancha de
agitacion y calentamiento y en este sumergir el agitador magnético
cuidadosamente, configurar la plancha de agitacion y calentamiento a una velocidad
de agitacién a 750 rpm y a 80°C, con ayuda de un termometro verificar que la
solucion se encuentra a la temperatura deseada, una vez alcanzada adicionar el
acido en el lodo residual. Realizar la lixiviacion durante 4 horas y con ayuda de una
pipeta graduada de 25 mL tomar una alicuota de 20 mL a la cuarta hora.

En una balanza analitica pesar los tubos falcon de 50 mL vacios previamente
identificados, adicionar 20 mL de cada una de las alicuotas anteriormente tomadas
en el proceso de lixiviacion, tomar los pesos finales de los tubos falcon mas la
muestra, una vez tomado los pesos estos se llevan a una centrifuga durante 20 min,
con una velocidad de 6000 rpm y a 10°C, una vez finalizado las centrifugas se
precede a separar el lixiviado del sélido por medio de filtracién, tomar el peso final
del solido y del lixiviado, finalmente se procede a determinar la densidad y
porcentaje de humedad para cada lixiviado.

Nota: En caso de evaporacion de la solucion durante el tiempo de lixiviacion,
adicionar agua para mantener la relacion del porcentaje de sdlido.

Lixiviacion de 60°C

En un beaker de 300 mL se adicionan 121.5 g del lodo residual previamente
hidratado, poner en una plancha de agitacion, simultaneamente pesar 76 g de
H2S04 1M, en el montaje de lixiviacion previamente elaborado colocar el beaker con
el lodo residual y en este sumergir el agitador magnético cuidadosamente,
configurar la velocidad de agitacion a 750 rpm y esperar que este alcance la
temperatura de 60°C, con ayuda de un termdémetro verificar que la solucién se
encuentra a la temperatura deseada, una vez alcanzada adicionar el acido en el
lodo residual. Realizar la lixiviacion durante 4 horas y con ayuda de una pipeta
graduada de 25 mL tomar una alicuota de 20 mL a la cuarta hora.

En una balanza analitica pesar los tubos falcon de 50 mL vacios previamente
identificados, adicionar 20 mL de cada una de las alicuotas anteriormente tomadas
en el proceso de lixiviacion, tomar los pesos finales de los tubos falcon mas la
muestra, una vez tomado los pesos estos se llevan a una centrifuga durante 20 min,
con una velocidad de 6000 rpm y a 10°C, una vez finalizado las centrifugas se
precede a separar el lixiviado del sélido por medio de filtracion, tomar el peso final
del solido y del lixiviado, finalmente se procede a determinar la densidad y
porcentaje de humedad para cada lixiviado.

Nota: En caso de evaporacion de la solucion durante el tiempo de lixiviacion,
adicionar agua para mantener la relacion del porcentaje de sdlido.

Lixiviacion de 80°C
En un beaker de 300 mL se adicionan 121.5 g del lodo residual previamente
hidratado, poner en una plancha de agitacion, simultaneamente pesar 76 g de
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H2S04 1M, en el montaje de lixiviacién previamente elaborado colocar el beaker con
el lodo residual y en este sumergir el agitador magnético cuidadosamente,
configurar la velocidad de agitacion a 750 rpm y esperar que este alcance la
temperatura de 80°C, con ayuda de un termémetro verificar que la solucion se
encuentra a la temperatura deseada, una vez alcanzada adicionar el acido en el
lodo residual. Realizar la lixiviacion durante 4 horas y con ayuda de una pipeta
graduada de 25 mL tomar una alicuota de 20 mL a la cuarta hora.

En una balanza analitica pesar los tubos falcon de 50 mL vacios previamente
identificados, adicionar 20 mL de cada una de las alicuotas anteriormente tomadas
en el proceso de lixiviacion, tomar los pesos finales de los tubos falcon mas la
muestra, una vez tomado los pesos estos se llevan a una centrifuga durante 20 min,
con una velocidad de 6000 rpm y a 10°C, una vez finalizado las centrifugas se
precede a separar el lixiviado del sélido por medio de filtracion, tomar el peso final
del sélido y del lixiviado, finalmente se procede a determinar la densidad y
porcentaje de humedad para cada lixiviado.

Nota: En caso de evaporaciéon de la solucion durante el tiempo de lixiviacion,
adicionar agua para mantener la relacion del porcentaje de sélido.

7. Caracterizacion del lixiviado

Una vez finalizado el disefio pre-experimental y haber obtenido los lixiviados de
cada una de las temperaturas, estas se llevaran analizar por Fluorescencia de rayos
X, al laboratorio Alphal S.A.S, donde se obtendran los diferentes valores de
concentraciones de sales, con el fin de determinar la temperatura en el cual se
obtiene una mayor recuperacion de estafio.
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DIAGRAMA DE FLUJO
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TABLA DE TOMA DE DATOS

Sobrenadante

% Humedad

t (min
(min) 40°C 60°C 80°C

30

60

90

120

150

180

210

240

270

300

330

360

390

420

% Recuperacion
40°C 60°C 80°C
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ANEXO 25.

MUESTRAS DE CALCULO DEL BALANCE DE MATERIA PARA LA
DISMINUCION DEL PORCENTAJE DE SOLIDOS EN LA EVALUACION DE
TEMPERATURA

Se realiza el balance de materia por medio de la siguiente ecuacion:

%H
Mpg Lix = <Ms * ° f) — (M; = %H;)
' %S¢

Donde:

M, 1ix= Masa de agente lixiviante adicionar (g)
Mg = Masa solido (g)

%H; = Porcentaje de humedad final

%Sy = Porcentaje de solido final

M; = Masa del lodo inicial (g)

%H; = Porcentaje de humedad inicia

LIXIVIACION A 40°C

Contenido beaker 201,000 g Contenido T. 276,561 g
%humedad 0,629 %humedad 0,730
%s0lidos 0,372 %s0lidos 0,270
m humedad 126,329 g m humedad 201,890 g
m solidos 74,672 g m solidos 74,672 g
Masa H2S04 a agregar 75,561 g
Masa |%Humedad|%Humedad| Masa de
Temperatura| del inicial final H20
(°C) sélido adicionar
(9) 9)
40 74.672 62.83 73.00 75.561
60 74.671 62.83 73.00 75.561
80 74.671 62.83 73.00 76.561

239



ANEXO 26.

REPORTES FLUORESCENCIA DE RAXOS X PARA EVALUACION DE
TEMPERATURA

e Temperatura 40°C

Mentificacién = &0 °C Consecutive muestre:
Tipe de muestra: LO00 SALVANCD Fesponsable del muestres:
Procedencia = SALYANDTEOMA Plas/Frocedmieslo muestres:
Fecha Ingrese:
Ciesle: 4P 1545 Feche Asdlisis:
Comtacier DANELA IMENEZ Fecha Informe.
Bireccidec (RA 60 & 67080
Gudadt: BOSOTA Selctud Aediisis:
Teléfonca: 2313518 Consecutive Informe:
Mélodo de andlisis: PRT-G107 WIRRFIMAAN PASTILLL Aplcadde:
SRR e
[ VEROMSERVAOONES. |
Nombre Hemento Compesicién (%)
Siicio Si 0,083
Azire S 6,387
Potasio ﬁl 3056
Hemo Fe 7511
Estno Sn 82,662

Fnlﬂ“ LON: Q06 OF IGO0 Pl o gt o S0000C Some 508 20
Anilas Spethw base decs LIREL. | Reviad y aprodd ing. Miguel Towes
[ratenia sans pasecx 24 beaaigacon e b 080 Gl

704 s S e 0 BRI 0w e AT N WA W T e SecGre 4100 | rGeriena Se reatertaies
P & ki 3 @ aplcacin de maladi con e Rs
e o

R Ll L L A T T S e Y

AK 60 Me. £7* 20 8. Modelo Norte
Segots DL

Tel. {57-1) 2313518

Mévl 3134543361

www. alphe | cow.co
serendesdvivisraivafPuplel covco
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e Temperatura 60°C

WOVCCn Aradncon

Menlificacidn - €0 °C Consecutive muestre:
Tips de muestre | 000 CALYANCD Eesponsable del muestres:
Procedescia : GALVANDTEONA Plas/Procedimieale muestres:
Fechs Ingrese:
Chenle: ALPSA 1 SAS Fedha Andiisis:
Contacte: DANELA INENEL Fecha Indarme:
Diveccidec (FA S0 & 67080
Ouded: BOGOTA Selicud Asditsis:
Teléfoses: 7313318 Consecutive Informe:
Método de anllisis: PRT-ST.01 WINEFOMMAN PAETILA ApScadide:
TTRR e
| VER UESERVALIONES ]
Nonbee Elemento Compesidén (%)
Auminic L 0,068
Siicio Si 0126
Azifre S 6,166
Potasio K 4,180
Hemo Fe 4509
Estao Sn 84,951

LR L e e L L T e e T T Y
&L St wrd b (LOLS WIEAT ol e § 0 4 e e &

A Bt e 4 St ot 00t e Gl b 4 o s d b ol TN

S ki e i h‘\‘h.““““
Lm“mh“nﬂmﬂhm‘m = - 4 -
s e e e e rtlh e b e e o e A b

AK 80 Mo. £7* 30 3. Medelo Nonle
Segots ..

Tel. (57-1) 2313512

Méwi 3134545381

www.apbel cov.co
serenseadviriswivaBubtel cov.co
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e Temperatura 80°C

XN
byt

&
Qlghat

Mentificaciée - B0 °C Consecutive muestre:
Tips de muesirac | 000 GALYAND Fesponsabie del muestres:
Procedencia - BALVANITEONA Plas/Procedmesto muestres.
Fecha Ingrese:
Chemle: ALPHA L SAS Feche Andlisis:
Comlacio: DANELA IMENEL Fecha inflorme:
Direccibec (RA S0 & E7A80
Gudad: BOS0TA Solicitud Asdlisis:
Teléfosea: 2313318 Consecutive Informe:
Méledo de anliisia: PRT-51-01 WIDRFIMMAN PAETELA Aplicacise:
Cr e ar—y
I VES UESERVALIONES ]
Nombre Hements Compesicén (%)

Auminic _P_J op_u

_Si:'o ? 0,051

Fosforo P 0034

Azlfre S 5,805

Potasio X 1571

Hemro Fe 4290

Niguel N 0,327

Cobre Cu 0310

Estano Sn 87,425

Joro a 0052

P80 detncalie  LOF: (LOGE OF GNTION) Pantids 20 grain 2 SO00C Sunene wra e

woen s o pogase wwcutcia. 11 et mbenc a0 [Revishy aprosding. Mged Tomes

L L T T L T I T P
pa s walen g et oo (LULY OSSN 4 be £ e i b a

B30 e ae Ghie ot 000 teT e Cal biph dd b P 10nh b on e ol IR e

o S ek b wperdea b ‘ Mapar®, b e b 40 bt L b

P e T e Y ) - -

e e R L L e L R
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ANEXO 27.

MUESTRAS DE CALCULO DE CONVERSION A BASE HUMEDA DE LOS
RESULTADOS DE FLUORESCENCIA DE RAYOS X PARA LA EVALUACION DE
TEMPERATURA

Se determina el porcentaje de humedad en base humeda por medio de la norma
ASTM D2216-10 “para la determinacion del contenido de agua en suelos y rocas” y
se realiza la conversion de las fracciones en base seca por medio de la siguiente
ecuacion:

% Base Humedad = W, — (1 — Wy,,)

Donde:

W, = Fraccién masica del compuesto en base seca
Wy, = Fraccion masica del agua en base himeda

1. Temperatura 40°C

Nombre |Compuesto Composicion % base
base seca | humeda

Humedad H20 85.798%
Silicio Si 0.083% 0.012%
Azufre S 6.387% 0.907%
Potasio K 3.056% 0.434%
Hierro Fe 7.811% 1.109%
Estafo Sn 82.662% 11.740%

2. Temperatura a 60°C

Nombre |Compuesto Composicion % base
base seca | humeda

Humedad H20 85.443%
Aluminio Al 0.068% 0.010%
Silicio Si 0.126% 0.018%
Azufre S 6.166% 0.898%
Potasio K 4.180% 0.608%
Hierro Fe 4.509% 0.656%
Estafio Sn 84.951% | 12.366%

3. Temperatura a 80°C
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Nombre |Compuesto Composicion % base
base seca | humeda

Humedad H20 85,218%
Aluminio Al 0,034% 0,005%
Silicio Si 0,051% 0,008%
Azufre S 5,605% 0,829%
Potasio K 1,871% 0,277%
Fosforo P 0,034% 0,005%
Hierro Fe 4,290% 0,634%
Niquel Ni 0,327% 0,048%
Cobre Cu 0,310% 0,046%
Estafio Sn 87,425% 12,923%
Cloro Cl 0,052% 0,008%
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ANEXO 28.

MUESTRAS DE CALCULO PARA DETERMINACION,DEL PORCENTAJE DE
RECUPERACION EN EL PROCESO DE EVALUACION DE TEMPERATURA

Se determina el porcentaje de recuperacion de estafio por medio de la siguiente
ecuacion:

M; — M;

% Recuperacion = x100%

Donde:

M; = Masa inicial

M= Masa final

El célculo de la masa se realiza a partir la masa total del solido y la fraccién de
estafio contenida en este

Tempoeratura %Recuperaciéon
(°C)
40 41.0199
60 43.8407
80 47.8622
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ANEXO 29.
REPORTE DE FLOURESCENIA DE RAYOS X PARA LOS RESIDUOS DE 80°C

REPORTE DE FLUORESCENCIA DE RAYOS X

Identificadién : REFINADO 50°C Consecutivo muestra: CORTESIA|
Tipo de muestra: L0DO GALVANICO Responsable del muestreo: CLIENTE
Procedencia : GALVANOTECNIA Plan/Procedimiento muestreo: NO PRESENTA|
Fecha Ingreso: NO APLICA
Cllemte: ALPHA 1 SAS Fecha Andlisis: 17/05/2018)
Contacto: DANIELA JIMENEZ Fecha Informe:
Direcdén: (RA 60 # 67A-80
Cudad: BOGOTA Solicitud Andlisis: CORTESIA|
Teléfonos: 2313518 Consecutivo Informe: B0 APLICA|
Método de andlisis: PRT-GT-01 WDXRF-OMNIAN PASTILLA Aplicacién: 1,11 AQ 2017

FIGT-35  Venida 3 Pigna 181

i

Nombre Elemento Composicién (%)
Sliido Sl 0,386
Fésforo P 0,026
Aziifre S 4,284
Hierro Fe 1,507
Niquel Ni 0,086
Cobre Cu 6,216
Estafio Sn 65,955
Loss of Ignition Lol 21,539
s NO detectable  LON 3 (LOSS OF IGNTION) Pérdida por ignicion 2 1000°C duraste una hora
progrma semicmsthsth. £l rassitaco se reporta en b 1105°C  [Revisd y aprob6 Ing. Miguel Torres
mm&ﬂ&zmmammmmmdmmcmu mencres 2100 Ingeniero de materiales
Para & validez o k2 apicacin de resultades con fines hera s por
Sdad de la muestra v Las remite al Pany los . de musskeo referenciados.
de In mussira. NO PRESENTA
Bt e
RUSTa »
gamoe

Notes:

1. AL 1 SA o derecho o o antn Paperts da el bao I Policn d contdsnciulad y darechos de propleded de sus cleries

2 drm aralty BXOLUSIANENTE o b dibida materisl do

3. Exte rape L) Cace copla pap: couto del 15% de les snlliels.

5. uskguler PR Ty T B &

& La duncsicie do RO Sy = sokiod

AK 60 No. 67* 80 B. Modelo Norte
Bogota D.C.

Tel. (57-1) 2313518

Mawil 3134549361
www.alphal.com.co
gerenciaadministrativa@alphai.com.co
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ANEXO 30.

MUESTRAS DE CALCULO DE CONVERSION DE LOS RESULTADOS DEL
REFINADO OBTENIDO A PARTIR DE LIXIVIACION A 80°C A BASE HUMEDA

Se determina el porcentaje de humedad en base humeda por medio de la norma
ASTM D2216-10 “para la determinacion del contenido de agua en suelos y rocas” y
se realiza la conversion de las fracciones en base seca por medio de la siguiente
ecuacion:

% Base Humedad = W, — (1 — Wy,,)
Donde:
W, = Fraccién masica del compuesto en base seca
Wy, = Fraccion masica del agua en base himeda

Fraccion masica del agua en base humeda =50.88%

Nombre | Compuesto th))mposicién % base
ase seca | humeda
Humedad H-O 50.880%
Silicio Si 0.386 0.190%
Azufre S 4,284 2.104%
Fosforo P 0.026 0.013%
Hierro Fe 1.507 0.740%
Niquel Ni 0.086 0.042%
Cobre Cu 6.216 3.053%
Estafio Sn 65.955 32.397%
Perdidas
por LOI 21.539 10.580%
ignicion
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ANEXO 31.

MATRIZ DE REVISION BIBLIOGRAFICA — DIMENSIONES DE LA CELDA ELECTROLITICA

Electrod . . Di i Id .
Metal a = eeirocos — Distancia entre fmenslones ce’ra Material de | Velumen de
Nombre Autor Anodo Catodo
recuperar - - - - - - - - electrodos Largo Ancho Alto la celda la celda
Material Dimensiones Area Material Dimensiones Area
Polietileno
B |I=10.50 cm h= |= 10.50 ¢m h=
Tapia Acero P ) P de alta
. Cro - 6.00 cm e= 0.0091 m Hierra 6.00 cm e= 0.0091 m 3.7cm 18.00 cm 18.00 cm 12.00cm . 1L
Jacome(2013) inoxidable densidad
2.00 mm 2.00 mm
(HDPE)
I=7.50 cm h= |=7.50 cm h= 5cm
Grafito 7.00cm e= - Grafito 7.00 cm e= -
Perez Zufiga 0.40 mm 0.40mm 6cm
Ploma 12.00 cm 12.00 cm 12.00cm Vidrio 1728 cm’
(2016} I= 10.00 mm h= = 10.00 mm 5em
Hierro S.00cm e= - Hierro h=9.00 crm e= -
0.20 mm 0.20 mm 6cm
Gil Solano Cromo ) I=10.00 mm h= 3 |= 10.00 mm 3 -
Zinc 200 cm Cobre 100 cm 15 cm 12.00 cm 24.00 cm 14.50 cm Acrilico 4L
(2012) Plata 10.00 cm h=10.00 cm
Yang, T., etal . Acero 3 Acero 2
Estafio - - - - - - - 250 mL.
(2017) inoxidable 25cm inoxidable 25cm
. |= 18.00 cm h= |=18.50 mm
Stefanowics, T., . 5 3 e
Estafio Grafito 24.00 cm e= - Acero h=24.00 cm 9.63 dm - 39.00 cm 28.00 cm 23.00 cm Plexiglas 20L
etal (1991)
30.00 mm e=1.00 mm
I=5.20 cm h= |=5.20 cm h=
Juang, Ry Cob Ti/Ir0 5.20 cm e= Acero 5.20 cme= 13 5.00 20.00 6.50 Plexigla 500 cm’
Wang, 5. (1999) obre 2 20cme= inoxidable 20 cm e= cm .00 em .00 cm .50 cm exiglas om
1.50 mm 1.50 mm
Cogue
Acero AlSI Grafito
. 316 I=5,00 cm h= Lana de |=5.00 cm h=
Loiacono, R, el 2 2 .
t (2005) Cobre 5.00 cm e= 10.41 cm Acero 5.00 cm e= 10.41cm 2cm 5.70cm 5.70 cm 6.8 cm Acrilico -
a
2.00 mm Cogue 2.00mm
Platine Vitura acero
304
|=19.00 cm h= I=19.00 cm h=
Huang, &., et al ) .
(1993) Cobre Hierro 21.00 cm e= - Cobre 2100 cm e= - - 36.00 cm 36.00 cm 30.00crm Plexiglas -
1.00 mm 1.00mm
I=5,00 cm h= |=4.50 em h=
Tao, H., et al ) ) 3
(2014} Cobre Grafito 5.50cm e= - Grafito 5.50 cm e= 50 cm - 8.00 cm 5.50 cm 5.00 cm - 150 mL.
5.00 mm 5.00 mm

* |=longitud, h= altura. e=espesor
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ANEXO 32.
PROTOCOLO ELECTRODEPOSICION
OBJETIVO

Obtener el metal solido por medio de electrolisis depositando las sales de metal
contenidas en la solucion obtenida por medio de lixiviaciébn sobre una placa del
mismo.

PASO A PASO
1. Seleccién de las condiciones de operacion

Mediante la revision bibliografica se determinan las condiciones de operacion con
las cuales se pondra en marcha el presente proceso, como criterios de seleccion se
eligié el dato comunmente mas usado para cada variable, teniendo en cuenta el
porcentaje de recuperacion del metal, la cantidad o la pureza del metal depositado,
estos fueron los siguientes:

Distancia entre electrodos; 1.5 cm
Volumen del electrolito: 0.17 L
Densidad de corriente: 0.73 A
Agitacion: 300 rpm

2. Preparacion de utensilios y equipos

Para la electrodeposicion del metal es necesario tener a la mano todos los utensilios
y equipos necesarios, a continuacion se muestra la lista de chequeo de los
implementos a utilizar.

IMPLEMENTOS
Equipo personal
Botas de seguridad
Equipos de proteccion (bata)
Mascaras o tapa bocas
Guantes de nitrilo
Cofias o0 gorro
Equipos
Plancha de agitacion
Agitador magnético
Fuente de potencia
Balanza analitica
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pH-metro

Material de laboratorio
Pipeta Pasteur
Pipeteador

Pipeta de 25 mL
Agitador de vidrio
Electrodos

Celda electrolitica
Reactivos

Agua destilada
Hidréxido de sodio (NaOH)
Acetona

Electrolito

Acido sulftrico (H2S04)
Implementos de aseo
Toallas absorbentes
Alcohol

Implementos de oficina
Formato toma de datos
Cuaderno de apuntes
Esferos

Cémara fotografica

3. Limpieza de Electrodos

Para llevar a cabo la limpieza de los electrodos, principalmente se procede a lijar la
parte del electrodo que va estar en contacto con el bafio electrolitico, posteriormente
se leva con abundante agua, luego con ayuda de un frasco lavador lavar con agua
destilada y finalmente con ayuda de una pipeta pasteur agrega gota de acetona,
hasta que estos queden totalmente secos.

4. Determinacion del peso inicial del catodo

Luego de realizar la limpieza de los catodos, se procede a tomar el peso inicial de
cada uno con ayuda de una balanza analitica y por ultimo, al finalizar el proceso de
electrodeposicién se podra conocer el peso del metal depositado en el mismo.

5. Acondicionamiento de la celda

Medir 0.17 L del electrolito proveniente del proceso de lixiviacidon en una pipeta

graduada, depositar la solucion en la celda e introducir el &nodo y el catodo en las
ranuras dispuestas para cada electrodo con el fin de garantizar que no se muevan
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durante la operacion, sumergir el agitador magnético en medio de la celda cuidando
gue no toque las paredes de los electrodos o la celda.

6. Conexion alafuente de potencia
Se procede a conectar los electrodos al polo correspondiente de la fuente de
energia, el anodo al polo positivo y el catodo al polo negativo, para evitar la corrosion
de las conexiones de la fuente se debe evitar que estos entren en contacto con el
electrolito, se deben ajustar los valores establecidos de intensidad de corriente y
agitacion.

7. Medida de variables dependientes de la solucién
A patrtir del inicio de la electrodeposicion se debe medir: pH, temperatura, voltaje y
peso del catodo, cada media hora, teniendo en cuenta que el primero valor del pH
no supere valores acidos.

8. Determinacién del peso final del catodo

Luego de obtener un peso constante del catodo, con ayuda de la balanza analitica
tomar el peso del catodo final, y calcular el peso del metal depositado.
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DIAGRAMA DE FLUJO

Electrodepasicidn
de estafio

Eedexcloniar candiciones de
aperacdan

Tamar pesa inicial del
citado

]

0ITL
Electralita Acondicknar la celda P—Mj

|

Conectar fuente de
potenci

Determinar pH,
temperatura, voltaje, peso

le—s
del citodo de la sobudcn
L coda30min |
1 p= ha
superado
valores
cidos?

0,000 L 5,50 Mivelar el valar de pH |

e ha
abitenida
pesc
constanke en
d citoco?

1]
Apagar la fuente y retirar
las ebectrod os

]

Tomar pesa final del
citnda

]

C~

TABLA DE TOMA DE DATOS

Ensayo 1

Ensayo 2

t (min) pH | T (°C) | Peso (g) | Voltaje (V) | pH

T (°C)

Peso (g)

Voltaje (V)

0

30

60

90

120

150

180

210

240
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ANEXO 33.
REPORTE DE FLORESCENCIA DE LOS ELECTRODOS

REPORTE DE FLUORESCENCIA DE RAYOS X

Identificad6n : ENSAYO #1 ACINOX-Sn Consecutivo muestra: CORTESIA
Tipo de muestra: L0OOO GALVANICO Responsable del muestreo: CLIENTE
Procedendla : GALVANOTECNIA Plan/Procedimiento muestreo: NO PRESENTA
Fecha Ingreso: NO APLICA
Cllente: ALPHA 1 SAS Fecha Anédlisis: 17/05/2018
Contacto: DANIELA JIMENEZ Fecha informe:
Direccln: CRA 60 # 67A-20
Cludad: B0GOTA Solicitud Anélisis: CORTESIA
Teléfonos: 2313518 Consecutivo Informe: N0 APLICA
Método de andlisls: PRT-GT-01 WOXRE-OMNIAN PASTILLA Aplicacién: 1,11 AQ 2017
3 Yerion 3 Pigra 1 de
Nombre Elemento Composidén (%)
Oxigeno 0 14,380
Magnesio Mg 0,042
Aluminio A 0,101
Az(ifre S 0,018
Hierro Fe 0,102
Cobre Cu 2,095
Estafio Sn 83,243
Cloro a 0,018

st tcrica de andbos no descarta presencia de clementios M0 reportados en concestraciones mencees 2100
L2 vaiidez o b aplicacion de reautados con fines Sales of Rerasy
dy trazablidad de la muestra y las remee 3 Panylos

Fadiaciin otu/Gamm WO PRESENTA
Go musstra recbida
NO PRESENTA

1. ALPHA 1 SA. 00 seoerve of deracho de G0 oete Repcrie de Mnsivls Dafo s Poltica de confidenciulded y darechos de propledad de s clntes
2. Los resdtados ensliicr EXCLUSTVAMENTE o recibida y aterisl do b misem
2B ke por [ —— P p——
FPRI s .:_'_._._
5. Cumlepuler pusde o . P

AK 60 No. 67* 80 B. Modelo Norte

Bogota D.C.
Tel. (57-1) 2313518

Movil 3134549361

waw.alphat.com.co
gerenciaadministrativa@alpha1.com.co
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Identificacién : ENSAYO #2 GRAFITO-ACINOX ‘Consecutivo muestra:
Tipo de muestra: LODO GALVANICO Responsable del muestreo:
Procedencia : GALVANOTECHIA Plan/Procedimiento muestreo:
Fecha Ingreso:
Cllemte: ALPHA 1SAS Fecha Andlisis:
Comtacto: DANIELA JIMENEZ Fecha Informe:
Direcdén: (RA 60 # 67A-80
Cudad: BOGOTA Solicitud Andlisis:
Teléfonos: 2313512 Consecutivo Informe:
Método de andlisls: PRT-GT-01 WOXRF-OMNIAN PASTILLA Aplicacién:
Nombre Elemento Composidén (%)
Oxigeno 0 14,186
Az(ifre S 0,010
Cromo Cr 2,332
Hierro Fe 6,257
Niquel Ni 0,594
Cobre Cu 0,421
Estafio Sn 76,199

sNO detectable  LON 2 (LOSS OF IGNTION) Perdida por ignicon a 1000°C durante una hora
wrils jgrama semicmatiative. £l rassltao se reports en base seca 0 105°C.  [Revisd y aprob6 Ing. Miguel Torres
pera proyecto de imvestigacion scbre kedo gelvarico.

Exta ¥acnica de andisis no descarta presencia de elementos NO reportados en concentradones mencres 2100
Para fa validez o la apicacin de resultades con dres Sales, o beas $idad por
de |2 muesira y ks remie 3l Plan y los de musskeo referenciados.

™™

1AM 1 SA o daracho do do e Paperts &o o I Pollice do conbdancialad y durechos 0o propleded de sus clemies
2 o it G Py 2l PR

v aaE S prion

AK 60 No. 67* 80 B. Madelo Norte
Bogota D.C.

Tel. (57-1) 2313518

Mol 3134549361

www.alphal .com.co
erenciaadministrativa@alphai.com.co
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ANEXO 34.
REPORTE DE FLUORESCENCIA PARA EL ELECTRODO DE ESTANO PURO

BY
e

92N
Qlphat

REPORTE DE FLUORESCENCIA DE RAYOS X

Identificacién : Sn PURD Consecutivo muestra: CORTESIA
Tipo de muestra: LODO GALVANICO Responsable del muestreo: CLIENTE
Procedencia : GALVANOTECNIA Plan/Procedimiento muestreo:  NO PRESENTA
Fecha Ingreso: NO APLICA
Cllente: ALPHA 1 SAS Fecha Anélisis: 17/05/2018
Contacto: DANIELA JIMENEZ Fecha informe:
Direcdén: CRA 60 # 67A-80
Cludad: 80GOTA Solicitud Anfilisis: CORTESIA
Teléfonos: 23135138 Consecutivo informe: N0 APLICA
Método de anélisls: PRT-GT-01 WOXRF-OMNIAN PASTILLA Aplicacdién: 1,11 AQ 2017
GIETTTE Pigina 1de 1
| L
Nombre Elemento Composicién (%)
Oxdgeno 0 15,817
Sodio Na 0,182
Magnesio Mg 0,056
Aluminio A 0,141
Silido Si 0,567
Hierro Fe 0,176
Cobre Cu 0,545
Estafio Sn 82,509
Cloro a 0,007

$NO detectable  LON ¢ (LOSS OF IGNTION) Péveica por ignicicn a 1000°C durante o horg.
grama semkcusniftaive. El resuedo o reporta en bass seca 0 105°C.  [RevisS y aprobé Ing. Miguel Torres

= mlen ladaERE

mzmaa:xdssmmxupv&mdzsmmlﬂmscﬁcm mencres 3100 ““
2 b validez o b aplicacidn de resuftados con fines comeraales, of labarabonis Shera i sesporcabiidad por
represeniatidady trazabdad de la muestra y las reme 3 Plan y ios de muestreo refere:

de la musstra MO PRESENTA *
Radlacitn (eta/Gamma HO PRESENTA Wah Iﬁ

AK 60 No. 67* 80 B. Modelo Norte

Bogota D.C.
Tel. (57-1) 2313518

Movil 3134549361
waw.alphat.com.co
gerenciaadministrativa@alphal .com.co
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ANEXO 35.

REPORTE DE DIFRACCION DE RAYOS X PARA LOS ELECTRODOS
OBTENIDOS A PARTIR DE LOS ENSAYOS #1 Y #2

A 3\‘
ALPHA 1 SA dlﬁﬁai

Avenida Carrera 60 N. 67A-80
Bogota D.C. Colombia

Teléfonos: 231 3518
Movil: (57) 313 454 9361
Identificacién:  Ensayo # 1 Ace In-5n Consecutiva muestra: Cortesfa
Tipo de muestra: Lamina de 5n Hanfﬁuedlniulhl d’ No reportado
Procedendia: No reporta Fecha de Ingreso: 13/06/2018
Cliente: Alpha 1 S.A.S Fecha Andlisis 20/06/2018
Contacto: Daniela Jiménez Fecha Reporte:  21/06/2016
Direccién: CRA 60# 67°-80
Ciudad: Bogota Solicitud Andlisis: Cortesla
Teléfono: 2313518 Consecutivo reportes: No aplica
Andlisis requerido: Andlisis de fases cristalinas Péginas reporte: 6
INTRODUCCION

El siguiente resultado fue obtenido en un difractémetro de rayos X marca PANalytical, modelo
EMPYREAN. La muestra fue medida en una configuracion 6ptica Bragg-Brentano con un detector de
estado sélido de alta velocidad para la adquisicién de datos, denominado PIXCEL 3D 1x1. Las
condiciones instrumentales exactas utilizadas se encuentran en CONDICIONES DE MEDIDA. Para la
preparacion de muestra se utilizé portamuestras circulares de 27mm hechos de Aluminio (Al). Para
la preparacion de muestra se utilizo la técnica de carga posterior utilizando presion manual.

La cuantificacion por Rietveld se obtiene por métodos matematicos derivados de muestras de
referencias puras o tedricas existentes en nuestra base de datos PDF-2 2012, PAN ICSD 2012 y COD
2014; no se utilizé ningin tipo de estandar para obtener el resultado cuantitativo. Las fases
cuantificadas por el método de Rietveld son normalizadas al 100% y dentro de la normalizacion no
se tuvo en cuenta el porcentaje de la fase amorfa de la muestra.

PREPARACION DE MUESTRA:
La muestra fue cuarteada para tomar 100 g como muestra de trabajo, se prepara una superficie

plana de analisis en un portamuestras circular con presion manual hasta lograr la compactacion
adecuada.
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El siguiente informe contiene las condiciones instrumentales utilizadas para hacer el andlisis de
fases cristalinas y los resultados de esta medicion, detallando: Difractogramas de la medida, Fases
aceptadas, Lista de picos con su respectiva identificacion de compuesto, Lista de fases aceptadas y
Cuantificacion por el método de RIR (Reference Internal Ratio) cuando es aplicable.

CONDICIONES DE MEDIDA. (Bookmark 1)

Dataset Name ENSAYO #1-Ac INOX Sn

File name EADRXVENSAYO #1-Ac INOX Sn.xrdml

Comment Configuration=PIXCEL PLANA, Owner=User-1, Creation

date=21/09/2016 04:32:47 p.m.

Minimum step size Omega:0.0001

Goniometer=Theta/Theta; Minimum step size 2Theta:0.0001;

Sample stage=>5Stage for flat samples/holders
Diffractometer system=EMPYREAN Measurement
program=C:\PANalytical\Data

Collector\Programs\ARCILLAS_PLANA1 xrdmp, Identifier={CA58575C-5714-4ABE-97E7 -

(323E0524977}
Measurement Date / Time
a.m. Operator

Raw Data Origin

Scan Axis

Start Position [*2Th.]
End Position [*2Th.]
Step Size [*2Th.]

Scan Step Time [s]
Scan Type

PSD Mede

PSD Length [*2Th.]
Offset [2Th.]
Divergence Slit Type
Divergence Slit Size [7]
Specimen Length [mm]
Measurement Temperature [*(]
Anode Material
K-Alphat [A]

K-Alpha2 [A]

K-Beta [A]

K-A2 [/ K-A1 Ratio
Generator Settings
Diffractometer Type
Diffractometer Number

Goniometer Radius [mm]
Dist. Focus-Diverg. Slit [mm]
Incident Beam Monochromator

Spinning

20/06/2018 10:37:53
DRX_2

XRD measurement (*XRDML)
Gonie

20.0061

89.9851

0.0130

23.9700
Continuous
Scanning
3.35
0.0000
Fixed
0.5000
10.00
25.00

Co
1.78901
1.79290
1.62083
0.50000
40 mA, 40 kV
0000000011138245
0

240.00
100.00

No

No
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GRAFICAS :

Counts

ENSAYOD #1-Ac INDX Sn
Romarchite 2.4 %
30 Tim 2.7 %
Copper Tin (11) 4.8 %

2007
10 l ﬁ f.
: ' Ad
- LWL-.
0 T 7 T T TR T T
30 40 50 60 70 80
Position [*2Theta]
1“'?3} = A L ) ) R A ]
-1000
LISTA DE FASES ACEPTADAS:

Ref. Code Compound Displacemen  Scale Factor Chemical

Chemical Name

Name t Formula
["2Th.]
Egé%ﬂ‘?— Romarchite 0. 0.094 07 5ni
gﬁ;ﬂgﬂ‘i— Tin 0.000 0.167 Sni
gg}%ﬁ.?— Copper Tin (1/1) 0.000 0.154 Cut Sni1
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LISTA DE PICOS:

Pos. ["21h.] Height [cts] FWHM Left d-spacing [A] Rel. Int. [%o] Area [cps'21h.] hKI
[72Th.]
21.2878 11{163) 0.1000 484290 0.56 048 001
21.3348 5(102) 0.1000 4.84286 0.28 023 001
28.3880 1{137) 0.1000 3.64797 0.07 012 010
28.4513 1(97) 0.1000 3.64795 0.04 005 010
34.8561 204(62) 0.1000 2.98658 10.70 137 011
34.9345 101(31) 0.1000 2.98657 5.32 073 011
35.0767 300(56) 0.1000 2.96839 15.76 183 011
35.1557 149531 0.1000 2.96837 7.84 125 011
35.4869 1903(254 0.2601 2.93516 100.00 31.74 020
35.5669 945(119) 0.2604 2.93514 49.67 1238 020
371091 1707(276) 0.2673 2.81107 89.68 3259 011
371930 848(144) 0.2677 2.81106 44.55 12.78 011
38.9218 56(121) 0.1000 2.68488 2.94 017 110
39.0101 28(95) 0.1000 2.68486 1.46 010 110
40.9757 10{117) 0.1000 2.55566 0.51 040 002
41.0691 5(91) 0.1000 2.55565 0.26 020 002
43.4681 20{112) 0.1000 2.41563 1.04 057 002
43.5677 10(91) 0.1000 2.41561 0.52 034 002
44,8240 0{110) 0.1000 2.34616 0.01 046 111
44,9271 0(91) 0.1000 234614 0.01 038 111
50.3498 165(68) 0.1000 2.10282 8.67 1.22 110
50.4672 82(39) 0.1000 2.10281 4.31 058 110
50.6462 146(48) 0.1000 2.09132 7.69 072 012
50.7644 73(23 0.1000 2.09131 3.82 029 012
51.1103 522(170 0.3382 2.07359 27.43 1169 220
51.2298  259(86) 0.3389 2.07358 13.61 597 220
52.0930 2.1(3) 0.1000 2.03713 0.1 001 012
52.2151 1.001 0.1000 2.03712 0.05 000 012
52.3350 983(219 0.3452 2.02837 51.65 20.82 121
52.4577 488(143 0.3459 2.02836 25.63 1165 121
56.2718 32(102) 0.1000 1.89689 1.70 016 020
56.4054 16(90 0.1000 1.89688 0.84 009 020
58.8582 o101 0.1000 1.82052 0.01 044 020
58.9991 087 0.1000 1.82051 0.00 024 020
59.8043 52(98) 0.1000 1.79432 2.7 042 112
59.9479 26(90) 0.1000 1.79431 1.35 038 112
60.8919 2(97 0.1000 1.76527 0.09 030 021
61.0387 1(89 0.1000 1.76526 0.05 020 021
62.8918 54(99) 0.1000 1.71462 2.82 073 021
63.0446 27(65) 0.1000 1.71461 1.40 028 021
64.8836 207(200 0.4235 1.66748 10.88 5.97 031
65.0423 103(118 0.4245 1.66747 5.40 408 031
66.9099 15(74) 0.1000 1.62259 0.78 020 112
67.0749 7(77 0.1000 1.62259 0.39 019 112
67.5526 0(48 0.1000 1.60896 0.01 003 003
67.719% o8 0.1000 1.60896 0.00 0.00 003
67.9761 56(94) 0.1000 1.60013 2.97 025 121
68.1445 28(92) 0.1000 1.60012 1.48 039 121
70.9327 37(96) 0.1000 1.54165 1.95 043 013
71.1106 19(93) 0.1000 1.54165 0.97 037 013
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CUANTIFICACION POR METODO DE RIETVELD:

Tin92.7% Romarchite 2.4 %

| CopEerTin (1I1)4.9%’

Phase Romarchite:

Weight fraction/ % 2.4(3)
Phase Tin: Weight

fraction/ % Be)
Phase Copper Tin (1/1):

Weight fraction/ % 4.9(4)

Revis6 y Aprob6 Ing. Jairo Torres .
Gerente de laboratorio Alphal

Notas:
1. ALPHA 1 S.A. se reserva el derecho de confirmar la autenticidad de este Reporte de Analisis

bajo la Politi

coh‘iid’ené”a'ﬁﬂi derechos de propiedad de sus clientes ) .

2. Los resultados analiticos presentes corresponden EXCLUSIVAMENTE a la muestra recibida y
no a otro material de la misma procedencia.

3. Este reporte es nico para esta muestra. Cada copia de los resultados en papel tendra un

costo del 15% de los andlisis.
&b %en}two_hibe la reproduccion parcial del presente Reporte, sin la aprobacion escrita del
orio.

5. Cualquier reclamacion sobre los resultados se puede realizar durante los préximos 3 meses

gosteriors a la entrega de este informe.
. La disposicion de contramuestras y sobrantes se realiza de acuerdo con lo aprobado por el

Soferdr @
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ALPHA 1 SA dl‘ '|

Avenida Carrera 60 N. 67A-80
Bogota D.C. Colombia
Teléfonos: 2313518
Mévil: (57) 313 454 9361

Ensayo # 2 Grafito -Acero

Identificacién: N Consecutiva muestra: Cortesfa
. - Plan/Procedimiento:
Tipo de muestra: Lamina de Acero Inox ¢ de No reportado
Procedendia: No reporta Fechade Ingreso:  13/06/2018
Ciente: Alpha 1 SAS Fecha Andlisis 20/06/2018
Contacto: Daniela Jiménez Fecha Reporte: 21/06/2016
Direccién: Cra 607 67°-80
Gudad: Bogota Solicitud Andlisis: Cortesfa
Teléfono: 2313518 Consecutivo reportes: No aplica
Andlisis requerido: Analisis de fases cristalinas Péginas reporte: 6
INTRODUCCION

El siguiente resultado fue obtenido en un difractometro de rayos X marca PANalytical, modelo
EMPYREAN. La muestra fue medida en una configuracién éptica Bragg-Brentano con un detector de
estado solido de alta velocidad para la adquisicion de datos, denominado PIXCEL 3D 1x1. Las
condiciones instrumentales exactas utilizadas se encuentran en CONDICIONES DE MEDIDA. Para la
preparacion de muestra se utilizé portamuestras circulares de 27mm hechos de Aluminio (Al). Para
la preparacién de muestra se utilizé la técnica de carga posterior utilizando presion manual.

La cuantificacién por Rietveld se obtiene por métodos matemiticos derivados de muestras de
referencias puras o tedricas existentes en nuestra base de datos PDF-2 2012, PAN ICSD 2012 y COD
2014; no se utilizé ningln tipo de estindar para obtener el resultado cuantitativo. Las fases
cuantificadas por el método de Rietveld son normalizadas al 100% y dentro de la normalizacién no
se tuvo en cuenta el porcentaje de la fase amorfa de la muestra.

La muestra fue cuarteada para tomar 100 g como muestra de trabajo, se prepara una superficie
plana de andlisis en un portamuestras circular con presion manual hasta lograr la compactacion
adecuada.




GRAFICAS .

Counts

EMSAYD #2 GRAFITO ACERO INDX
Enﬂ!ﬂlmﬁ
Magnatits 6.0 %

Iren Tim {1.84/0.6) 1.5 %

400
N )I{L
|
[ \ ; A fud b
0
30 40 50 60 70 80
Position ["2Theta]
00f . Sfeotat oty
_300 E| 'IL I o ana J“"'_l
LISTA DE FASES ACEPTADAS:

Ref. Code Compound Displacemen  Scale Factor Chemical

Chemical Name

Name t Formula
["2Th.]
98-065- Tin 0.000 0.405 5ni
4522
ggg:; 5- Magnetite 0.000 0.229 Fe3 04
98-063- Iron Tin 0.000 0.102 Fe1.84 5n0.16
3751 (1.84/0.186)
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LISTA DE PICOS:

Pos. ["2Th.] Height [cis] FWHMLefi  d-spacing [A] Rel. Int. [J%] Area [cps* 21h.] hKkI
[°2Th]
21.2782 12[141) 0.7000 4.84506 0.27 035 111
21.3250 6(86) 0.1000 4.84506 013 0.20 111
35.0938 36(73) 0.1000 296698 0.78 026 022
351726 18(19) 0.1000 2.96698 0.39 011 022
35.8101 1684(220) 0.2374 2.90952 36.75 2028 020
358906 838(121) 0.2374 2.90952 18.29 1123 020
37.4560 1489(207) 0.2374 2.78596 32.50 16.34 011
37.5405  741(127 0.2374 2.78596 1617 9.03 011
41.4060 122(106 0.1000 2.53025 2.67 042 113
41.5002 61(78) 0.1000 2.53025 1.33 026 113
43.3380 10{102) 0.1000 242253 0.21 049 222
43.4370 5(77) 0.1000 2.42253 0.10 037 222
50.4743 26(98) 0.1000 2.09797 0.57 1.22 004
50.5918 13(41) 0.1000 2.09797 0.28 056 004
51.5435 589(52) 0.2374 2.05734 12.86 805 220
51.5698 4583(273) 0.2052 2.05636 100.00 5246 011
51.6638 293(21) 0.2374 205734 6.40 387 220
51.6902 2279(153) 0.2052 2.05636 49.74 2584 011
52.7869 1096(178) 0.2374 201224 23.92 1636 121
52.9106 545(113 0.2374 201224 11.89 773 121
55.3715 192 0.1000 192523 0.01 045 133
55.5023 0(75 0.1000 1.92523 0.01 028 133
62.9585 11(84) 0.1000 1.71299 0.24 012 224
631111 6(74 0.1000 1.71299 012 024 224
65.4340 2B1(139 0.2374 1.65499 6.14 365 031
65.5941 140(89) 0.2374 1.65499 3.06 1.64 031
67.2653 7(15) 0.1000 1.61502 0.15 005 333
67.2653 32(68 0.1000 1.61502 0.69 023 115
67.4311 313 0.1000 1.61502 0.07 004 333
67.4311 16(60) 0.1000 1.61502 0.34 019 115
741662 51(23) 0.1000 1.48349 112 089 044
743475 3B3(158 0.2374 1.48040 8.37 1015 112
743546 26(4 0.1000 1.48349 0.56 024 044
74.5365 191(83) 0.2374 1.48040 416 360 112
75.8866 181(104 0.2374 1.45476 3.95 3.22 040
75.9292 11 0.2052 1.45407 0.03 002 002
76.0810 90(56) 0.2374 1.45476 1.96 1.39 040
76,1237 0.6(4) 0.2052 1.45407 0.01 001 002
76.8970 348(145 0.2374 1.43855 7.60 944 231
77.0950 173(101 0.2374 1.43855 3.79 3.77 231
78,1894 1(57 0.1000 1.41849 0.03 027 135
78.3920 1(73 0.1000 1.41849 0.02 030 135
79.5164 o(77 0.1000 1.39865 0.00 040 244
79.7239 o074 0.1000 1.39865 0.00 039 244
79.9049 0(54 0.2374 1.39298 0.00 023 022
80.1137 0(89 0.2374 1.39298 0.00 051 022
84.7754 4(81 0.1000 1.32688 0.09 042 026
85.0030 2(76 0.1000 1.32688 0.05 036 0£26
86.8585 257(167 0.2374 1.30118 5.61 10,65 240
87.0946 128(78) 0.2374 1.30118 2.80 375 240
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CUANTIFICACIGN POR METODO DE RIELVELD

™ [ron Tin (1.84/0.16) 1.6 %)

Magnetite 6 %

Phase Tin: Weight
fraction/ % 92(3)

Phase Magnetite: 6
Weight fraction/ % (1)

Phase Iron Tin (1.84/0.16):
Weight fraction/ % 1.6

Revis6 y Aprobé Ing. Jairo Torres .
Gerente de laboratorio Alphat

Notas:
A.a%w oamsc':\ii:e reserva el derecho de confirmar la autenticidad de este Reporte de Anlisis

confidencialidad y derechos de proriedad de sus clientes ssve
2. Los resultados analiticos presentes corresponden EXCLUSIVAMENTE a la muestra recibida y no

aeoFo material .
a misma procedencia.
3. Este reporte es tnico para esta muestra. Cada copia de los resultados en papel tendra un

costo del 15% de los analisis.

4. Se prohibe la reproduccion parcial del presente Reporte, sin la aprobacion escrita del
laboratorio.

5. Cualquier reclamacion sobre los resultados se puede realizar durante los préximos 3

meses posteriores a la entrega de este informe.
6. La disposicion de contramuestras y sobrantes se realiza de acuerdo con lo aprobado por el

gt
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ANEXO 36.

REPORTE DE FLOURESCENCIA PARA LOS RESIDUOS FINALES DE LOS
ENSAYOS #1 Y #2

Identificadén : RESIDUO ENSAYO #1 Consecutivo muestra:
Tipo de muestra: LODO GALVANICO Responsable del muestreo:
Procedencia : GALVANOTECNIA Plan/Procedimiento muestreo:
Fecha Ingreso:
Cllents: ALPHA 1 SAS Fecha Andlisis:
Contacto: DANIELA JIMENEZ Fecha Informe:
Direccén: (RA €0 # 67A-80
Cudad: BOGOTA Sollcitud Andlisis:
Teléfonos: 2313518 Consecutivo Informe:
__Método de anéllsls: PRT-GT-01 WOXRF-OMNIAN PASTILLA Aplicacién:
ST vemoa3 ™
Nombre Elemento Composidién (%)
Aluminio AN 0,063
Silido Sl 0,074
Azufre S 5,186
Potaslo K 2,210
Cromo Cr 2,979
Manganeso Mn 0,432
Hierro Fe 17,835
Niquel Ni 1,703
Zinc Zn 0,751
Estafio Sn 68,766

AK 60 No. 67* 80 B. Modelo Norte
Bogota D.C.

Tel. (57-1) 2313518

Mavil 3134549361
www.alphal.com.co
gerenciaadministrativa@alpha1.com.co
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REPORTE DE FLUORESCENCIA DE RAYOS X

LA
Qlighat

Identificacién : RESCUO E1sA 0 %2 ok empesarasa
Tipo de meuestra: LCOO GALVANCO -
Procsdencla : GALVANOTECN “*l s
Fecha ingreso:
Bomte: ALPHA 1SAS
Contacta: DANELA IMENEZ Solicitud Arditais:
Dirsccda: CRA GO M 67A-80 ; ivo Informe:
Cludad: 50C0TA Apicadsn:
Teldfomos: 2113518 PASTILLA -
Método de andllsls: 74116101 WOIRE OV
[ VexosSERvAOOWES |

13,547

13,158
1,356
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AX 60 No. 67* 80 B. Modelo Norte
Bogeta 0 ¢

Ted, (57-1) 2313518

Movil 3134549361

www.alpbat com co
aerencandministratrva@alphal com @



ANEXO 37.
MUESTRAS DE CALCULO DE CONVERSION DE LOS RESULTADOS DE LOS
RESIDUOS OBTENIDOS A PARTIR DE ELECTROLISIS A BASE HUMEDA

Se determina el porcentaje de humedad en base himeda por medio de la norma
ASTM D2216-10 “para la determinacion del contenido de agua en suelos y rocas” y
se realiza la conversion de las fracciones en base seca por medio de la siguiente
ecuacion:

% Base Humedad = W, — (1 — Wy,,)

Donde:
W, = Fraccién masica del compuesto en base seca
Why,o = Fraccién masica del agua en base himeda

e Ensayo #1
Fraccion masica del agua en base himeda =96.633%

Nombre |Compuesto Composicion % base
base seca | humeda

Humedad H20 96.633%
Manganeso Mn 0.432% 0.015%
Aluminio Al 0.063% 0.002%
Silicio Si 0.074% 0.002%
Azufre S 5.186% 0.175%
Potasio K 2.210% 0.074%
Cromo Cr 2.979% 0.100%
Hierro Fe 17.835% 0.601%
Niquel Ni 1.703% 0.057%
Zinc Zn 0.751% 0.025%
Estafio Sn 68.766% 2.316%
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Ensayo #2

Fraccion masica del agua en base himeda =97.344%

Nombre |Compuesto Composicion % base
base seca | humeda

Humedad H-O 97.344% 97.344%
Silicio Si 0.123% 0.003%
Azufre S 4.648% 0.123%
Potasio K 6.237% 0.166%
Hierro Fe 13.158% 0.349%
Zinc Zn 1.356% 0.036%
Estafio Sn 74.478% 1.978%
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