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Resumen

Este trabajo se realiza con el objetivo de determinar las regularidades fisico-
quimicas del proceso de intercambio idnico con resinas que permitan recuperar
los metales contenidos en el licor débil de la Empresa Ernesto “Che” Guevara a
escala de laboratorio, la metodologia empleada para este fin es el Método
Factorial Completo debido a que con él se puede determinar la influencia de los
parametros presentes en el proceso, tomando para ello 2 niveles y 2 factores

(Temperatura y Flujo de solucién).

Se realizé un analisis estadistico, con el objetivo de lograr un modelo de

regresion que se adecue a los parametros de estudio en la investigacion.

Se analizo la influencia de la temperatura y el flujo de solucién en el proceso de
Intercambio i6nico, quedando demostrado la dependencia que tiene el
porcentaje de extraccién con estos factores, ademas se obtuvieron elevadas

extracciones de metales con la resina utilizada en la investigacion.



Summary

This work is made with the objective to determine the regularities physical-
chemistries of the process of ionic interchange with resins that allow to recover
metals contained in the weak liquor of the Ernesto “Che” Guevara Company on
laboratory scale, the methodology used for this aim is the Complete Factorial
Method because with him the influence of the present parameters in the process
can be determined, taking for it 2 levels and 2 factors (Temperature and Flow of

solution).

A statistical analysis was made, with the objective to obtain a regression model

that is adapted to the parameters of study in the investigation.

One analyzed the influence of the temperature and the flow of solution in the
process of ionic Interchange, being demonstrated the dependency that has the
percentage of extraction with these factors, in addition obtained high metal

extractions with the resin used in the investigation.
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Introduccion

Existen diversidad de procesos que se utilizan en la metalurgia para el desarrollo
de la industria, como son los procesos hidrometalurgicos, que consisten en la
extraccion (lixiviacion) de los metales de los minerales, concentrados,
semiproductos y desperdicios de fabricacion al tratarlos con soluciones acuosas
de reactivos quimicos. Se emplean ampliamente en la producciéon de una serie
de metales: cinc, oro y metales del platino, cobre, niquel, cobalto, aluminio (la
obtencion de alumina), uranio, tungsteno, molibdeno, tantalio, niobio, vanadio,

verilio, metales de tierras raras y muchos otros metales raros.

Existe una gran cantidad de procesos hidrometalurgicos que son empleados
para la separacion de los metales contenidos en ellos. En la Extraccion con
Solventes Organicos (ESO), se recuperan los metales empleando sustancias
organicas selectivas a determinados metales, mientras que en los procesos de
separacion por precipitacion son empleado gases con caracteristicas reductoras
a determinados metales, en muchos casos solo se logra la separacién por la

variacion de pH como son los sulfuros e hidroxidos.

En la lixiviacion se hace pasar los elementos utiles del sdélido hacia la fase
acuosa de manera selectiva, mientras que en la electrdlisis se descompone
quimicamente una sustancia ionizada mediante una corriente eléctrica. Ademas
a través de la sedimentacion se pueden separar metales que se realiza mediante
el desplazamiento mecanico de las fases. En la cementacion ocurre el
desplazamiento de los metales de las soluciones, mediante la reaccién
electroquimica que ocurre entre el metal -cementador y el i6n de metal que se
desplaza. Ademas se puede llevar a cabo la separacion y precipitacion de

metales mediante la reduccion con hidrégeno.

También algunas sustancias sélidas (ionitos), tienen capacidad de absorber
iones del mismo signo cuando se ponen en contacto con una determinada
solucion, realizandose de esta forma la separacion de metales mediante el

intercambio idnico.



La separacion de metales mediante el proceso de intercambio i6bnico se emplea
en diferentes paises del mundo, como en México en el Global Water
Technologies Group donde utilizan las resinas de Intercambio idnico en una
amplia gama de aplicaciones en el tratamiento de agua. En Espafa, en la
empresa Aiguadepluja.cat, donde se dedican a la recuperacién y valorizacion de

aguas pluviales y tratamientos de aguas, y la empresa Idagua, S.A.U. que

también se dedica al tratamiento de agua. En Estados Unidos, combinan el
intercambio idnico con un tratamiento biolégico para purificar el agua eliminando
un compuesto quimico muy toxico llamado perclorato que contamina las aguas
subterraneas. En Canada, en la compafia Starfield Resources Inc., donde
utilizan el intercambio idnico para recuperar los metales base de la solucion de
lixiviacion. En Cuba en investigaciones realizadas, emplean el proceso de
Intercambio idnico para recuperar metales presentes en licores tanto residuales
como de otro tipo; ademas este proceso es utilizado para el tratamiento de agua.

etc.

El orden econdmico mundial de hoy dia exige de los paises un incremento en la
eficiencia de su economia con el objetivo esencial de elevar su nivel competitivo
y con ello conquistar un espacio en el mercado mundial. En nuestro pais la
industria metalurgica del niquel desempefa una ardua labor en este sentido
debido a que su objetivo especifico es elevar en cada una de sus industrias la
productividad y la eficiencia, constituyendo estas la primicia esencial de

cualquier institucion del pais.

El desarrollo de tecnologias para procesar, comercializar o disminuir el impacto
ambiental que ocasionan los residuales sélidos y liquidos que se generan de las
plantas de niquel constituyen una deficiencia en el grupo empresarial

Cubaniquel.

Nuestro pais ocupa un lugar cimero en las reservas mundiales de minerales
lateriticos de niquel con 15 - 25 mil millones de toneladas después de Australia,
Nueva Caledonia, Filipinas e Indonesia. Estos minerales estan caracterizados

por una distribucion desigual de los valores metalicos en las distintas capas que



componen el perfil ferruginoso, por lo que las tecnologias disefiadas para el
procesamiento de estas menas no logran un aprovechamiento racional de las
mismas, debido a que se generan grandes volumenes de residuales de los

procesos mineros y tecnoldgicos.

Los yacimientos lateriticos cubanos se encuentran ubicados fundamentalmente
en el noreste de la Provincia de Holguin donde se encuentran actualmente para
su explotacion tres industrias metalurgicas, de estas, dos con tecnologia

carbonato amoniacal y una con tecnologia acida a presion.

Por su parte la tecnologia carbonato - amoniacal en la Empresa Comandante
Ernesto Che Guevara logra extracciones de Ni de un 86 % y de Co de hasta un

20 - 30 %; pasando gran parte del cobalto a los residuos.

Esta tecnologia, almacena residuos sélidos y liquidos, los que ocasionan
afectaciones ecoldgicas, el deterioro de la flora y la fauna terrestre y acuatica
aledafna a los depdésitos, la erosion de los suelos, la contaminacion de las aguas
superficiales y las subterraneas, y ademas la contaminacién de la atmosfera por

el polvo.

En la planta de lavadero, el licor de rebozo de los sedimentadores (licor débil)
sale con bajas concentraciones de metales, este se vuelve a recircular al
proceso ocasionando un mayor consumo de energia, constituyendo a su vez un
gasto innecesario al proceso. En este trabajo se analiza la posibilidad de utilizar
las resinas de intercambio idnico como via para recuperar los metales presentes
en el licor, con lo que se lograria mitigar los gastos econdmicos que el mismo

traeria para el proceso.

Teniendo en cuenta los aspectos antes mencionados respecto a las
consecuencias economicas y medioambientales que generan los licores

reciclables de la tecnologia carbonato - amoniacal se senala lo siguiente:



Problema cientifico: Desconocimiento de las regularidades fisico — quimicas
del proceso de intercambio io6nico para la recuperacion de los metales

contenidos en el licor débil de la Empresa Ernesto Che Guevara.

Objeto de estudio: El proceso de intercambio idnico.

Objetivo: Determinar las regularidades fisico-quimicas del proceso de
intercambio idnico que permitan recuperar los metales contenidos en el licor

débil de la Empresa Ernesto Che Guevara.

Hipétesis: Si se determinan las regularidades fisico-quimicas del proceso de
intercambio iénico del licor débil de la tecnologia carbonato amoniacal, entonces

se podra recuperar los metales presentes en el mismo de forma eficiente.

Campo de accién: Transformaciones fisico - quimicas que transcurren durante

el proceso de intercambio idnico.

Objetivos especificos:
¢ Caracterizar la resina y el licor.
¢ Realizar la experimentacion.

¢ Determinar las regularidades fisico - quimicas del proceso de recuperacion
de metales.

¢ Obtener el modelo estadistico del proceso de Intercambio iénico.

¢ Determinar los parametros tecnologicos del proceso de intercambio

idnico.

Tareas:

# Caracterizacion de la solucion a tratar.



¢ Caracterizacion de la resina a emplear.

¢ Disefio experimental.

¢ Obtencion del modelo estadistico.

¢ Determinacion de los parametros tecnoldgicos.

¢ Influencia de los principales parametros tecnolégicos.

Metodologia de la investigacion:

Después de la realizacién de una amplia busqueda bibliografica acerca de los
antecedentes y actualidad del proceso de intercambio i6nico, se aplica para
la realizacion de los experimentos el método factorial completo con el objetivo
de poder investigar la influencia de los parametros presentes en el proceso,
este método a su vez nos permite combinar las principales variables que
intervienen en el proceso; los resultados obtenidos son sometidos a un
tratamiento estadistico auxiliados por métodos computacionales (Microsoft

Excel) para determinar la influencia de los principales parametros que

intervienen en el proceso. Se realizé en la ultima etapa de la investigacion

una valoracion economica y ecoldgica del proceso de intercambio idnico.

Los aportes que se esperan obtener del presente trabajo son:
En lo cientifico:

# Modelo estadistico del proceso de intercambio idnico a través de resinas

de intercambio iénico.

¢ Regularidades fisico-quimicas del proceso de intercambio idnico para la

recuperacion de metales contenidos en el licor residual.
En lo econémico:

¢ Proponer una via que permita la recuperacion de metales valiosos
aprovechando el licor débil de la Empresa Ernesto Che Guevara a través

del proceso de intercambio idnico.



En lo tecnoldgico:

¢ Proponer parametros tecnolégicos que permitan el incremento de la

recuperacion de los metales.
¢ Influencias de los parametros tecnoldgicos en el proceso de intercambio
ionico.
En lo social:
¢ Mejoramiento de la calidad de vida de las personas.
¢ Aprovechamiento racional de los recursos naturales no renovables.
¢ Nuevas fuentes de empleo.
En lo ecologico:

¢ Disminucién del impacto ambiental.



CAPITULO I. ESTADO DEL ARTE

Introduccion

En este capitulo se realiza la busqueda bibliografica referente al proceso de
intercambio iénico con el fin de definir las condiciones bajo las cuales se ha
llevado a cabo el proceso en investigaciones precedentes, para de esta forma

poder realizar nuestra investigacion.

.1- Antecedentes

El proceso de generaciéon de residuales tanto solidos como liquidos se inici6
con la arrancada en 1944 de la fabrica de Niquel René Ramos Latour de Nicaro
y posteriormente en 1986 de la Empresa Ernesto Che Guevara de Moa, estos
constituyen un desecho de la produccién de Ni y a su vez una importante
reserva de material util para la recuperacion de los elementos valiosos

contenidos en ella.

El intercambio iénico fue descubierto por Spence, Thompson y Way en 1850 y
aplicado por Gans en la eliminacion del hierro y magnesio del agua y

posteriormente en el tratamiento de residuales.

En los ultimos afos, algunos investigadores han dirigido sus esfuerzos al
aprovechamiento racional de los principales valores metalicos contenidos en los
residuos solidos 6 aguas residuales de algunas empresas, tal es el caso que
existen diversas alternativas para el tratamiento de los residuales provenientes
de la industria minero metalurgica debido a que estos constituyen recursos
naturales no renovables. De ahi la importancia de desarrollar investigaciones
que posibiliten la transformacién futura y una mayor eficiencia en el

aprovechamiento de los recursos en la actualidad.

Asi Carsella propone el empleo de silicato de magnesio amorfo para separar
Na, K monovalente; Co, Pb y Cu bivalente e Fe y Cr trivalente de las aguas

residuales.



Otro método reciente fue desarrollado por Motomura utilizando un polimero
emulsionado con jabon, el agua cae en la precipitacion en forma de resina no
soluble formando un compuesto de jabdn con iones metdlicos logrando altos
porcientos de extraccion de zinc, plomo y cadmio. Este método es recomendable
porque nos da la posibilidad de recuperar altos porcientos de metales tales como
el zinc, plomo y cadmio, ademas no es muy costoso si lo comparamos con otros

métodos utilizados para la recuperacion de metales.

Granda y colaboradores realizaron un estudio para la separacion por via
hidrometalurgica de los distintos metales que componen los sulfuros mixtos de
Ni y Co, ya sean obtenidos en un proceso de lixiviacion acida, precipitado en
medio amoniacal o naturales, requiriendo estos una disolucién previa para
poder separarse. La remocion de los principales componentes se realizd

mediante extraccion con Lix-64N en keroseno de aviacion.

Otros autores como Mindler y Gilwood plantean para el tratamiento de aguas
residuales donde las concentraciones de Ni y Co se encuentran entre 0.1-1
Kg/m® de residual, la utilizacién de resinas catidnicas débiles (carboxilicas) en
forma sodica o calcicas. Este método nos brinda la posibilidad de tratar aguas
residuales con resinas carboxilicas, presentando gran selectividad por el Ni, Co,
Zn y Cu en soluciones débilmente acidas y se han demostrado la recuperacién
de estos metales incluso en soluciones que contienen grandes cantidades de
Ca, Nay Mg.

Es habitual el empleo de intercambiadores de iones en las plantas de
tratamiento de metales preciosos en las plantas de recubrimiento electrolitico

que emplean disoluciones de metales como plata, oro, estafo, etc.

El tratamiento de las aguas residuales de Ni usando resinas catidnicas fuerte
en ciclo hidrogenionico ha sido estudiado por Weiner y Vazquez en residuales
de los banos de decapado de acero. Weiner plantea la utilizacion de los
efluentes de la regeneracion de las resinas que se obtienen en forma de sulfato

de Ni reincorporandose estos al bafio. En este proceso los mayores problemas



son ocasionados por exceso de regenerantes (H.SO.) requerido para la
regeneracion, sin embargo a veces es usado este para el mantenimiento del pH

en la disolucién de la planta y el resto es neutralizado con carbonato de Ni.

Pawlowski, Lucjan y Zytomirski, Stanislaw, 1975, realizan un estudio sobre la
influencia de la capacidad del Intercambio i6nico y de la concentracion total de
las soluciones de iones de diferentes valencias en su separacion cromatografica;
mediante una investigacion tedrica de las relaciones matematicas entre las
ecuaciones de la teoria de Glueckaut y las ecuaciones de accién de la ley de
masa, la influencia de la capacidad del Intercambio i6nico y de la concentracion
de iones de diferentes valencias en la amplitud de la zona de trabajo de una
columna cromatografica. Estos investigadores no tienen resultados
experimentales, debido a que solo se basan en ecuaciones matematicas, esto
hace que su estudio sea menos costoso pero no pueden confirmar resultados

practicos que puedan llevar a escala industrial.

Verner B., Russell P, 1978, utilizan una resina de intercambio i6nico para
recuperar el niquel y cobalto de una solucion; la resina tiene grupos funcionales
acidos aminocarboxilicos para cargar selectivamente el niquel, quedando
cargada de este y agotada en cobalto. Ademas aplican este proceso para la
recuperacion del cobre y del cinc de la solucidén. Pero a diferencia nuestra

utilizan un pH acido ajustandolo a un valor entre 3 y 6.

Dominguez D., Garcia J., 1979, realizaron una investigaciéon sobre la
determinacion de la capacidad de Intercambio idnico en la recuperacion de
niquel en proceso de regeneracion amoniacal utilizando resina Wofatit KPS,
obteniendo altos valores de la capacidad de intercambio, pero teniendo en
cuenta que trabajan con varios parametros como temperatura, concentracion,
flujo y tiempo, necesita mas de tiempo y trabajo para llevar a cabo la

investigacion.

Rodriguez Fuentes G., 1987, comprobé la efectividad de la clinoptilolita (CLI)

calcica del yacimiento Tasajeras (Cuba) para remover y recuperar por



intercambio i6nico, Ni, Co y NH, de residuales liquidos de caracter carbonato-

amoniacal de la Industria Cubana del Niquel.

Gans, 1905, demostré que tanto los silicatos de aluminio naturales como los
sintéticos son capaces de ablandar el agua y extraer el Fe y Mg de la misma. El
proceso consiste agua que pasa conteniendo iones de dureza, mayormente
calcio (Ca®*) y magnesio (Mg?*) a través de una columna conteniendo una
resina de intercambio acido de cation en forma de sodio (Na*) (por ejemplo, los
cationes intercambiables son sodio). Los iones de calcio y magnesio son

intercambiados por un numero equivalente de iones de sodio.

Oropesa Rodriguez |., de las Pozas Suarez A. Martin Campos M., 1983, realizan
una investigacion sobre la influencia de algunos factores sobre la capacidad util
de la resina catidnica débil Wafatit CA-20; analizan la variacion de ésta cuando
se varia la carga especifica del agotamiento y el nivel de regeneracion a una
concentracion de H,SO4 fija. Determinaron experimentalmente la concentracion
adecuada de H,SO4 y el tiempo que debe estar pasando el acido a través de la
resina para extraer la maxima concentraciéon de Ca®* y dureza total. No tienen en
cuenta el factor flujo, para activar la resina utilizan H,SO4 mientras que en

nuestra investigacion se utilizé HCI a 9 mol/L.

Labadie M. Juan, 1984, realiz6 un analisis detallado del proceso de intercambio
idnico con soluciones sintéticas de niquel y cobalto en concentraciones y valores
de pH semejantes a las aguas residuales de la fabrica Pedro Soto Alba, para lo
que se empled resina catidnica fuerte (Wofatit KPS) y el estudio se realizé con
cola y coral, lograndose los mejores resultados para el proceso realizado con
coral debido a que con este se logra disminuir el nivel de contaminacion de las
aguas vertidas por la industria ya que se logran extracciones de metal a pH =
3.5. A pesar de que obtuvieron buenos resultados no tienen en cuenta los dafios
naturales, pues al utilizar el coral provocan un deterioro ecoldgico del

ecosistema. A diferencia de nuestra investigacion utilizan un pH acido.

Andrews, R.D., 1991, estudid a escala de laboratorio la remociéon de metales

pesados (Cu, Zn, Cd, Ni, Mn, Fe), por combinacion de procesos de precipitacion-



neutralizacion con intercambio ionico con clinoptilolita (CLI) natural soédica (CLI-
Na), de desagues acidos de minas del estado de Colorado, USA. Los resultados

demuestran como la eliminacion de los metales se verifica fundamentalmente

+

por intercambio de los iones Na. En la disolucion se incrementa
+ +

considerablemente el contenido de Na y ligeramente el de K, como prueba del

intercambio de estos con los cationes de los metales pesados. El ion K, se
comporta de forma reversible en el intercambio. La remocién de estos metales
pesados es lenta pero efectiva, presentandose los mejores resultados para el
Cu, Zn y Cd con un 99,91% y para el Mn 60%. Pero a diferencia de nuestra

investigacion utilizan el proceso de intercambio i6nico para una tecnologia acida.

Pérez, 1991, realiza una investigacion donde se refiere al comportamiento de las
zeolitas naturales frente a licores acidos, en el mismo se analiza la posibilidad de
utilizar un determinado tipo de éstas para lograr el intercambio de algunos iones
presentes en los licores, con este fin, son tratadas, con disoluciones acidas de
licor colectado antes de entrar a la etapa de neutralizacion. Se realizaron
experimentos variando la granulometria de las zeolitas y las concentraciones de
niquel y cobalto en los licores, se comprueba que en el tiempo analizado, se
produce en un mayor grado el proceso de adsorcion y en una menor medida el
intercambio i6nico entre las zeolitas y los licores, los iones que mejor se
adsorben son el niquel y el cobalto. El tratamiento del licor residual utilizando el
intercambio idnico, requiere de la eliminacidén de los cationes mayoritarios y de la
elevacioén del pH del mismo, para disminuir la fuerza idnica de la disolucion,
antes de aplicar el tratamiento. Logran el intercambio ¢ adsorcion de
iones como el niquel y el cobalto, pero tiene una limitante, la necesidad de
eliminar previamente los cationes mayoritarios y elevar el pH del licor por
otros métodos, lo que encarece el procedimiento.

Dias Chabalina L., Ramirez P. M., 1991, estudiaron en disoluciones sintéticas la

2+ 2+

remocion, por intercambio i6nico, de cationes de metales pesados (Ni , Cu ,
2+ 3+ 2+

Cd , Cr , Zn ) tipicamente presentes en residuales de talleres galvanicos,



usando zeolitas de diferentes yacimientos cubanos (Piojillo, San Cayetano,
Tasajera y San Andrés). Los resultados permitieron establecer diferencias en la
selectividad y capacidad de intercambio de los materiales zeoliticos naturales sin
modificacion de estos yacimientos. La mayor capacidad de intercambio de iones
Ni y Zn la mostro la zeolita de clinoptilolita (CLI) calcica del yacimiento San
Cayetano, para el Cd y Cu la CLI-HEU calcica del yacimiento Piojillo, mientras

que para el Cr la de CLI sddica del yacimiento San Andrés.

Viena Martinez R., Hernandez Sarmiento E., Lovaina Oduardo O., Rodriguez
Gordén V., Hernandez Arias X., 1991, estudian a escala de laboratorio el
empleo de los procesos de intercambio i6nico (Resinas de intercambio) para la
recuperacion y concentracion del niquel del licor producto de la Tecnologia
carbonato amoniacal de la Empresa René Ramos Latour. Se utilizé la resina
sulfocationito fuertemente acido Wofatit KPS. Las pruebas se desarrollan en
pomos plasticos, esto provoca que el proceso se deba desarrollar a bajas

temperaturas.

En estudios realizados por Garcia. C., N. Alastre B.; y Fernandez N, 1992, sobre
la capacidad de adsorcion y de intercambio idnico del bagazo de la cana de
azucar para remocion de poluentes organicos e inorganicos, se estudio el efecto
de la concentracion, la temperatura y el tamafo de la particula sobre la
transferencia de masa y mecanismo de control del sistema bagazo-soluto. Como
limitante de este método se encuentran que el bagazo de la cafia de azucar no
parece presentar propiedades de intercambio id6nico para las sustancias
inorganicas estudiadas bajo las condiciones establecidas en la investigacion,

aunque si presenta propiedades de adsorcion para poluentes organicos.

Garcia Liranza E., 1995, realiza una investigacion sobre la separacion del
niquel y el cobalto del licor producto de la lixiviaciéon acida a presién de los
minerales lateriticos por via de la extraccidon de los solventes, utilizan el proceso
de intercambio idnico con resinas para contactar las fases solido — liquida
dentro de los frascos mediante la sacudida continua de un agitador de bandeja.

Se basan principalmente en el proceso de Extraccién con Solventes Organicos,



a diferencia nuestra realizan la investigacion para el licor acido (WL) de la

Empresa Pedro Sotto Alba.

Michel Mayer. Tomas A., y Sanz Ataz. Joan, 1996, realizan un estudio para
recuperar el cinc en efluentes industriales a través del intercambio i6nico con
resinas quelantes. Esta investigacidon solo se centra en la recuperacion de cinc de
los efluentes industriales y otros metales que se encuentran en él. A diferencia de
nuestro trabajo, para la activacion de la resina utilizan acido sulfdrico y no tienen

en cuenta ni la temperatura ni el flujo.

Rendueles M., Fernandez A., Hidalgo J., Diaz M., 1996, realizan el disefio y
operacion de un sistema de intercambio i6nico de alimentacion continua para el
tratamiento de efluentes industriales, utilizando resina cationica Lewatit S - 100.
Pero esta investigacion tiene una dificultad que se deriva de la gran
concentracién de las disoluciones que se introducen en el proceso, lo que
provoca que se deba trabajar a condiciones bastantes extremas. No obstante,
tomamos la temperatura utilizada en este trabajo como referencia para nuestra
investigacion.

Rodriguez Iznaga |., 1997, estudié a escala de laboratorio la remocion de

2+ 2+ 2+ 2+ 3+
metales pesados (Ni , Co , Cu , Mn , Fe ), presentes en los residuales

liquidos de la Industria Cubana del Niquel, combinando procesos de

precipitacion de sulfuros con intercambio i6nico usando clinoptilolita (CLI) del

yacimiento Caimanes (Moa-Cuba) modificada a forma amoénica (CLI-NH, ).

Torres J.C., otros, 1997, han realizado un trabajo en la modificacion de clinoptilolita (CLI) del yacimiento Tasajeras para elevar la
selectividad de esta zeolita por determinados metales, y producir una irreversibilidad en el intercambio de los metales una vez
incorporados a la estructura. Los resultados son satisfactorios para los metales Cd, Co, Cr, Ni y se utilizan las formas acondicionadas
de esta clinoptilolita (CLI) en el tratamiento de aguas para el consumo humano.

Willem P. C., Matt, 1997, utilizan la resina de intercambio i6nico para recuperar
selectivamente el niquel de una solucion de biolixiviacion, manteniendo un pH de
1 a 3. Pero a diferencia de nuestra investigacion emplean el proceso para una

tecnologia acida.

Mario James, 1998, utiliza el proceso de intercambio i6nico para reducir la

concentracion del ion del metal en la solucién de la salmuera. El método reduce



la concentracion de los cationes polivalentes del metal tales como calcio,
magnesio, hierro, niquel, y cromo en la solucién de la salmuera que contiene un
agente quelato del metal soluble en agua tal como gluconate del sodio. El
meétodo abarca sujetar la salmuera a un tratamiento primario, y después se
reajusta la solucion de la salmuera a un pH que se extiende cercade 1.5a 5.5,y
la solucion entra en contacto con la resina de intercambio i6nico, a una
temperatura de alrededor de 10 °C y 90 °C. No tienen en cuenta el factor flujo y

trabajan a diferencia de nuestra investigacién con un pH acido.

Puente S Luis., en el 2002 realiza un estudio que enfoca la precipitacién quimica
seguido de un proceso de adsorcion en el tratamiento de efluentes conteniendo
metales disueltos mediante resinas de intercambio i6nico. Se analizan las
ventajas y factores que intervienen en el proceso en base a pruebas de
laboratorio para escalamiento a procesos de flujo en trabajos futuros. Este
trabajo tiene como limitante el encarecimiento de la investigacion y el alto
consumo de reactivo ya que en una primera etapa se trata el efluente por
precipitaciéon quimica con sulfuro de sodio y en una segunda etapa se hace
pasar la solucion por un sistema de intercambio iénico. Y ademas solo se centra

en la recuperaciéon de cobre, metal que no es producido en nuestro pais.

Willem P. C., David A., Erik M., 2002, emplean la resina de Intercambio idnico
para la recuperacion del niquel y del cobalto. El proceso es proporcionado para
la recuperacion directa del niquel y del cobalto de una mezcla niquelifera de
lixiviacion del mineral del 6xido por intercambio de iones. La mezcla que resulta
de lixiviacién entra en contacto con la resina, que carga selectivamente el niquel
y el cobalto de la pulpa. Después de separar la resina de la mezcla es

regenerada con una solucién acida y luego es cargada al ciclo de recuperacion.

Alfonso Héctor M., Pérez Ramos G., Diaz Alfonso |., Alba Delgado S. y de
Armas y Leyva R., 2002, realizan un estudio de las resinas de intercambio i6nico
como sistemas para liberacion prolongada con atencién a los factores que
afectan la formacion de los resinatos o complejos formacoresina. También

estudian la liberacion de los principios activos a partir de los complejos y de las



formas terminadas que los contienen. Realizan una evaluacién de los factores
que afectan dicho proceso y las cinéticas a las que se ajusta. Ademas revisan
las combinaciones de procesos tecnoldgicos (principalmente la formacion de
complejos idnicos y su recubrimiento) que potencian la utilidad de los resinatos
para prolongar la liberacion a través de mecanismos combinados de intercambio
idnico y difusion a través de membranas. Solo tienen en cuenta el proceso de
intercambio idnico en direccion a la formacion de los resinatos por o que no se

puede aplicar para la limpieza de licores reciclables.

Arrieta Arelis, Martinez Karina, Arrieta Idelfonso, Cardenas Carmen, Yabroudi
Suher y Garcia Cézar, 2004, realizan una investigacién sobre un modelo cinético
de intercambio i6nico que incorpora simultdneamente los flujos de difusion y
migracion al proceso de transferencia de masa, controlado por la fase liquida y
su validacién con un conjunto de datos experimentales obtenidos en un reactor
por carga para el sistema i6nico Cd™*-H" sobre resinas sintéticas a base de
poliestireno. Los resultados demuestran que el modelo aproxima la cinética
experimental en la medida que las variables operacionales, tales como,
concentraciones de Cd™ en fase acuosa menor a 10 ppm, incremento de la
temperatura, pH en el rango acido, co-ion derivado de electrolito fuerte y resina
Dowex 50W-X8 de menor tamanio, favorecen el control de la fase liquida sobre el

intercambio idnico Cd**-H".

Leyva Ramos R., Castillo Medellin A., Guerrero Coronado M., Berber Mendoza
S., Aragon Pina, A., Jacobo Azuara A., 2005, estudian el intercambio i6nico de
plata en solucion acuosa sobre Clinoptilolita. Los datos experimentales de las
isotermas de intercambio de plata se obtuvieron en un intercambiador
experimental de lote a diferentes valores de pH y a diversas temperaturas. A pH
de 3.5 y 7 la capacidad de la Clinoptilolita para intercambiar plata depende
levemente del pH. Se investigo el efecto de la temperatura en la isoterma de
intercambio, la capacidad de intercambio no varidé significativamente
aumentando la temperatura de 25 a 35 °C, pero aumenté alrededor de 1.5 veces

cuando la temperatura se redujo de 25 a 15 °C.



Glen Indra, Bryn Harris, Bruce Ballantyne, Glen C. Macdonald, 2006, utilizan el
proceso de intercambio idnico para recuperar los metales base de la solucién de
lixiviacién, con el cobre y el cobalto separados primero, y seguidos de la
separaciéon del niquel. Para demostrar el potencial para recuperar el metal de
alto valor y pureza, las soluciones de intercambio idnico fueron tratadas
utilizando tecnologia de ganancia de electrones convencional para producir
especimenes independientes de niquel y cobre de alta pureza. Las
recuperaciones de laboratorio entre el 98 y el 99,8% para el cobre y el niquel y
entre el 60 y el 70% para el cobalto se han obtenido en el programa a escala de
laboratorio. Este proceso tiene la ventaja de que se desarrolla a presiones
atmosféricas, eliminando asi la necesidad de un sistema de lixiviacién autoclave

y de presion que es mas costoso.
Conclusion del capitulo.

Los estudios e investigaciones mencionadas anteriormente no ofrecen una
solucion integral a la separacion de metales presentes en el licor débil de la

Empresa Ernesto Che Guevara por el método de Intercambio idnico con resinas.



CAPITULO Il. METODOLOGIA DE EXPERIMENTACION.

Introduccion

En este capitulo se plantea disefio experimental utilizado en la presente
investigacion, asi como una explicacion acerca de su instalacion y los pasos de
experimentacion que se persiguen. Se describen los materiales y métodos

empleados en la experimentacion.

I.1- Preparacion del licor residual para el proceso de intercambio iénico.

Para realizar los experimentos se tomo el licor débil de la planta de lavadero de
la Empresa Comandante Ernesto Che Guevara, cuya composicién quimica se

muestra en la tabla 1.

Tabla 1. Composicion quimica de los elementos contenidos en el licor débil.

Elementos Ni Fe Co Cu Zn Mg Mn ‘

Contenido (%) |20 | 1.7 | 155 | 0.31 0.06 7 0.02 ‘

Como se aprecia en la tabla 1, en este licor débil se encuentran presentes 7
elementos metalicos de los cuales el de mayor contenido es el Ni que a su vez
junto con el Co constituyen los principales metales analizados en la

investigacion.

Il.2 - Preparacién de la resina de intercambio iénico.

Para realizar los experimentos correspondiente a la investigacion se utilizé una
resina cationica de tipo AMBERLITE IR-120, esta a su vez hay que someterla a

un proceso de activacion antes de llevar a cabo las pruebas, con el objetivo



esencial de que se encuentre apta para recuperar todos los metales que se

encuentran en solucion.

Esta resina viene cargada en forma sodio, su activacion se lleva a cabo de la

manera siguiente:
1. Se vierte a la columna la cantidad de resina prefijada para el proceso.

2. Se hace pasar lentamente a través de la resina acido clorhidrico (HCL) a
una concentracion de 9 mol/L; mantenerlo 15 min y dejarlo gotear,

guedando la resina en forma H +,

3. Se lava la resina varias veces con agua destilada hasta que el liquido que
fluya no contenga mas acido libre (Se prueba con un papel indicador

hasta que quede un color amarillo).

4. Se obtiene la resina lista para la extracciéon de cationes

I1.3- Diseno factorial completo.

Para el estudio del proceso de intercambio idnico del licor débil de la Tecnologia
Carbonato — Amoniacal, se emplearon las instalaciones del Laboratorio de

Metalurgia General, perteneciente al Departamento de Metalurgia en el ISMM.

Esta investigacion esta dirigida a determinar los factores influyen en el proceso
de intercambio idnico, cuyas variables son: el flujo de solucién y la temperatura.
Realizandose un estudio integral en la recuperaciéon de los elementos metalicos

contenidos en el licor débil a través del proceso objeto de estudio.

La metodologia empleada para el disefio de los experimentos fue la de factorial
completo, debido a que con este método estadistico podemos determinar la
influencia de los parametros presentes en el proceso, y ademas realizar todas
las posibles combinaciones entre las variables de estudio que se analizan con

los niveles escogidos para llevar a cabo la experimentacion.

El numero de pruebas a realizar depende del nimero de niveles y del numero de

factores para los que se va a realizar la experimentacion. Se tomaron 2 niveles y



2 factores, por lo que el niumero de experimentos se determina por la expresion

siguiente:

Donde:

N: numero de experimentos.
n: numero de niveles

0: numero de factores.

En la tabla 2 se muestran las variables a investigar (temperatura, y el flujo de

solucién) y los niveles para llevar a cabo la investigacion.

Tabla 2. Niveles para la planificacidon de los experimentos.

Variables Nivel Minimo Nivel basico Nivel maximo
Temperatura (°C), x1 30 35 40
Flujo (L/h),x2 0,5 0,75 1

En la investigacion tomamos la temperatura superior a 30 °C porque segun
Rendueles M., Fernandez A., Hidalgo J., Diaz M., 1996, si se produce un
enfriamiento de la temperatura las sales precipitan obstruyendo los conductos,
apelmazando las resinas y haciendo que las lenguetas de las electrovalvulas no
cierren, produciéndose fugas que provocarian la mezcla de los flujos. Y ademas
estos valores son asumidos de acuerdo a las condiciones industriales reales de

temperatura del licor débil, que oscila entre 38 y 41 °C.



En la tabla #3 y #4 se muestra los diferentes parametros a investigar en cada
uno de los experimentos, Matriz codificada del disefio experimental y Matriz del

disefio experimental respectivamente.

Tabla #3. Matriz codificada del disefio experimental.

N° de experimentos. X1 X2
1 + +
2 - +
3 + -
4 - -

Tabla # 4. Matriz del disefio experimental.

N° de experimentos. T (°C) F (L/h)
1 40 1.0
2 30 1.0
3 40 0.5
4 30 0.5

11.4- Descripcidn de la instalacion usada para el intercambio iénico.

La instalacion en la cual se desarrollé la experimentacion tiene como fin lograr
obtener el objetivo planteado al inicio de la investigacion, por lo que la parte
experimental estuvo dirigida a la recuperacion de los metales presentes en el

licor débil mediante el proceso de intercambio idnico.



La instalacion en la cual se desarrolld la experimentacion consta de una
columna de vidrio donde se lleva a cabo el proceso de Intercambio idnico con su

respectiva valvula de control de flujo, un recipiente receptor, y la base de la

instalacién segun se muestra en la Fig. 1.

Donde:

| — Columna de Intercambio idnico;

flujo.

[I- Recipiente receptor;

Fig. 1. Esquema de la instalacion para el proceso de intercambio idnico.

lll- Regulador de



Fig. 2. Foto del esquema de la instalacién para el proceso de intercambio ionico.

Se comprueba el correcto funcionamiento del recipiente alimentador y la
columna, se procedié a la preparacién de la resina de Intercambio idnico a

utilizar en las pruebas.

Pasos para cargar la columna:
1. Se endulza la columna con el licor débil que se va a emplear.
2. Se vierte la cantidad de resina prefijada para el proceso.

3. Se le adiciona la cantidad de licor débil que se va a someter al proceso de

intercambio idnico.

Se abre la llave de control de flujo hasta regularlo, dando inicio de esta forma al

proceso objeto de estudio en esta investigacion.

A partir de este momento, se fija el tiempo y se toman muestras de solucion
cada 15 minutos por 1h; a cada muestra se le mide el pH y la temperatura con el

objetivo de saber la variacion de estos parametros.



Las muestras que se obtienen durante la experimentacion se envian al

laboratorio con el fin de realizarle el analisis quimico correspondiente (Absorcion

atomica).

Pasos para descargar la columna:

1.

2.

Se cierra la llave reguladora de flujo del recipiente alimentador.

Se abren las llaves con el mayor flujo con el fin de que toda la solucién
débil que queda en las columnas de intercambio i6nico sea

descargada.

Se desmonta la columna para de esta forma proceder al vaciado de la

misma.
Se extrae la resina y el licor que queda en la columna.

Se lava la columna con agua destilada para su posterior utilizacion.

I1.5- Materiales de la investigacion.

v Resina AMBERLITE IR-120

v’ Licor débil de tercera etapa de la Planta de Lavadero

v’ Acido clorhidrico (9 mol/L)

v’ Agua destilada

Il.6- Instrumentos de la investigacion.

v' Columna de Intercambio iénico

v' Plancha de calentamiento

v Veacker (800 mL)



v Volumétrico (50 mL)
v’ Termémetro

v’ Papel indicador

v Soporte

v Pinzas

v Nuez

v Reloj

11.7- Ecuacion de los % de extraccion para los metales estudiados:

% extrac (Me) =100 — (m(Me) en soluczonj 100

m(Me)inicial

Donde:
m(Me)en solucion : masa del metal en solucién, g.

m(Me)total . nasa del metal inicial, g.

11.8 - Técnica de analisis usada.

Para analizar las pruebas obtenidas luego de haber realizado la experimentacion

se utilizd el analisis correspondiente a Absorcion atémica.

»Analisis quimico por el método fotométrico (absorcion atémica):

Este se basa en la absorcion selectiva de radiaciones electromagnéticas de

diversas regiones del espectro por el sistema homogéneo. Como resultado de la



absorcion de radiacion el cambio de energia del sistema es tan despreciable que
generalmente no conduce a la alteracion de la integridad de las moléculas de la
sustancia absorbente. Cuando la fuente de radiacion es especifica de un elemento
y utiliza la excitacion por llamas donde se descompone la sustancia en atomos se
denomina método espectrofotométrico de absorcion atébmica y Plasma

Inductivamente Acoplado (ICP).

Este método de analisis quimico se utilizé en la determinacion de la composicion

quimica de los licores obtenidos en el proceso de intercambio i6nico investigado.

»Anadlisis quimico por el método de Plasma Inductivamente Acoplado (ICP).

Esta técnica se basa en el método fotométrico utilizando como elemento
excitador de los atomos la induccion de una corriente de plasma, lo que motiva a
ampliar el espectro de descomposicién respecto al método de absorcidn
atomica. Este analisis quimico en la investigacién se emple6 para realizar el

analisis de control de las muestras.

Este analisis se utilizé para los posteriores analisis y valoraciones del proceso

de intercambio idnico.

I.9- Metodologia para la determinacion del modelo estadistico-

matematico.

La modelacién estadistica constituye una de las herramientas principales para
determinar la influencia de los factores en un proceso asi como la correlacién

gque existe entre ellos, asi como la verdad mas cercana al proceso

1. Metodologia de la Modelacién.

1- Control de homogeneidad de los valores (sequn filas)

a) Por cada una de las filas se toman los valores dudosos, por apreciacion

del investigador (y).



b) Determinacién del valor promedio (sin tener en cuenta el error)

VetV Ty,

y, = | n: # de repeticiones
n —

c) Determinacion de la desviacion cuadratica (sin incluir el valor dudoso)

d) Calculo del valor del criterio t student.

p Y =N
calc DC

e) Determinacion de t
Grados de libertad f = n -1
Nivel de significacion a=0,05.

f) Comparacién de los criterios tcaic-tia.

Sit cac < t tan, €l valor se corresponde con los otros valores de la serie y

participa en el resto de los calculos. Sit ¢5c €s mayor que t 1, €l valor no

se corresponde con los otros valores de la serie y no participa en el resto

de los calculos (hay que eliminarlo del sistema).

El valor promedio de cada una de las filas estara en funcion del analisis anterior.

Si durante las pruebas realizadas no existen errores, se pasa directamente al

punto 2

2- Calculo de la dispersion por fila y control de su homogeneidad.

a) Se determina la dispersion por cada una de las filas segun:

B 2 B 2 _ 2 1
Sy = (yl—yaj +(y1—yb) +---(y1—ynj 1

b) Suma de las dispersiones.



N
D SE+S; +8 +..+ 8y

i=1

N: # de experimentos.
c¢) Calculo del criterio de Cochran (G) para cada fila.
S?

cale = 2
PN

Para 1 grado de libertad f1= n -1; f,=N; =0,05

G

Si G cac < G b, la dispersion es homogénea de cada fila analizada con
respecto a la poblaciéon. De manera contraria la fila debe ser excluida, en

tales casos generalmente se han producido errores en la experimentacion.

3- Calculo de la dispersion de reproducibilidad.

2 si-l3s
N 3

b) Error de reproducibilidad.

S, =82

c) Calculo del criterio t student

d)Determinacion tip; f = N (n-1) ; o = 0,05.
e) Comprobacion de los criterios t cac—t tap

Sit cac < t tap la diferencia entre los valores de la respuesta en diferentes

puntos del plano esta comprobada estadisticamente.

4-Determinacion de los coeficientes de la ecuacion de regresion.

Vit Vot Vst Yy b _ TVt Yy bn_y1+y2_y3"'+yN
= =

b, =
N N N




Este calculo es realizando los calculos tomando los signos verticales de la matriz

de experimentacion.
La ecuacion de regresion es:

E=b,+b X, +b, X, +--+b,X, X, +--:b,X,

5-Control estadistico del significado de los coeficientes de la ecuacion de

regresion.

a) Error de la prueba.

§ =
r VN -n
b) Calculo del criterio t student.
tcalc = M ; tcalc = M’ tcalc = M
S, S, S,

c)Determinacion tip ; f= N (n-1) ; o = 0,05.
d) Comprobacion de los criterios t caic— t tab

Si teac < tab, l0s coeficientes de la ecuacion son significativos (son

incluidos en la expresion)

Si tcac>tian, l0s coeficientes de la ecuacién no son significativos (no

son incluidos en la expresion)

6.- Control de la adecuacién de la ecuacién de regresion.

a) Se realiza el calculo para cada punto del plano.



Este calculo es realizado tomando los signos horizontales de la matriz de

experimentacion.

b) Dispersion de adecuacion.

n - A 2 - A 2 - A 2
deec:m{(yl_le +(y2_y2j +"'(yn_ynj:|

c) Se calcula el criterio de Fisher.

d) Determinacion Figp : f1=N-(n-1);f,=N(n-1); o = 0,05.
e) Comprobacion del criterio Feaic — Fian

Si Fcaic < Fiap; €l modelo es adecuado al objeto investigado.

7.- Calculo del coeficiente de correlacion.

Prueba N " 2 S 2
Vi Vi - Ye =N A
= Vi = Ve
1
2
3
N
ST D ¥ U O]




Los coeficientes de correlacion pueden tomar los significados siguientes:
1- R =0, No hay correlacion.
2- R =1, Relacién positiva.
3- R = -1, Relacion negativa.

4- -1: R: 1; Existe relacion con mayor o menor veracidad.

Conclusion del capitulo

Mediante la utilizacién de la metodologia disefiada se podra investigar y estudiar
la influencia de la temperatura y flujo de solucion presentes en el proceso, asi
como la metodologia de andlisis estadistico por regresion para determinar la

significacion de las variables y adecuacion del modelo estadistico matematico.

CAPITULO Ill. ANALISIS DE LOS RESULTADOS

Introduccion

En este capitulo se realiza un analisis de los principales resultados alcanzados en el
proceso de separacion de metales del licor débil de la Empresa Ernesto Che Guevara

mediante las resinas de intercambio idnico.

I11.1- Modelo estadistico — matematico

A partir de la informacion experimental obtenida se realizé un analisis
estadistico, con el objetivo de lograr un modelo de regresién que se adecue a los
parametros de estudio en la investigacion, pero que a su vez contribuya a

comprobar los resultados obtenidos experimentalmente.

Los resultados obtenidos en el laboratorio se sometieron a un proceso de

analisis con el fin de analizar la influencia de las variables seleccionadas en el



proceso de intercambio idnico sobre la extraccion de los porcentajes de metales

contenidos en el liquido débil de la planta de Lavadero.

1- Control de homogeneidad de los valores (segun filas)

En la tabla 5 se representa la matriz del disefio experimental.

Segun los resultados experimentales se consideran que no hay resultados

errados, como se muestra en la tabla siguiente:

Tabla 5. Matriz de experimentacion.

Variables Respuestas
Prueba X1 X2 Y1 Y2
1 + + 99.0 99,5
2 - + 99.5 99.5
3 + - 99.5 98.5
4 - - 954 97.5

Y- extraccidn de las especies metalicas.
b) Determinacion del valor promedio.

¥, =99.25 ¥, =99.5 ¥, =99.0 ¥, = 96 .45

2- Calculo de la dispersion por filas y control de su homogeneidad.

S? = :(99.25 ~99.0 )’ +(99.25 - 99.5)2]* ﬁ =0.125
S2= :(99.5 ~99.5) +(99.5 - 99.5)4*% =0

S?= :(99 ~99.5 f +(99 - 98.5)2]* ﬁ =0.5

S; = :(96.45 ~95.4 ) +(96.45 - 97.5)2]* L 2205

2-1



a) Suma de la dispersion.

=¥ 8% =0.125+0+0.5+2.205
sV 8 =283

b) Calculo del criterio de Cochran para cada fila.

LD 004 G=220  Gu=22017 G =078

Glcal = T on cal —
2.83 2.83 2.83 2.83

c) Determinacion de Gy,  grados de libertad y el nivel de significacion
f1=n-1=2-1=2 f=N=4 a=0.05. Por lo que Gtap = 0.9392

Como el criterio de G¢a < Giap entonces podemos decir que la dispersion de cada fila
analizada es homogénea con respecto a la poblacion.

3- Calculo de la dispersiéon de reproducibilidad.

53 =Lx283-07
4

a) Error de reproducibilidad.

S, =40.7=0.8
b) Calculo del criterio de t student.
t, = 08 114

0.7

c) Determinacion de tiab

f=N(n-1) f=4(2-1) f=8 a=0.05. Porlo que tp=2.132



La diferencia entre los valores de la respuesta en diferentes puntos del plano esta
comprobada estadisticamente, debido a que tip > teal

4- Determinacion de los coeficientes de la ecuacion de regresion.

b, = 99.25+99.5+99 +96.45 _ 0855
4

b = 99.25-99.5+99 -96.45 0,58
4

b, = 99.25+99.5-99-96.45 _ 0.83
4

b, = 99.25-99.5-99+96.45 _ 0.7

4
La ecuacion de regresion es:

£=98.55+0.58T+0.83 F - 0.7 TF

Significado de los coeficientes de la ecuacion de regresion.
T- Temperatura (°C)

F- Flujo de solucion (L/h)

5- Control estadistico del significado de los coeficientes de la ecuacién de regresion.

a) Error de la prueba.

5, =2 08 _ 0

’oNar2 4B

b) Calculo del criterio t student.

b
Lo = u S8 3519 L =
S, 028



[p,| 0.3 bl _ 07 _
S 028

c) Determinacion de tia

f=N(n-1) =4(2-1)=4 a =0.05 Por lo que tp = 2.132

En by y by 2l0s teac< tiap, por lo que estos coeficientes de la ecuacién no son
significativos y no son incluidos en la expresion. Por lo que el modelo estadistico

matematico queda de la siguiente forma:

& =98.55+0.58T

Es decir el principal pardmetro que interviene en el proceso de separacion de metales
es la temperatura.

6- Control de adecuacion de la ecuacion de regresion.

¥, =100.66 ¥, =98.8 ¥, =983 vy, =97.14
a) Dispersion de adecuacion.

S2 = y 22 1[(100.66—99.25)2 +(98.8-99.5)> +(98.3-99)” +(97.14 - 96.45)" |

2
Sadec

=2%[1.99+0.49 + 0.49 + 0.48] = 6.9

b) Determinacion de Fiap

f1=N-(n-1) f= N(n-1) a =0.05 Por lo que Ftap = 6.30

Se calcula el criterio de Fisher.

Fo=% 107
0.7



Como Fip > Fea podemos decir que el modelo es adecuado al objeto investigado.

7- Calculo del coeficiente de correlacion.

Tabla 6. Valores para determinar el coeficiente de correlacién

Prueba J_)i )A/i J_)i _j}f Zy,- J_)i — Vg
Yo =
N

1 99.25 100.66 -1.41 0.7

2 99.5 98.8 0.7 0.95

3 99 98.3 0.7 0.45

4 96.45 97.14 -0.69 -2.1
Yy, =394.2 Z(_ 0.7) | Yo =9855 Z(O)z

-0.7)°
R 1o 20T _ [ 049
2.(0) 0

R=1

Por lo que podemos decir que existe una relacion positiva.

Teniendo en cuenta los resultados, el modelo estadistico matematico reproduce
fielmente los resultados de la investigacion, por lo que puede ser empleado en la
reproduccion en pruebas experimentales en el rango de valores de las variables
estudiadas.

lll.2- Influencia de la temperatura en el proceso de Intercambio iénico

Analizando la influencia de la temperatura por medio de los graficos mostrados a
continuacién, del comportamiento de diferentes metales como niquel, cobalto y

cinc al ponerse en contacto el licor débil con la resina de intercambio idnico se



puede interpretar que la extraccion de estos metales tiene dependencia con la
temperatura.

En la fig. 3. se muestra que a temperatura ambiente (30 °C) se extrae hasta un
99 % de niquel para un tiempo de 15 minutos, mientras que a ese mismo tiempo
con el aumento de la temperatura hasta 40 °C la recuperacion es de 99.5 %, se
recupera la misma cantidad de metal al variar la temperatura por lo que no es

necesario aumentar esta, ahorrando de esta manera gastos de energia para el
proceso.

Comportamiento de la extraccion de niquel con
respecto a la Temperatura

__.\:

=

S

5 ——T400C
[ = T300C
©
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w

0,0 T T T 1
0 15 30 45 60

tiempo (min)

fig. 3. Extraccion de niquel en el tiempo teniendo en cuenta la temperatura.

En este grafico se observa un crecimiento brusco de la recuperacion del metal
durante los primeros 15 minutos, luego la misma se mantiene constante, existe

una disminucién en las extracciones de niquel a partir de los 45 minutos a una
temperatura de 30 °C.



En la fig. 4 se muestra el comportamiento de las extracciones de cobalto
respecto a la variacién de la temperatura, se puede apreciar que para una
temperatura ambiente se obtiene una extraccion de metal con mayor rapidez que
con el aumento de la misma, al cabo de los 15 minutos el metal es extraido
hasta un 99.5 % para una temperatura de 30 °C, mientras que con el aumento
de esta, hasta 40 °C, para el mismo tiempo, solo alcanza una recuperacion de 70
%, luego aumenta hasta 99 % en los 30 minutos, esto tiene la ventaja de que no
es necesario un gasto de consumo energético en el calentamiento del licor, ya
que a temperatura ambiente se obtienen mayores extracciones de metales que
con un aumento de la misma. A partir de este mismo tiempo se mantiene
constante la extraccion al igual que a la temperatura ambiente, con una

extraccion de 99 %.

Comportamiento de la extraccion de cobalto con
respecto a la temperatura
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fig. 4. Extraccion de cobalto en el tiempo teniendo en cuenta la temperatura.

lll.3- Influencia de la temperatura en el proceso de Intercambio iénico



En la fig. 6 se muestra la extraccion del niquel con respecto al tiempo variando el
flujo de solucion.

En el rango de tiempo, de 0 a 15 minutos para un flujo de 0.5 L/h la extraccion
de niquel es de 99 %, siendo mas favorable con respecto a la variacion del flujo
para 1 L/h, que alcanza una recuperacién de 70 %. Sin embargo a partir de los
15 minutos, la extraccion de niquel con un flujo de 0.5 L/h disminuye a 95 %,
mientras que para el flujo de 1 L/h aumenta hasta un 99 %, siendo este mas
favorable. A partir de los 45 minutos la recuperacion de niquel para los diferentes

flujos la extraccion se mantiene constante.

Comportamiento de la extraccion de niquel
n

9
c
K] ——F (0.5 L/h)
(S}
§ -u—F (1 L/h)
x
L

0 15 30 45 60

tiempo (min)

fig. 6. Extraccion de niquel en el tiempo variando el flujo de solucién.

Esto demuestra que para el flujo de menor tiempo de retencién 0.5 L/h la
extraccion de metal ocurre con mayor velocidad con respecto al flujo de mayor

tiempo de retencion.



La fig. 7 muestra la extraccion de niquel, cobalto y cinc con respecto al flujo de

solucién en el tiempo, la recuperacion de niquel y cobalto es alta.

La extraccion de cobalto aumenta al transcurrir solamente los primeros 15
minutos con un valor de recuperacion de 99.8 % y en el transcurso del tiempo se
mantiene practicamente constante con valores de extracciones entre 99 y 97 %,
demostrandose que a menor flujo de solucion existen mayores extracciones de

cobalto porque hay mayor tiempo de retencion.

Comportamiento de la extraccién de Ni, Co, Zn
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fig. 7. Extraccion de niquel, cobalto y cinc en el tiempo variando el flujo de

solucion.

En los primeros 15 minutos la extraccion del niquel es elevada ya que se
alcanza un 99 % de recuperacién para un menor flujo de solucion. A partir de los
20 minutos disminuye la extraccion de niquel hasta los 30 minutos con una
recuperacion de 95 %, luego comienza a ascender hasta alcanzar una

extraccion de 99.5 %.



En cuanto al cinc se puede observar que tiene una recuperacién de forma
irregular, en los primeros 15 minutos alcanza un 83.3 % para un menor tiempo
de retencidén del flujo de solucién, luego sigue aumentando hasta lograr su
maximo valor de extraccion de 100%. Sin embargo a partir de los 30 minutos
disminuye hasta un 50 % de extraccién. Y por ultimo a partir de los 45 minutos

tiene un crecimiento hasta 83.3 % de recuperacion.

Analizando el comportamiento de la extraccion de estos metales en el grafico
anterior podemos plantear que para un mayor tiempo de retencion de flujo de
solucién en el proceso de intercambio idnico existen mejores extracciones de
metales que a menor tiempo de retencion de flujo de solucion, ya que en el
primer caso desde el comienzo del proceso se obtienen altas extracciones de
metales debido al aumento de tiempo de retencién, obteniéndose ésta de

manera constante el resto del tiempo.

lll.4- Comportamiento de las extracciones en niquel, cobalto y cinc

En la fig. 5 se muestran las extracciones de los metales niquel, cobalto y cinc
teniendo en cuenta el tiempo. Se aprecia que al cabo de los 15 minutos el
comportamiento de las recuperaciones de los metales es elevado ya que se
mantienen en aumento, el de mayor recuperacion es el niquel con un 100 %,

luego el cobalto para un 86.7% de extraccion y por ultimo el cinc con un 56.7 %.

A partir de los 15 minutos se muestra que el cinc se recupera en menor
proporcién con respecto al niquel y al cobalto ya que solo tiene un 56.7 % de
extraccion, luego disminuye de forma brusca hasta los 30 minutos teniendo una
recuperacion de 33.3 %, y a partir de este momento aumenta hasta una

extraccion de 75 %.



Grafico integral de extracciénes para Ni, Co, Zn
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fig. 5. Extraccion de niquel, cobalto y cinc en el tiempo.

Aunque no se representan en la investigacion, se realizaron estudios con el resto
de los metales contenidos en el licor débil, donde se obtuvieron extracciones
similares a las analizadas en los graficos antes mencionados, que oscilan la

mayoria entre 85 % y 100 % de recuperacion, y muy pocos entre 60 % y 85 %.

Con todo lo planteado queda demostrado que la resina AMBERLITE IR-120
pude se utilizada de forma eficiente para la recuperacion de metales contenidos
en un determinado licor amoniacal.

Conclusiones del capitulo

- Se lograron las mejores extracciones de los metales analizados a partir de los

15 minutos que se encuentran en los rangos de 95.5 % y 100 % de extraccion.

- El modelo estadistico — matematico valida la confiabilidad de los
resultados experimentados.

I11.5- Valoracién econdmica



Partiendo de los beneficios que puede adoptar la aplicaciéon del proceso de
intercambio idnico para la recuperacion de metales presentes en el licor débil de

la tecnologia carbonato amoniacal, se hacen los calculos siguientes:

Tabla 7.Precio de los materiales utilizados.

Producto Cantidad $ (USD)
Resina cationica AMBERLITE IR-120 1 Kg 443.8
Acido clorhidrico (HCI) 1L 9

El precio de venta es de 1078.07 USD:

Costo de fabricacion:
C, =(443.8+9)
C, =452 8%/

Margen de contribucién bruto:

M .cb=Preciodeventa— C 0’
M.ch=107807-452.8=62527%

Analisis de los resultados de costo.

El precio de venta es menor que el costo completo del producto, esto ocasiona
que la ganancia neta sea positiva. De ahi la posibilidad del tratamiento de este
proceso, en tales condiciones para la recuperacion de metales en el proceso de
Intercambio idnico.



I11.6- Valoracion ambiental

El hombre en su afan de mejorar su condicion de vida promovié el desarrollo de
la industria, olvidando las implicaciones que un inadecuado manejo de las
cargas contaminantes generadas por estas actividades puede causar al
ambiente, y poniendo en riesgo su bienestar, debido a que los diferentes
procesos industriales implican la transformacion de materias primas, productos
semi-elaborados y elaborados, que a su vez aportan sustancias deletéreas al
ambiente ya sea en forma de energia o de materia (residuos, vertimientos,
emisiones, ruido, calor, etc). Lo anterior gracias a que la transformacion de la
materia prima e insumos nunca es total, y al no adelantarse su recuperacion o
adecuada disposicion, se da lugar a su acumulacién en el ambiente por encima
de niveles tolerables, generando de manera individual o combinada,
afectaciones al entorno donde se localiza la industria (tanto a los seres vivos

como al biotopo) en diferentes niveles e intensidades.

Entre los impactos mas importantes de los residuales liquidos identificados con

plena certeza para la industria se tienen los siguientes:

Afectacion de la salud humana.

Afectacion de las especies animales y vegetales.
- Deterioro de la calidad del agua y del aire.

- Afectacion del suelo.

- Olores.

- Deterioro de las visuales paisajisticas.

- Sobreexplotacion de recursos utilizados por la industria (extraccion de

materias primas).
- Destruccién del patrimonio histérico en cercanias de la industria.
- Destruccién de vias de acceso a la industria.

Sin lugar a dudas, el agua es una de las sustancias mas ampliamente

empleadas en los procesos industriales, ya sea formando parte del producto



(caso en el cual se convierte en materia prima), o para facilitar la produccion

(insumo de produccion).

El agua eliminada después de usarse se descarga como agua residual, la cual
ha sufrido una serie de alteraciones tanto cualitativas como cuantitativas; es
decir, contiene una gran variedad de sustancias como consecuencia de su
sometimiento a procesos y operaciones que traen como consecuencia Su
contaminacion por adicion de sustancias deletéreas que afectan sus

propiedades fisicas, quimicas y biolégicas.

El volumen de aguas residuales se corresponde aproximadamente con el
volumen de agua potable usada. Ademas de su elevado volumen, los mismos
contienen una elevada carga organica, una elevada concentracion de particulas
en suspension, pH extremos y alta temperatura. Esto hace necesario contar con
sistemas de tratamiento de efluentes que adecuen los mismos antes de su

vertimiento al medio.

Conclusion

Una vez finalizada la investigacion se llego a la siguiente conclusion

1. Se determinaron las regularidades fisicas quimicas del proceso de

recuperacion de metales mediante el Intercambio idnico.

v' Se obtuvo el modelo estadistico matematico del proceso, en el cual se
observa que el parametro que mas influencia tiene en la investigacion es

la temperatura.
& =98.55+0.58T
v A la temperatura de 30 °C se obtuvieron las mejores extracciones de

metales analizados que oscilan en los rangos de 99 % y 99.5 % para un

tiempo de 15 minutos.



v Las mejores condiciones de extraccion se obtuvieron a una temperatura
de 30 °C, para el niquel de 99 % y para el cobalto un 99.5 %.Teniendo en
cuenta el flujo de solucion las maximas extracciones se obtienen con 0.5

L/h con un 99.8 % niquel y cobalto

Recomendaciones

1- Realizar un estudio del proceso de intercambio idnico utilizando valores
de temperatura mas elevados para analizar el comportamiento de la

extraccion de metales.

2- Realizar un estudio cinético dentro de los rangos de tiempo de 0 a 15

minutos.
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