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RESUMEN

La presencia de hlerro tanto .en las materias primas como en los resnduos de Ia mdustrna_

(I1) usando granalla de zinc como reductor y se despoja simultaneamente en

un’a'disolu‘cic'm de écido dorhidrico. Bajo estas condiciones el zinc se mantiene en fase organica,

: mlentras que, el hlerro se transﬁere a la fase acuosa para lograr producir una disolucion saturada de

Fem e “cloruro ferroso
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1 INTRODUCCION

1 INTRODUCCION S e e

1.1 EL PROBLEMA DEL HIERRO EN I LA IHDROME'I‘ALURGI DELZINC

< valiosas -~ como: " cobre,

-eliminacién de los’ desecho

uménta constantemente. Debido a lo anterior, es importante

_ encontrar alternativ igab]es‘icévn el medio ambiente obteniendo un producto utilizable o




1. INTRODUCCION

spojo galvéhii:o utilizando una disolucion de

En trabajos previos se ha ‘estudiado’

acido ‘sulfarico para la obtencion de sulfato'de'hxerro [3,4], las reacciones son revisadas en

el capltulo siguiente, el sulfato de hierro, aunque tiene aphcacnones industriales, cuenta con
un mercado demasiado pequeiio por Io que su produccion a gran escala no es

econdémicamente viable.




LINTRODUCCION

“En el presente trabajo se estudié la‘obtencion de cloruro ferroso m

despt_ajo galvanico utilizando écido’clo_rliidr 0: disol

- zinc'y chatarra de hierro como reductor;:aci
“volumen ‘ como “disolucién “organica’de e

'+ continuo y con despojo simultaneo, en'la fi

b) “catodica: -

2Fe(HA)3 A3 (orgy + 2H' + 26" = 2Fe(HA): Az (org) + 4HAtorgy 1.4)




fases seran similares.

entre ‘ambas fases, snendo fat}:ldo

La reaccion probable de despojo galvanico es:

2Fe(HA)3As (o) + Feg — 3Fe(HA) Az oy - - .7
1.3 OBIJETIVO

Se demostrard que la produccion de cloruro ferroso es posible mediante la técnica de
despojo galvanico como una alternativa a los procesos existentes para la eliminacion de

hierro de electrolitos de zinc.




2, R/;r-'ISIONElBu_oGRA FICA
2 REVISION BIBLIOGRAFICA.

2.1 HIDROMETALURGIA DEL ZINC
El zinc puede ser depositado electroliticamente de SOlucfoﬁes acuosas y sales fundidas.

Sin embalg,o en la industria solamente se han utlhzado amphameme electrohtos acuosos"

(soluc:once de sulfato de zinc en acido sulﬁmco dlluldo) Otros’ procesos propuestos como

Vla produccnon elcctrohtlca de polvo de zmc no han tenido’ importancia : 1ndusma] La“

‘produccnon electrolmca de zmc (electrobenef'cxo) a pamr de solucnones de sulfato’ de zinc .

“en ac:do sulfunco ha s:do desarrollada en las ulumas decadas Apro‘umadamente el'80% d

‘la produccnon mundlal'total en nuestros tiempos se obtlene por este prpc‘eso,' si

existe un gran namero de problemas’que deben ser resueltos hoy en dia, principalmente e'r_i :

“la preparacién de electrolitos puros.’

Como; en! el:proces: plrometalurglco, la electrolisis industrial de zinc utiliza’ matenales,'

jox1dados om ateria’prima.’ La’mas 1mponante es el calcmado.de‘zmc proveniente ‘del

‘tostado .dela: blenda ! Par: segurar.una  rapida disolucién del “calcinad

tostacién’ usado, debe conservar l.tamaﬁo‘de:piﬁicﬁla fino:del:concentrado :obtenido ‘por .

: ﬂotacxon El: 6xido de zinc ‘comercial puede ser usado‘dlrectamente y solo debe serwtratado :

ue tengan‘un efecto daiiino a la electréhsxs El ‘ox1do‘

obtemdo por tostado,debe ser molldo para mejorar la solubilidad. Cuando se utilizan Ias_._ .

matenas pnmas tlpxcas. el proceso electrolitico de obtencion de zinc constste ‘en” las

sxguxentes etapas (ﬁgura 2.1):

a) Tostacxon
~-b) - Lixiviacion
c) Purificacién del licor
d) Electrolisis
e) Fundicién.
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Concentrado de sulfuro de zinc B

B Gas conteniendo SO; ’ Produccion
. de H:SO.|

|

Ha80.

A 4

Tostacion

> ‘Residuos . ———® - Tratamiento
T de residuos

. Licor ifnpt

.- Purificacién o
“*. del Licor: ‘———b 'Residuos dc L
L : CuyCd
kLicor purificado
A Tratamiento < | - /Plantade

_—ﬁ . Polvo dc Zinc - |

Celda de Electrolito
Acido

Electrélisis

Zinc Catédico

separamon del zmc y el hlerro En procesos recxentes Ia hmvnacmn con grandes
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i electrohsxs,

aun aﬂba_]as concentraclones, este debe ser precipitado de la dlsolucxon de
sulfato de zinc obtenida. .
2.2 PROCESOS DE SEPARACION DE HIERRO.
2.2.1 Precipitacién de hidréxido de hiero
La precipitacion de hierro como hidréxido ha sido sustituida casi en=:Sl;l”vl.()t;;lli(v:’|ad por

tener una disolucién pobre de zinc (85-88%). Generalmente el proceso se ll»év\}:a‘favicab'o én:

dos etapas.

La fraccnon de 6xido de zinc se disuelve facilmente medxante una l» ivi

mezcla de disolucién acida de alta concentracion (150-200 g HzSOJL) y una: disol c1on

cnda productda'por la precipitacion del zinc (50 g H.SO4/L). En esta etapa “del proceso' se:

_debe asegurar que las impurezas como el hierro, arsénico, antimonio y gennamo sean,‘

.retemdas en los residuos sdlidos. Posteriormente se lleva a cabo‘ una separaCIon.de. Ios




.»REWS_/_ONB)R/‘/OGRAF/CA

sélidos dando como resultado un lxcor impuro el cual se alimenta.a’ la etapa de punf‘caclon

y cl resnduo solido rico en zinc se’ Ileva a una seg,unda etapa de lxxwtacnon en callente Una

separacion liquido solldo posterlor produce’u res:duo-solldo con un contemdo de 5% de

zinc y una disolucion de Zinc -conteniendo: o:g/l) de zine ]unto con el hierro y otras

impurezas comq arscnlco, antlm o’ germanio mquel y cobalto

. este proceso la dxsolucxon de zinc'no’es sausfactona

2.2 2. I’rcclplmcmn de jﬂl‘OSl(‘l G

En el proceso de precnpltamon de jarosita se precipita un compuesto de Fe (III) del tipo

X[Fe;;(S0.0:(OH)d Anadxendo un metal alcalino o iones amonio, X puede ser los cationes -

H;0", Na*, K’ o NH4 El proceso fue desarrollado de manera independiente entre 1960 y

1965 en varias plantas de zmc alrededor del mundo.

lpltados de jarosita sobre el hidroxido de hierro son las

cido sulﬁ]ﬁ§o : -

e hierro; pvbir lo que la cantidad de precipitado es menor




ISION BIBLIOGRAFICA
-Los cationes nécgs}ar os'para la precipitacion son afadidos al licor en forma de sulfatos.

En la practica” usualmente se utiliza sulfato de amonio que precipita jarosita de amonio.

Calcinado y H:SO4 150 g/L.

Lixiviacion

Separacion . k o
Sélido Liquido —— Licor a Purificacion

)

Lixiviaciénen
Caliente

.+ Separacién . .
Sélido Liquido -

Residuo de Pb y Ag (15% Pb)

Calcinado

* Separacion
".Sé6lido Liquido

‘Precipitacion - [qg——= K-, Na* o NH"
= de Jarosita - |g——"Calcinado

- Scparacion
:Solido Liquido

Jarosita (6% Zn)

Figura i'.z; Diagmxna de ﬂﬁjo del proceso de precipitacion de jarosita
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La semirreaccion para la formacién de jarosita con sulfato de amonio es

N'H;* + 3Fe> + 28047 + 61{,0'—{NH;‘Fe;(Sooz(OH)(, +GH" e

El dlal,rama de flujo del proceso de la’ Jarosna es moslrado en la h5ura

del 4- 6% el el re5|duo La disolucion del zinc alcanza un 96- 98% por el proceso de la

Jarosna Mundxalmente la precipitacion de la jarosita ha sustituido al proceso del hldl‘OdeD

de’ hlerro Sin embargo, existen problemas causados por el hecho de que la j jarosnta contlene' e

kS .pequeiias cantidades de zinc soluble y debe ser depositado en sitios- especmles para
desechos.

2.2.3 Precipitacion de la goethita

Como se muestra en el diagrama de flujo (figura 2.3), las primeras etapas del proceso
de . precipitacion de la goethita son las mismas que en el proceso de precipitacién de la
_jarosita. La disolucion proveniente de una primera lixiviacion en caliente se trata con
‘conéent’rgdvo“dre zinc. El zinc se disuelve reduciendo el hierro a su estado divalente y se

'precipitva azufre elemental, asi otros compuestos que no sean goethita no son precipitados al

10




2 REV/S/O‘NBIB/JOGRAFIQ ,
ﬁnal dcl proceso ‘EI exceso de concentrado de zmc y el azufre elemental son recnclados al- v
proccso de lostamon

“"Adido alti Conc; . C
ot Residuos de la Lixiviacion

Lixiviacion
en Caliente

!

Scparacién
Sélido Liquido

I ,i —p Rc5|duos dePby Ag

Reduccién dc .
ok 1——-——- ZnS

P Residuos sulfurosos (60% S.
10-20% Zn)

i Sélldo Liquido

Precipitacion de [@————— Calcinado
Gocthita ¢ Aire

L .

- #» A Lixiviacién Primaria -
Separacion S

Sélido Liquido

I # Gocthita (6-8% Zn)

Figura 2.3. Diagrama de flujo del proceso de precipitacion de la gocthhn‘
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76O QH), ‘a un

producees’ considerablement
cualquier manera

"de cobre. es baja (80% en lugar del 90%

La- goethita . producida, ‘la” cual ‘contiene ‘de 40-45%

cantidades de sulfatos bisicos, puede ser usada en el proceso de alto

2.2.4 bi‘écipithcién directa de hematita
- El proceso de la hematita fue desarrollado 'paré

'prokblémkas, :

ecologicos. Este difiere de otros procesos en que los residitos son sujetos a una lixiviacién
reductiva donde el agente reductor es mineral concentrado de zinc en exceso. El hierro III

se reduce y el 8% oxidado a'azufre elemental. Los sélidos insolubles y el licor se calienta en

autoclaves, causando que el azufre se funda y moje el exceso de blenda de zinc formando

asi pequefios pellets;
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Blenda de Zine, Acido a alta
. concentracion

Residuos de Lixiviacion

Ny

Bilenda dc Zinc

Lixiviacion
Reductiva

v

Tratamicnto
Presion

]

Remocién de
Particulas Grucsas

l
¥

y

Separacion
Sélido Liquido.

Neutralizacion

T

Cementacidn de

E Sé;iaf:icion g
fSélldo Liquido. .

Sdlido Liquido

Precxpltacxén de
Hematita
v .
Rl
Scparacion

P
Ll

Resxduo Sulfuroso a
Tostacxén s

y Ag >20% Pb

4———; “ - - 8 Carbonato de Calcio

. I—————b Residuos de Yeso a Tmlanuenlo )

A Lixiviacién Primaria =

L Hematita <|% za, >64%Fe

Figura 2.4. Diagrama de flujo para ¢l proceso de precipitacién dlrecla dc‘ hematita’ : '
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rio’un espacio para su depositaci

a tecnologia necesaria restringen ampli

~acuosa en-la

boncéntracién [A],.q y ala cor_)centr:icién [Alorg en-la faée;orgéhica; La relacion de
distribucién del soluto

_l4, (2.2)
(41,

se define como “la relacion entre la concentracion analitica total de la sustancia en la fase

D

orgéanica y la concentracion analitica total en la fase acuosa, usualmente medida al
equilibrio”. Si un segundo soluto, B, esta presente, la relacidn de distribucién para los
varios solutos puede ser indicada como Dj, Dg, y asi sucesivamente. Si Dp es diferente de
Da, A y B pueden ser separados uno del otro por extraccién por disolventes (en una o

varias etapas).
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Los : solutos’ tiene

variac;iones; de la fuerza:

Asi, en un'sisteia con isolventes“inmiscibles ‘0" parcialmente miscibles, los diferentes = -~
es -la_base ‘de la técnica de -

ventes. Esta distribucionse ilustra en Ia’figura 2.5, donde se muestra el

Figura 2.5. Porcentaje de extraccion de varios metales. - :
‘esta. en’ funcion de’la cinética: de'las .’
reacciones quimicas que ocurren en el ‘sistema:y’la rapidez de difusion de - las ‘especies. . -

Dado que ocurren cambios n ca metalicoen:una: disolucion’




la‘extracciénla rapidez de:reaccion

-acuosa-y-en- el extractante en la fase organica duran




concentracidn ‘en’ la’quimica analitica; consecuentemente, es 16gico que el uso de este tipo
de compuestos organicos se

cualquier. manera, ~existe

instrumentacion y requerimientos particulares de la hidrometalurgia:

3. La habilidad 'de la mezcla extractante-disolvente para funcionar eficientemente con
la ;alimentacién ‘propuesta y la disolucién despojante en términos de rapidez de
operacion y estabilidad.

4.. La habilidad del extractante para actuar con maxima seguridad en la planta, con el

personal y el medio ambiente a un costo minimo.

17




REVISION BIBLIOGRAFICA .

5. La hablhdad del proceso pa.ra mteractuar con‘otras opera es unitarias tanto antes

(lmvmcnon ) co v o despues (benefclo) de

Extraccién del

nucién 7

" Conmi

“ Separacién Sélido .
¢ Liquido *

Euraccmn por:
DISOI\ enlcs

: l‘lgura 2 6 Proccso hid



I'.despojo - galvanico-que . es - esencialmente un

ecnologia alternativapara‘el

‘despojo- galvanico simul

"% 'para la remocién del hierro. De cualquier manera, las dificultades inherentes en el mezclado -

19




y la separacion:-de:las-tres fases:—orgénico

favorecen al disen

e extraccion,:las reacciones propuestas ‘quegtor'ﬁan lugar en este

- 12HA —> 2Fe(HA)A; + 3H5S04 23)

2. Despo_yo dem

Zn(HA);Az + H,so4 - ZnSO4 + 4HA1 . v (2.4)
~ Operacién de Despojo o |
1. Redﬁccié‘n de hiérro: '

a) Reaccnon anodlca " ;

Zngy+ 4HA(org) - Zn(HA)zAz (org) + 2H+(u:) +2¢ ' v : (2.5)

b) 'Reaccién ¢ atodica: |

2Fe(HA) As(orgy + 2H' aey + 267 — 2Fe(HA) Agorgy + 4HA (2.6)
Globa: B '
ZFe(HA)JAa(mg) + Zn(s) —) Zn(I'IA)zAz torg) + 2Fe(HA)zAz(o,g) 2.7)

2. Despo_lo de hlerro

rC(H:A)zAz(mg)“‘ HzSO4 —) FeSO4 + 4HA (2.8)

S 20




despo;o propuestas para el uso cje hierro, cp o reductor

a) Anodlca
Fe(s) + 4HA(org) —) Fe(HA)zAz (org) + 2H (nc) + 7e o : - {2.9)
b) Catodlca B '

ZFC(HA);;A}(Qrg) + 2[‘{+(u) + 28 - 2Fe(HA)2Az(°,g) + 4H IA ' X ] (:. 10)

STERI

el ‘porcentajé de

el proceso de espojo’ galvanico es fuertemente dependiente’ del area’ de reaccion del -

reductor

2.4.1  Variables dependientes de proceso
El proceso de despojo galvanico tiene muchas variables dependicnies, como el indice

estequiométrico y de separacion, ademas de la rapidez del proceso. - -

2.4.1.1 El indice estequimétrico

El indice estequiométrico se define como la relacnon que exlste entre la cantldad de

reductor consumido en el proceso y la cantidad estequnometnca requerlda,

21




- 2. REVISION BIBLIOGRAIICA

Masa de reductor consumido’ @:12) -

- Masa de reductor necesan

CE=

el cual da una idea de la eﬁctencxa dc ia re'lccxon Cuando el proceso-de; espo_|o consum'l"

e Oigﬁnim de salida: Orgdnico de entrada

Rcduclor
Acido

Limnc dc balance pam cl dcspo_jo galvémco :

En el cas'o‘del ontmuo con recwculacmn de isdluqionyidespojanté, la

cantldad de reductor consumido’se calcula con base enel balance de masa 1lustrado en la

ﬁgura 2 7 para el ‘caso  de que se utilice: zinc metilico, la cantldad de reductor consumldo :

sera

"(2.13)

~ donde la masa de zmc a la salxda, mz,. wal, s

—c-'"“o +C‘"“A ' . L (214)
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acuoso a la sahda la masa de zinc que entra Pz eniy’ S€ alcula’ com

._: ‘Ez.is) .

: - 5 org ent 7y
'"Znenl = cln ’ O

donde C;:,"““ es la concentracnon de ziric en el ﬂu_|o de orgamco de entrada y 0 es el gaslo

de organico de entrada. Susmuyendo Ias ecuacxones (2 14) y (2 15) en la ecuac:on (2 13) se

tiene

M s = (C"'“"' C""")o ¥ x4 (216
La masa de reductor necesana I;Iz,,m ’esta en ﬁmcxon de la camldad de hxerro' :
despojado, l»nFe:u_s,,,res decuj‘ " : » : : S ,
iy @

te esf qu memco de Ia reaccnon (2 7) qu'

donde CI: es elcom indi.qé:‘quetporit”:éda‘i dos

: moles de hlerro a reducu‘ es neces 'a una mo] de zmc es decnr

65 38an

= e 0 58448
(”)(55 9.: g Fe )

’y Ia masa de hlerro despo_lado es la dlferencm del contemdo de‘hi

orgamcas de entrada y sahda

esta resuhante y la (2 16) en la cu n (2 12) se tlene que

CCmmecamjoscza - @ay
: 0238448(C:"“ C:’")O : - T
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P 2 4.1 2 El mdlce dc scparaclon

e.desarrolla“de’ maliei'a‘ :

~org

b C',:"')O +C“”A :
v ,o.s(c;"" -Cr=)o

T2y

De lgual forma que eI mdlce estequnometnco “el mdlce d sep racién, IS, nos mdlca Ia '

eﬁcxencna del proceso en la separacion de los dxferentes componentes es sus dlferentes

. 'corrlemes a ﬂujo_,contmuo y esta deﬁmdo como i
RE RoF R s (2.22)
Ro’x Rac : . e )

donde R, es la relacxon en re el contemdo del componente i en la fase X y el contemdo del :

mismo componente en ambas fases a Ia sahda es declr

L @23)

fases a la salid ‘son de la

forma.

B Cacul (2.29)
R = oy
TS CET A+ 0
R e CRTO : (2.25)
C,‘::"'A + C;’.;""O ' '
azsal
R = Co A

CaculA +Cnlxu10 (2.26)
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o gmo
T CES A+ CFo

y sustituyendo Ias_e@uétionéé (2.24) ala (2.27) en la (2.22) se tienc

S =

donde W es la masa del reductor.y.v ésé

Cem Cone , (2.28)

for sal C;f,""

ea superficial unitaria del reductor en cm’/g:.
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3. PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

3 PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL.

3.1 REACTIVOS
Para llevar a cabo la experimentacion se utilizaron los sngunentcs reactlvos

e Disolucion de sulfato de zinc y hierro proveniente de la Iixiviacic’m de zinc.

e Agua desionizada.”

[ Dlsolumon buﬂ'er d referencna pH 4 y7.

Se prepararon las sngunentes dlsolucmnes
e HCIIM, 140y 176 g/L
« DEHPA al 30% en volumen en disolvente organico.

3.2 DESCRIPCION DEL DISPOSITIVO
3.2.1 Diagrama de flujo

En la figura 3.1 se muestra el diagrama de flujo del sistema de despojo galvanico

snmultaneo el cual consta pnncxpalmente de dos etapas: la primera, la carga de hierro de la

dlsolucxon acuosa’Ajique connene sulfato de zinc y sulfato férrico como impureza, a la

d‘lsollljlcvlvon‘ org é;del despojo. En esta etapa se obtiene una disolucion
’ aélkjc)s:a_ i 'o"‘rde hierro y una disolucién organica O, cargada del
misrhoj,fEn’ la 'segunda’etapa;: O es\-v;tnezclada con granalla metalica que reduce al hierro en
V alcb:uosz'ay de acido clorhidrico que despoja el hierro a la fase

acuosa, ambos’ procesos suceden simultineamente. En esta etapa se obtiene la disolucion
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Ao

organica; y el reactor de despojo_‘gal;

central un recinto donde ocurren |

~DESPOJO
'GALVANICO
' SIMULTANEO

e Reductor
A - ». ; N

T A/O=2
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3. PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

.No 1 utlllza una cabeza Masterflex modelo 7016, la

Agua alliC 4

< a
> al asentador

Organito del despoje « Agus s bt C

Solucidn acuosa

. Figura 3.2, Diagrama decl rcactor de cargado El flujo de
salxda de las soluciones acuosa y organica esta controlado
por la altura del vortice.

Las disolhciohé .son’trasladadas por cuatro bombas peristaticas - Cole-Parmer: dos

modelo WZIRQS’_I e 6'a 60:0"rvpm (bomba No. 2 y 3 de la figura 3. 4) ’una alimenta el HCI

y r’eti‘r‘ii' A/z, ula Ia dlsolucmn acuosa Ay del despojo; una bomba modelo7553-20

7 de 6 a 600 rpm que tras]ada las disoluciones del reactor de cargado al asemador (bomba

: No l) una bomba modelo 7520-50 de 1 a 100 rpm (bomba No 4) que ahmenta Ay Ozal

~ reactor” de cargado extrae A; del asentador y ahmenta 04 al despolo galvamco La bomba

3 uuhza una cabeza modelo 7013

al igual que la bomba No. 3 que utiliza dos cabezas y 1a'No:4 que utlllza cuatro cabezas del
mismo modelo. Para las cabezas modelo 7013 ] ‘asterﬂex L/S 13 |
modelo 6402 de dlametro interior de 0.8 mm, para ‘la’ cabeza 7016 se tilizé!manguera L/S

16 con dlametro mtenor de 3 l mm.

Las faseS‘ uosa y organica son mezcladas por dos aglta res"m canicos Heindolph

modelo “Caframo La bomba 3 es accionada por un controlador D E K modelo F 123 El
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: Agua 340 °G

Sotunion orgamca
—_—
/ 0,

Solucién acuosa
Solucion acuosa + ——JJ {4) «——Aguaatl“C
Solucion organica T

J

Figura 3.3. Diagrama decl reactor de despojo galvanico simultdnco (1), donde
las fases se mezclan por accién del agitador (3) y s¢ derraman
al asentador (2) donde sc separan. Todo ¢l reactor se calienta
a 40 °C por cl baiio termoestatico (4).

3.2.3 Descripcién de funcionamiento del sistema

En la figura 3.4 se presenta un diagrama simplificado del dispositivo experimental
construido en el Laboratorio 212 del Edificio D de la Facultad de Quimica.

Como se muestra en la figura 3.1, una disolucién que contiene sulfatos de zinc, hierro y
otras impurezas (A4,) es alimentada junta con una disolucién de acido di(2-etil-hexil)

fosférico (DEHPA) al 30% en volumen en disolvente organico SX-11 proveniente del
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despojo gal.\"/éh'ié'o 03

" reactor (figira

‘como producto’ ¢

derraman al asentador (

para ser separadas;




y asi evnar la oxndacnon de |o fcrroso a. fernco en. fase acuosa' Los dos reactores el

eleclrodo y el asentador estan mantemdos a una temperatura de 40 °C por el bano

termoestatico. Las soluciones se mezclan a $20 rpm.

Reactor de Reactor de Acentador de Acentador
Despojo Cargado Despojo i de Cargado
Volumen Total (mL) 120 100 150 ! 300 !
Volumen de Acuoso (mL) 40 S0 S0 150
Volumen de Organico (mL) 80 50 100 150
A/O 2 1 1 . 2
RPM 820 1530 No aplica No aplica

Tabla 3.1. Condiciones de los componentes del dispositivo.

Huestreo

'3
A, —— 4(._ 3 e
Bisolucidn inpuro 4‘13 =
alzo contenido —’B“> fay 3 Disu-«:Ab:- ;:?::o Do _c cuntenivo
de fierro 4,13

Muestres

G O, 413 4 e »-~---i§1\
»d v y
|

N 1,16 o
v:‘LH;f T
;Ac.—:l.——’&_._’
________ 33 ST ? S
Cargado |9 g N T J3“3I v |———] Nz
! ! ! i
J A
!
Cola, T I
= iRg ———n IA
A ; Despojo simuttoneo

e
Dlsolu:lﬁn rm:r:«E <-——é‘1—‘<_._ e 10

3.13 _ 2,13
Receptaculo y Zlectrodo pH

Figura 3.4. Diagrama del dispositivo experimental
3.3 PRUEBAS PRELIMINARES

Para la experimentacién, se contaba previamente con los reactores de cargado y

despojo, bombas peristaticas, agitadores, soportes y propelas por lo que se procedlo a-

fabricar el receptaculo para la medicién del pH a pamrk de'un cnlmdro dekCeIoron y




mtlfgdujo el reductor que consistié de 80 g de
gr‘an’alla'dg nc la'cual se lavo,;; decap6, laminé y cortd con una superficie aproximada de |

cm?, ‘Al_a'rrancar‘,e dispositivo 'se observd la formacién de grumos en el asentador del
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carg,ado, por Io cual

llkhyé':ebl licor: co ag‘u'é',d,esidnizada 1:1, pero,la for‘m,é’c'iqr‘lk,de'




4. RESULTADOS Y DISCUSION

4 RESULTADOS Y DISCUSION.
Los resultados obtenidos en los experimentos fueron las concentractones de hierro y
zinc cn la fase acuosa a la entrada y a la salida del cargado, Ay A; respectivamente, enla-

fase or;,amca de entrada del cargado (sahda del despcuo) O, en'la faSe orgénica ziAIa S?ilida‘ )

estequxometncamente Se puede observar que al tlempo‘de 20 h’se tiene un IE alrededor de
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SV DISCUSION - .

la unidad, lo que indica que el proceso es eficiente ya que hay un consumo real d¢ reductor

muy cercano al consumo necesario.

Tiempo | A ) As (g/L) A2 (g/L) O, (g/L) O4 (g/L)

(h) Fe Zn Fe Zn Fe Zn Fe Zn Fe Zn
20:00 1681178791234 18789} 60.72 | 1.56 | 0.5304 | 4.90539| 7.72395 | 0.17892
30:00 | 629|72.15]3.61 [ 7990 84.70 1 0.91 | 5.6355 10.6411317.72395; 0.2982
40:00 (634 722 [4.10 | 81.85 | 128,95 0.94 | 6.9235 [2.56452| 8.7516 ] 0.34293
50:00 |3.85[44.18]10.92]89.54 }{127.27]|0.56 |1.09395]8.50012] 7.0941 |0.49203

‘Tabla 4.1 Concentracionces de hicrro y zinc en el experimento con granalla de zinc
Tiempo (h) %Fe cargado %Fe despojado | %Zn despojado | %Zn cargado en
en el cargado el despojo
20:00 65.64 93.13 96.35 99.34
30:00 42.61 27.04 53.48 95.75
40:00 35.33 20.89 86.62 98.50
50:00 76.10 84.58 94.21 99 .85

Tabla 4.2. Porcentajes de extraccidn para ¢l hierro y zine

Tiempo (h) | Indice estequimétrico | Indice de Separacién | pH
20:00 1.13 18.97 1.3::
30:00 0.30 .

40:00 2.11
50:00 2.28 "

Asi mismo, en la_tabla 4.3:se muestra el indice de's

que al 4tiémpo de 2 h

" separacién en

Tabla 4.3. Indices de scparaci
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desbojo de.99.859

" un consumo'd

c"dkeb'Sy g/L en la fase

n:faseacuosa disminuye y aumenta la de

se oxidara a ion férrico y

40 — —_— O
15 20 25. 307 035 0 L 45 50 ]
B = Tiempo (h)-

Figura 4.1, Conceritracién de hi
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4.1.1. Influencia de condlclones dc pcraclon no reductoras

Para el tiempo de 30° h s observo que hubo un cargado deficiente de’ hlerro de solo un,

42, 6%, ademas de un despOJo de ‘'solo.un 7‘V'

= posnblemente se debe ala falta de“ n ﬂu_|_ de mtrogeno suﬁcnente para desplazar tanto al

37,

4. RESULTADOSY. DI.S;C USION

N Ios bajos porcentajcs de extraccxon de hlerrof:_ .



RESULTADOS YDISCUSION_,

>que el hlerro se vuelva a cargar a la fase org

La fgura 4 l muestra la concentrac n:d hlerro conforme ‘al ‘tiempo,:no obstante que .

'n ‘decremento‘de;la eﬁ' encia

en los tlempos de 30 y 40 h se: t

concentracnon de hlerro en la dlsolucmn despo_lante aumenta conforme el tlempo avanza.

W
N

Indice Estequiométrico
N

15 20 250 30 a5l 40 45 50 55
- e Tiqmpb (hy - ’

anura 4.2. lndxce csthuxomémco a travdés del uempo en el cxpcnmemo
con gmnalla dc zmc como reductor -
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4 RESULTADOS Y DISCUSION

40

30 +4

20 1

indice de Separacién

osteriormente se cambi6 el reactor de despojo ya que el anterior presentd grietas en el

"'fondo‘debido a las cuales se filtraba el agua del bafio termoestatico, por lo que también se

tuvo que cambiar la disolucion despojante. ILas dimensiones del reactor se muestran en la

ESTA TESIS MO SALY
DE LA BIBTIQTECA




1’7 DOS Y DISCUSION

figura 4.4, En la tabla 44 se. presentan las concentracnones de hierro y zinc que se

obtuvxeron al cabo de 4. 5 5.5 y 15 horas de operacion con el rcactor nuevo.

Tiempo A (g/L) As QL) A2 (g/L) 0O, (E/EL 04 (g/L)
(h) Fe Zn Fe Zn Fe Zn Fe Zn Fe Zn

4:30 16.33172.62(1.25]|76.89| 35.10 |34.31 | 3.9117 | 5.655089 9.48 |[0.73059
5:30 {6.33(72.62|1.34|76.14( 39.70 | 32.9 |5.73495| 5.84472 8.52 |0.55167
15:00 16.33]172.62]|1.81[74.03]|119.10/26.79]5.53605|10.961625]10.4754 [ 1.95321

Tabla 4.4. Concentraciones de hierro y zinc en cl experimento con granalla de zinc y segundo reactor.

Se puede observar que la concentracion de hierro en la disolucion despojante A2
aumenta con mayor rapidez que con el reactor anterior, ya que en este caso en tan solo 15 h

la concentracién de hierro aumento hasta 119 10 g/L mlentras que esa concentracwn fue

superada hasta las 40 h con el reactor ante r. Tamblen 'e obtuvo una mayor dlsolucmn de

zinc, ya que se tlene una concentracton mlcxal,de 3431 g/Lpero’ se carga a mayor rapidez
ya que disminuye hasta 26 79 g/L

Aun cuando se tienen altas concentrac:ones de hlerro en el orgamco Q,, se tienen altos

porcentajes de cargado (tabla 4.5) y los porcenta_]es de despo;o son mejorados en relacion

que las pruebas a 30 y 40 h con el regctor a_nganor pero inferiores a los de 20 y 50 h. En

general los porcentajes tanto de ck\arga':d‘o'ky‘ despojo de zinc para este experimento, son

ligeramente inferiores que en el experimento anterior.

Tiempo (h) | % Fe Cargado | %Fe Despojado | %Zn cargado | %Zn despojado
B en el despojo | en el cargado
4:30 80.3 ’ 58.7 77.8 87.1

5:30 78.8 | 327 81.0 90.6
15:00 71.4 472 93.3 82.2

Tabla 4.5. Porcentajes de extraccién para hicrro y zinc con ¢l segundo reactor

40



Indice estequimétrico

Indice de separacion

Tiempo (h) H
4:30 2.59 1122 2.1
5:30 3:19 1.11: 2.1
15:00 3.41 2.97 0.2

Tabla 4.6. Indxccs de scp:u"L

én ¥ csthui_omélrico

4.2 EXPERIMENTOS CON ACERO COI\[O REDUCTOR.

4 RESULTADOS ¥ DISCUSION

Con el propésito de evaluar el despo_[o usando hlerro como reductor al tlempo de 25 h B

@)

Oy

: SO | )
‘(h) Fe Zn |“Fe | *Zn | « Felr"|#:%:Zn"i . |- Fe Zn
30:00 |5.64]66.51]3.32)74.26 ~8.22:/:1.0,29678 13.22 |3.93624
38:30 {5.64{66.51899|71.74} 14 32 ~0.26483 10.7 10.28187
46:30 |5.95]70.03[6.14|78.49 E = 8. 71 2034577 9.84 0.20674
53:30 [5.95]70.036.79|76.:61|224.40 ‘:0.20 10.37 0.2059 10.44 0.213

Tabla 4.7. Concentraciones de hu:rro Yy zmc en cl e\'pcnmcnlo con alambre de acero
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4 RESULTADOS Y DISCUSION

Tiempo (h) | %Fe cargado | %Fe despojado | Indice estequiométirco | pH
30:00 411 37.8 52 0
38:30 -59.4 -33.8 0.97 0.7
46:30 -24 11.15 5.44 0.8
53:30 -37.2 0.67 84.1 0.8

Tabla 4.8 Porcentajes de extraccion e indice cstequiométrico para el experimento
con alambre de acero como reductor

Para este experimento, se observo una dxsmmuclon en tanto en el cargado de hlerro

como en el despo;o lo que sc’ ‘ve. reﬂejado en’ 05 ’porcentajes de extraccnon‘ que ‘en’ una

solidos, la ‘densidad ‘en
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de nitrégeno, se vid disminuido ES‘té—hechq no ﬁ:e"notédo yporlo tén’t‘.o{ 16 se corrigid yasi

antes en el sistema...

as “condiciones

‘se ‘obtiene ‘un" bajo

g:c')nsu,r'n‘o de’reductor como 'se r_nﬁest'ra'en‘

y53:30h i

" 240

;220

. Concentracién de hierro (g/L)

-
ry
-




TADOS Y DISCUSION

acero, ya que hay, un 'menor.consumo_de reductor. y una’ mayor reduccion del hierro y menor

disolucién ‘del reductore
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5. CONC‘L USIONES
5 CONCL US[ON ES

. Es pos:ble la produccnon de cloruro ferroso medlamc la tecmcn del despo;or

Qalvamco obtenlendose asi una dlsolumon concentrada de es

. S na alter ‘ eliminacién’ de’ hierro

reductor optimizando el proceso'y aumentar la eficiencia.
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