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RESUMEN 

 

En este trabajo se evaluó el uso del DES Etalina en la lixiviación de plomo de escorias 

secundarias derivadas del reciclaje de baterías automotrices. Para ello se realizó la 

caracterización química de las escorias y posteriormente se ejecutaron ensayos de 

lixiviación atmosférica empleando yodo como agente oxidante, con variación de tiempo, 

temperatura y pretratamiento de calcinación. Se incluyó además un ensayo de lixiviación 

hidrotermal. El análisis mineralógico señalo la presencia de anglesita y hematita en la 

muestra calcinada, pero no fue posible cuantificar las especies debido a la gran cantidad 

de material amorfo. En la muestra sin calcinar el material amorfo imposibilito la 

identificación y cuantificación de especies minerales. A través de los ensayos de lixiviación 

se demostró que la variable de mayor influencia en la recuperación fue el pretratamiento 

de calcinación, con una variación máxima del 31,11 % respecto a la muestra sin calcinar a 

80 °C. Se observó además que para las muestras calcinadas y sin calcinar la recuperación 

disminuyó con el incremento de temperatura de 50 a 80 °C, lo que se atribuyó a la 

generación de precipitados en forma de sulfatos de plomo y hierro. En cuanto a la lixiviación 

hidrotermal, esta resultó en una disminución drástica de la recuperación debido a la 

generación de precipitados y a la degradación del solvente. Finalmente, las mejores 

condiciones corresponden a la lixiviación atmosférica a 50 °C de escorias calcinadas 

durante un periodo de 8 horas. A estas condiciones la recuperación final de plomo fue de 

49,23 %. 

PALABRAS CLAVE: Solvente Eutéctico Profundo (DES), etalina, plomo, escorias 

secundarias, lixiviación hidrotermal. 
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ABSTRACT 

 

This study evaluated the use of DES Ethaline in the recovery of lead from secondary slag 

derived from automotive batteries recycling. To this end, chemical characterization of the 

slags was performed and subsequently atmospheric leaching tests, with iodine as oxidizing 

agent, were carried out with varying time, temperature, and calcination pretreatment. A 

hydrothermal leaching test was also included. Mineralogical analysis demonstrated the 

presence of anglesite and hematite in calcined sample, but it was no possible to quantify 

the species due to the large amount of amorphous material. For the non-calcined sample, 

amorphous material made it impossible to identify and quantify mineral species. Through 

leaching tests, it was demonstrated that the variable with greatest influence on recovery 

was the calcination pretreatment, with a maximum variation of 31,11% compared to the 

non-calcined sample at 80 °C. It was noted that for calcined and non-calcined samples, the 

recovery decreased with temperature increase from 50 to 80 °C, which was attributed to 

the generation of precipitates as lead and iron sulfates. As for hydrothermal leaching, it 

resulted in a drastic decrease in recovery due to precipitates generation and solvent 

degradation. Thus, optimal conditions correspond to atmospheric leaching of calcined 

sample at 50 °C for 8 hours, with a final recovery of 49,23%.  

 

KEYWORDS: Deep Eutectic Solvent (DES), ethaline, lead, secondary slag, hydrothermal 

leaching. 
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3 DESCRIPCIÓN DEL COMPONENTE 

Las baterías de plomo-acido (BPA) son una de las fuentes más prácticas de energía debido 

a su fiabilidad y bajo costo. En la actualidad su principal aplicación se da en la industria 

automotriz, como fuente de energía para una gran variedad de automóviles, montacargas, 

scooters, entre otros (Z. Li & Zhang, 2016).  

La producción de BPA se desarrolla en un sistema de circuito cerrado, donde el 98 % de 

sus componentes pueden ser reciclados, siendo los derivados de plomo los componentes 

que más se reciclan (Ballantyne et al., 2018). El proceso de reciclaje más común involucra 

el uso de métodos pirometalúrgicos que se caracterizan por ser fáciles de operar a gran 

escala, sin embargo, este proceso puede llegar a causar problemas serios de 

contaminación en el agua y suelo debido a la generación de contaminantes como escorias 

secundarias de la etapa de fundición (Daniel et al., 2003). 

Debido al potencial contaminante de las escorias y a la pérdida de material aprovechable, 

no es recomendable disponer al ambiente las escorias secundarias sin un tratamiento 

previo. En este contexto el método hidrometalúrgico de lixiviación es una de las alternativas 

para reducir la toxicidad de las escorias, a la vez que se recuperan materiales de interés. 

Sin embargo, estos métodos emplean ácidos minerales fuertes que permiten la lixiviación 

selectiva del plomo, pero a la vez generan un nuevo residuo peligroso que debe ser tratado 

para prevenir la contaminación del ambiente (Pan et al., 2019). 

Para evitar la generación de residuos peligrosos del proceso hidrometalúrgico, desde 

inicios del siglo XXI se ha investigado el uso de solventes verdes conocidos como 

Solventes Eutécticos Profundos (DES por sus siglas en inglés), que se caracterizan por su 

estabilidad, baja peligrosidad y biodegradabilidad. Estos solventes tienen el potencial de 

disolver una amplia variedad de especies que contienen metales en forma de óxidos y 

tienen un costo relativamente bajo (Smith et al., 2014), por lo cual son una opción atractiva 

para la recuperación de plomo 

Así pues, este trabajo presenta la evaluación del uso del DES Etalina para la lixiviación de 

plomo en las escorias secundarias originadas en el proceso de reciclaje de plomo, como 

una alternativa a los métodos tradicionales de lixiviación en medio ácido. 

3.1 Objetivo general 

Evaluar la aplicación del solvente eutéctico profundo (DES) Etalina para la lixiviación del 

plomo presente en escorias obtenidas tras el proceso de reciclaje de baterías automotrices. 
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3.2 Objetivos específicos 

1. Efectuar la caracterización de la escoria para determinar la concentración y formas 

químicas en las que se encuentra el plomo y verificar así que el tratamiento 

propuesto sea el adecuado. 

2. Establecer las mejores condiciones para la lixiviación del plomo presente en la 

escoria empleando el solvente eutéctico profundo (DES) Etalina preparado a partir 

de cloruro de colina y etilenglicol. 

3.3 Alcance 

El alcance de este trabajo abarca el análisis y discusión de los resultados obtenidos de 

forma empírica durante los ensayos de lixiviación desarrollados en el Laboratorio de 

Metalurgia Extractiva. Para ello se llevarán a cabo las siguientes etapas: 

• Revisión bibliográfica para establecer las condiciones de preparación del solvente 

eutéctico profundo (DES) Etalina, así como variables de tiempo y temperatura de 

referencia para los ensayos de lixiviación. 

• Preparación y acondicionamiento de la muestra de escorias de plomo, que incluye 

la extracción manual del plomo libre y la aplicación del pretratamiento de 

calcinación. 

• Ejecución de ensayos de lixiviación en condiciones controladas y análisis químico 

de las muestras obtenidas. 

• Análisis y discusión del efecto de temperatura, tiempo y pretratamientos en la 

cantidad de plomo lixiviado de las muestras de escorias de plomo. 

• Elaboración del informe final y socialización del trabajo de integración. 

3.4 Marco teórico 

Baterías de plomo-ácido 

Las baterías de plomo ácido (BPA) fueron las primeras baterías secundarias (recargables) 

en ser desarrolladas. Desde su invención en 1859 por el físico francés Gastón Planté, sus 

150 años de desarrollo han resultado en numerosas aplicaciones como fuente práctica de 

energía debido a su confiabilidad, seguridad, bajo costo, así como su capacidad de ser 

recicladas casi por completo. En la actualidad su principal uso es en la industria automotriz, 
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que emplea más de 600 millones de baterías para una variedad de vehículos, incluidos 

automóviles, montacargas, scooters, entre otros (Jung et al., 2016). 

La BPA consiste en placas de plomo (Pb) unidas al terminal negativo y dióxido de plomo 

(PbO2) unidas al terminal positivo. Estas placas están sumergidas en una solución de agua 

y ácido sulfúrico que funciona como el medio electrolítico (Johnson, 2014). Los principales 

componentes de una BPA se muestran en la Figura 1. 

 

Figura 1. Componentes de una batería de plomo-ácido (Ariza Elena, 2012) 

Reciclaje de Baterías de plomo - ácido 

Al final de la vida útil de las BPA estas generan varios residuos derivados de sus 

componentes: Un electrolito (H2SO4 diluido), materia orgánica (polipropileno, polietileno, 

cloruro de polivinilo, plástico de acrilonitrilo, entre otros), plomo metálico (placas de rejilla y 

conectores) y pasta de plomo. (M. Li et al., 2016) . De manera general la disposición de los 

residuos de las BPA tiene la ruta descrita en la Figura 2. 

 

Figura 2. Ruta de disposición de desechos de baterías automotrices (M. Li et al., 2016) 

En la ruta de disposición de residuos de BPA la recuperación de plomo es de gran 

importancia para el suministro de plomo en la industria, ya que a nivel global 60-66 % del 
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plomo proviene del reciclaje de diversas fuentes (BPA, escorias, tuberías, polvo de plomo, 

entre otros), a la vez que en países como China el 85 % del total de plomo secundario se 

genera en el reciclaje de BPA (W. Zhang et al., 2016). 

En la actualidad la pirometalurgia es el método más común para la recuperación de plomo 

en estado fundido a través de una operación a alta temperatura (> 1000°C) con o sin la 

remoción de compuestos sulfurados. Se trata de una operación simple, rápida y capaz de 

adaptarse a la producción de larga escala, sin embargo, presenta desventajas como la 

generación de emisiones atmosféricas de dióxido de azufre (SO2) y material particulado 

derivado del plomo, uso intensivo de energía, y baja tasa de recuperación que resulta en 

la generación de escorias de alto contenido de plomo (M. Li et al., 2016; W. Zhang et al., 

2016). 

Escorias secundarias 

Las escorias secundarias son los residuos más abundantes del proceso de reciclaje de 

plomo por medios pirometalúrgicos (Lewis & Beautement, 2002). Físicamente presentan 

color negro y apariencia vidriosa durante su generación, pero al contacto con la intemperie 

se estabilizan y adquieren color café (Gomes et al., 2011). Su densidad varía entre 3.6 y 

3.9 g/cm3 debido al alto contenido de óxidos de hierro. En cuanto a su composición 

mineralógica, las escorias secundarias presentan altas concentraciones de complejos de 

hierro compuestos de wustita (FeO), pirrotita (FeS), magnetita (Fe3O4), y en menor cantidad 

fayalita (Fe2SiO4). El plomo se presenta en cantidades pequeñas de galena (PbS), 

anglesita (PbSO4), litargirio (PbO) y fases metálicas de plomo (Pan et al., 2019). 

Recuperación de metales de escorias secundarias 

Algunas escorias resultantes de procesos pirometalúrgicos tienen un alto potencial 

contaminante si no se almacenan de forma adecuada, además suponen la perdida de 

metales de interés. Existen diferentes aproximaciones para la recuperación de estos 

metales desde la vía hidrometalúrgica, una de estas involucra la lixiviación selectiva de 

diferentes metales en medio ácido o básico. Algunos de estos estudios se describen a 

continuación. 

Shibayama et al. (2010) llevaron a cabo la lixiviación en una muestra pre calcinada de 

escoria que contenía As, Cu, Pb, Ca, Fe, y S empleando como lixiviante soluciones de 

H2SO4 y NaOH, con el objetivo de remover arsénico y recuperar cobre. En este estudio se 

alcanzó una recuperación del 85 % del cobre en la solución lixiviante y la remoción casi 
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total de arsénico. En cuanto al plomo, este no se disolvió en la solución lixiviante y el 97 % 

del plomo se mantuvo en la muestra sometida al tratamiento térmico. 

Kim et al. (2017) emplearon un enfoque de lixiviación con base de HNO3 para la 

recuperación selectiva de Pb y otros metales (Cu, Ni, Zn) en una muestra de escoria 

secundaria. La recuperación inicial de plomo fue del 0,03 %, sin embargo, al añadir Fe (III) 

como agente oxidante se obtuvo una recuperación de 82 %. Adicionalmente, llevaron a 

cabo una lixiviación a presión en un autoclave a 160 °C que resultó en una disminución 

drástica en la recuperación de plomo (< 5 %) atribuida a la generación de precipitados 

insolubles de plomo y hierro. 

Gargul et al. (2019) emplearon un enfoque de lixiviación con base de ácido cítrico para la 

recuperación de Cu y Pb en escorias de un proceso de fundición flash. Se obtuvieron 

recuperaciones de 85 % para el Pb y de 26 % de Cu a las condiciones óptimas de 

concentración y temperatura del medio lixiviante.  

Abdel Basir & Rabah (1999) realizaron lixiviaciones con ácido clorhídrico (HCl) potenciado 

con H2O2 en una muestra de escoria de una fundición de latón con alto contenido de cobre, 

zinc y plomo. Se obtuvo una recuperación máxima de aproximadamente 80 % del plomo 

en la muestra de escoria. Se demostró además que el medio básico y el ácido sulfúrico no 

son adecuados para la lixiviación selectiva de plomo. 

En la mayoría de los estudios mencionados el enfoque para la recuperación de plomo 

emplea ácidos minerales fuertes los cuales son altamente corrosivos y pueden generar 

daños al ambiente si no se tratan adecuadamente. En ese sentido una opción menos 

agresiva y amigable con el ambiente es el uso de solventes eutécticos profundos como 

agente lixiviante. 

Solventes Eutécticos Profundos (DES) 

A inicios del siglo XXI los Solventes Eutécticos Profundos (DES) aparecieron como una 

nueva clase de solventes verdes. Los DES se componen por dos o tres componentes que 

son capaces de asociarse entre ellos a través de interacciones de enlaces hidrógeno para 

formar una mezcla eutéctica líquida a una temperatura menor que el punto de fusión de 

sus componentes. El interés en estos solventes se debe a su facilidad de síntesis, bajo 

costo de producción, uso de componentes relativamente seguros, además de su 

estabilidad y biodegradabilidad (de Oliveira Vigier & Jérôme, 2019; Q. Zhang et al., 2012). 

Los solventes eutécticos más estudiados en literatura son aquellos basados en cloruro de 

colina (ChCl) debido a su capacidad de disolver un amplio rango de especies como cloruros 
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y óxidos metálicos. En este trabajo la mezcla con etilenglicol (EG) en relación molar 2:1 

EG/ChCl, conocida como “Etalina”, es de especial interés pues su viscosidad relativamente 

baja (comparada con otros DES) la hace ideal para aplicaciones hidrometalúrgicas (el 

Achkar et al., 2021; Smith et al., 2014; Y. Zhang et al., 2020). 

Aplicaciones de los Solventes Eutécticos Profundos (DES) 

A continuación, se describen algunos estudios en los que se emplean DES con base de 

ChCl para la recuperación de metales  

Lanaridi et al. (2022) estudiaron la lixiviación con varios DES a base de cloruro de colina 

para la recuperación de metales preciosos (Pt, Pd y Rh) en catalizadores de autos usados. 

Se hace especial énfasis en el uso de agentes oxidantes para mejorar significativamente 

la recuperación. Empleando las mejores condiciones obtienen una recuperación del 100 % 

de Pt, 100 % de Pd y 50 % de Rh. 

ZHU et al. (2019) emplearon el DES ChCl-urea-EG en relación molar 2:4:1 para la 

lixiviación selectiva de zinc en polvo de óxido de zinc, resultando en una recuperación del 

85,2 % cuando la lixiviación se lleva a cabo a 80 °C. 

Huang et al. (2021) emplearon el solvente eutéctico Etalina combinado con EDTA para la 

recuperación de Pb en suelos contaminados. Se alcanzó una recuperación del 95,79 % de 

plomo bajo condiciones óptimas de temperatura, relación L/S y concentración de lixiviante. 

Estos estudios demuestran la viabilidad del uso de DES para la recuperación de metales 

de como Pb, además, en conjunto con los estudios de lixiviación ácida descritos 

anteriormente constituyen una referencia con la cual se establece la metodología de este 

estudio que incluye el uso de un agente oxidante, pretratamiento de la muestra, y la 

variación de temperatura. 
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4 METODOLOGÍA 

El desarrollo de este trabajo tiene su base en el método empírico, en el cual se emplea la 

experimentación para cumplir con los objetivos planteados. Los ensayos realizados tienen 

un enfoque cuantitativo en la medida que se determinó la cantidad de plomo lixiviado 

(recuperación) a través de los datos numéricos obtenidos en ensayos fisicoquímicos. 

Finalmente, la información empleada para el establecimiento de variables, estado del arte 

y discusión de resultados se recuperó de fuentes bibliográficas que incluyen libros, tesis, 

artículos científicos, entre otros documentos académicos. A continuación, se describen las 

etapas de desarrollo de la experimentación. 

Obtención de la muestra 

Las escorias tienen su origen en la pila de almacenamiento de una planta dedicada a la 

fabricación de baterías automotrices ubicada en la ciudad de Quito. Estas muestras fueron 

transportadas al Departamento de Metalurgia Extractiva (DEMEX) de la Escuela 

Politécnica Nacional (EPN). 

Caracterización y preparación de la muestra 

 Preparación de la muestra 

La muestra fue homogeneizada y cuarteada hasta obtener aproximadamente 100 g. El 

plomo libre presente en la muestra se retiró manualmente para evitar interferencias en los 

ensayos de lixiviación. 

 Tratamientos previos 

El tamaño de partícula de la muestra fue reducido mediante pulverización hasta un tamaño 

referencial de 105 µm. La mitad de la muestra fue calcinada a 300 °C para evaluar su efecto 

en la lixiviación de plomo. 

 Caracterización química 

La composición mineralógica de la muestra se evaluó mediante difracción de rayos X 

(DRX) empleando el equipo Bruker AXS D8 Advance model (Bruker, Karlsruhe, Alemania). 

Para la composición química de la muestra se llevó a cabo un análisis de Fluorescencia de 

Rayos X (FRX) con el equipo Bruker S8 Tiger (Bruker, Karlsruhe, Alemania). 
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Lixiviación de escorias de plomo 

 Síntesis del DES Etalina 

El solvente se preparó a partir de los reactivos cloruro de colina (ChCl) (98 % de grado 

analítico – Sigma Aldrich) y etilenglicol (EG) (99 % de grado analítico – Sigma Aldrich) en 

relación molar 1:2. Los reactivos se mezclaron con agitación continua en baño maría a  

60 °C hasta obtener un líquido transparente. 

Ensayos de lixiviación 

La lixiviación se llevó a cabo en un recipiente agitado añadiendo 0,2 g de muestra en 10 g 

de solvente con previa adición de yodo (agente oxidante) hasta una concentración 0,1 M. 

La temperatura se controló con baño maría sobre una plancha de agitación. Para el análisis 

de concentración de plomo se extrajeron alícuotas de 0,1 mL de lixiviado y se aforaron 

hasta 50 mL junto con 665 µL ácido nítrico (HNO3). 

Lixiviación hidrotermal 

La lixiviación se llevó a cabo a 120 °C en un reactor a presión (reactor hidrotermal) sin 

agitar, añadiendo 0,2 g de muestra en 10 g de solvente con yodo 0,1 M. Para el análisis de 

concentración de plomo se extrajo una alícuota de 0,1 mL de lixiviado luego de 24 h y se 

aforó hasta 50 mL junto con 665 µL ácido nítrico (HNO3). 

Variables de control 

Las mejores condiciones se determinaron partiendo de las siguientes variables: 

• Efecto del pretratamiento de calcinación: muestra calcinada y sin calcinar 

• Efecto del tiempo: 0 a 24 horas. 

• Efecto de la temperatura: 30 °C, 50 °C y 80 °C. 

• Efecto de la presión: lixiviación hidrotermal 

Caracterización del lixiviado 

La concentración de plomo en la solución del lixiviado se evaluó mediante absorción 

atómica en el equipo Perkin Elmer AA 300 (Perkin Elmer, Shleton, CT, EEUU). Los 

resultados reportados se utilizaron para el cálculo de la recuperación, que se empleó como 

base para la determinación de las condiciones óptimas de lixiviación del plomo contenido 

en escorias secundarias.   
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5 RESULTADOS, CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES 

5.1 Resultados y Discusión de Resultados 

Análisis de especies químicas 

El análisis DRX permite la identificación de las formas químicas de diversos minerales que 

presentan fases cristalinas en una muestra metalúrgica (Carretero & Pozo, 2008). El 

presente trabajo busca identificar las formas mineralógicas más comunes del plomo en 

escorias secundarias como: galena (PbS), anglesita (PbSO4), litargirio (PbO) y plomo en 

fases metálicas (Pan et al., 2019), ya que la recuperación de los metales de interés está 

relacionada con su forma mineralógica (Aydoǧan et al., 2007). 

El alto contenido de material amorfo imposibilitó la identificación de minerales en la muestra 

sin calcinar, mientras que en la muestra calcinada se identificó la presencia de anglesita 

(PbSO4) y hematita (Fe2O3), sin posibilidad de cuantificación (Figura 3).  

 

Figura 3. Difractograma de escorias de plomo con pretratamiento de calcinación 

La presencia de fases amorfas se puede atribuir al contenido de impurezas en el material 

reciclado o al rápido enfriamiento de las escorias luego del proceso de reciclaje de plomo. 

Los resultados del análisis elemental por FRX se presentan en la Tabla 1. 
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Tabla 1. Composición química de las muestras de escorias de plomo 

Elemento Contenido (%) 
Sin Calcinar Calcinada 

Fe 25,06 26,33 
Na 10,84 11,67 
S 11,07 9,57 
Pb 3,57 5,36 
Si 1,92 2,13 
Al 0,58 0,77 
Ca 0,45 0,63 
Cu 0,12 0,13 

 

La presencia del Fe como uno de los elementos mayoritarios coincide con la descripción 

de la composición general de las escorias secundarias, que se forman principalmente de 

complejos metálicos de hierro (Pan et al., 2019). Por otro lado, el azufre es un indicativo de 

la presencia de sulfatos o sulfuros metálicos, mientras que el Si puede atribuirse a la 

presencia de silicatos extraídos como impurezas. Adicionalmente los elementos Fe, Pb y 

S confirman la presencia de las dos especies reportadas en el análisis DRX para el caso 

de la muestra calcinada. 

Efecto del pretratamiento de calcinación 

En la Figura 4 se presentan los resultados de los ensayos de lixiviación a 30 °C.  

 
Figura 4. Recuperación de plomo en lixiviación de escorias de plomo (T=30 °C) 

En un periodo de 24 h se obtuvo una recuperación de 21,61 % para la muestra sin calcinar, 

y de 34,33 % para la muestra calcinada. Existe una diferencia de 12,72 % en la 

0 5 10 15 20 25
0

5

10

15

20

25

30

35

40

45

50

 Sin Calcinar
 Calcinada

R
ec

up
er

ac
ió

n 
(%

)

Tiempo (h)



11 

recuperación luego de la aplicación del pretratamiento de calcinación, además se observó 

que la recuperación máxima se obtiene de 5 a 8 h por lo cual se empleó este periodo de 

tiempo como referencia para los siguientes ensayos que se presentan más adelante. 

En la Figura 5 se observa que, a 50 °C en un periodo de 7 horas, se obtiene una 

recuperación de 19,70 % para la muestra sin calcinar, y para la muestra calcinada se 

obtiene una recuperación de 49,23 %, esto representa una diferencia de 29,53 %. 

 
Figura 5. Recuperación de plomo en lixiviación de escorias de plomo (T=50 °C) 

En la Figura 6 se muestra que, a 80 °C en un periodo de 8 horas, se obtiene una 

recuperación final de 44,42 % en la muestra calcinada, mientras que para la muestra sin 

calcinar se obtiene una recuperación final de 13,11 %, esto representa una variación de 

31,31 % en la recuperación. 

 
Figura 6. Recuperación de plomo en lixiviación de escorias de plomo (T=80 °C) 
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En todos los casos las muestras sometidas al pretratamiento de calcinación presentaron 

mayor recuperación en comparación con las muestras originales. La mejora en la 

recuperación se asocia a diversas modificaciones químicas y morfológicas de la muestra 

que ocurren durante la calcinación. Esto se describe en los estudios de G. Li et al. (2018) 

y Garces-Granda et al. (2018) en el que se reportan mejoras en la recuperación de níquel 

y cobalto en muestras calcinadas de laterita con alto contenido de hierro debido a la 

modificación en el área superficial por la evaporación de agua durante la calcinación, a esto 

se suma la degradación y modificación de especies químicas por el incremento de 

temperatura. En conjunto estos efectos resultan en el incremento de la porosidad, 

incremento en la densidad de defectos estructurales y modificación de la reactividad de la 

superficie, lo cual favorece la lixiviación.  

Efecto de la temperatura 

Los resultados de los ensayos de lixiviación para la muestra sin calcinar, en función de la 

temperatura, se presentan en la Figura 7. Se observa que la muestra lixiviada a 80 °C 

alcanza un punto de inflexión en la recuperación durante la primera hora, mientras que las 

muestras lixiviadas a menores temperaturas alcanzan este punto a partir de la tercera hora. 

Esto se debe a que el incremento de la temperatura influye en la rapidez de recuperación 

(Peeters et al., 2020), pero en este caso no influye en la cantidad recuperada. 

 
Figura 7. Recuperación de plomo en lixiviación de escorias de plomo sin calcinar 
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máximo de 22 % alcanzado para las muestras sin calcinar corresponde a la lixiviación a  

30 °C en 24 horas, además se presenta una disminución del 6,29 % en la recuperación 

final al comparar los ensayos a 80 y 50 °C en un periodo de 8 horas. En síntesis, la 

0 1 2 3 4 5 6 7 8
0

5

10

15

20

25

 30 °C
 50 °C
 80 °C

R
ec

up
er

ac
ió

n 
(%

)

Tiempo (h)



13 

recuperación disminuye con la temperatura. Este comportamiento ha sido reportado en los 

trabajos de Forte et al. (2017) y Palden et al. (2020) en los que la disminución en la 

recuperación se atribuye a la formación de precipitados de plomo en forma de sulfatos 

sobre la superficie del sólido a partir de 50 °C, lo cual inhibe la acción del solvente. La 

presencia de sulfatos propensos a precipitar tiene relación con el resultado del análisis FRX 

de la muestra sin calcinar, donde el azufre se encuentra en mayor proporción que el plomo. 

Esto a su vez indicaría la presencia de otros sulfatos como el de hierro, sin embargo, al no 

poder establecer resultados cuantitativos en el análisis DRX no fue posible confirmar y 

describir este fenómeno a detalle. 

Para las muestras calcinadas la compilación de ensayos de lixiviación en función de la 

temperatura se muestra en la Figura 8. 

 
Figura 8. Recuperación de plomo en lixiviación de escorias de plomo calcinadas 
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precipitado puede inhibir la acción del solvente (Aydoǧan et al., 2007), disminuyendo así la 

recuperación. 

La variación en la recuperación final en función de la temperatura se muestra en la Figura 

9.  

 
Figura 9. Recuperación final de plomo en función de la temperatura 

La recuperación presenta un incremento con la temperatura únicamente en la lixiviación de 

muestras calcinadas, sin embargo, pese a existir esta variación, es evidente que el efecto 

del incremento de temperatura en la recuperación es significativamente menor al ser 
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significativamente con la temperatura en el rango de 25 °C a 80 °C, lo que se atribuye a la 

presencia de fases de plomo que resultan insolubles incluso en condiciones severas de 

temperatura. 

Finalmente, se establece que para la operación a presión atmosférica el mejor escenario 

para la lixiviación es: 50 °C con muestra calcinada durante un periodo de 8 horas, ya que 
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Lixiviación hidrotermal 

En la Tabla 2 se muestran los resultados obtenidos para la lixiviación el en reactor 

hidrotermal. 

Tabla 2. Lixiviación en reactor hidrotermal por tipo de muestra 

Tipo de muestra Recuperación (%) 
Sin calcinar 1,60 
Calcinada 23,51 

 

La lixiviación hidrotermal resulto en la disminución de la recuperación de plomo de 18,1 % 

para la muestra sin calcinar y de 25,72 % para la muestra calcinada, respecto a las 

recuperaciones finales a las condiciones óptimas en operación atmosférica. La lixiviación 

hidrotermal se emplea para operar a temperaturas sobre el punto de ebullición normal, 

incrementando así la velocidad de reacción y la selectividad de los metales de interés, sin 

embargo, para el caso del DES etalina esta técnica pudo no ser adecuada ya que empieza 

a degradarse a partir de 107 °C (Delgado-Mellado et al., 2018), lo cual puede reducir la 

eficiencia de la lixiviación. La disminución en la recuperación también se puede atribuir a 

la generación de precipitados de hierro o plomo en la superficie con el incremento de 

temperatura que inhibe la transferencia de masa con el solvente. Ejemplos de este 

fenómeno fueron reportados por Korkmaz (2014) que emplean un reactor hidrotermal para 

la lixiviación ácida de níquel, y por Kim et al. (2017) que llevan a cabo la lixiviación ácida 

de Pb, Cu, Ni y Zn en un autoclave. 

5.2 Conclusiones  

Los análisis químicos resultaron en la confirmación de la presencia de plomo, hierro, azufre 

y otros elementos que aportan indicios del contenido mineral de la muestra, sin embargo, 

no fue posible determinar de forma cuantitativa la mineralogía de las muestras debido al 

alto contenido de material amorfo, a pesar de ello en la muestra calcinada se identificaron 

dos componentes que son comunes en las escorias de plomo que son: anglesita (PbSO4) 

y hematita (Fe2O3). 

El pretratamiento de calcinación es la variable que más impacto tiene en la recuperación 

de Pb, pues alcanza una diferencia máxima en recuperación del 31,11 % en comparación 

con la muestra sin calcinar durante los ensayos a 80 °C. Esto se atribuye al incremento en 

el área superficial por la evaporación de agua durante la calcinación, además de la 

degradación y modificación de especies químicas. 
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En la muestra sin calcinar el incremento de temperatura resulta en la disminución de la 

recuperación debido a la generación de sulfatos de plomo y hierro no solubles en la 

superficie de la muestra. En la muestra calcinada el incremento de temperatura desde 30 

°C a 50 °C resulta en el incremento de la recuperación, sin embargo, al incrementar de 50 

°C a 80 °C la recuperación disminuye, lo que se atribuye una vez más a la generación de 

precipitados. En este contexto, las condiciones óptimas para la operación a presión 

atmosférica corresponden a la lixiviación a 50 °C de la muestra calcinada durante un 

periodo de 8 horas. 

La lixiviación hidrotermal resulto en la disminución drástica de la recuperación de plomo 

debido a la generación de precipitados de plomo y hierro por el incremento en la 

temperatura, y por la degradación del solvente. Resultados similares han sido reportados 

en lixiviaciones hidrotermales en medio ácido. 

Finalmente, las condiciones óptimas corresponden a la lixiviación a presión atmosférica a 

50 °C de escorias calcinadas durante un periodo de 8 horas. A estas condiciones la 

recuperación final fue de 49,23 % 

5.3 Recomendaciones 

Realizar el análisis mineralógico (DRX) de la muestra con previa calcinación a 950 °C para 

generar fases cristalinas reconocibles. 

Ejecutar ensayos de lixiviación con intervalos cortos de recolección de alícuotas durante 

las 3 primeras horas de operación, pues en este periodo ocurre el cambio más pronunciado 

en la recuperación. 

Integrar el enfoque de cinética de la reacción para corroborar los fenómenos ocurridos 

durante la lixiviación, principalmente aquellos relacionados con el incremento de 

temperatura. 

Incluir en futuros estudios el análisis de superficie (BET o MEB) para determinar los 

cambios generados en la muestra debido al pretratamiento de calcinación. 

Incluir en futuros estudios el análisis mineralógico y de superficie de los remanentes solidos 

para definir los cambios químicos que ocurren en la superficie de la muestra al finalizar la 

lixiviación.  
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7 ANEXOS 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

ANEXO I 
Fichas técnicas de ensayos de lixiviación 
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Ficha Técnica N° 1 

Objetivo: Evaluar la cantidad de plomo recuperado durante la lixiviación atmosférica con 

el solvente eutéctico profundo etalina. 

Condiciones del ensayo 
Pretratamiento de escoria Sin calcinar 
Temperatura (°C) 30 
Tiempo total del ensayo (h) 24 
Agitación (RPM) 200 
Masa de etalina (g) 10,03 
Masa de escoria (mg) 200,2 
Concentración de Pb en la escoria (ppm) 91398 
Pb en la escoria (mg) 18,30 

Condiciones de muestreo 
Volumen de alícuota (µL) 10 
Volumen de aforo (mL) 50 
Solución de aforo  Solución al 2 % de HNO3 

 

Tabla F1.1. Plomo recuperado durante la lixiviación 

t (h) Pb (mg/L)* Pb en DES (mg) Recuperación (%) 
0 0,00 0,00 0,00 

0,5 0,34 1,43 7,82 
1 0,44 1,85 10,12 
3 0,83 3,49 19,08 

20 1,10 4,21 22,99 
24 0,94 3,95 21,61 

* Valores corregidos considerando el blanco a tiempo 0 

 

Figura F1.1. Recuperación plomo en el DES etalina 
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Ficha Técnica N° 2 

Objetivo: Evaluar la cantidad de plomo recuperado durante la lixiviación atmosférica con 

el solvente eutéctico profundo etalina. 

Condiciones del ensayo 
Pretratamiento de escoria Calcinada 
Temperatura (°C) 30 
Tiempo total del ensayo (h) 24 
Agitación (RPM) 200 
Masa de etalina (g) 10,02 
Masa de escoria (mg) 200,5 
Concentración de Pb en la escoria (ppm) 52520 
Pb en la escoria (mg) 10,53 

Condiciones de muestreo 
Volumen de alícuota (µL) 10 
Volumen de aforo (mL) 50 
Solución de aforo  Solución al 2 % de HNO3 

 

Tabla F2.1. Plomo recuperado durante la lixiviación 

t (h) Pb (mg/L)* Pb en DES (mg) Recuperación (%) 
0 0,00 0,00 0,00 

0,5 0,30 1,26 11,97 
1 0,45 1,89 17,96 
8 0,95 3,99 37,92 

24 0,86 3,69 34,33 
* Valores corregidos considerando el blanco a tiempo 0 

 

Figura F2.1. Recuperación plomo en el DES etalina 
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Ficha Técnica N° 3 

Objetivo: Evaluar la cantidad de plomo recuperado durante la lixiviación atmosférica con 

el solvente eutéctico profundo etalina. 

Condiciones del ensayo 
Pretratamiento de escoria Sin calcinar 
Temperatura (°C) 50 
Tiempo total del ensayo (h) 7 
Agitación (RPM) 200 
Masa de etalina (g) 10,00 
Masa de escoria (mg) 200,3 
Concentración de Pb en la escoria (ppm) 91398 
Pb en la escoria (mg) 18,31 

Condiciones de muestreo 
Volumen de alícuota (µL) 10 
Volumen de aforo (mL) 50 
Solución de aforo  Solución al 2 % de HNO3 

 

Tabla F3.1. Plomo recuperado durante la lixiviación 

t (h) Pb (mg/L)* Pb en DES (mg) Recuperación (%) 
0 0,00 0,00 0,00 
1 0,15 0,63 3,44 
2 0,57 2,39 13,06 
3 0,67 2,81 15,35 
5 0,84 3,52 19,25 
6 0,78 3,27 17,87 
7 0,86 3,61 19,70 

* Valores corregidos considerando el blanco a tiempo 0 

 

Figura F3.1. Recuperación plomo en el DES etalina 
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Ficha Técnica N° 4 

Objetivo: Evaluar la cantidad de plomo recuperado durante la lixiviación atmosférica con 

el solvente eutéctico profundo etalina. 

Condiciones del ensayo 
Pretratamiento de escoria Calcinada 
Temperatura (°C) 50 
Tiempo total del ensayo (h) 7 
Agitación (RPM) 200 
Masa de etalina (g) 10,10 
Masa de escoria (mg) 203,2 
Concentración de Pb en la escoria (ppm) 52520 
Pb en la escoria (mg) 10,67 

Condiciones de muestreo 
Volumen de alícuota (µL) 10 
Volumen de aforo (mL) 50 
Solución de aforo  Solución al 2 % de HNO3 

 

Tabla F4.1. Plomo recuperado durante la lixiviación 

t (h) Pb (mg/L)* Pb en DES (mg) Recuperación (%) 
0 0,00 0,00 0,00 
1 0,68 2,88 26,99 
2 1,11 4,70 44,06 
4 1,09 4,62 43,27 
5 1,24 5,25 49,23 
6 1,17 4,96 46,45 
7 1,24 5,25 49,23 

* Valores corregidos considerando el blanco a tiempo 0 

 

Figura F4.1. Recuperación plomo en el DES etalina 
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Ficha Técnica N° 5 

Objetivo: Evaluar la cantidad de plomo recuperado durante la lixiviación atmosférica con 

el solvente eutéctico profundo etalina. 

Condiciones del ensayo 
Pretratamiento de escoria Sin calcinar 
Temperatura (°C) 80 
Tiempo total del ensayo (h) 7 
Agitación (RPM) 200 
Masa de etalina (g) 10,03 
Masa de escoria (mg) 200,2 
Concentración de Pb en la escoria (ppm) 91398 
Pb en la escoria (mg) 18,30 

Condiciones de muestreo 
Volumen de alícuota (µL) 10 
Volumen de aforo (mL) 50 
Solución de aforo  Solución al 2 % de HNO3 

 

Tabla F5.1. Plomo recuperado durante la lixiviación 

t (h) Pb (mg/L)* Pb en DES (mg) Recuperación (%) 
0 0,00 0,00 0,00 
1 0,49 2,06 11,27 
4 0,51 2,15 11,73 
5 0,48 2,02 11,04 
6 0,59 2,48 13,57 
8 0,57 2,40 13,11 

* Valores corregidos considerando el blanco a tiempo 0 

 

Figura F5.1. Recuperación plomo en el DES etalina 
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Ficha Técnica N° 6 

Objetivo: Evaluar la cantidad de plomo recuperado durante la lixiviación atmosférica con 

el solvente eutéctico profundo etalina. 

Condiciones del ensayo 
Pretratamiento de escoria Calcinada 
Temperatura (°C) 80 
Tiempo total del ensayo (h) 7 
Agitación (RPM) 200 
Masa de etalina (g) 10,05 
Masa de escoria (mg) 200,7 
Concentración de Pb en la escoria (ppm) 52520 
Pb en la escoria (mg) 10,54 

Condiciones de muestreo 
Volumen de alícuota (µL) 10 
Volumen de aforo (mL) 50 
Solución de aforo  Solución al 2 % de HNO3 

 

Tabla F6.1. Plomo recuperado durante la lixiviación 

t (h) Pb (mg/L)* Pb en DES (mg) Recuperación (%) 
0 0,00 0,00 0,00 
1 1,12 4,72 44,79 
2 1,00 4,22 39,99 
4 1,07 4,51 42,79 
5 1,26 5,31 50,39 
7 1,12 4,72 44,79 
8 1,10 4,64 43,99 

* Valores corregidos considerando el blanco a tiempo 0 

 

Figura F6.1. Recuperación plomo en el DES etalina 
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Ficha Técnica N° 7 

Objetivo: Evaluar la cantidad de plomo recuperado durante la lixiviación hidrotermal con 

el solvente eutéctico profundo etalina. 

Condiciones del ensayo 
Pretratamiento de escoria Sin calcinar 
Temperatura (°C) 120 
Tiempo total del ensayo (h) 24 
Agitación (RPM) Sin agitación 
Masa de etalina (g) 10,05 
Masa de escoria (mg) 201,2 
Concentración de Pb en la escoria (ppm) 91398 
Pb en la escoria (mg) 18,39 

Condiciones de muestreo 
Volumen de alícuota (µL) 10 
Volumen de aforo (mL) 50 
Solución de aforo  Solución al 2  % de HNO3 

 

Tabla F7.1. Plomo recuperado durante la lixiviación 

t (h) Pb (mg/L)* Pb en DES (mg) Recuperación (%) 
0 0,00 0,00 0,00 

24 0,07 0,30 1,60 
* Valores corregidos considerando el blanco a tiempo 0 

Ficha Técnica N° 8 

Objetivo: Evaluar la cantidad de plomo recuperado durante la lixiviación hidrotermal con 

el solvente eutéctico profundo etalina. 

Condiciones del ensayo 
Pretratamiento de escoria Calcinada 
Temperatura (°C) 120 
Tiempo total del ensayo (h) 24 
Agitación (RPM) Sin agitación 
Masa de etalina (g) 10,00 
Masa de escoria (mg) 200,7 
Concentración de Pb en la escoria (ppm) 52520 
Pb en la escoria (mg) 10,53 

Condiciones de muestreo 
Volumen de alícuota (µL) 10 
Volumen de aforo (mL) 50 
Solución de aforo  Solución al 2 % de HNO3 

 

Tabla F8.1. Plomo recuperado durante la lixiviación 

t (h) Pb (mg/L)* Pb en DES (mg) Recuperación (%) 
0 0,00 0,00 0,00 

24 0,59 2,47 23,51 
* Valores corregidos considerando el blanco a tiempo 0 
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ANEXO II 

Resultados de análisis químicos y mineralógicos 
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Análisis FRX de la muestra sin calcinar (Muestra 1) 
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Contenido de plomo en la muestra sin calcinar 
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Análisis DRX de la muestra calcinada (EACBS) 
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Análisis FRX de la muestra calcinada (Muestra 1) 
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 Contenido de plomo en la muestra calcinada 

 

 


