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RESUMEN

En el presente trabajo se realiz6 el estudio a escala de laboratorio de la lixiviaciéon
del catalizador agotado de la unidad de craqueo catalitico fluidizado (FCC) de
Refineria Esmeraldas con el objetivo de recuperar niquel, vanadio y molibdeno.
Se realiz6 la caracterizacion fisicoquimica y mineralégica del catalizador agotado
con el fin de establecer metodologias apropiadas para su procesamiento y
confirmar la presencia de los metales de interés. Con el catalizador agotado
caracterizado se realizaron los ensayos de lixiviacion, se usaron acidos organicos
(oxalico, citrico, tartarico), acidos inorganicos (sulfurico, clorhidrico, fluorhidrico,
nitrico) y bases (hidroxido de sodio y peréxido de hidrogeno). Se variaron algunas
condiciones como: concentracion del agente lixiviante (50, 100, 150, 200 y
250 g/L), tamarfo de particula (catalizador entero 106 ym y pulverizado 30 pum),
material sometido a un tratamiento térmico previo (calcinacién del catalizador
agotado a 700, 800 y 950 °C), porcentaje de sodlidos (1, 10, 20, 30 %) y tiempo
del proceso (0, 0.5, 1, 3, 6, 12, 24 horas). Se determiné que las mejores
recuperaciones de niquel (70 %), vanadio (67 %) y molibdeno (56 %) fueron al
trabajar con 250 g/L de acido sulfurico, tamafio de particula de 106 um, sin
tratamiento térmico, 10 % de solidos durante 3 horas. Se realizaron ensayos de
extraccion por solventes y flotacion idnica para separar los metales (Ni, V y Mo)
de las soluciones ricas obtenidas en la lixiviacion. EI molibdeno se obtuvo
mediante extraccion por solventes usando el extractante TBP (Tributil fosfato
0,5 mol/L) diluido en heptano, la fase organica contenia al metal en solucion y se
separd usando acido clorhidrico diluido (0,1 mol/L). La flotacion iénica se empled
para recuperar niquel y vanadio, metales presentes en la fase acuosa que se
obtuvo del ensayo de extraccion por solventes. Se usé como reactivo colector
EtilXantato de sodio al 5 % y como espumante aceite de pino al 100 %. Con estos
métodos la recuperacion de los metales fue mas eficiente Ni (86 %), V (80 %) y
Mo (70 %). La torta que se obtuvo en los ensayos de lixiviacion fue estabilizada
mediante encapsulamiento en hormigén sustituyendo 10 % por cemento en
dosificacion para inmovilizar los componentes toxicos de los solidos residuales y

neutralizar su acidez.
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INTRODUCCION

El proceso que ocurre en la unidad de Craqueo Catalitico Fluidizado (FCC) tiene
por objeto convertir cortes pesados del crudo provenientes de destilacidon
atmosférica y de vacio, en fracciones mas ligeras y de mayor valor como naftas
que sirven de materia prima para producir gasolina y gases que seran tratados
para obtener el gas licuado de petrdleo o LPG. En este proceso ocurren
reacciones de desintegracion de los hidrocarburos con ayuda de un catalizador. El
catalizador trabaja en un ciclo en el que realiza el rompimiento molecular en un
reactor, pasa a un regenerador para ser limpiado mediante la aplicacion de aire y

luego vuelve al reactor (MathPro, 2011, p. 25; Enriquez y Salazar, 2004, p. 43).

Un sinnumero de catalizadores solidos son habitualmente utilizados en muchas
industrias quimicas, especialmente en las industrias de refinacién de petréleo y
petroquimicas. Los catalizadores sélidos contienen metales, 6xidos metalicos o
sulfuros, y requieren su reemplazo después de un corto tiempo de
funcionamiento. Por lo tanto, enormes cantidades de catalizadores agotados se
generan como residuos solidos cada afno. Debido a su naturaleza peligrosa y
productos quimicos toxicos, existen regulaciones ambientales estrictas para los

catalizadores desechados (Amiri, Asghari, Mousavi y Tavassoli, 2013, p. 1069).

Actualmente, los catalizadores agotados se gestionan industrialmente a través de
la regeneracion para extender su vida util, el depdsito en vertederos para su
disposicion final y el reciclado de metales valiosos. Sin embargo, la regeneracion
de catalizadores agotados solo puede ser aplicada pocas veces y en un numero
limitado de sistemas cataliticos. El depdsito en vertederos como alternativa para
la eliminacién de los catalizadores agotados es cada vez mas dificil, tanto por la
disminucién de disponibilidad de espacio en los vertederos, asi como por la
preocupacion debida a la contaminacion generada por la posible lixiviacion de
metales pesados a su contacto con aguas de lluvia (Amiri, Mousavi, Sheibani y
Yaghmaei, 2011, p. 66).
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Los metales pesados pueden estar presentes como parte del catalizador original
(por ejemplo, cobalto o niquel en catalizadores de hidroprocesamiento) o pueden
acumularse sobre el catalizador durante el uso (por ejemplo, niquel o vanadio en
catalizadores de FCC). En efecto, estos materiales de desecho que contienen
altas concentraciones de metales pueden ser considerados como "minerales
artificiales" y pueden servir como materias primas secundarias con la consiguiente
reduccion en la demanda de recursos minerales primarios (Aung y Ting, 2005,
p. 160).

El numero de veces que el catalizador puede ser regenerado es ilimitado, al
quedar desactivado se genera un desecho industrial que en la Refineria de
Esmeraldas es almacenado en contenedores, es decir no existe un tratamiento
para la disposicion final de este residuo, diariamente se obtienen alrededor de 2
toneladas de catalizador agotado, materia prima suficiente para la recuperacién
de metales (Cervantes, 2009, p. 52).



1. REVISION BIBLIOGRAFICA

1.1 CATALIZADORES DE CRAQUEO CATALITICO FLUIDIZADO

En muchas industrias quimicas, grandes cantidades de catalizadores sélidos se
utilizan de forma rutinaria. Estos catalizadores a menudo requieren ser
reemplazados después de 2 o 3 afos de funcionamiento. En las unidades de
craqueo catalitico fluidizado (FCC), donde se realiza el proceso de conversion
mas importante de la refinacion de petréleo se generan anualmente alrededor de
400 000 toneladas de catalizadores agotados en el mundo. La eliminacion
inadecuada de estos residuos peligrosos pueden causar problemas ambientales
debido a su contenido de metales. Metales como el platino, molibdeno, niquel,
vanadio, entre otros se pueden extraer a partir del catalizador agotado antes de

su eliminacion (Aung, Ting, 2005, p. 160).

1.1.1 CRAQUEO CATALITICO FLUIDIZADO

El craqueo catalitico fluidizado (FCC) es el proceso de refinaciéon mas grande del
mundo usado para la destilacion del crudo. El objetivo principal es convertir
hidrocarburos pesados en productos liquidos mas valiosos. En este proceso se
emplea un catalizador en forma de particulas esféricas muy pequenas, el cual se
fluidiza cuando es aereado con vapor para convertir el gaséleo que proviene de la
torre de destilacién al vacio en los siguientes productos: naftas que serviran como
materia prima para producir gasolina y gases que seran tratados para obtener el

gas licuado de petrdleo o GLP (Enriquez y Salazar, 2004, p. 42).

El catalizador se encarga de que las reacciones de craqueo se lleven a cabo a
temperaturas y presiones bajas, para producir una gasolina de alto octanaje,
gases de craqueo mas estables y menores rendimientos de productos pesados

indeseables (Enriquez y Salazar, 2004, p. 43).



Las unidades de craqueo catalitico fluidizado estan equipadas principalmente de
un reactor donde ocurrira el craqueo y de un regenerador donde se recuperara y
regenerara el catalizador. En la Figura 1.1 se muestra un esquema de una unidad
FCC.

REACTOR EFFLUENT

CYCLONE VESSEL

FLUE GAS STRIPPER

STRIPPING STEAM
REGENERATOR

RISER REACTOR

STEAM
RECYCLE — QLUDFER FEED INJECTION

COMBUSTION
AIR

AIR HEATER

LOWER FEED INJECTION
DISPERSION
STEAM

Figura 1.1. Esquema de los principales equipos de una unidad de craqueo catalitico
fluidizado
(Magee & Dolbear, 2000, p. 58)

Las reacciones de craqueo se producen en el reactor, el tiempo de contacto entre
la carga (gasoleo) y el catalizador es muy bajo, practicamente va de 1,5 a 3,0
segundos. La parte principal del reactor es el riser, que es el lugar fisico donde se
producen las reacciones de craqueo, en tanto que el resto del equipo se utiliza
para separar el catalizador de los productos. La carga de gasdleo, primero se
mezcla con catalizador fresco y de salida del proceso de regenerado para luego
mezclarse con vapor a fin de mejorar su atomizacién antes de su ingreso al riser.
La relacion de catalizador-gasoleo que ingresa al reactor normalmente va de 4:1 a
9:1 en peso. Las reacciones en el riser son endotérmicas, es decir, se requiere la
entrada de energia. El catalizador circulante se encarga de proporcionar esta

energia. La temperatura de operaciéon es de 500- 540 °C (Sadeghbeige, 2000,
pp. 7-8).

Después del riser, el gasoéleo y el catalizador ingresan al reactor donde ocurrira el

craqueo propiamente dicho. Los productos obtenidos van a la fraccionadora y el



catalizador desactivado se dirige al regenerador. Las reacciones de craqueo por
su naturaleza producen material particulado y coque. Estos ultimos van
acumulandose en la superficie del catalizador inactivandolo. A partir de esto nace

la idea de regenerar el catalizador (Magee y Dolbear, 2000, p. 56).

El catalizador gastado que entra en el regenerador contiene entre 0,4 y 2,5 % en
peso de coque, dependiendo de la calidad de la materia prima. Los componentes
del coque son carbono, hidrogeno y pequenas cantidades de azufre y nitrégeno.

Estos componentes se queman de acuerdo a las siguientes reacciones:

C+§02—>co [1.1]
CO+ 50, > CO, [1.2]
C+ 0, > CO, [1.3]
Hy + 30, = H,0 [1.4]
S+ x0 - SO, [1.9]
N+ x0 - NO, [1.6]

En el regenerador se inyecta aire comprimido, previamente calentado, para
provocar la combustion del coque presente en la superficie del catalizador. Los
gases de combustion formados se los emite a la atmosfera a través de
condensadores para la recuperacion del vapor y de filtros para la recolecciéon de
catalizador que pudo haberse perdido en dichos gases.En el regenerador se
produce calor debido a la combustion del material particulado (catalizador
desactivado). Aprovechando las caracteristicas del sistema, el catalizador es
circulado continuamente entre los dos equipos reactor-regenerador, ademas
actua como vehiculo de transporte de energia entre estos, es decir, se aprovecha

el calor sensible que este absorbe. El calor absorbido por el catalizador en el



regenerador proporciona la energia necesaria para calentar la alimentacion
(gasoleo y catalizador) a una temperatura deseada para el ingreso al reactor
(Sadeghbeige, 2000, pp. 13-14).

Los productos obtenidos en el reactor se recuperan en la fraccionadora principal y
la planta de gas. La fraccion ligera nuevamente es tratada por debutanizadoras y
depropanizadores, que retiran el butano y propano presentes, obteniendo
gasolinas y diésel. La principal diferencia en el funcionamiento de las unidades de
craqueo catalitico fluidizado de las refinerias en el mundo, se debe a la
formulacién del catalizador que se utilice (Hudec, 2011, pp. 1-8; Sadeghbeige,
2000, pp. 22-39).

1.1.2 HISTORIA DE LOS CATALIZADORES DE CRAQUEO CATALITICO
FLUIDIZADO

El catalizador es el elemento fundamental en el proceso de craqueo catalitico,
pues es a través de sus propiedades que ocurren las rupturas y re-arreglos de las
moléculas de hidrocarburos en condiciones adecuadas de temperatura y presion
aumentando los rendimientos y calidad de la nafta y del GLP. El catalizador
utilizado en las unidades de craqueo es un material solido particulado, con
caracteristicas acidas en sus reacciones de craqueo que permiten la donacion de
iones H*, asi como, recibir iones H* para formar los iones carbonio, intermediario

reactivo de las moléculas de hidrocarburos (Scherzer, 1990, p. 20).

El desarrollo de catalizadores FCC activos y estables fue paralelo con el
desarrollo del disefio y mejora de las unidades de craqueo catalitico fluidizado
(FCC). Se conocia que para el craqueo de enlaces C-C se necesitaba
catalizadores acidos. El primer catalizador acido fue el de cloruro de aluminio,
pero los problemas con su manipulacion, corrosién y el tratamiento de residuos
fueron mayores que su beneficio durante las reacciones de craqueo. La accion
catalitica de arcillas en fracciones pesadas de petréleo se conocié en 1911.
(Hudec, 2011, p. 7).



Las arcillas al ponerse en contacto con las fracciones pesadas promovian el
aparecimiento de moléculas mas livianas y al mismo tiempo se depositaba en su
superficie cadenas poliméricas de alto contenido de carbono conocido como
coque. Las investigaciones en esa época tenian como objetivo principal evitar la
deposicion del coque en la superficie de la arcilla. En la década de 1940, se
desarrollaron nuevos catalizadores, asi surgio el catalizador sintético, un solido
amorfo y microesférico constituido de silice SiO, y alumina Al,O3; (Salbilla,
Kolmetz, Sim y Soyza, 2002, p. 3).

El avance mas significativo se produjo en 1962, cuando se incorporaron zeolitas
en las estructuras de los catalizadores de silice-alumina. Estos catalizadores
nuevos poseian todas las propiedades requeridas de un catalizador perfecto:
actividad, estabilidad, selectividad, tamafno de poro correcto, resistencia al
ensuciamiento y sobretodo bajo costo. Estos catalizadores dominaron el mercado
debido al aumento sustancial en el rendimiento de nafta y reduccién en los

rendimientos de gas combustible y coque (Hudec, 2011, p.7).

Los catalizadores zeoliticos siguen predominando y estan en constante desarrollo
para adecuarlos al craqueo de cargas pesadas, disminuyendo la formacion de
coque y aumentando la resistencia a los contaminantes, incrementando la

conversion y el octanaje de la nafta.

1.1.3 TIPOS DE CATALIZADORES DE FCC

Los catalizadores comerciales para craqueo catalitico son basados en su gran
mayoria de combinaciones de silica (SiO3) y alumina (Al,O3). Desde el inicio del
craqueo catalitico han sido desarrollados, a lo largo del tiempo y de la evolucién
de los procesos, los siguientes catalizadores:

e Catalizadores naturales

e Catalizadores sintéticos amorfos

e Catalizadores zeoliticos



1.1.3.1 Catalizadores naturales

Los catalizadores naturales fueron constituidos de arcillas denominadas
montmorrilonitas, este mineral es compuesto quimicamente por los 6xidos de
silicio, aluminio, calcio, magnesio y otros Oxidos metalicos en menores
proporciones. Las arcillas no poseen actividad para el craqueo y para activarlas
por lo tanto era necesario realizar un tratamiento con acido clorhidrico o acido
sulfurico, formando una estructura amorfa de silica y aliumina con caracteristicas
porosas y con cierto grado de acidez. Durante dicho tratamiento acido, algunos
componentes como el Fe3O4, CaO, MgO y otros, eran eliminados, estos
componentes influenciaban las propiedades cataliticas. Las arcillas presentaron
dos grandes problemas: presencia del hierro en la red cristalina de la propia
arcilla, que alteraba la selectividad generando gran cantidad de coque y gas
combustible y baja resistencia a la desactivacion hidrotérmica en las condiciones

de temperatura del regenerador (Scherzer, 1990, p.21).

1.1.3.2 Catalizadores sintéticos amorfos

Fueron basados en la combinacion de hidrogeles de silica y alumina, de tal forma
que contuviera de 10 a 15 % de Al,Os;. La unidad elemental estructural del
catalizador sintético es constituida de un tetraedro, donde el atomo de silicio Si o
de aluminio Al ocupa la posicion central del tetraedro envuelto por 4 atomos de
oxigeno formando la silica y la alumina. La estructura atémica de estos
catalizadores es resultante de la asociacion de las unidades estructurales
elementares, distribuidas de forma aleatoria, formando una estructura amorfa. El
contenido de alumina ayudé a que estos catalizadores queden activos y
selectivos, incrementando los rendimientos de nafta y GLP. Comparados a los
catalizadores naturales, los catalizadores sintéticos presentaron las siguientes
ventajas en sus propiedades: mayor estabilidad térmica, aumento en la actividad y
mejora en la selectividad para nafta y GLP, mayor resistencia a los contaminantes

metalicos (Gary y Handwerk, 2003, p.107).



1.1.3.3 Catalizadores zeoliticos

La zeolita esta constituida por una secuencia de tetraedros, similar a los utilizados
en la formulacion de los aluminosilicatos amorfos, conteniendo en el centro el
anion de aluminio Al' o el atomo de silicio Si. Las zeolitas se caracterizan por la
formacion de arreglos tridimensionales que se repiten a distancias regulares,
originando una serie de poros comunicados entre si. La red cristalina confiere al
catalizador zeolitico las siguientes caracteristicas en comparacion con los
catalizadores naturales y sintéticos amorfos: mayor porosidad; area especifica o
superficial muy alta, favoreciendo aun mas el contacto entre las moléculas de
hidrocarburos y los sitios acidos del catalizador y porosidad de acceso a los sitios
acidos mas expuestos y mas homogéneos en sus tamafios, facilitando aun mas el
acceso de las moléculas de hidrocarburos a los sitios acidos (Gary y Handwerk,
2003, p.108).

1.1.4 COMPONENTES DEL CATALIZADOR FCC
Los catalizadores de FCC que se usan actualmente se presentan en forma de
polvos finos con un tamafio de particula en un rango de 75 a 100 micras.

Generalmente los componentes principales de un catalizador FCC son los que se

muestran en la Figura 1.2.

.A'

Figura 1.2. Componentes principales del catalizador FCC



1.1.4.1 Componente activo

La zeolita es el ingrediente clave del catalizador FCC debido a que ajusta gran
parte de la actividad catalitica y la selectividad del catalizador. El rendimiento del
catalizador depende en gran medida de la naturaleza y calidad de la zeolita. Sus
elementos basicos son tetraedros de silice y alumina. Cada tetraedro consiste en
un atomo de silicio o de aluminio presentes en el centro del tetraedro, con atomos
de oxigeno en las cuatro esquinas como se muestra en la Figura 1.3
(Sadeghbeige, 2000, p.85).

Figura 1.3. Estructura basica de una zeolita
(Sadeghbeige, 2000, p.85)

En la naturaleza son conocidos varios tipos de zeolitas, siendo la faujasita la unica
con aplicacién en el craqueo catalitico. La cantidad de faujasita dentro de la
composicién del catalizador varia en el rango de 10 a 50 % en peso, distribuida en

la matriz.

1.1.4.2 Matriz activa

La matriz del catalizador es una masa de silica y alumina amorfa en la cual esta

distribuida la faujasita y los ingredientes funcionales. El catalizador posee tres



tipos de matrices: activa, inerte y sintética, dependiendo del objetivo del
catalizador las matrices pueden estar juntas de la siguiente forma: matriz inerte y

sintética o matriz inerte, sintética y activa (Sadeghbeige, 2000, pp. 93-95).

La matriz activa esta constituida por alumina, esta contribuye de manera
significativa al rendimiento global del catalizador FCC. Los poros de la faujasita no
son adecuados para el craqueo de las moléculas grandes de los hidrocarburos
debido a que son demasiado pequenos para permitir la difusion de las moléculas
grandes a los sitios de craqueo. Una matriz efectiva debe tener una estructura

porosa para permitir la difusion de hidrocarburos dentro y fuera del catalizador.

Los sitios acidos situados en la matriz del catalizador no son tan selectivos como
los sitios de faujasita, pero son capaces de romper las moléculas mas grandes
que se ven obstaculizadas al momento de ingresar en los pequefos poros de la

faujasita.

El resultado es una interaccion sinérgica entre la matriz y la faujasita, en el que la
actividad alcanzada por sus efectos combinados puede ser mayor que la suma de
sus efectos individuales. Una matriz activa también puede servir como una trampa
para atrapar ciertas cantidades de metales como: vanadio y niquel, también
nitrdgeno basico, componentes que estan presentes en la carga de gasodleo que
sera craqueada, previniendo asi el envenenamiento de la faujasita y aumentando

la resistencia a la contaminacion del catalizador (Bhattacharyya, 2010, pp. 9-10).

1.1.4.3 Matriz inerte

La matriz inerte estd compuesta por caolin, practicamente no posee actividad y
tan solo se utiliza como soporte para la faujasita y para los ingredientes
funcionales. Ademas confiere resistencia mecanica y dureza al catalizador,
influenciando en la densidad aparente y en el volumen de los poros (Woltermann
Magee vy Griffith, 2003, p. 125).
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1.1.4.4 Matriz sintética

La matriz sintética esta constituida por silica, sirve como un pegamento para
mantener la faujasita, matriz activa (alumina), y matriz inerte (caolin) juntas. Esta
matriz puede o no tener actividad catalitica. La importancia de usar una matriz
sintética se hace mas prominente en catalizadores que contienen altas
concentraciones de faujasita. Ayuda a minimizar la produccion de finos de
catalizador en el sistema reactor-regenerador y a controlar las pérdidas del mismo
(Lloyd, 2011, p.191).

1.1.4.5 Ingredientes funcionales

Los ingredientes funcionales son aditivos que pueden o no tener actividad
catalitica, pueden ser incorporados al catalizador en el momento de su
manufactura o se los puede afadir por separado dependiendo de las necesidades
en cada refineria. Estos aditivos cumplen con objetivos especificos, se los usa
como: promotores de combustion utilizados cuando el regenerador es de
combustion total; pasivadores de metales para neutralizar el niquel depositado en
la superficie del catalizador disminuyendo las reacciones de deshidrogenacion y
remocién de SO, para disminuir la contaminacién ambiental que viene de los
gases de combustidon del regenerador, debido a la presencia de compuestos de

azufre agregados al coque quemado (Scherzer, 1990, pp. 134-136).

1.1.5 PROPIEDADES CATALITICAS DEL CATALIZADOR FCC

1.1.5.1 Actividad

La actividad es la medida de la capacidad del catalizador para promover las

reacciones de craqueo, se caracteriza mediante los rendimientos de los productos

para una misma cantidad, calidad de carga y temperatura de reaccion, en relacion

a la cantidad de catalizador utilizado. Es una propiedad que depende de la
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composicidon quimica del catalizador, del area especifica (contenido de zeolita), de
la actividad de la matriz activa y de la acidez que mientras mayor sea mejores
seran los rendimientos en las reacciones de craqueo. La actividad del catalizador
fresco es alta, pero disminuye progresivamente con el tiempo de operacion debido
al envejecimiento, a los efectos mecanicos, hidrotérmicos y a la deposicion de
compuestos metalicos en su superficie, todo esto ocurre a lo largo de los ciclos de
craqueo (reduccién) y regeneracion (oxidacion), hasta alcanzar un punto de
equilibrio que es mantenido por la adicion de catalizador fresco. La actividad
catalitica se mide mediante una prueba de laboratorio denominada MAT
(Microactivity Test); los resultados indicaran la eficiencia del catalizador para

realizar las reacciones de craqueo (Sadeghbeige, 2000, p.104).

1.1.5.2 Selectividad

La selectividad es la capacidad que posee el catalizador para conducir las
reacciones de craqueo a la obtencion del maximo rendimiento de la nafta, dentro
de condiciones de operacion determinadas y calidad de la carga de gasodleo.
Depende de la composicion quimica del catalizador y se ve alterada por la accion
de contaminantes presentes en la carga. Se consideran como contaminantes a
los metales pesados como: niquel, cobre y hierro; siendo el niquel el que se
presenta en mayor cantidad. Los metales mencionados son adsorbidos en la
superficie del catalizador cerrando los accesos a los sitios acidos y promoviendo
reacciones de deshidrogenaciéon, aumentando el contenido de hidrégeno en el
gas combustible, lo que llevaria a comprometer la eficiencia del compresor debido
a la reduccion en el peso molecular del gas. La contaminacion del catalizador por
la presencia de dichos metales se puede controlar a través del uso de
pasivadores de metales, es decir afadiendo ingredientes funcionales como el

antimonio en la formulacion del catalizador.

La selectividad del catalizador se puede verificar por medio de: relacion
hidrégeno/metano que se obtiene a través de un analisis de laboratorio, la

relacion debe ser menor a 0,35, valores por encima de 0,5 indican que el
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catalizador ya esta contaminado; ademas se analiza el contenido de hidrégeno en
el gas combustible que debe ser menor o igual a 15 % en volumen (Scherzer,
1990, p. 151).

1.1.6 PROPIEDADES FiSICAS DEL CATALIZADOR FCC
1.1.6.1 Estabilidad

La estabilidad es la capacidad que tiene el catalizador para mantener en los
valores deseados la actividad y selectividad a lo largo del tiempo. Esta propiedad
se encuentra influenciada por la composicion quimica del catalizador
principalmente por el valor de la relacion molar entre el silicio y el aluminio (SAR),
cuanto mayor sea esta relacidn mayor sera la estabilidad del catalizador. Una
buena estabilidad térmica se consigue con una relacién minima de silicio/aluminio
de 4. La estabilidad térmica se ve afectada por algunos factores que se presentan
en el proceso del craqueo: contaminacion del catalizador con vanadio y sodio en
presencia de vapor de agua; altas temperaturas usadas en el proceso de
regeneracion (mayores a 720 °C) causando desactivacion hidrotérmica
(Bhattacharyya, 2010, pp. 11-12).

1.1.6.2 Area especifica (AE)

Es el area de contacto disponible ofrecida por el catalizador a la carga, es igual a
la suma del area especifica de la zeolita mas el area especifica de la matriz. El
area especifica se mide en mz/g, es decir el area en metros cuadrados que
alcanza un gramo de catalizador. Esta propiedad fisica depende del contenido en
peso de zeolita y de alumina en la matriz activa, si una de las dos aumenta su
contenido en el catalizador, aumentara el area especifica y consecuentemente la
actividad. El catalizador fresco tiene un area especifica entre 200 y 400 m?/g. El

area especifica del catalizador se reduce cuando se produce contaminacién del
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mismo con vanadio, sodio y nitrdgeno basico y cuando aumenta la temperatura en

el proceso de regeneracion (Mitchell, Hoffman y Moore, 2003, p.307).

1.1.6.3 Diametro de los poros

El diametro de los poros o accesibilidad es una de las propiedades fisicas mas
importantes del catalizador, debido a que a través de los poros las moléculas de
hidrocarburos alcanzan los sitios acidos. El diametro dependera de la porosidad
de todos los componentes que constituyen el catalizador: tipo de alumina,
ingredientes funcionales y los espacios entre las particulas. La zeolita influye en
los microporos del catalizador, la matriz en los mesoporos y los espacios entre las
particulas en la macroporosidad. Los microporos son responsables de las
reacciones de craqueo mas selectivas y de las reacciones secundarias que dan la
calidad a los productos. El diametro de los poros también influye en el despojo del
catalizador agotado, didmetros mayores facilitan el despojo disminuyendo el
contenido de hidrogeno en el coque, reduciendo la pérdida de productos (Mitchell,
Hoffman & Moore, 2003, p.307).

1.1.6.4 Indice de atricion (IA)

Es una medida de la dureza, indica la resistencia mecanica que tiene el
catalizador con las condiciones de operacion del craqueo, es decir se relaciona
con la fragmentacion de particulas debido a la atricién entre las mismas y a los
impactos con las paredes e internos del reactor. Un buen catalizador debe tener
un indice de atricion en el rango de 3 a 7, valores mayores a 7 deja el catalizador
mas fragil, fragmentandose con gran facilidad. Esta propiedad depende de la
composicién quimica del catalizador, si el contenido de zeolita aumenta, también
aumentara el indice de atricién dejando al catalizador mas fragil, si el contenido
de silice aumenta, disminuye el indice de atricion dejando el catalizador mas duro
(Scherzer, 1990, p. 150).
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1.1.6.5 Resistividad

Esta propiedad muestra la resistencia del catalizador al pasaje de la corriente
eléctrica, gracias a esta propiedad se logra controlar la contaminacion ambiental
debido a que en la mayoria de refinerias se usa precipitadores electrostaticos en
la salida de los gases de combustién del regenerador, cuanto mayor sea la
resistividad mas dificil es para el precipitador captar las particulas en su campo
magnético. La unidad de resistividad es el OHM/cm? (Passamonti, 2008,
pp.133-135).

1.1.6.6 Granulometria

La distribucion del tamano de particulas es de fundamental importancia para
catalizadores que trabajan en régimen fluidizado. Si se tiene altas cantidades de
particulas con un tamafo por encima de las 80 um no se lograra una distribucion
uniforme a través del lecho. Por otro lado si se tiene altas cantidades de finos se
dificultara el trabajo de los ciclones aumentando la pérdida del catalizador
arrastrado por los gases de combustién para la atmdsfera y por los gases del
craqueo para el fraccionador principal. La mayoria de catalizadores frescos tienen
la siguiente distribucion de particulas: 0 a 2 % menor a 20 um, 10 a 20 % menor a
40 pm, 55 a 65 % menor a 80 um, 90 a 95 % menor a 105 ym, 95 a 100 % menor
a 149 uym (Sadeghbeige, 2000, p. 100).

1.1.6.7 Densidad aparente

La densidad aparente esta relacionada con la fluidizacion y circulacion del
catalizador, depende de la formulacion del catalizador y de su proceso de
fabricacion. Si el contenido de zeolita es alto, el catalizador es menos denso. La
densidad aparente varia en el rango de 0,7 - 0,9 g/cm® cuando el proceso de
fabricacion es ex-situ, mientras que el rango de densidad es de 0,9 - 1,05 g/cm3

cuando el proceso es in-situ (Sadeghbeige, 2000, p. 106).
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1.1.7 CATALIZADORES FCC AGOTADOS

Los metales pesados presentes en la carga de gasoleo son considerados como
agentes contaminantes que envenenan el catalizador. Estos durante las
reacciones de craqueo se depositan en la superficie del catalizador afectando sus
propiedades cataliticas: actividad y selectividad. Ademas aumentan los
rendimientos de coque y gas combustible y disminuyen la produccion de nafta y
gas licuado. Los principales contaminantes metalicos acumulados en el
catalizador son vanadio niquel, hierro y sodio. La carga de gasodleo tiene
concentraciones mayores a 10 000 ppm de niquel y vanadio. El vanadio tiene
una fuerte tendencia destructiva hacia la zeolita, el niquel provoca reacciones de
deshidrogenacion no deseadas que producen hidrogeno y coque. El sodio
envenena el catalizador causando la neutralizacion de los sitios acidos y la

destruccion de la zeolita (Mitchell, Hoffman y Moore, 2003, p.313).

A través de la quema del coque la actividad del catalizador es restablecida
liberando los poros que dan acceso a los sitios acidos, aumentando una vez mas
el area especifica. Sin embargo la actividad catalitica de estos materiales es
limitada y una vez que se hayan consumido completamente, deben ser
reemplazados por catalizadores nuevos debido a que se produce una
desactivacion de los mismos. Cuando la desactivacién de los catalizadores se
realiza lentamente, se denomina envejecimiento, mientras que cuando es de
forma rapida se dice que los catalizadores sufrieron un fendmeno de
envejecimiento. Como consecuencia de esto se generan enormes cantidades de
residuos de catalizador agotado lo que conlleva a un problema ambiental puesto
que no se tiene un método apropiado para su disposicion final (Khang y Mosby,
2006, pp. 437-442).
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1.2 PROCESOS HIDROMETALURGICOS PARA LA
RECUPERACION DE METALES DE CATALIZADORES
AGOTADOS

1.2.1 CATALIZADORES AGOTADOS EN LA INDUSTRIA

Los catalizadores son necesarios para llevar a cabo un sinnumero de procesos,
pero estos poseen un ciclo de vida definido. Los catalizadores estan presentes en
todos los sectores industriales; en la Tabla 1.1 se presenta un resumen de los

sectores en los que se utilizan los catalizadores.

Tabla 1.1. Sector industrial donde se utilizan catalizadores

Sector industrial Uso

Quimica Sintesis de acido sulfurico, nitrico, amoniaco, metanol y
aromaticos. Polimerizacion, petroquimica

Refinacion de petroleo | Craqueo Catalitico Fluidizado (FCC)
Reformado Catalitico Continuo (CCR)
Hidrodesulfuracion (HDS)
Tratamientos con hidrogeno

Automotriz Para eliminar los gases NO, CO y los hidrocarburos.
Electronica Discos duros, condensadores, circuitos integrados, pantallas
Medicina Medicamentos

En el pasado los catalizadores agotados eran depositados en los vertederos sin
ningun tipo de tratamiento. Hoy en dia, gracias a las regulaciones ambientales
algunos de estos residuos se han catalogado como téxicos y peligrosos,
exigiendo un tratamiento antes de su disposicion final. Estos residuos representan
una grave amenaza para el medio ambiente debido a la variedad de materiales
utilizados en su produccién, a su vez también son una fuente valiosa de diversos
tipos de metales (Mo, Ni, V, Ag, Pt, Pd, Rh). Los metales como niquel, cobalto,
molibdeno, vanadio y platino se encuentran en los catalizadores agotados usados
en la industria de refinacion de petréleo. En la industria automotriz los
catalizadores gastados poseen metales como platino, paladio y rodio (Fornalczyk,
2012, p.865).
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Todos estos metales se pueden recuperar, de este modo, el reciclaje de
catalizadores gastados traeria beneficios tangibles para la ecologia y la
economia. Ademas esto ayudaria a disminuir la cantidad de residuos toxicos
depositados en vertederos, a su vez se reduciria el consumo de energia y la
contaminacion ambiental que se produciria en comparacion con las tecnologias

de obtencién de metales a partir de materias primas (menas).

La recuperacion de metales de los catalizadores agotados se puede lograr a
través de dos métodos principales: hidrometalurgico y pirometalurgico. La
hidrometalurgia disuelve los metales presentes en el catalizador por lixiviacion
usando acidos o bases de esta manera se obtienen compuestos metalicos
comerciales. La pirometalurgia utiliza tratamientos de calor tal como calcinacion o
fundicion para separar los metales de los catalizadores agotados (Alonso,
Ramirez, Ancheyta y Mavil, 2008, p.56).

1.2.2 PROCESOS HIDROMETALURGICOS

La hidrometalurgia es una rama de la Metalurgia Extractiva que se encarga de
recuperar componentes valiosos presentes en materiales primarios y secundarios,
los procesos se desarrollan en medios acuosos a temperaturas relativamente

bajas (Haung, Twidwel y Miller, 2006, pp. 1-2).

Un proceso hidrometalirgico esta compuesto de 3 etapas fisico-quimicas
distintas. La primera etapa es una disolucidon selectiva siendo la lixiviaciéon la
operacion unitaria principal; la siguiente etapa es de procesamiento y
transformacion que permite la concentracion de soluciones y/o purificacion y
finalmente una etapa de recuperacién selectiva del producto. Las técnicas usadas
para la concentracion de soluciones son: hidrolisis, cementacion, precipitacion,
extraccion por solventes, flotacion idnica e intercambio idnico. La aplicacion de
una de estas técnicas dependera de los componentes valiosos a ser recuperados

y de las caracteristicas de las impurezas a ser removidas. En la recuperacion del



18

producto se usan las técnicas de: electrdlisis, reduccién gaseosa y precipitacion
(Domi¢, 2001, pp. 6-7).

En la Figura 1.4 se presenta el esquema de un proceso hidrometalurgico aplicado

a un mineral o concentrado.

Mineral Solucion de lixiviacion

( Separacion
sdlido-liquido

Solido agotado

Solucion impura vy diluida

—
[ Purificacion
| Concentracion Impurezas

Tranmue de relaves l Solucion casi pura

o hotadero ymas concentrada

"Tiecuperacién_\" .
Iespecie valiosa |[—» Solucion
e A agotada

l

Metal o compuesto puro

Figura 1.4. Esquema general de un proceso hidrometalirgico
(Domig¢, 2001, p. 5)

1.2.2.1 Lixiviacion

La lixiviacion es una operacién unitaria de extraccion primaria en el procesamiento
hidrometalurgico, en la cual uno o mas metales de interés presentes en un
material solido se transfieren a una solucion acuosa. En esencia, se trata de la

disolucion selectiva de minerales valiosos, donde el mineral o también llamado
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concentrado se pone en contacto intimo con una solucidon quimica activa conocida
como solucién de lixiviacion. El o los solutos de interés se difunden desde el
sélido hacia la solucién acuosa, de manera que se separan del componente solido
original (Woollacott y Eric, 2004, p. 329).

Debido a que la disolucion es selectiva, la mayoria de los componentes no
deseados que se encuentran en el mineral no se ven afectados por el proceso de
lixiviacion y permanecen en el componente solido es decir en el residuo. En
consecuencia, el metal se separa cuando los sélidos se separan de la solucion
después de que el proceso de lixiviacion se ha completado, y la solucion que se
produce se denomina solucidon enriquecida, prefiada o licor de lixiviacion. El
producto solido se denomina residuo, relave o torta (Woollacott y Eric, 2004,
p. 330).

Es importante que en el proceso los metales que no son deseados sean
rechazados por la reaccion de lixiviacion, y que tengan una solubilidad lo
suficientemente baja como para producir una separacion aceptable con los
componentes valiosos y asi obtener una solucion enriquecida con una pureza alta
y en condiciones adecuadas para su posterior purificacion y recuperacion de los

metales de interés (Weiss, 2005, p. 13).

El grado en que se realiza la transferencia de los metales de interés hacia la fase
acuosa esta determinado por la velocidad a la que avanza la reaccion. Los
mecanismos que ocurren en un proceso de lixiviacion y que determinan la
velocidad de reaccion son: Difusién de los reactivos a través de la capa limite
solucion-solido, hacia la superficie del mineral; la reaccion quimica incluyendo
adsorcion y desorcion debe tener lugar en la superficie del solido, difusién de las
especies producidas a través de la capa limite hacia el seno de la solucién
(Habashi, 2000, p. 50).

Los parametros mas importantes en un proceso de lixiviacion son: tamafo de
particula, concentracion del agente lixiviante, porcentaje de solidos y tiempo de

lixiviacion. EI tamafio de particula del mineral o del concentrado debera ser lo
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suficientemente pequeno para exponer la superficie de los metales de interés a la
solucion de lixiviacion, no importa si las particulas valiosas no son completamente
liberadas, lo importante es el grado de la exposicion del mineral que asegure la
lixiviacion completa de un grano de mineral en el concentrado. El grado de
exposicion influye en la velocidad a la que avanza la lixiviacion. Generalmente la
velocidad de lixiviacidn aumenta cuando hay disminucién del tamafo de particula
(Smit, 2013, pp. 10-12).

La elecciéon del agente lixiviante y su concentracion dependeran de las
caracteristicas del mineral del que se desea recuperar los componentes valiosos,
de la facilidad de regeneracién y de los costos. Se tiene agentes lixiviantes
acidos, basicos y mezclas. Al aumentar la concentracion del agente lixiviante
aumentara la velocidad de lixiviacién, por lo tanto el proceso sera mas efectivo. El
porcentaje de solidos en la mayoria de casos debe ser el mas alto, de modo que
se logre alcanzar una concentracion alta del ion metalico de interés en la soluciéon
enriquecida con el fin de disminuir los costos de inversion en los equipos de
lixiviacién y en la etapa de filtracion. Sin embargo al trabajar con porcentajes
altos, la cantidad de solucidn lixiviante sera pequefa y esto hara que el equilibrio
se desplace, disminuyendo la velocidad de reaccién y los rendimientos. También
se necesitara una velocidad de agitacion alta para que los sélidos se mantengan
en suspension favoreciendo la cinética de la reaccion, sin embargo esto tendra un
costo energético considerable. El tiempo que dure el proceso debera ser el
necesario para lograr una extraccidon aceptable del componente de interés
(Habashi, 2000, p. 19).

En un proceso de lixiviacion, la atencion se centra en las reacciones quimicas que
dan lugar a la disolucion de las especies metélicas. Los factores mas importantes
que influyen en la viabilidad de un proceso de lixiviacion son: el grado de
disolucién que se puede lograr; la selectividad de las reacciones de lixiviacion y el
costo de la solucién y el equipo de lixiviacion (Col, Baker y Stoner, 2007,
pp. 109-110).
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Para un alto grado de extraccion de metales a partir de un mineral, la disolucién
de los metales de interés debe ser lo mas completa posible, esta es la
consideracion principal en la ejecucion de cualquier operacion de lixiviacion.
Cualquier metal valioso que permanece sin reaccionar en el mineral después de

la lixiviacidn, constituye una pérdida econdémica.

El segundo factor que afecta a la viabilidad de la lixiviacion es la selectividad de
las reacciones de disolucion. Este factor es importante porque todas las
menas/concentrados contienen una variedad de minerales, no todos poseen las
mismas caracteristicas que poseen los metales de interés por ello,
inevitablemente, algunos de los metales seran atacados por la solucion de
lixiviacion obteniendo algunas especies no deseadas que se recogeran en la

solucion enriquecida.

La selectividad de las reacciones de lixiviacién determina el grado en el que este
proceso sucede y la pureza que tendra la solucion enriquecida que contenga los
metales de interés. El costo total del proceso de lixiviacidn se determina por los
costos unitarios de los diversos reactivos y las cantidades utilizadas y del costo
del equipo de lixiviacion que puede variar significativamente, especialmente
cuando se consideran los materiales de construccion, que depende de las
condiciones de funcionamiento requeridas (Col, Baker y Stoner, 2007,
pp. 110-115).

Hay dos rutas principales para procesar catalizadores agotados. La primera es
mediante lixiviacién acida directa y la otra es realizando un tratamiento térmico
previo a los catalizadores agotados, mediante calcinacion o tostacion a
temperaturas mayores de 500 °C, esto se realiza con el fin de convertir los
sulfuros metdlicos a oxidos que son mas faciles de disolver. Los agentes
lixiviantes que son usados comunmente para lixiviar catalizadores agotados son
acidos inorganicos (sulfurico, clorhidrico, nitrico) y acidos organicos (oxalico,
citrico, tartarico) (Zeng y Cheng, 2009, p. 2).
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Una vez realizado el proceso de lixiviacion a las condiciones 6ptimas para obtener
una recuperacion eficiente de los metales de interés, se pasa a una etapa de
separacion sélido-liquido para retirar los solidos que no se lograron lixiviar (relave)
de la solucion enriquecida la misma que se sera concentrada y purificada antes
de pasar a la etapa final de recuperacién de los metales de interés. Esta
separacion sélido-liquido se puede realizar mediante dos métodos: espesamiento
y filtracion, el uso de cada uno dependera de la cantidad de sélidos presente en la

solucion lixiviada (Haung, Twidwel y Miller, 2006, p. 151).

1.2.2.2 Concentracion y/o purificacion de soluciones lixiviadas

Las soluciones enriquecidas obtenidas en el proceso de lixiviacidn contienen
impurezas que dificultan la posterior recuperacion y calidad de los metales de
interés. La cantidad de impurezas presentes depende de las caracteristicas del
mineral o concentrado, del agente lixiviante y de las condiciones del proceso de
lixiviacion. Cuando las soluciones enriquecidas contienen cantidades pequefas
de impurezas y altas concentraciones del metal de interés son faciles de tratar, es
decir basta con una precipitacion quimica selectiva de las impurezas presentes y
se recupera el metal de forma eficiente y sin ningun tipo de contaminante. Otras
técnicas que se podrian usar para tratar este tipo de soluciones son la hidrélisis y
la cementacién. En cambio cuando se trabaja con soluciones enriquecidas que
contienen dos o mas metales de interés, en concentraciones diluidas, que los
metales presentes son parecidos quimicamente y muy contaminadas por su alto
contenido de impurezas, se emplean técnicas especiales para su purificacion y
concentraciéon como: intercambio idnico, extraccién por solventes y absorcion en
carbon. Estas técnicas se encargan de realizar la transferencia de las especies
metalicas de interés de una fase acuosa (solucién enriquecida) a otra fase acuosa
(solucion concentrada) de manera que la recuperacion final sea eficiente y
econdémicamente viable, obteniendo compuestos metalicos con un alto grado de

pureza (Ruiz, 2011, pp. 1-2).
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1.2.2.3 Hidrolisis

Es la técnica mas sencilla para separar un metal presente en una solucién
acuosa, se debe alcalinizar la solucion y asi se obtiene un compuesto metalico en
forma de hidréxido, oxido, sal basica y sal doble. Para ello se utiliza los diagramas
Eh-pH en estos se presentan los limites de pH en los cuales los iones metalicos

existen en diversas soluciones acuosas.

1.2.2.4 Cementacion

Este proceso depende de una reaccidon quimica de desplazamiento en la que un
metal menos noble reduce a los iones de otro metal debido a que precipita al
estado metdlico, para esto se necesita que el metal tenga un potencial de
electrodo menor al potencial del metal de interés. La reaccion tiene lugar en la
superficie del metal, el mismo que se adhiere a la solucion enriquecida en forma
de polvo. Las desventajas de este método surgen cuando al tratar de obtener
velocidades de reaccién adecuadas se agrega un exceso de metal produciendo
cementos impuros que contienen todos los metales presentes en la solucion
enriquecida cuyo potencial sea mayor al potencial del metal agregado (Haung,
Twidwel y Miller, 2006, p. 170).

1.2.2.5 Precipitacion

Es el método mas simple y comun utilizado en la purificacién y separacién de
metales valiosos contenidos en soluciones enriquecidas. Algunos autores han
estudiado las condiciones adecuadas para lograr precipitar molibdeno y vanadio
de las soluciones enriquecidas obtenidas en el proceso de lixiviacion de
catalizadores agotados. Hay dos enfoques principales para realizar procesos de
precipitacion. Uno de ellos es la precipitacién de sulfuros en la que se precipita el

molibdeno como MoSs3;, dejando el vanadio y los demas metales en la solucion.
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Este enfoque generalmente se aplica a soluciones de lixiviacion &cidas de

catalizadores agotados.

El otro enfoque es la precipitacion de sales de amonio en la que el vanadio
precipita como NH4VO3;, mediante la adicién de sulfato o cloruro de amonio.
Generalmente, este proceso es seguido por la precipitacion de molibdeno
mediante el ajuste del pH de la solucion. Este enfoque se utiliza principalmente
para soluciones de lixiviacion causticas de catalizadores agotados. La separacion
y recuperacion eficiente de vanadio y molibdeno no se puede alcanzar mediante
el método de precipitacion aunque el proceso sea sencillo y los costos sean bajos.
La precipitacion de vanadio y molibdeno se ve favorecida cuando sus
concentraciones en solucion son muy altas: por encima de 30 g/L (Zeng y Cheng,
2009, pp. 11-12).

1.2.2.6 Adsorcion con carbon activado

El método de purificacion de soluciones enriquecidas del proceso de lixiviacion
usando carbon activado ha sido estudiado solo para recuperar metales preciosos
como el oro y la plata. En 1990 Mukherjee probd este método para el tratamiento
de metales refractarios como molibdeno y vanadio. Los aniones portadores de
estos metales son adsorbidos selectivamente por el carbdn activado sustituyendo
los iones hidroxilos. Después los metales adsorbidos son liberados usando
soluciones acidas, que favorecen la formacion de cationes de molibdeno y
vanadio (Mukherjee,Bidaye y Gupta, 1990, pp. 345-353).

La adsorcion/desorcion de carbén activado y un método de precipitacion selectiva
se utilizan para purificar soluciones de molibdato de sodio que resultan al lixiviar
catalizadores agotados usando como agentes lixiviantes carbonato de sodio y
peréxido de hidrégeno logrando recuperar polimolibdato de amonio puro y trioxido
de molibdeno MoO3; alcanzando una pureza del 99,94 % (Park,Mohapatra y
Reddy, 2006, pp. 311-316).
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1.2.2.7 Extraccion por solventes

Es un método fisico-quimico de purificacion y concentracion en el cual se separa
un ion metalico especifico de otros iones metalicos que se encuentran en medios
acuosos. En algunos casos se extrae las impurezas quedandose el o los metales
de interés en la solucion. El objetivo principal de un proceso de extraccion por
solventes es extraer selectivamente un metal de interés que estd contenido en
una solucién enriquecida impura, esto se logra mediante intercambio iénico entre
un medio acuoso y un medio organico (inmiscible en el medio acuoso). El medio
acuoso corresponde a la solucion enriquecida impura y el medio organico se
prepara con un reactivo cuyas caracteristicas especiales efectuen la particion

selectiva del componente de interés (Ruiz, 2011, p. 3).

El proceso de extraccion por solventes se lleva a cabo en dos etapas, la primera
es la extraccion y la segunda es la reextraccion o también llamada stripping o
purificacion. En la etapa de extraccion se pone en contacto la solucién
enriquecida que viene del proceso de lixiviacion, de esta solucion se realiza la
transferencia del ion metalico de interés hacia la fase organica, esto se logra
mediante agitacion asi se obtiene dos fases, la fase organica quedara cargada
con el i6n metalico y sera la que pase a la siguiente etapa, mientras que la fase
acuosa residual contendra impurezas y pequefias cantidades del ion metalico
extraido. Estas dos fases reposaran por un tiempo prudencial para luego ser
separadas por gravedad. La ecuacidon general que representa esta etapa se

muestra a continuacion:

M+E o ME [1.7]

Donde M representa el ion metalico presente en la fase acuosa, E representa el
extractante organico y ME es el complejo que se forma entre el ion metalico y el
extractante organico (compuesto organometalico), para que la etapa de extracciéon
sea aceptable el desplazamiento del equilibrio de la reaccion debera realizarse
hacia la derecha (Kislik, 2012, pp. 114-116).
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En la etapa de re-extraccion, stripping o purificacion se pone en contacto a la fase
organica que esta cargada con el ion metélico de interés con una fase acuosa.
Esta nueva fase acuosa tendra propiedades que permitan la transferencia del i6n
metalico desde la fase organica. Para lograr este proceso el equilibrio de la
reaccion 1.7 debera desplazarse hacia la izquierda. Al igual que en la etapa de
extraccion, en esta se formaran dos fases, la fase acuosa contendra altas
concentraciones del metal de interés y la fase organica contendra al extractante,
de manera que el reactivo extractante sera regenerado siendo apto para usarse
nuevamente (Domi¢, 2001, pp. 448-449).

La fase organica juega un papel muy importante en el proceso de extraccién por
solventes pues es la que se encargara de extraer la sustancia de interés.
Generalmente la fase organica es una solucién constituida por un reactivo
organico y un diluyente. El reactivo organico debera poseer ciertas caracteristicas
que permitan que se realice la reaccion de extraccion de manera eficiente, estas
son: selectividad, velocidades rapidas y una buena estabilidad quimica en las
etapas de extraccion y reextraccion, alta solubilidad en la fase organica y baja
solubilidad en la fase acuosa, facil regeneracion en sus caracteristicas fisicas y
quimicas, no ser téxico, no inflamable, no volatil, no contaminante y tener un costo

econdmicamente bajo (Domic, 2001, pp. 449-467).

El diluyente es el que se encarga de disolver el reactivo organico haciendo que
baje su viscosidad y por ende fluya con facilidad, es decir dentro del proceso tan
solo actuara como medio fisico disolvente. Constituye el componente en mayor
proporcion de la solucion organica y al igual que el reactivo organico debe cumplir
con ciertas caracteristicas como: viscosidad y toxicidad bajas, buena estabilidad
quimica en todas las fases que intervienen en el proceso de extraccion, baja
solubilidad en la fase acuosa, densidad adecuada que favorezca la separacion de
las fases formadas al finalizar el proceso, pureza alta para evitar la formacion de
compuestos contaminantes que interfieran con la recuperacion final de los
metales de interés, alto punto de inflamacién cuya temperatura se encuentre por
encima de la temperatura a la que se realice el proceso de extraccion, bajo costo,

bajas pérdidas por evaporacion (Domi¢, 2001, pp. 449-467).
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La solucion acuosa que corresponde a la solucidon de la lixiviacion, posee 4
caracteristicas de las que dependera que el proceso de extraccion por solventes
sea eficiente, estas caracteristicas pueden ser controladas o modificadas y son: el
pH de la solucion, el potencial de oxido reduccién Eh, concentracién de aniones
complejantes y la temperatura. De estas propiedades dependera la eleccion de un
cierto reactivo organico y las condiciones 6ptimas a las que se trabaje en el

proceso de extraccion por solventes (Ruiz, 2011, pp. 10-11).

Del nivel de acidez libre de la soluciéon (pH) y del potencial de 6xido reduccién
dependera que se produzcan algunas reacciones importantes formando diversos
complejos que sean fuertemente extraidos por ciertos tipos de extractantes, a su
vez que se formaran complejos dificiles de extraer por ello la extraccion se vera
afectada. Por ejemplo el molibdeno se encuentra en la forma de oxi-anién
polimérico en el rango de pH de 2 a 9, en esta forma puede ser extraido de
manera eficiente usando extractantes organofosforados y en base a aminas
(Gonuke, 2013, pp. 16-18).

Existen muchos metales que presentes en una solucibn muestren diversos
estados de oxidaciéon existiendo en las formas de cation, anién o compuesto
neutro, ademas que formen complejos con aniones muy comunes como sulfatos,
cloruros y cianuros, afectando la extraccion de los mismos. La temperatura de la
solucion acuosa también influira en la eficiencia de la extraccion de los
componentes de interés debido a que interfiere en la cinética de la transferencia
del metal, en la solubilidad de la especie extraida y en la separacion de las fases
acuosa Yy organica. Sera de gran utilidad el uso de diagramas de potencial 6xido
reducciéon que permitan determinar la estabilidad de las especies de interés en

diferentes condiciones (Rydberg, Choppin, Musikas y Sekine, 2004, pp. 1-4).

La extraccion por solventes se puede usar ampliamente para la extraccion de
molibdeno y vanadio presente en soluciones acuosas producto de la lixiviacion de
catalizadores agotados. Investigaciones muestran la factibilidad de extraer
molibdeno usando TBP vy acido clorhidrico para su purificacion (Mishra,
Chaudhury, Kim y Ahn, 2010, p. 35-36).
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1.2.2.8 Flotacion ionica

Es un método de purificacion y concentracion utilizado para recuperar o remover
iones metalicos presentes en soluciones acuosas diluidas, su desarrollo surgio a
mediados del siglo pasado. La flotacién i6nica es un método de separaciéon en
una superficie inactiva que logra remover iones metalicos usando un agente
tensoactivo llamado colector, que se encarga de formar un compuesto insoluble
que se adsorbera en la superficie de una espuma que puede removerse con
facilidad. El proceso se denomina flotacion iénica de adsorcién si el producto
formado es un complejo soluble o una pareja de iones metalicos, el proceso se
denomina flotacion iénica de adhesion si el producto forma una nueva fase en la
solucién acuosa. Un producto hidrofébico (escoria) se forma en la superficie de la
solucion por la destruccion de las burbujas formadas. La naturaleza hidrofébica de
la escoria hace que sea estable en la superficie de la solucion, el principio de la

flotacion iénica se presenta en la Figura 1.5. (Filippov, 2000, pp. 3179-3181).

Fuerza de
Arguimedes

Agua
+
Colector

lones
metalicos

-

Figura 1.5. Principio de la flotacion idnica
(Salager y Forgiarini, 2007, p. 1)

La flotacion idnica por espuma es la técnica mas empleada para tratar soluciones
enriquecidas producto de la lixiviacion de catalizadores agotados con
concentraciones relativamente bajas. La solucidn enriquecida se satura de
burbujas de gas que generalmente se logra por inyeccion de aire, al afiadir el
colector los iones metalicos de interés forman complejos que se adhieren a las
burbujas que se encargaran de transportarlos hasta la superficie de la solucion

formando una capa delgada de espuma. Al final del proceso de flotacién se
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obtendra un concentrado rico en el metal de interés y un relave que tendra
pequenas cantidades del metal de interés y los demas metales presentes en la
solucion de lixiviacion (Walkowiak, 2002, pp. 455-465).

El proceso de flotacidon idnica se encuentra condicionado por la termodinamica, la
cinética y la hidrodinamica del sistema, la accion conjunta de estos 3 fendmenos
hacen que el proceso sea eficiente. La condicion termodinamica surge con la
formacion de una superficie hidrofdbica en la especie metalica de interés. La
condicion cinética corresponde a la dotacion de tiempo suficiente para que se
produzca la adhesién de las particulas hidrofébicas con las burbujas de aire. La
condicion hidrodinamica esta representada por la estabilizacion de los agregados
particula-burbuja en el flujo de pulpa que aun prevalece (Sanchez, 2011,
pp. 19-20).

Los colectores son agentes tensoactivos organicos, con moléculas que poseen un
grupo polar y un grupo no polar, su principal funcién es crear una pelicula
hidrofébica selectiva sobre la superficie de la particula de interés. Existen algunos
tipos de colectores, entre los que se destacan los xantogenados ya que muestran
alta selectividad y bajos costos. En el proceso de flotacion iénica también se
emplean espumantes que se encargan de crear espuma que estabilice las
burbujas cargadas de los iones de interés. Los espumantes son reactivos
heteropolares organicos que aumentan la tensién superficial del agua, su parte

polar atrae el agua y su parte no polar la repele (Salager y Forgiarini, 2007,
pp. 7-9).

1.2.2.9 Intercambio ionico

El intercambio idnico es una técnica de separacion y purificacion de un metal de
interés, en este proceso se produce una reaccion quimica en la que los iones
metalicos hidratados de un sélido son intercambiados por iones de igual carga
que se encuentran en un fluido. En el proceso de reciclar los catalizadores

agotados después de una purificacion preliminar de la solucidén enriquecida de
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lixiviacion para eliminar los elementos que podrian afectar la separacion de los
componentes valiosos, la solucion purificada se envia a un proceso de
intercambio i6nico con el fin de lograr una separacion selectiva de molibdeno,
vanadio y niquel. Estudios realizados demuestran que se alcanza recuperaciones
de molibdeno y vanadio con una pureza alta del 90 %. En la mayoria de casos,
las soluciones de lixiviacidon de catalizadores agotados usando acidos o sales
contienen altas concentraciones de molibdeno vy relativamente bajas
concentraciones de vanadio. Sin embargo la pureza del producto de molibdeno
obtenido mediante intercambio idnico en muchos casos no puede cumplir con el
requisito de mercado si la concentracion de vanadio es superior a 0,1 g/L en la

solucion (Zeng y Cheng, 2009, p. 12).
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2. PARTE EXPERIMENTAL

El objetivo del presente trabajo es recuperar niquel, vanadio y molibdeno del
catalizador agotado de la unidad de Craqueo Catalitico Fluidizado (FCC). La
muestra fue recolectada de contenedores ubicados en el galpon de desechos de
la Refineria de Esmeraldas, aqui se dispone de un promedio de 2 toneladas
diarias de catalizador agotado. En la Figura 2.1 se presentan los diferentes

métodos que se aplicaron para la obtencién de los metales de interés.

Catalizador agotado

l

Tamizado
(Malla # 16)

7

Caracterizacion fisica,
quimica y mineralégica

A A

Acidos inorganicos:
Sulfdrico, nitrico,
inacio lorhidrico, fluorhidri
Calcmaclon° Reduccién de tamafio cor'|_ rico, fluorhidrico
(700, 800 y 950 °C) sulfarico + H202

Determinacion del
v agente lixiviante y
concentracion

Acidos organicos:
L SH Fr) s
Oxalico, citrico, tartarico

Estabilizaciéon «Relave| Lixiviacion

Influencia del

) ) porcentaje de sélidos Bases: Sosa
Sol. enriquecida

. y tiempo de lixiviacion

Extraccion por
solventes

7

Flotacion i6nica

Cristalizacion

Figura 2.1. Esquema de los métodos de aplicacion para la obtencion de los metales de
interés
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Una vez obtenidos los mejores resultados para la recuperaciéon de niquel, vanadio
y molibdeno a escala de laboratorio, se definié el diagrama de flujo que permita
alcanzar la recuperacion optima para disefiar el proceso con capacidad de 2

toneladas diarias.

Con base en los balances de masa y energia se realizé los diagramas del proceso
(BFD, PFD), se seleccionaron los equipos necesarios y su distribucién, y se
calculé el requerimiento de servicios industriales. Adicionalmente, se evalud la

factibilidad econémica del disefio del proceso.

Los indicadores econémicos que se utilizaron fueron la tasa interna de retorno
(TIR) y el valor actual neto (VAN), por lo que fue necesario construir el flujo de
caja del proyecto con base en la inversion total que incluye los costos de materia
prima, insumos, equipos, costos fijos, costos variables, y los ingresos por la venta

de los metales.

2.1 CARACTERIZACION FiSICA, QUIMICA Y MINERALOGICA
DEL CATALIZADOR AGOTADO DE LA UNIDAD DE
CRAQUEO CATALITICO FLUIDIZADO (FCC)

Previo a la caracterizacion fisica, quimica y mineralégica, el catalizador agotado
se sometio a un tamizado (malla N° 16) con el objeto de separar los materiales de

mayor tamafio, que corresponden a piedras e impurezas, del material de interés.

2.1.1 CARACTERIZACION FiSICA DEL CATALIZADOR AGOTADO

Para determinar las propiedades fisicas del catalizador agotado se realizaron
ensayos de granulometria, densidad y analisis BET. Los procedimientos se

muestran a continuacion.
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2.1.1.1 Analisis granulométrico del catalizador agotado

Se llevo a cabo un analisis granulométrico mediante la metodologia estandarizada
con tamices Tyler siguiendo la norma ASTM C136-05. El catalizador agotado se
sometid a una separacion mecanica por medio de una serie de tamices
compuestos por mallas estandar ajustadas a un vibrotamiz ATM ARROW. Se
colocé en el primer tamiz de la serie 300 g de catalizador y se encendi6 el
vibrotamiz durante 15 minutos. Al final se peso la cantidad de catalizador retenida

en cada tamiz.
Con estos valores se realizo los calculos correspondientes para obtener la curva
granulométrica y determinar el dgo. En la Tabla 2.1 se muestran los datos la serie

de tamices que se uso en este ensayo.

Tabla 2.1. Serie de tamices utilizados para el analisis granulométrico del catalizador

agotado
Malla # Abertura (um)
20 850
30 600
40 425
50 300
60 250
70 212
80 180
100 150
150 106
200 75
270 53
325 45
400 38

Las condiciones de operacion del ensayo, las curvas granulométricas y los

calculos realizados para la determinacion el dgg se muestran en el Anexo |.
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2.1.1.2 Determinacion de la densidad aparente del catalizador agotado

Para determinar la densidad aparente del catalizador agotado, se utiliz6 una
probeta de 50 mL y se pesé en una balanza analitica SARTORIUS TE1245, se
colocé una cantidad de muestra hasta alcanzar un volumen de 20 mL, se registro
el peso y se dividio este para el volumen alcanzado en la probeta obteniendo la

densidad aparente. Los detalles del ensayo se indican en el Anexo .

2.1.1.3 Determinacion de la densidad real del catalizador agotado

Para este ensayo se us6 la Norma INEN NTE 0856:2010 (método del
picndmetro). En una balanza analitica SARTORIUS TE1245, se peso el
picndémetro vacio (WW},), se colocé un gramo de catalizador agotado y se anoté su
peso (Wy,.,). Se llend el picnémetro con agua destilada y se registro el peso
(Wp+m+q)-S€ vacio el picnometro y se llend con agua destilada para obtener el
peso(W,.,).Con los valores registrados se realizaron los calculos respectivos para

determinar la densidad real, los mismos que muestran en el Anexo .

2.1.1.4 Determinacion del area superficial, tamafio de poro, porosidad y la

distribucion del tamaiio de poro

Para este analisis se prepararon 2 muestras: catalizador agotado a 106 ym y
catalizador virgen. Se us6 el equipo de isotermas de adsorcion BET
Quantachrome para desgasificar durante 3 horas las muestras con nitrégeno seco

como gas de medicion.

2.1.2 CARACTERIZACION QUIMICA DEL CATALIZADOR AGOTADO

Para establecer las propiedades quimicas del catalizador agotado se utilizd

microscopia electronica de barrido (Tescan-Vega)y espectroscopia de rayos X por



35

dispersion de energia (EDX) Quantax (Bruker).Ademas la composicién quimica
elemental se determind mediante absorcion atomica (A. Analyst 300) y la

caracterizacion toxicoldgica (TCLP) mediante el procedimiento EPA 1311.

2.1.2.1 Determinacion de la composicion quimica del catalizador agotado mediante

microscopia electrénica de barrido (MEB)

Este analisis se realizé en el microscopio electrénico de barrido MEB-EDX Tescan
con analizador de rayos X Quantax (Bruker), con el fin de determinar la
composicion quimica elemental semi-cuantitativa del catalizador agotado. La
muestra se prepard tomando una cantidad muy pequefia de catalizador que se
pulié y se introdujo en alcohol metilico. Una vez que la muestra se seco, se realizd

el escaneo de la misma.

2.1.2.2 Determinacion de la composicion quimica elemental del catalizador agotado

Para determinar la composicién quimica elemental del catalizador agotado se
realizé una disgregacion acida en microondas: se peso 0,1 g de muestra en un
reactor de teflon, se afiadid 3 mL de acido nitrico y 3 mL de acido fluorhidrico, se
introdujo en el microondas durante 2,5 minutos a potencia media, y luego se
enfrio durante 20 minutos. Se afiadié 5 mL de acido clorhidrico, se introdujo en el
microondas durante 2,5 minutos a potencia media, y posteriormente se enfrio

durante 20 minutos.

La muestra disgregada se aford en un balén de 100 mL usando agua destilada y
se analiz6 el contenido de niquel, vanadio, molibdeno vy titanio por
espectrofotometria de absorcion atomica en un equipo AAnalyst 300 marca Perkin

Elmer.
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2.1.2.3 Test TCLP del catalizador agotado

Para determinar la toxicidad del catalizador agotado se siguidé la metodologia
establecida por la norma EPA 1311. En un vaso de precipitacién se colocd 10 g
de muestra y se agregé 200 mL de agua destilada para tener una pulpa con
relacion solido-liquido 1:20, se midio el pH y usando una solucién de acido acético
al 20 % se reguld hasta llegar a un valor de 4. Se agitdé la muestra durante 24
horas y se analizo el extracto obtenido mediante espectrofotometria de absorcion
atémica en un equipo AAnalyst 300 marca Perkin Elmer para determinar la
concentracion de los metales pesados considerados como tdxicos en

concentraciones reducidas: Ag, As, Cd, Cr, Hg, Pb, Se.

2.1.3 CARACTERIZACION MINERALOGICA DEL CATALIZADOR
AGOTADO

Este analisis se realizdé usando un difractometro de rayos X modelo D8 Advance
(Bruker). Se trituraron 2 g de muestra en un mortero de agata hasta obtener una
mezcla completamente pulverizada, la muestra se colocé en un porta muestras
tratando de que quede una capa superficial plana y se situdé en el equipo de
difraccion de rayos X. Se analizé la muestra cualitativamente usando el programa
Diffrac Plus.

2.2 EVALUACION MEDIANTE PRUEBAS
HIDROMETALURGICAS DE LA RECUPERACION DE
NIQUEL, VANADIO Y MOLIBDENO DEL CATALIZADOR
AGOTADO

Con el catalizador agotado caracterizado se realizaron los ensayos de lixiviacion,
se usaron acidos organicos (oxalico, citrico, tartarico), acidos inorganicos

(sulfurico, clorhidrico, fluorhidrico, nitrico) y bases (hidroxido de sodio y peréxido
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de hidrogeno). Se variaron algunas condiciones como: concentracion del agente
lixiviante, tamafio de particula, material sometido a un tratamiento térmico previo
(calcinacion del catalizador agotado a 700, 800 y 950 °C), porcentaje de solidos y
tiempo. Todo esto se realizé con el fin de analizar la variacion del porcentaje de

recuperacion de los metales de interés: niquel, vanadio y molibdeno.

2.2.1 INFLUENCIA DEL AGENTE LIXIVIANTE EN LOS ENSAYOS DE
LIXIVIACION DEL CATALIZADOR AGOTADO

Se realizaron ensayos variando el agente lixiviante, se trabajé con acidos
organicos, acidos inorganicos y bases a diferentes concentraciones (50, 100 y
150 g/L), con un porcentaje de sélidos del 1 % y un volumen de solucion de

100 mL. Se aumento la concentracion del mejor agente lixiviante.

2.2.1.1 Lixiviaciones con acidos organicos a diferentes concentraciones

Para estos ensayos se utilizaron: acido oxalico (C,H»04), acido citrico (CeHgO7) y
acido tartarico (CeH4Os). Se prepararon soluciones de 100 mL de volumen en
concentraciones de 50, 100 y 150 g/L, con 1 % de sdlidos (1 g de catalizador
agotado en 100 mL de solucién). A continuacién se indica como se procedio para

realizar estos ensayos:

e Se prepararon soluciones de 100 mL de volumen con cada agente
lixiviante a las diferentes concentraciones en erlenmeyers de 250 mL.

e En cada solucion preparada se colocé 1 gramo de catalizador agotado para
tener una pulpa con 1 % de sdlidos.

e Las pulpas formadas se agitaron durante 24 horas, usando agitadores
magnéticos a una velocidad de 750 rpm en una plancha.

e Una vez transcurrido el tiempo de agitacion se filtrd la pulpa usando papel

filtro cualitativo, obteniéndose una solucion fuerte y una torta.
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e La torta fue lavada y filtrada nuevamente, usando 50 mL de agua destilada,
obteniéndose una solucion débil o solucion de lavado.

e Los volumenes de las soluciones fuerte y débil se registraron y se
analizaron los contenidos de niquel, vanadio y molibdeno usando
espectrofotometria de absorcion atémica en un equipo AAnalyst 300 marca
Perkin Elmer.

e La torta se seco en una estufa MEMMERT a 100 °C durante 8 horas y se
peso6 en una balanza analitica SARTORIUS TE1245.

e La torta seca fue disgregada acidamente siguiendo el procedimiento
indicado en la seccién 2.1.2.2 para analizar su contenido.

e Con los valores de concentracion de los metales presentes en la solucion
fuerte, de lavado y la torta se realizé un balance metalurgico para analizar

la recuperacion de niquel, vanadio y molibdeno.

En la Tabla 2.2 se muestran las condiciones de trabajo de los ensayos realizados

usando acidos organicos.

Tabla 2.2. Condiciones de trabajo empleadas en los ensayos de lixiviacion del catalizador
agotado usando acidos organicos

Agente lixiviante Acido oxalico | Acido citrico | Acido tartarico
Concentracion del agente lixiviante (g/L) 50,100y 150 | 50,100y 150 | 50,100y 150
Porcentaje de solidos 1%
Volumen de solucion 100 mL
Tipo de muestra Catalizador agotado (106 um)
Cantidad de muestra lg
Temperatura de lixiviacion 22 °C
Velocidad de agitacion 750 rpm

2.2.1.2 Lixiviaciones con acidos inorganicos a diferentes concentraciones

En la Tabla 2.3 se muestran las condiciones de trabajo de los ensayos realizados

usando acidos inorganicos.
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Tabla 2.3. Condiciones de trabajo empleadas en los ensayos de lixiviacion del catalizador
agotado usando 4cidos inorganicos.

Agente lixiviante Acido Acido Acido Acido Acido sulféricoy,
sulfurico | nitrico | fluorhidrico | clorhidrico + Peroxido de
hidrogeno ;)
Concentracion del 50 50 50 150 150(;) + 10
agente 100 100 100 200, + 100,
lixiviante (g/L) 150 150 150 2500, + 10,
Porcentaje de solidos 1%
Volumen de solucién 100 mL
Tipo de muestra Catalizador agotado (106 um)
Cantidad de muestra lg
Velocidad 750 rpm

Para estos ensayos se utilizaron: acido sulfurico (H2SOy), acido nitrico (HNO3),
acido fluorhidrico (HF) y acido clorhidrico (HCI). Se prepararon soluciones de
100 mL de volumen en concentraciones de 50, 100 y 150 g/L, con 1 % de sdlidos
(1 g de catalizador agotado en 100 mL de solucion), para realizar estos ensayos

se procedié como se indica en la seccion 2.2.1.1

2.2.1.3 Lixiviaciones con bases a diferentes concentraciones

Para estos ensayos se utilizé hidroxido de sodio (NaOH). Se preparé soluciones

de 100 mL de volumen en concentraciones de 50, 100 y 150 g/L, con 1 % de

soélidos (1 g de catalizador agotado en 100 mL de solucién).

Para realizar estos ensayos se procedié como se indica en la seccién 2.2.1.1.

En la Tabla 2.4 se muestran las condiciones de trabajo de los ensayos realizados

usando hidroxido de sodio.
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Tabla 2.4.Condiciones de trabajo empleadas en los ensayos de lixiviacion del catalizador

agotado usando hidréxido de sodio

Agente lixiviante Hidroxido de sodio
Concentracion del agente lixiviante (g/L) 50, 100y 150

Porcentaje de solidos 1%
Volumen de solucion 100 mL

Tipo de muestra Catalizador agotado (106 pm)
Cantidad de muestra lg

Temperatura de lixiviacién 22 °C
Velocidad de agitacion 750 rpm

2.2.2 INFLUENCIA DEL TAMANO DE PARTICULA EN LOS ENSAYOS DE

LIXIVIACION DEL CATALIZADOR AGOTADO

Para evaluar la influencia que tiene el tamafio de particula se realizaron 2

ensayos, usando como agentes lixiviantes acido fluorhidrico y acido sulfurico con

el catalizador agotado a 106 ym y < 30 pm (pulverizado), el procedimiento

seguido para realizar estos ensayos fue el mismo que se muestra en la seccidn

221.1.

En la Tabla 2.5 se muestran las condiciones de trabajo de los ensayos realizados.

Tabla 2.5. Condiciones de trabajo empleadas en los ensayos de lixiviacion del catalizador

agotado usando acido fluorhidrico y sulfurico

Agente lixiviante Acido sulfarico Acido fluorhidrico
Concentracion del agente lixiviante (g/L) 150 150
Porcentaje de solidos 1 %
Volumen de soluciéon 100 mL
Tipo de muestra Catalizador agotado (106 um)
Catalizador pulverizado (<30 pm)
Cantidad de muestra lg
Temperatura de lixiviacion 22 °C
Velocidad de agitacion 750 rpm
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2.2.3 INFLUENCIA DEL CATALIZADOR AGOTADO CALCINADO A
DIFERENTES TEMPERATURAS EN LOS ENSAYOS DE LIXIVIACION

Se realizaron ensayos de lixiviacidon con acido sulfurico usando el catalizador
agotado sometido a un tratamiento térmico previo: calcinacion a 3 temperaturas.
La calcinacion se realizé con el objetivo de eliminar el material volatil y
carbonaceo para favorecer la lixiviacion de los metales niquel, vanadio y

molibdeno.

2.2.3.1 Calcinacion del catalizador agotado

Para realizar la calcinacién del catalizador agotado se siguidé el procedimiento

mostrado a continuacion:

e Se encendi6é la mufla hasta alcanzar la temperatura requerida (700, 800 y
950 °C).

e Enun crisol de arcilla se pesé 100 g de catalizador agotado.

e El crisol se introdujo en la mufla cuando se alcanzé la temperatura deseada
durante dos horas.

e Al finalizar las dos horas, el crisol fue sacado de la mufla y colocado en un
desecador durante una hora.

e Se peso el catalizador agotado calcinado para poder determinar la pérdida
del material organico.

e Se realizé una disgregacion acida en microondas y se analizé su contenido
mediante espectrofotometria de absorcion atémica como se indica en la

seccion 2.1.2.2.
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2.2.3.2 Lixiviacion del catalizador agotado calcinado usando acido sulfirico

Se realizaron ensayos de lixiviacion con el catalizador agotado calcinado,
preparando volumenes de solucion de 100 mL con cada agente lixiviante a
diferente concentracién siguiendo el procedimiento mostrado en la seccion
21.2.2.

2.2.4 INFLUENCIA DEL PORCENTAJE DE SOLIDOS EN LOS ENSAYOS DE
LIXIVIACION DEL CATALIZADOR AGOTADO

Se realizaron ensayos de lixiviacion usando acido sulfurico como agente lixiviante,
se trabajoé con un volumen de solucion de 100 mL y con diferentes porcentajes de
sélidos: 10, 15, 30 y 40 %. Se siguidé el procedimiento indicado en la seccién
2.2.1.1 tomando en cuenta el nuevo porcentaje de sdlidos con el que se trabajo

en estos ensayos.

En la Tabla 2.6 se indican las condiciones de trabajo con las que se realizaron

estos ensayos.

Tabla 2.6. Condiciones de trabajo empleadas en los ensayos de lixiviacion del catalizador
agotado usando acido sulfurico y variando el porcentaje de sélidos

Agente lixiviante Acido sulfurico
Concentracion del agente lixiviante (g/L) 250
Porcentaje de sélidos 10, 15,30y 40 (%)
Volumen de solucion 100 mL
Tipo de muestra Catalizador agotado
Cantidad de muestra 10, 15,30y 40 (g)
Temperatura de lixiviacion 22 °C
Velocidad de agitacion 750 rpm
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2.2.5 DETERMINACION DEL TIEMPO OPTIMO DE LIXIVIACION EN LOS
ENSAYOS REALIZADOS USANDO ACIDO SULFURICO

Estos ensayos se realizaron con el fin de determinar el tiempo o6ptimo de
lixiviacion. Los ensayos se realizaron durante tiempos diferentes: 0,5; 1; 2; 3; 6 y
12 (h). Para esto se prepararon 6 volumenes de solucion de 50 mL cada uno para
conocer la cinética de lixiviacion, siguiendo el procedimiento ya indicado en la
secciéon 2.2.1.1 tomando en cuenta que en estos ensayos se trabajara con un

volumen de solucion y porcentaje de sélidos diferentes.

2.2.6 RECUPERACION DE LOS METALES DE INTERES DE LOS LICORES
LIXIVIADOS DEL CATALIZADOR AGOTADO MEDIANTE
EXTRACCION POR SOLVENTES, FLOTACION IONICA Y
CRISTALIZACION

De los ensayos de lixiviacion realizados a las condiciones optimas determinadas
previamente, se obtiene una solucién donde se encuentran disueltos los metales
de interés. La extraccion por solventes y flotacion idénica son operaciones mas
efectivas y econdmicas para purificar, concentrar y separar metales valiosos que

se encuentran en las soluciones producto de la lixiviacién.

2.2.6.1 Extraccion por solventes

En un vaso de precipitacion se diluyd el agente extractante tributil fosfato también
conocido como TBP, encargado de extraer el molibdeno, en heptano. Esta mezcla
se anadio a la solucion enriquecida en un erlenmeyer de 250 mL, mismo que se
coloco en una plancha de agitacion durante 20 minutos. La mezcla resultante de
la agitacion se dejo en reposo durante unos minutos en un embudo de separacion
para obtener la fase organica y la fase acuosa. La fase superior es la que
correspondera a la fase organica, esta pasara a otro erlenmeyer para su

purificacion, usando una solucion de acido clorhidrico (0,1 mol/L) se separara el
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agente extractante (TBP) del metal de interés. En la Tabla 2.7 se muestran las

condiciones de trabajo de este ensayo.

Tabla 2.7. Condiciones de trabajo empleadas en los ensayos de extraccion por solventes.

Agente extractante Tributil fosfato (TBP)
Concentracion del agente extractante (mol/L) 0,1;0,5;1; 3
Relacion A/O 1
Volumen de solucién enriquecida 100 mL
Agente purificador (mol/L) 0,1
Velocidad de agitacion 750 rpm
Tiempo de residencia (h) 0,33

2.2.6.2 Flotacion ionica

El niquel y el vanadio se encontraban presentes en la fase acuosa obtenida de los
ensayos de extraccidbn por solventes, mismos que se separaron mediante
flotacién iénica. Se us6 una celda DENVER de 1 litro de capacidad, se coloco la
solucién acuosa (1 litro), como reactivo colector se afadié etilxantato de sodio
(EXNa) al 5 % y como espumante aceite de pino al 100 %. Primero se realizé la
etapa del acondicionamiento durante 5 minutos a 900 RPM y se midi6 el pH.
Después empezé la etapa de flotacion que también duré 5 minutos, se inyecto
aire y se aumento la velocidad de agitacion hasta 1300 RPM, en una bandeja se

recogio el concentrado.

Se midi6 la cantidad de solucién que quedd en la celda y se afiadid nuevamente
los reactivos colectores y espumantes, se repiti6 el mismo procedimiento de
acondicionamiento y flotacién 4 veces. En cada ensayo se tomé una alicuota de
15 mL de la solucion que queda en la celda y se analizé su contenido mediante

absorcion atdmica.

En la Tabla 2.8 se indican las condiciones de operacién de los ensayos realizados
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Tabla 2.8. Condiciones de trabajo empleadas en los ensayos de flotacion ionica.

Concentracion del colector EXNa (%) 5,10
Consumo del colector EXNa (g/ton) 150, 300
Concentracion del espumante aceite de pino (g/ton) 30
Volumen de solucién enriquecida inicial 1000 mL
Agente purificador (mol/L) 0,1
Velocidad de agitacion en el acondicionamiento 900 rpm
Velocidad de agitacion en la flotacion 1300 rpm

2.2.6.3 Ciristalizacion del producto

Se cristalizaron las soluciones obtenidas durante los ensayos de extraccion por
solventes (solucion organica) y flotaciéon iénica (concentrado y relave) mediante

evaporacion. Se uso6 una mufla a una temperatura de 110 °C.

El producto obtenido de cada solucion se analizé por difraccién de rayos X y

absorcion atdmica.

2.2.7 ESTABILIZACION DE LA TORTA OBTENIDA EN LOS ENSAYOS DE
LIXIVIACION

La torta que se obtuvo en los ensayos de lixiviacion se estabilizd mediante
encapsulamiento en hormigon para inmovilizar los componentes toxicos de los
sélidos residuales. Se realizaron mezclas para obtener hormigébn convencional
usando el método ACI 211.1.

Se prepararon probetas con porcentajes de sustitucion de cemento por la torta
lixiviada de 10 y 20 %.Para la evaluacion del hormigon se realizaron ensayos de
resistencia a la compresion a los 7 y 28 dias segun la norma NTE INEN 1573
(2010).
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2.3 DISENO DEL PROCESO PARA LA RECUPERACION DE
NiQUEL, VANADIO Y MOLIBDENO A PARTIR DEL
CATALIZADOR AGOTADO

A partir de las mejores condiciones obtenidas en los ensayos de lixiviacion,
extraccion por solventes y flotacion idnica para la recuperaciéon de niquel, vanadio
y molibdeno a escala de laboratorio, se definio el diagrama de flujo del proceso
para una capacidad de 2 toneladas diarias de catalizador agotado. Se realizaron
los balances de masa y energia del proceso, se escogieron los equipos
necesarios para cada operacion unitaria, la distribucion de los equipos en planta
y el requerimiento de servicios industriales. Se realizé un analisis econémico del
proceso determinando los indicadores econdémicos como la tasa interna de
retorno (TIR) y el valor actual neto (VAN), para lo que fue necesario construir el
flujo de caja del proyecto basandose en la inversion total que incluyo los costos de
materia prima, insumos, equipos, costos fijos, costos variables y los ingresos por

la venta de los metales obtenidos.
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3. RESULTADOS Y DISCUSION

En este capitulo se detallan todos los resultados obtenidos después de realizar la
caracterizacion fisica, quimica y mineralégica del catalizador agotado y los
ensayos hidrometalurgicos necesarios para recuperar niquel, vanadio y molibdeno
del catalizador agotado de la unidad de Cracking Catalitico Fluidizado (FCC). Se
presenta el diagrama de flujo que establece el proceso de recuperacion éptimo

para disefarla planta con capacidad de 2 toneladas diarias.

Ademas, se muestra el analisis realizado para determinar la factibilidad técnico-
economica del proceso de recuperacion de metales, basandose en los
indicadores econdmicos como son la tasa interna de retorno (TIR) y el valor

actual neto (VAN), obtenidos al construir el flujo de caja del proyecto.

3.1 RESULTADOS DE LA CARACTERIZACION FiSICA, QUIMICA
Y MINERALOGICA DEL CATALIZADOR AGOTADO

En la unidad de Craqueo Catalitico Fluidizado (FCC) de la Refineria Esmeraldas
se usa un catalizador con el fin de que las reacciones de craqueo tengan lugar a
bajas presiones y temperaturas produciendo una gasolina de alto octanaje, gases
de craqueo mas estables y menores rendimientos de productos pesados
indeseables.

El nUmero de veces que el catalizador puede ser regenerado es limitado, por ello

se convierte en un residuo al quedar desactivado y envenenado.

En la Figura 3.1 se muestra el catalizador agotado usado en este trabajo para la

recuperaciéon de niquel, vanadio y molibdeno.
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Figura 3.1. Catalizador agotado de la unidad de Craqueo Catalitico Fluidizado (FCC) de la
Refineria Esmeraldas

3.1.1 RESULTADOS DE LA CARACTERIZACION FiSICA DEL
CATALIZADOR AGOTADO

3.1.1.1 Analisis granulométrico, densidad real y aparente del catalizador agotado

En la Tabla 3.1 se muestran los resultados obtenidos al realizar los ensayos de

granulometria, densidad real y aparente descritos en la seccion 2.1.1.

Tabla 3.1. Propiedades fisicas del catalizador agotado.

Propiedad fisica Valor
Granulometria dg (um) 106
Densidad real (g/cm’) 1,01
Densidad aparente (g/cm”) 0,95

La distribucion del tamafio de particulas es de fundamental importancia para

catalizadores que trabajan en régimen fluidizado. Tedricamente el catalizador
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ideal seria aquel que no tuviera particulas menores que 20 pm, un 10 % entre 20
y 40 um y ninguna particula arriba de 105 ym, pero esto no sucede en la realidad
ya que la mayoria de catalizadores frescos se encuentran en un rango
de 40-150 ym (Sadeghbeige, 2000, p. 100).

El valor obtenido al realizar la granulometria (dgp), indica que el 80 % del
catalizador agotado presenta un tamano de particula menor a 106 um, valor que
se encuentra dentro del rango aceptable. Las graficas y los calculos realizados se

presentan en el Anexo |.

La densidad aparente del catalizador es una propiedad fisica muy importante ya
que esta relacionada con la fluidizacion y circulacion del mismo dentro del reactor,
se tiene un rango de densidades limitado dentro del cual el catalizador se
mantiene fluidizado. La densidad aparente considera los espacios entre las
particulas, siendo por tanto menor que la densidad de la propia particula, es decir,
que la densidad real (Sadeghbeige, 2000, p. 106). Los valores de densidad
aparente y real del catalizador obtenidos experimentalmente son 0,95 vy

1,01 g/cm3 respectivamente.

3.1.1.2 Determinacion del drea superficial, tamaifo de poro, porosidad y la
distribucion del tamaiio de poro

En la Tabla 3.2 se muestran los resultados del area superficial, tamafio y volumen

de poro, obtenidos al realizar el analisis BET a las muestras de catalizador virgen

y agotado.

Tabla 3.2. Resultados del analisis BET de las muestras de catalizador virgen y agotado

Muestra Area superficial Tamaifio de poro | Volumen de poro
(m’/g) A) (em'/g)
Catalizador virgen 204,80 8,00 0,10
Catalizador agotado 187,10 7,90 0,08
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El catalizador virgen tiene un area superficial de 204,8 m?%g, mientras que el
catalizador agotado tiene un area menor de 187,1 m%g, esto se debe a la
formacion del coque y el depdsito de metales contaminantes en el catalizador
durante el proceso de craqueo. Segun trabajos realizados por Mitchell, Hoffman y
Moore (2003), se conoce que un catalizador virgen debe tener un area especifica
entre 200 y 400 m?/g, por lo tanto el valor que se obtuvo al realizar el ensayo si se
encuentra dentro de este rango. El tamafio y volumen de poro del catalizador
virgen son 8,0 A y 0,10 cm®g respectivamente, mientras que el caso del
catalizador agotado, estos valores resultan ligeramente menores siendo 7,9 A y
0,08 cm®/g. Estas propiedades del catalizador son de gran importancia ya que a
través de los poros las moléculas de hidrocarburos alcanzan los sitios acidos

donde se producen las reacciones de craqueo.
3.1.2 RESULTADOS DE LA CARACTERIZACION QUiMICA DEL
CATALIZADOR VIRGEN Y AGOTADO

En la Tabla 3.3 se presenta la composicion quimica del catalizador agotado y

virgen, los cuales previamente fueron pulverizados.

Tabla 3.3. Composicion quimica del catalizador agotado y virgen

Elemento Simbolo Vator
Catalizador agotado Catalizador virgen
Aluminio Al 30,4 % 32,0 %
Silicio Si 29,7 % 30,0 %
Lantano La 2.3 % 2.5%
Vanadio A% 2.2 % <0,1%
Molibdeno Mo 1,6 % 1,5 %
Titanio Ti 1,4 % 1,4 %
Niquel Ni 1,2 % <0,1 %
Hierro Fe 1,1 % -
Plomo Pb 20,0 mg/kg -—--
Mercurio Hg 15,0 mg/kg -
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Los porcentajes en peso de aluminio y silicio fueron los mas altos segun se
muestra en la Tabla 3.3, esto se debe a que la matriz del catalizador es una masa
de silica (SiOz) y alumina (Al,O3) en la cual esta distribuida la zeolita y los
elementos funcionales. El porcentaje de titanio en el catalizador agotado y virgen
fue del 1,4 % en peso, probablemente esto se debe a que TiO, es usado en la
manufactura de catalizador, es decir se encuentra presente en la arcilla empleada

durante este proceso.

El porcentaje de vanadio y niquel en el catalizador agotado fue de 2,2y 1,2 % en
peso respectivamente, estos elementos aparecen en el catalizador agotado
producto de la contaminacién del mismo al tener contacto con la carga (gasoleo),
esto se corrobora cuando se observa que en el catalizador virgen la cantidad de

estos metales estan por debajo del 0,1 %.

Los resultados de los ensayos también se los puede expresar asi: 12,3 g de
niquel’/kg de catalizador, 22,0 g de vanadio/kg de catalizador, 16,0 g de
molibdeno/kg de catalizador y 16,9 g de titanio/kg de catalizador. Estos valores
son representativos y se encuentran dentro de las concentraciones minimas

requeridas para una recuperacion eficiente, tal como se muestra en la Tabla 3.4.

Tabla 3.4. Concentraciones minimas requeridas para la recuperacion de algunos metales
en los concentrados

Metal Concentracion del metal en el
concentrado (%)
Aluminio 30,0
Niquel 0,5
Molibdeno 0,5
Vanadio 2,0

(Ulacco, 2000, p. 3)

El catalizador agotado posiblemente tenga otros elementos en su composicion
que se encuentren en concentraciones bajas, mismos que con este analisis no se
pudieron determinar porque el limite de deteccion de las técnicas usadas es tan

solo del 1 %.
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3.1.2.1 Test TCLP del catalizador agotado

El test TCLP del catalizador agotado se realiz6 siguiendo la metodologia
establecida por la norma EPA 1311. En la Tabla 3.5 se muestran los resultados
obtenidos y los limites permisibles de los metales considerados como tdxicos
segun los estandares U.S EPA 40CFR 261.24 (2003) y lanorma de descarga de
efluentes al sistema de alcantarillado publico, Libro VI, Anexo | del Texto unificado

de legislacion y saneamiento medioambiental (TULSMA).

Tabla 3.5. Resultados del Test TCLP del extracto lixiviado del catalizador agotado,
siguiendo la norma EPA 1311

Elemento Limite Composicion
permisible extracto lixiviado

(mg/L) (mg/L)
Arsénico’ 5,00 0,10
Bario” 100,00 0,10
Cadmio” 1,00 0,04
Cromo’ 5,00 0,09
Mercurio” 0,20 0,55
Plata” 5,00 0,01
Plomo” 0,50 0,80
Selenio” 1,00 0,24
Niquel' 2,00 15,10
Vanadio' 5,00 28,90
Molibdeno® --- 7,20

*Estandares U.S EPA 40CFR 261.24 (2003)
'Sustancia Ministerio del Ambiente, TULSMA, Libro VI, Anexo 1
*Metales de interés en el presente trabajo

Las concentraciones de arsénico, bario, cadmio, cromo, plata y selenio del
extracto limites
permisibles establecidos por los estandares U.S. EPA 40CFR 261.24 (2003),

mientras que el mercurio y el plomo exceden a dichos limites permisibles en 2,7 y

lixiviado del catalizador agotado se encuentran bajo los

1,6 veces respectivamente. Las concentraciones de niquel y vanadio sobrepasan
en 7,5y 5,7 veces los limites regulados en la norma de descarga de efluentes al

sistema de alcantarillado publico, presente en Libro VI, Anexo | del Texto
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unificado de legislacién y saneamiento medioambiental (TULSMA). Como estos
metales se consideran peligrosos para el medio ambiente y la salud de los seres

humanos, se considera al catalizador agotado como un residuo peligroso.

3.1.3 RESULTADOS DE LA CARACTERIZACION MINERALOGICA DEL
CATALIZADOR AGOTADO

La caracterizacion mineralégica se realizé con el fin de determinar los
componentes cristalinos del catalizador agotado. En el Anexo | se presenta el
difractograma obtenido, el cual muestra que los picos mas altos corresponden al
mineral faujasita que representa alrededor del 80 % de la composicion total del
catalizador agotado. La faujasita es un tipo de zeolita que constituye el
componente activo del catalizador y es responsable de formar la red cristalina en
el mismo. También se determiné la presencia de caolinita, boehmita y muscovita,
estos minerales constituyen la matriz del catalizador donde esta distribuida la
faujasita. Los picos mas pequefios representan a los metales de interés, los
mismos que estan presentes en forma de sulfuros: millerita, patronita y

molibdenita en cantidades pequefias por debajo del 2 %.

En la Tabla 3.6 se muestran los minerales presentes el catalizador agotado.

Tabla 3.6. Componentes cristalinos presentes en el catalizador agotado

Componente Foéormula
Faujasita (Na,Ca,Mg)s(Si,Al)1,0,4°15H,0
Caolinita ALSi,05(OH)y4
Bohemita AIO(OH)
Muscovita KAIL(Si3ADO,o(OH,F),
Millerita NiS
Patronita VSs
Molibdenita MoS,
Anatasa Ti0O,
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3.2 RESULTADOS DE LAS PRUEBAS HIDROMETALURGICAS
REALIZADAS PARA LA RECUPERACION DE NIiQUEL,
VANADIO Y MOLIBDENO DEL CATALIZADOR AGOTADO

3.2.1 INFLUENCIA DEL AGENTE LIXIVIANTE Y SU CONCENTRACION EN
LA LIXIVIACION DEL CATALIZADOR AGOTADO

Se realizaron ensayos variando el agente lixiviante y su concentracion. Se trabajo
con acidos organicos y acidos inorganicos a diferentes concentraciones. A

continuacion se presentan los resultados obtenidos.

3.2.1.1 Lixiviaciones con acidos organicos a diferentes concentraciones

En las Figura 3.2, 3.4 y 3.5 se muestran los resultados obtenidos de las
recuperaciones de niquel, vanadio, molibdeno y titanio de los ensayos de
lixiviacion del catalizador agotado usando acidos organicos: oxalico, citrico y
tartarico a diferentes concentraciones: 50, 100 y 150 g/L. Los porcentajes de
recuperacion de ningun metal estan por encima del 50 %. Con la solucion de
acido citrico a 150 g/L se logra la mayor recuperacion de niquel (33,5 %),
mientras que con la soluciéon de acido tartarico a 150 g/L se logran las mejores
recuperaciones de vanadio, molibdeno y titanio: 16,5 %, 226 % y 10,9 %

respectivamente.

Se podria seguir trabajando con soluciones mas concentradas de los acidos
organicos pero esto no es posible debido a que dichas soluciones a altas
concentraciones tienden a saturarse y una vez concluida la lixiviacion al obtener
las soluciones fuertes estas se cristalizan complicando la recuperacion de los
metales de interés. En los siguientes ensayos se utilizaran acidos inorganicos
como agentes lixiviantes, debido a que los acidos organicos usados tuvieron baja
selectividad por los metales de interés. Los ensayos de lixiviacién con acidos

organicos se podrian utilizar como una parte de un proceso integral que logre
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recuperar totalmente los metales de interés, es decir cuando los residuos de

lixiviacion aun contengan cantidades considerables de los metales valiosos.
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Figura 3.2. Recuperacion de niquel, vanadio, molibdeno y titanio en los ensayos de
lixiviacion del catalizador agotado con acido oxalico, citrico y tartaricoa 50 g/L'y 1 % de

solidos
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Figura 3.3. Recuperacion de niquel, vanadio, molibdeno y titanio en los ensayos de
lixiviacion del catalizador agotado con acido oxalico, citrico y tartarico a 100 g/L y 1 % de
solidos
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Figura 3.4. Recuperacion de niquel, vanadio, molibdeno y titanio en los ensayos de
lixiviacion del catalizador agotado con acido oxalico, citrico y tartaricoa 150 g/L y 1 % de
solidos

3.2.1.2 Lixiviaciones con acidos inorganicos a diferentes concentraciones

A diferencia de los ensayos realizados con los acidos organicos, las Figura 3.5,
Figura 3.6 y Figura 3.7muestran porcentajes de recuperacion mayores al 50 %,
los ensayos se realizaron con acido sulfurico, nitrico y fluorhidrico a 50, 100 y
150 g/L; mientras que con acido clorhidrico se utilizd una concentracion de
150 g/L debido que se recomienda esta concentracion en estudios de lixiviacion
de catalizadores agotados (Banda, Nguyen, Sohn y Lee, 2013, pp. 161-162).

Los resultados mostrados en estas figuras demuestran que las extracciones de
los metales de interés: niquel, vanadio, molibdeno y titanio estan fuertemente
afectadas por la concentracion de cada agente lixiviante, existe una dependencia
directa, es decir a medida que se incrementa la concentracion de los agentes

lixiviantes, aumentan los porcentajes de extraccién de cada metal.
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Figura 3.5. Recuperacion de niquel, vanadio, molibdeno y titanio en los ensayos de
lixiviacion del catalizador agotado con acido sulfurico, nitrico y fluorhidrico a 50 g/L y
1 % de solidos.

En la Figura 3.5 se presentan los porcentajes de recuperacion de los metales de
interés, cuando se trabajoé con acido sulfurico 50 g/L se logré una recuperacion de
36 % de niquel, 30 % de vanadio, 25 % de molibdeno y tan solo 9 % de titanio.
Con el acido nitrico a 50 g/L se recuperaron 30 % de niquel, 16 % de vanadio,
23 % de molibdeno y 15 % de titanio. El titanio fue el metal que tuvo la
recuperaciéon mas pobre al trabajar con acido sulfurico y nitrico, pues no posee

afinidad con ninguno de estos acidos usados como agentes lixiviantes.

Se observa que el acido fluorhidrico es el que posee la mejor afinidad con todos
los metales de interés, se obtienen valores altos de recuperacién cuando la
concentracién de la solucién es tan solo de 50 g/L: 42 % de niquel, 55 % de

vanadio, 45 % de molibdeno y 33 % de titanio.

Los porcentajes de recuperacién de niquel, vanadio, molibdeno y titanio
trabajando con acido sulfurico, nitrico y fluorhidrico a 100 g/L se muestran en la
Figura 3.6.
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Figura 3.6. Recuperacion de niquel, vanadio, molibdeno y titanio en los ensayos de
lixiviacion del catalizador agotado con acido sulfurico, nitrico y fluorhidrico a 100 g/L y
1 % de sélidos

En la Figura 3.6 se observa que se lograron extraer el 44 % de niquel, 36 % de
vanadio, 30 % de molibdeno cuando se utilizé acido sulfurico, mientras que se
obtiene el 35 % de niquel, 20 % de vanadio, 24 % de molibdeno al trabajar con
acido nitrico. En los dos ensayos el titanio no alcanza una extraccidon mayor al
20 %. Con la solucién de acido clorhidrico a 150 g/L se recuperaron elevados
porcentajes de molibdeno (61,3 %) y titanio (54,7 %). Trabajando con la solucién
de acido fluorhidrico se logra obtener 59,0 % de niquel, 65,3 % de vanadio,
65,0 % de molibdeno y 61,3 % de titanio.

En la Figura 3.7 se presentan las recuperaciones de los metales de interés
obtenidas al trabajar con acido sulfurico, nitrico, clorhidrico y fluorhidrico a una
concentracién de 150 g/L. Con la solucién de acido sulfurico se recupera una
cantidad de niquel del 56,0 %, de vanadio del 50,0 %, de molibdeno del 53,3 % y
de titanio del 16,4 %. La maxima recuperacion se logra con la solucién de acido
fluorhidrico obteniendo los siguientes valores: niquel 88,2 %, vanadio 87,2 %,
molibdeno 85,1 % y titanio 88,6 %; estos valores corresponden a los mas altos de

todos los ensayos realizados usando acidos organicos e inorganicos.
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Figura 3.7. Recuperacion de niquel, vanadio, molibdeno y titanio en los ensayos de
lixiviacion del catalizador agotado con acido sulfurico, nitrico, clorhidrico y fluorhidrico a
150 g/L'y 1 % de s6lidos

En la Figura 3.8 se presentan los resultados de la recuperacion de niquel,
vanadio, molibdeno y titanio obtenidos al realizar los ensayos de lixiviacion

usando como agentes lixiviantes acido sulfurico y peréxido de hidrégeno.
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Figura 3.8. Recuperacion de niquel, vanadio, molibdeno y titanio en los ensayos de
lixiviacion del catalizador agotado con acido sulfurico a 150 g/L y peréxido de hidroégeno
(10,20 y 30 g/L) y 1 % de solidos
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En estudios realizados por Mishra, Chaudhury, Kim y Ahn (2010) se recomienda
realizar ensayos de lixiviacion afadiendo peroxido de hidréogeno a diferentes
concentraciones: 10, 20 y 30 g/L a soluciones de acido sulfurico para aumentar la

eficiencia en las extracciones de niquel, vanadio y molibdeno.

Como previamente ya se demostréo que los mejores resultados usando acido
sulfurico fueron a una concentracion de 150 g/L, se prepararon nuevas soluciones
afadiendo peréxido de hidrogeno, obteniéndose los resultados indicados en la

Figura 3.8.

Como se observa en la Figura 3.8 las recuperaciones de los metales de interés
son muy parecidas, en todos los casos se tiene un ligero aumento en los valores
de tan solo 1 0 2 %. Cuando se afiade peréxido de hidrégeno 10 g/L, se logra
recuperar 56 % de niquel, 51 % de vanadio, 53 % de molibdeno y 16,4 % de
titanio, si se compara estos valores con los obtenidos al realizar el ensayo de
lixiviacion usando acido sulfurico 150 g/L presentados en la Figura 3.8 son

similares.

Las mejores recuperaciones se logran afadiendo peréxido de hidrogeno 30 g/L:
59 % de niquel, 54 % de vanadio, 54 % de molibdeno y 18 % de titanio. Sin

embargo son valores bajos y no se justifica el uso de este reactivo oxidante.

3.2.1.3 Lixiviaciones con bases a diferentes concentraciones

También se realizaron ensayos de lixiviacion con el catalizador agotado usando

como agente lixiviante una base (hidroxido de sodio).

En la Figura 3.9 se muestran los resultados obtenidos. Se puede apreciar que en
los ensayos realizados usando hidréxido de sodio se obtuvieron recuperaciones
favorables de niquel y vanadio, con valores de alrededor del 70 % cuando se
trabajo a una concentracion de 150 g/L. Ademas las recuperaciones de molibdeno

y titanio fueron menores al 30 %.
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Figura 3.9. Recuperacion de niquel, vanadio, molibdeno y titanio en los ensayos de
lixiviacion del catalizador agotado con hidroxido de sodio a 50, 100 y 150 g/L y 1 % de
solidos

El niquel metalico no es soluble en hidréxido de sodio (Vogel, 1974, p. 208) y por
lo tanto se deberian haber alcanzado recuperaciones bajas. Sin embargo los
resultados mostrados en la Figura 3.9 presentan recuperaciones altas de este
metal, esto se logra debido a que el niquel se encuentra en el gaséleo como un
complejo metalporfirinico, es decir esta asociado a las porfirinas que son un grupo
de moléculas organicas muy amplio y muy estudiado, por lo tanto al ponerle en
contacto con una base se lograra un pH alcalino que favorecera su disolucién
(Marquez, Ysambertt y De la Cruz, 1999, pp. 343-344).

Comparando todos los ensayos de lixiviacion realizados con &cidos organicos,
inorganicos y bases, la mejor recuperacion se obtuvo al trabajar con acido
fluorhidrico a una concentracién de 150 g/L. Sin embargo se eligi6 como mejor
agente lixiviante al acido sulfurico, que presentd los mejores resultados de
recuperacion después del acido fluorhidrico (HF), ya que su manipulaciéon a nivel
de laboratorio e industrial es mas facil que cuando se trabaja con los demas
acidos (HCI, HF y HNO3), ademas su costo es econdémicamente aceptable y

presenta una selectividad alta con los metales de interés.
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Para aumentar la eficiencia en la recuperacion de los metales se trabajé con
soluciones de acido sulfurico a concentraciones de 200 y 250 g/L. Los resultados

se presentan en la Figura 3.10.
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Figura 3.10. Recuperacion de niquel, vanadio, molibdeno y titanio en los ensayos de
lixiviacion del catalizador agotado con acido sulfurico a 200 y 250 g/L y 1 % de s6lidos.

Las maximas recuperaciones de niquel, vanadio, molibdeno y titanio son: 90 %,
92 %, 86 % y 37 %, respectivamente, esto se logré al trabajar con acido sulfurico
a 250 g/L y 1 % de sdlidos.

3.2.2 EVALUACION DE LA REDUCCION DE TAMANO Y LA CALCINACION

DEL CATALIZADOR AGOTADO PREVIO A LA LIXIVIACION

3.2.2.1 Influencia del tamaiio de particula en la lixiviacion del catalizador agotado

FCC

Se analiz6 la influencia del tamafio de particula realizando ensayos usando el

catalizador agotado a 106 y 30 ym, las dos muestras se lixiviaron en soluciones
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de acido sulfurico y fluorhidrico a 150 g/L. Los resultados obtenidos se muestran

en las Figura 3.11y 3.12.
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Figura 3.11. Resultados de los ensayos de lixiviacion del catalizador agotado a 106 y
30 um usando como agente lixiviante acido sulfurico a 150 g/L y 1 % de solidos.
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Figura 3.12. Resultados de los ensayos de lixiviacion del catalizador agotado a 106 y
30 um usando como agente lixiviante dcido fluorhidrico a 150 g/L y 1 % de solidos.
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Como se aprecia en las Figura 3.11 y 3.12 los porcentajes de recuperacion de los
metales en los dos ensayos fueron muy parecidos. Cuando se trabajé con el
catalizador a 30 ym se logré un pequeio aumento en la recuperacion pero esto
no justifica los costos que se tendrian al realizar una pulverizacion tanto a nivel de
laboratorio como a nivel industrial, por lo tanto en los siguientes ensayos que se
trabajo con el catalizador agotado entero (106 um). Sin embargo esto indica que
el grado de finura de la particula aumenta la disolucion del metal, esto se atribuye

a un aumento en la relacién: area superficial / volumen de la solucion.

3.2.2.2 Influencia del catalizador agotado calcinado a diferentes temperaturas en los

ensayos de lixiviacion

Se calcino el catalizador agotado a 3 temperaturas: 700, 800 y 950 °C con el fin
de removerlas impurezas presentes en el mismo y mejorar los porcentajes de
recuperacion de los metales en los ensayos de lixiviacién. Se calciné a
temperaturas altas debido a que dicho catalizador se lo usa en un proceso que
trabaja a 650 °C por lo que calcinarlo a temperaturas menores a esta no
presentaria cambios significativos. Una vez calcinado el catalizador se procedié a
disgregarlo acidamente para que mediante un analisis de absorciéon atémica se
puedan determinar los cambios en su composicion. Estos resultados se presentan
en la Tabla 3.7 cuyo analisis demuestra que el catalizador calcinado a 800 °C es
el que presenta los mejores resultados. Se puede observar que el vanadio

disminuy6 a partir de 650 °C ya que se transformé en é6xido y se volatilizo.

Tabla 3.7. Composicion del catalizador agotado calcinado a diferentes temperaturas

Elemento Calcinacion Calcinacion Calcinacion Analisis de
700 (°C) 800 (°C) 950 (°C) cabeza
Niquel 1,47 1,52 0,95 1,23
Vanadio 1,50 1,60 1,20 2,20
Molibdeno 1,70 1,60 1,60 1,60
Titanio 1,72 1,92 1,68 1,60
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3.2.2.3 Lixiviacion del catalizador agotado calcinado usando #acido sulfirico como

agente lixiviante

Con el catalizador calcinado a 800 °C se realizaron ensayos de lixiviacién usando

acido sulfurico, los resultados se muestran en la Figura 3.13.
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Figura 3.13. Recuperacion de niquel, vanadio, molibdeno y titanio en los ensayos de
lixiviacion del catalizador agotado calcinado a 800 °C con acido sulfurico a 200 y 250 g/L
y 1 % de solidos

La recuperacién de niquel usando acido sulfurico a 200 g/L fue de 13 %, a 250 g/L
fue de 16 %, estos resultados indican que al calcinar el catalizador agotado a
800°C la cantidad de niquel metalico presente se transformo6 a 6xido de niquel, el
cual no es soluble en medio acido. El vanadio en los dos ensayos presento
recuperaciones mayores al 50 %, sin embargo la cantidad presente en el
catalizador agotado disminuyd debido a la calcinacion ya que a 800 °C se
volatiliza. ElI molibdeno alcanzd recuperaciones de 54 % en los dos ensayos,
mientras que el titanio tan solo del 20 %. Con los resultados obtenidos en los dos
ensayos se concluye que no es necesario darle un tratamiento térmico previo al

catalizador agotado para su posterior lixiviacion.
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3.2.3 INFLUENCIA DEL PORCENTAJE DE SOLIDOS EN LOS ENSAYOS DE
LIXIVIACION DEL CATALIZADOR AGOTADO

En estos ensayos se varid el porcentaje de solidos: 1, 10, 20, y 30 %. Como
agente lixiviante se uso acido sulfurico a una concentracién de 250 g/L, debido a
que a estas condiciones se obtuvieron las mejores recuperaciones de los metales

de interés. En la Figura 3.14 se muestran los resultados obtenidos:
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Figura 3.14. Recuperacion de niquel, vanadio, molibdeno y titanio en los ensayos de
lixiviacion del catalizador agotado con acido sulfurico a 250 g/L, a diferente % de solidos

El factor mas importante y el que limita la lixiviacion de los metales de interés del
catalizador agotado es la relaciéon que existe entre la concentracién del agente
lixiviante (acido sulfurico) y el porcentaje de sélidos. Como se observa claramente
en la Figura 3.14 a medida que aumentdé el porcentaje de sodlidos las
recuperaciones de los metales disminuyeron, ya que se tendria menor cantidad
de acido sulfurico disponible para lixiviar una mayor cantidad de catalizador
agotado. Al trabajar con un porcentaje de sélidos del 1 % las recuperaciones de
los metales alcanzaron valores superiores al 80 %, sin embargo cuando se trabajo

con 10 % de sdlidos las recuperaciones de los metales disminuyeron. Sin
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embargo la concentracion de los mismos aumenta porque se ingresa mayor
cantidad de catalizador agotado en el proceso, lo que permitiria tratar mayor

cantidad de material en un proceso a nivel industrial.

3.24 DETERMINACION DEL TIEMPO OPTIMO DE LIXIVIACION EN LOS
ENSAYOS REALIZADOS USANDO ACIDO SULFURICO

En ensayos anteriores se determinaron el mejor agente lixiviante (acido sulfurico),
concentraciéon en solucién (250 g/L) y porcentaje de solidos (10 %) que
permitieron obtener la mayor recuperacién de los metales de interés (niquel,
molibdeno y vanadio). Finalmente se procedié a determinar el tiempo 6ptimo de

lixiviacion, los resultados se muestran en la Figura 3.15.
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Figura 3.15. Recuperacion de niquel, vanadio, molibdeno y titanio en los ensayos de
lixiviacion del catalizador agotado con acido sulfurico a 250 g/L, 10 % de sélidos,
variando el tiempo.

Las mejores recuperaciones de niquel, vanadio y molibdeno se lograron a las tres

horas de iniciado el ensayo de lixiviacion. Se alcanzé una recuperacion de 70 %
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para el niquel, en el caso del vanadio se logré recuperar 68 % y 56 % para el

molibdeno.

A partir de este tiempo las recuperaciones en todos los casos permanecieron
constantes, por lo que no sera necesario seguir lixiviando el material debido a que

se tendria un consumo innecesario de energia.

3.2.5 RESULTADOS DE LOS ENSAYOS DE EXTRACCION POR SOLVENTES
Y FLOTACION IONICA

A continuacion se presentan los resultados obtenidos al realizar los ensayos de
extraccion por solventes y flotacién ionica. Con estos se logré purificar, concentrar
y separar el niquel, vanadio y molibdeno de las soluciones enriquecidas que se

obtuvieron en los ensayos de lixiviacion del catalizador agotado.

3.2.5.1 Extraccion por solventes

La extraccion por solventes se realizdé con el fin de separar el molibdeno, se usé
como extractante organico tributil fosfato a diferentes concentraciones: 0,1; 0,5;

1,0 y 3,0 mol/L. Los resultados se muestran en la Figura 3.16

En la Figura 3.16 se muestra la influencia de la concentracion del agente
extractante TBP sobre la extraccion del molibdeno. A la concentracion de
0,1 mol/L de TBP se logré una recuperaciéon de 40 % de molibdeno, a 0,5 mol/L
de TBP se obtuvo 70 % de recuperacion, y a partir de esta concentracion , la
recuperaciéon de molibdeno permanecié constante, logrando el valor mas alto

75 % a una concentracion de 3 mol/L de TBP.

En trabajos anteriores se usaron como extractantes TBP, Cyanex 921, y Alamine
308. Se demostrd que Cyanex 921 extraia la mayor cantidad de molibdeno de las

soluciones lixiviadas alcanzando valores mayores al 90 %.
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Figura 3.16. Recuperacion de molibdeno en los ensayos de extraccion por solventes de las
soluciones lixiviadas usando TBP a diferente concentracion (extraccion)

Sin embargo al realizar la segunda etapa de la extraccion por solventes, no se
logré separar el extractante Cyanex 921 de la fase organica que contenia al ién
metalico, por lo que se sugiri6 usar TBP que también alcanzd recuperaciones

altas y su separacion fue muy facil.

La razon por la cual la separacién de TBP es eficiente se debe al hecho de que
contiene grupos atractores de electrones que proporcionan menor basicidad hacia
las especies de metal, mientras que Cyanex 921 contiene grupos donadores de

electrones (Banda, Nguyen, Sohn y Lee, 2013, pp. 164-166).

Se empled acido clorhidrico a diferentes concentraciones: 0,1; 0,5; 1,0 y 1,5 mol/L
para separar el TBP de la solucién organica, obteniendo el molibdeno en solucién

para su posterior cristalizacion.

Los resultados se presentan en la Figura 3.17, se alcanz6 una recuperacion de
molibdeno del 90 % a una concentracion de 0,1 mol/L, a concentraciones mas

altas de acido clorhidrico se tiene recuperaciones constantes.
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Figura 3.17. Recuperacion de molibdeno de la solucion organica (extraccion) usando
acido clorhidrico a diferente concentracion (re-extraccion)

3.2.5.2 Flotacion ionica

La flotacion idnica se empled con el fin de separar el niquel y el vanadio de la
solucion acuosa que se obtuvo en el ensayo de extraccion por solventes. El
ensayo durd 40 minutos, se uso 1 litro de solucién acuosa, una celda DENVER,
con agitacion e inyeccion de aire. Los resultados se muestran en las Figura 3.18 y
Figura 3.19.

En los ensayos de flotacion idnica se usdé como reactivo colector etilxantato de
sodio (EXNa 5 %) a dos concentraciones: 150 y 300 g/m®. Como reactivo
espumante se utilizé aceite de pino 100 % a una sola concentracién (30 g/m?). En
las Figuras 3.16 y 3.17 se observa que al trabajar con EXNa 150 g/m? se alcanzé
una recuperacion acumulada de niquel del 75 % en un volumen acumulado del
60 %, mientras que usando 300 g/m® de EXNa se logré una recuperacion de
niquel del 86 % en un volumen acumulado del 70 %. Por lo que el relave final

tiene un volumen de tan solo 30 %.
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Figura 3.18. Recuperacion de niquel en los ensayos de flotacion idnica usando EXNa
150 g/m’, aceite de pino 30 g/m’, pH=3
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Figura 3.19. Recuperacion de niquel en los ensayos de flotacion i6nica usando EXNa 300
g/m3 , aceite de pino 30 g/m3, pH=3,5

El reactivo fundamental dentro del proceso de flotaciéon es el etilxantato de sodio

ya que es el que permite que se forme una pelicula hidrofébica sobre la particula
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del metal de interés. La afinidad que tiene el colector (EXNa) por el niquel es la
razon por la que se obtiene altas recuperaciones, los iones de niquel presentes en

la solucién del lixiviado precipitaron en forma de complejos al afiadir este colector.

El aceite de pino credé una espuma que fue capaz de mantener las burbujas
cargadas del metal de interés (niquel) hasta que fueron removidas de la celda de
flotacion. Esto se debe a que el aceite de pino es un compuesto heteropolar

organico, su parte organica no polar repele al agua y la parte polar atrae a esta.

Un factor fundamental dentro del proceso de flotacion fue la formacion de
burbujas proporcionada por la inyeccion de aire y la agitacién dentro de la celda.
Por esta razén en la etapa del acondicionamiento se trabajo a 900 RPM y en la
etapa de flotacion a 1300 RPM, con estas velocidades de agitacion se formaron
burbujas con un tamafo promedio de 3 a 5 mm de diametro, este tamano es
optimo para tener suficiente area de contacto entre el niquel y la fase gaseosa
para que se adhiera y se logre colectar (Alcala y Cabaleiro, 2013, pp. 5-6). El
lixiviado usado para los ensayos de flotacion contenia niquel y vanadio en

solucién, al lograr concentrar el niquel, en el relave quedd disuelto el vanadio.

3.2.5.3 Cristalizacion del producto

En los ensayos de extraccion por solventes y flotacion idnica se obtuvieron
soluciones cargadas de los metales de interés: niquel, vanadio y molibdeno. En la
fase organica formada en la extraccion por solventes se logré recuperar

molibdeno. El concentrado de flotacién contenia niquel y el relave vanadio.

Estas tres soluciones fueron cristalizadas obteniéndose productos secos cuyo
contenido se analizé por difraccion de rayos X. Es importante mencionar que
estos analisis son semicuantitativos debido a que los sélidos obtenidos presentan

una naturaleza amorfa.
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3.2.5.4 Composicion mineralogica de la solucion cristalizada proveniente de la

extraccion por solventes

Se cristalizd la fase organica de la extraccion por solventes, en la que se
encontraba disuelto el molibdeno. El producto mostrado en la Figura 3.20 se
caracterizd mediante difraccion de rayos X, con este andlisis se identific6 que

alrededor del 70 % de la muestra es trioxido de molibdeno (MoO3).

Figura 3.20. Producto obtenido de la solucion cristalizada proveniente de la extraccion por
solventes

3.2.5.5 Composicion mineralégica de la solucion cristalizada proveniente de la

flotacion ionica (concentrado)

El producto mostrado en la Figura 3.21 se caracteriz6 usando difraccion de
rayos X, se identificd que alrededor del 95 % se encuentra como sulfato de niquel
hexahidratado (NiSO46H,0).
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Figura 3.21. Producto obtenido de la solucion cristalizada proveniente de la flotacion
ionica (concentrado)

3.2.5.6 Composicion mineralégica de la solucién cristalizada proveniente de la

flotacién ionica (relave)

En la Figura 3.22 se presenta el producto obtenido producto obtenido al cristalizar
el relave del proceso de flotacion idnica, esta solucion estaba enriquecida de
vanadio, se caracterizé por difraccion de rayos X y se encontré que mas del 90 %

se encuentra como pentéxido de vanadio (V20s).

Figura 3.22. Producto obtenido de la solucion cristalizada proveniente de la flotacion
ionica (relave)
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3.2.6 RESULTADOS DE LA ESTABILIZACION DE LA TORTA OBTENIDA EN
LOS ENSAYOS DE LIXIVIACION

En los ensayos de lixiviacion se obtuvo un solido residual que contenia parte de
los metales (niquel, vanadio y molibdeno) que no se recuperaron y componentes
toxicos. La composicion toxicolégica del solido residual se determind mediante un
test TCLP, siguiendo la metodologia indicada en la seccion 2.1.2.3. Los

resultados del analisis se muestran en la Tabla 3.8.

Tabla 3.8. Resultados del test TCLP del s6lido residual obtenido en los ensayos de
lixiviacion, siguiendo la norma EPA 1311 y Libro VI, Anexo I (TULSMA)

Elemento Limite Composicion
permisible extracto lixiviado
(mg/L) (mg/L)

Arsénico’ 5,0 2,00
Bario” 100,0 3,00
Cadmio” 1,0 2,00
Cromo” 5,0 0,10
Mercurio” 0,2 0,60
Plata” 5,0 0,25
Plomo” 0,5 0,80
Selenio” 1,0 0,50
Niquel' 2,15
Vanadio' --- 3,20
Molibdeno® --- 1,18

*Estandares U.S EPA 40CFR 261.24 (2003)
'Sustancia, TULSMA, Libro VI, Anexo 1
*Metales de interés en el presente trabajo

Los metales: arsénico, bario, cromo, plata y selenio se encontraron dentro de los
limites permisibles propuestos por la norma EPA 1311, mientras que cadmio,
mercurio y plomo sobrepasaron los limites permisibles en 2,3 y 1,6 veces su valor.
Ademas estan presentes los metales que no se lograron recuperar: niquel,
vanadio y molibdeno en cantidades considerables: 2,15; 3,20 y 1,18 mg/L

respectivamente. Por estas razones se considero al residuo como toxico.
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La estabilizacion del sdlido residual se llevd a cabo mediante encapsulamiento en
hormigdn, con esto se logré inmovilizar los componentes toxicos. El hormigon se
obtuvo realizando mezclas de cemento, sdlido residual, agua, agregado fino y
agregado grueso mediante el método ACI 211.1. Se preparé una probeta de

hormigon convencional cuya dosificacion se muestra en la Tabla 3.9.

Tabla 3.9. Dosificacion usada para preparar probetas de hormigén convencional

Componente Peso (kg)
Agua 3.8
Cemento 6,2
Agregado grueso
(Ripio) 19,0
Agregado fino
(Arena) 14,5

Las proporciones presentadas en la Tabla 3.9.

Tabla 3.9 se disefiaron para obtener un metro cubico de hormigén convencional.
En base a estos valores se prepararon probetas sustituyendo una parte de

cemento 10 y 20 % por sdlido residual, como se muestra en la Tabla 3.10.

Se prepararon 3 probetas cilindricas siguiendo la norma INEN 1576, para efectuar
el ensayo de compresion, usando moldes de 150 mm de diametro y 300 mm de

altura.

Tabla 3.10. Dosificacion usada para preparar probetas de hormigdn sustituyendo cemento
por el solido residual en 10 % y 20 %

Componente Peso (kg)
Agua 3,8
Cemento 5,6/5,0
Soélido residual (10 %) 0,6
Soélido residual (20 %) 1,2
Agregado grueso (Ripio) 19,0
Agregado fino (Arena) 14,5
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3.2.6.1 Ensayos de resistencia a la compresion de hormigon

En la Tabla 3.11 se muestran los resultados de los ensayos de resistencia a la
compresion que se realizaron a las probetas de hormigon convencional y

hormigon con reemplazo de cemento por la torta lixiviada a los 7 y 28 dias.

Tabla 3.11. Resultados de resistencia a la compresion realizadas a las probetas de
hormigon convencional y hormigén con reemplazo de cemento por torta lixiviada (10 y

20 %)
Resistencia (kg/cmz)
Edad de curado (dias)
Tipo de hormigon
7 28
Convencional 132,47 208,37
10 % reemplazo por torta 114,61 194,78
20 % reemplazo por torta 58,59 114,79

El hormigdn que se desea obtener es aquel que no requiera de un esfuerzo de
compresién mayor a 210 kg/cm?. Para cada edad de curado se debe alcanzar un
cierto porcentaje, debido a que la resistencia a la compresion del hormigén

evoluciona con el tiempo. En la Tabla 3.12 se presentan los porcentajes a cumplir.

Tabla 3.12. Evolucién de la resistencia a la compresion del hormigon

Edad de curado (Dias) 7 28

% de evolucion 65 99
(Canoves, 2012, p.3)

En la Tabla 3.13 se muestran los porcentajes de la resistencia a la compresion
con respecto a 210 kg/cm? calculados a partir de los resultados presentados en la
Tabla 3.11. Los resultados muestran que cuando se reemplazé un 10 % de
cemento por torta lixiviada, el hormigdbn cumplié con las especificaciones
presentadas en la Tabla 3.12. La muestra con el 20 % de reemplazo no cumplioé

con las especificaciones, los valores no son cercanos a los deseados. Por lo tanto
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para realizar hormigén en la dosificacién se seleccion6 10 % de torta lixiviada por

cemento.

Tabla 3.13. Porcentajes de evolucion de la resistencia a la compresion realizada a las
probetas de hormigén convencional y hormigdn con reemplazo de cemento por torta

lixiviada (10 y 20 %)
Porcentaje respecto a 210 kg/cm’
Edad de curado (dias)
Tipo de hormigén
7 28
Convencional 63,0 99,2
10 % reemplazo por torta 60,1 97,4
20 % reemplazo por torta 28,0 54,7

Finalmente se realizé un analisis TCLP a la probeta de hormigdn sustituida con el
10 % de torta lixiviada para determinar si se logré inmovilizar los componentes

toxicos, los resultados se muestran en la Tabla 3.14.

Tabla 3.14. Resultados del Test TCLP del hormigén con 10 % de sustitucion de torta
lixiviada, siguiendo la norma EPA 1311

Elemento Limite Composicion
permisible extracto lixiviado
(mg/L) (mg/L)

Arsénico’ 5,00 0,10
Bario" 100,00 0,10
Cadmio’ 1,00 0,05
Cromo’ 5,00 0,15
Mercurio” 0,20 0,10
Plata’ 5,00 0,02
Plomo” 5,00 0,62
Selenio 1,00 0,10
Niquel' 0,39
Vanadio' --- 0,20
Molibdeno® 0,18

*Estandares U.S EPA 40CFR 261.24 (2003)
'Sustancia, TULSMA, Libro VI, Anexo 1
*Metales de interés en el presente trabajo
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Las concentraciones de todos los metales se encuentran dentro de los limites
permisibles propuestos por la norma EPA 1311, por lo tanto el encapsulamiento
en hormigon de la torta lixiviada logré inmovilizar los componentes toxicos, por

ello ya no se considera al residuo como téxico.

3.3 RESULTADOS DEL DISENO DEL PROCESO DE
RECUPERACION DE NiQUEL, VANADIO Y MOLIBDENO

A partir de las mejores condiciones obtenidas en los ensayos descritos
anteriormente (lixiviacion, extraccidén por solventes, flotacion idnica), se definio el
diagrama de flujo del proceso para la recuperacion de niquel, vanadio y
molibdeno. El proceso se disefid para una capacidad de 2 toneladas diarias de
catalizador agotado obtenido en la unidad de craqueo catalitico fluidizado de la
Refineria de Esmeraldas. En base a la capacidad ya mencionada se realizaron los
balances de masa y energia y se seleccionaron los equipos necesarios. Ademas

se realizé la distribucion en planta de los equipos y el analisis econémico.

3.3.1 DESCRIPCION DEL PROCESO

El catalizador agotado proveniente de la unidad de craqueo catalitico de la
Refineria de Esmeraldas posee algunas impurezas por lo que es necesario
separar del material de interés, para esto se clasifica el material en un tamiz
vibratorio, al proceso de lixiviacién pasara el material con tamafio menor a 2 mm
(malla N° 16).

La lixiviacién se lleva a cabo en un tanque provisto de un sistema de agitacion,
previamente se prepara una solucion de acido sulfurico 250 g/L que luego es
transportada al tanque junto con el catalizador agotado libre de impurezas. El
proceso dura 3 horas. Mediante una banda transportadora se alimenta el

catalizador agotado hasta tener una pulpa de 10 % de sdlidos.



80

La solucion lixiviada pasa a un filtro rotario de vacio, aqui se separa la solucion
fuerte que contiene a los metales de interés (Ni, V y Mo) del catalizador agotado
que no se logro lixiviar. La torta obtenida pasa a un secador para eliminar la
humedad que posee y luego ser almacenada para su disposicion final. Los
ensayos experimentales demostraron que esta torta se puede usar para preparar
hormigén sustituyendo cemento en la dosificacion. La solucion enriquecida pasa a

varios procesos para recuperar los metales de interés.

La solucion enriquecida pasa a un tanque agitado para realizar una extraccion por
solventes y obtener el molibdeno. Se diluye el extractante tributil fosfato en
heptano a una concentracion de 0,5 mol/L, esta solucién junto con la solucion
enriquecida se agitan durante 30 minutos, la mezcla que se obtiene pasa a un
tanque de decantacion y se deja reposar durante 2 horas. Se separa la fase

organica de la fase acuosa, la fase organica pasa a una etapa de purificacion.

En un tanque agitado se afade una solucion de &acido clorhidrico y la fase
organica, se agitan durante 30 minutos. La mezcla pasa a un siguiente tanque de
decantacion para reposar durante 2 horas, luego se separa la soluciéon acuosa
que contiene al molibdeno del extractante tributil fosfato. La solucién de

molibdeno se cristalizara en un secador en spray (spray dryer).

La solucidon acuosa obtenida en la extraccion por solventes contiene niquel y
vanadio estos metales se separan mediante flotacion idnica, el proceso dura 40
minutos y se lleva a cabo en un banco de 4 celdas, para iniciar el proceso se
anade etilxantato de sodio como reactivo colector en una concentraciéon de

300 g/m® y aceite de pino como espumante con una concentracion de 30 g/m?®.

El concentrado que se obtiene producto de la flotacidn i6nica contiene niquel que
pasa a un secador en spray para ser cristalizado. El relave contiene vanadio que

también pasa a un secador para su cristalizacion.

En la Figura 3.23 se muestra el diagrama de flujo BFD definido para la

recuperacion de niquel, vanadio y molibdeno del catalizador agotado.
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Catalizador agotado
2000 kg/dia

!

Tamizado

H2S04

2500l Lixiviacion

Relave
Filtracion Secado ——» H20
Sol. Fuerte (Ni, V' y Mo) .
Almacenamiento
Y
TBP Extraccion por
0,5 mol/L Solventes
HCI
0,1M
v
Sol.
., | Organica . ., Sol. Mo e,
Decantacioén » Purificacion » Cristalizacion ——» H20
i TBP + HCI )
Sol. acuosa Molibdeno
11,3 kg/dia
v
EXNa (300 glton) Flotacion | Relave e
Aceite de pino (30 glton) I6nica Cristalizacion —» H20
Concentrado Vanadio

' 21,2 kg/dia

Cristalizacién —» H20

Niquel
13 kg/dia

Figura 3.23. Diagrama de flujo del proceso de recuperacion de niquel, vanadio y
molibdeno del catalizador agotado
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3.3.2 BALANCES DE MASA

Los balances de masa se realizaron tomando en cuenta la capacidad con la que
se disend el proceso, en cada etapa del mismo se fueron evaluando los
porcentajes de recuperacion de los metales de interés y las cantidades necesarias

de reactivos.

3.3.2.1 Tamizado

El catalizador agotado ingresa al tamiz vibratorio, el 20 % del material
corresponde a impurezas, por lo tanto la cantidad de catalizador que ingresa a la

etapa de lixiviacion es:

Catalizador agotado = 2000 — 0,2(2000) = 1800 kg/dia

3.3.2.2 Lixiviacion

En este proceso se trabaja con un porcentaje de sélidos de 10 %, para calcular el

volumen de la solucién se procede de la siguiente manera:

Mgslidos
% = x 100
Mgslidos + Msotucion

1800
10% = x 100
1800 + Msolucion

Mgorucion = 16200 kgsolucion/dia

Vsotucion = 16,20 m3/d1’a
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La concentracion de acido sulfurico es de 250 g/L y su pureza de 50 %, por lo

tanto la cantidad a afiadir es:

250 g 1000L 100 1kg
mH2504= X

16,2 m3 = 8100 kg/di
L “1md *50 *1000gF ™ g/dia

En la Figura 3.24 se muestran las corrientes de entrada y salida del proceso de

lixiviacion:

Catalizador agotado:
1800 kg

l

Acido sulfdrico: 2025 kg Lixiviacion
Agua: 16200 kg > (3 horas)

l

Solucian lixiviada:
20025 kg

Figura 3.24. Diagrama del proceso de lixiviacion.

En los ensayos realizados a escala laboratorio se logré recuperar: 70 % de niquel,
67 % de vanadio y 56 % de molibdeno, con la caracterizacion quimica realizada al
catalizador agotado se conocié que se tiene: 1,2 % de niquel, 2,2 % de vanadio y
1,6 % de molibdeno. Por lo tanto las cantidades de metales que se tiene en la

solucion prefada son:

my; = 1800 kgcatalizadorx 0,012 = 0,7 = 15,1 kg/dia

my, = 1800 kgcatalizadorx 0,022 * 0,67 = 26,5 kg/dia

my, = 1800 kgcatalizadorx 0,016 * 0,56 = 16,1 kg/dia
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3.3.2.3 Filtracion
La cantidad de solucion enriquecida que pasa al proceso de separacion es:
masasoluciénenriquecida = masadepulpa — masarelave

masasoluciénenriquecida = 26100 — 1800 — 15,1 — 26,5 — 16, = 24357,8 kg/dia

3.3.2.4 Extraccion por solventes

La relacidon en volumen de la fase acuosa y organica es 1, la concentracién de

tributil fosfato es de 0,5 mol/L y debe ser diluido en heptano, por lo tanto:

mol 2663g 1kg 1000L
Mtributilfosfato — 0,5 I X 1mol xlOOng T3

x24,3m3 = 3243,2 kg/dia

3

m
980 kg

Vtributilfosfato = 3243,2 kgx =33 m3/dia

3 684 kg .
Mpeptano = 21,0 m>x 1m = 14397,0 kg/dia

3 =

La purificacion se realiza usando una solucion de acido clorhidrico 0,1 M, pureza

del 36 % y también una relacién en volumen de 1:

mol 36g lkg 1000L
L “1Tmol*1000 g~ 1m3

Mmyc; = 0,1 x24,3m3 = 87,7 kg/dia

1000 kg

Magua = 24,3 m3x T3

= 24282,2 kg/dia

En la Figura 3.25 se presentan las corrientes de entrada y salida del proceso de

extraccion por solventes:
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Sol. enrigquecida:
24357 .8 ko

l

Tributil fosfato: 3243.2 kg Extracciéon
Heptano: 143870 kg > por solventes

HCI: B7.7 kg
Agua: 242820 kg

Mezcla:

41998,0 kg
Sol. organica:
17640,3 kg
Separacion Purificacion ——» Sol. Molibdeno
Sol. alcuosa: Sol. Tributil fosfato:
24357 .8 kg 17640.3 kg

Figura 3.25. Diagrama del proceso de extraccion por solventes.

3.3.2.5 Flotacion ionica

La flotacion iénica se emplea con el fin de separar el niquel y vanadio presentes
en la solucién acuosa obtenida en la extraccion por solventes. Es necesario
afiadir un reactivo colector (etilxantato de sodio 300 g/m®) y un espumante (aceite

de pino 30 g/m®), las cantidades a afiadir son las siguientes:

MexNg = BOOix&x 243m3 =73kyg
X m3”~ 1000 g
g lkg

maceitedepino = 30$me 24,3 m3 = 0,73 kg

Los ensayos experimentales demostraron que el volumen acumulado que se
logra obtener en el proceso es del 65 %, por lo tanto las cantidades de
concentrado y relave son:

Meoncentrado = 0,65 x 24365,8 kg = 15837,8 kg

Myeave = 0,35 x 24365,8 kg = 8528,0 kg
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La cantidad de agua que se tiene en el concentrado y en el relave se calcula
asumiendo que al proceso de flotacion idnica entra toda el agua que se utilizd en

la etapa de lixiviacién:
magu;concentrado = 0,65 x 16200 kg = 10530,0 kg
magud,ergve = 0,35 x 16200 kg = 5670,0 kg

La composicion de la corriente del concentrado se calcula asumiendo que el acido
sulfurico usado como agente lixiviante se va en la corriente del concentrado, por

lo tanto se tiene:

250g 1000L 100 1kg

mH,S0,concentrado = I X T3 X =0 xlOOOg

x 10,5m3 = 5265 kg/dia

mH,S0,concentrado = 8100 — 5265 = 2835 kg/dia

En los ensayos de flotacién idnica se alcanzaron recuperaciones de niquel y
vanadio del 86 y 80 % respectivamente. El niquel se logré recuperar en el

concentrado mientras que el vanadio se quedé en el relave.
mniquel.oncentrado = 0,86 x 15,1 kg = 13,0 kg

mvanadio,eqgpe = 0,80 x 26,5 kg = 21,2 kg

En la Figura 3.26 se muestran las corrientes de entrada y salida del proceso de
flotacion idnica:

Sol. enriguecida:
24357.8 kg

l

Efilxantato de sodio: 7.3 kg Flotacion
Aceite de pino: 0,73 kg > iGnica

l

Relave: 8528,0 kg

—
Concentrado: 15837.7 kg

Figura 3.26. Diagrama del proceso de flotacion iénica
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3.3.2.6 Cristalizacion

Este proceso se emplea con el fin de cristalizar las soluciones que contienen los
metales de interés. Las recuperaciones que se obtienen de cada metal por cada
dia de procesamiento son: 13,0 kg de niquel, 21,2 kg de vanadio y 11,2 kg de

molibdeno.

En la Figura 3.27 se presenta el diagrama PFD propuesto para la recuperaciéon de
niquel, vanadio y molibdeno del catalizador agotado. En este diagrama se

muestra mayor detalle acerca de los equipos.

En la Tabla 3.15 se incluye informacion respecto a temperatura, presion vy flujos

de las lineas de alimentacion y producto de todos los procesos.
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3.3.3 SELECCION DE EQUIPOS

Los equipos seleccionados para lograr la recuperacion de niquel, vanadio y

molibdeno del catalizador agotado se presentan en la Tabla 3.16.

Tabla 3.16. Listado de Equipos

Area Equipo Nomenclatura
Tolva para almacenamiento de catalizador TK-101
agotado
Almacenamiento y . CB-101
Preparacion de Bandas transportadoras de catalizador agotado CB-102
Materia Prima
Tamiz vibratorio S-101
Tanque de preparacion de agente lixiviante TK-102
Tanque de preparacion de solucion organica TK-104
Tanque de lixiviacion TK-103
Filtro rotario FR-101
Horno F-101
Tanque para extraccion por solventes TK-105
Operacion de la Tanque para decantacion TK-106
planta Banco de 4 celdas de flotacion V-101
Tanque para purificacion TK-107
Tanque para decantacion TK-108
Secador spray D-101
Secador spray D-102
Secador spray D-103

Para la seleccion de los equipos se tomd en cuenta los calculos realizados en el
balance de masa presentados en la seccion 3.5.2. De acuerdo a los valores de cada
corriente del proceso se conocio las capacidades que requerian los equipos y con

esa informacion se los seleccioné en catalogos.
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3.3.3.1 Tanques

Los tanques se usaron para almacenamiento de materias primas, preparacion de
soluciones, lixiviacion, extraccion por solventes, purificacion. En funcion de la
cantidad de material que se desee tratar y la densidad de la sustancia se calculd6 el
volumen y las dimensiones de cada tanque. Ademas se eligié un sistema de
agitacion en el caso de ser necesario. Se definieron el material de construccion, la

presion y temperatura de operacion.

En la Tabla 3.17 se presentan las especificaciones del tanque de lixiviacion:

Tabla 3.17. Caracteristicas del tanque de lixiviacion

Parametro Valor Unidad
Masa 26100 Kg
Densidad 1000 Kg/m3
Material del tanque Acero AISI 316
Volumen total 31,3 m3
Espesor tanque 10 mm
Relacion altura diametro 1,5 H/D
Altura tanque 4,50 m
Diametro tanque 3,00 m
Tipo de tapa Toriesférica
Espesor tapa 4,5 mm
Volumen tapa 2,5 m3
Sistema de agitacion Turbina rushton
Potencia 47 kW
Diametro total de la turbina 1,00 m
Longitud de la cuchilla 0,25 m
Ancho de la cuchilla 0,20 m
Altura de la turbina sobre la base del tanque 1,00 m
Velocidad especifica 0,67 ft/s
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Las caracteristicas de los demas tanques se mostraran en las hojas de

especificaciones en el Anexo V.

3.3.3.2 Filtro

El equipo de filtracion se requirid para separar la torta lixiviada de la solucion
enriquecida que contiene a los metales de interés. Los principales factores que se
deben considerar al seleccionar equipos de filtracion son: naturaleza de la
suspension y torta formada, concentracion de solidos en la alimentacion, rendimiento
requerido, naturaleza y propiedades fisicas del liquido, si el producto valioso es el

solido o liquido.

La Tabla 3.18 muestra las caracteristicas del filtro seleccionado.

Tabla 3.18. Caracteristicas del filtro rotario

Parametro Valor Unidad
Area filtrante 12,0 m’
Longitud 4,7 m
Ancho 2.3 m
Altura 2,0 m
# de celdas 14 -—-
Ancho del tambor 3,0 m
Caida de presion 10 psi
Potencia 3 kW

3.3.3.3 Celdas de flotacion

Se escogio un banco de 3 celdas de flotacion, primero se calculd el volumen y las

dimensiones de las celdas en funcién del flujo a tratar.
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En la Tabla 3.19 se muestran las caracteristicas del banco de celdas de flotacion.

Tabla 3.19. Caracteristicas del banco de celdas de flotacion.

Parametro Valor Unidad
Numero de celdas 3,0 ---
Altura 1,7 m
Diametro 1,1 m
Requerimiento de aire 1,0 m’/min
Volumen 0,2 m’
Potencia 5,5 kW

3.3.3.4 Secadores

El secador spray se usara para cristalizar las soluciones que poseen los metales de
interés y asi obtener un producto seco. Los principales factores a ser considerados
para seleccionar un secador son: caracteristicas de la alimentacion: (sélido, liquido,
polvo, cristales), concentracion de la alimentacion, contenido de liquido inicial,
especificacion del producto: sequedad requerida, la forma fisica. La Tabla 3.20
presenta las caracteristicas del secador spray usado para cristalizar la solucion de

molibdeno.

Tabla 3.20. Caracteristicas del secador spray usado para cristalizar la solucion de molibdeno

Parametro Valor Unidad
Diametro 9 m
Altura 25 m
Longitud 15 m
Cantidad de agua evaporada 14332 L/h
Consumo de combustible 14000 kcal/h
Potencia 300 Kw
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3.3.4 BALANCE DE ENERGIA

El balance de energia del proceso de recuperacion de niquel, vanadio y molibdeno
del catalizador agotado se realizé en funcion de la potencia y el tiempo de operacion
de cada equipo.

La energia consumida por equipo en un dia de proceso se muestra en la Tabla 3.21.

Tabla 3.21. Balance de energia del proceso de recuperacion de niquel, vanadio y molibdeno
del catalizador agotado

Tiempo de | Energia
Equipos Unidad | Potencia (kW) | Operacién | Consumida
(h) (kW)
Bandas transportadoras 2 5,00 1,00 5,00
Tamiz vibratorio 1 0,40 1,00 0,40
Tanque lixiviacion 1 47,00 3,00 141,00
Filtro rotatorio 1 3,00 5,00 15,00
Horno 1 50,00 2,00 100,00
Tanque extraccion 1 70,00 0,50 35,00
Bombas centrifugas 9 2,50 24,00 60,00
Tanque purificacion 1 25,00 0,50 12,50
Tanque preparacion soluciones 2 29,00 0,50 14,50
Celdas flotacion 3 5,50 1,00 5,50
Secador spray 3 300,00 1,00 300,00

Consumo Energético diario

(kW/dia) 688,90

El consumo energético diario para llevar a cabo el proceso de recuperacion de
metales es de 688,9 kW, siendo el proceso de cristalizacion el que consumen la
mayor cantidad de energia y el tamizado la menor cantidad, 300 y 0,4 kW

respectivamente.
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3.3.5 ANALISIS ECONOMICO

En esta seccion se presentan los resultados obtenidos al desarrollar el analisis
econdmico del proceso, el mismo que se realizdé construyendo el flujo de caja para un
periodo de diez afios. La inversion inicial del proyecto se calcul6 con base en los
costos de: materia prima (reactivos necesarios) para iniciarla produccion, maquinaria,

edificaciones, terreno, patentes municipales, permisos, etc.

En la Tabla 3.22 se presentan los costos de la materia prima.

Tabla 3.22. Costos de la materia prima

Materia Prima Cantidad (ton) Costo ($/ton) Costo Total ($)
Acido sulfurico 8,1000 480 3 888,00
Acido clorhidrico 0,0870 580 50,46
Tributil fosfato 3,2400 900 2 916,00
Aceite de pino 0,0007 3315 2,30
Etilxantato de sodio 0,0073 1300 9,49
Heptano 14,39 850 12 231,55
Total 19 097,77

Las cantidades de materia prima presentadas en la Tabla 3.22 son las necesarias
para iniciar el proceso de produccion y fueron calculadas previamente al realizar el
balance de masa. El costo total se obtuvo multiplicando cada cantidad por su costo

siendo este de 19 097,7 ddlares.

En la Tabla 3.23 se presentan los costos de la maquinaria empleada en el proceso
de recuperacion de metales. Se requieren 14 equipos para el proceso, el costo total
de estos fue de 327 100 dolares.
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Tabla 3.23. Costos de la maquinaria

Equipos Unidades Costo Equipos ($) Costo Total ($)
Tanque almacenamiento 1 4 000 4 000
Tamiz vibratorio 1 3500 3500
Tanque lixiviacion 1 6 000 6 000
Filtro rotatorio 1 20 000 20 000
Horno 1 25000 25000
Tanque extraccion 1 6 500 6 500
Tanque decantacion 4 5000 20 000
Tanque purificacion 1 6 000 6 000
Banco de celdas flotacion 1 2 500 2 500
Secador spray 3 70 000 210000
Bombas centrifugas 9 2 000 18 000
Bandas transportadoras 2 2 800 5600
Total 327100

En la Tabla 3.24 se indica la inversion total que se necesita para iniciar el proyecto,
esta tabla incluye los costos de terreno, edificaciones y los permisos municipales. La

inversion que se necesita es de 487197,7 ddlares.

Tabla 3.24. Inversion total necesaria para iniciar el proyecto

Inversion Costo ($)
Reactivos para Arranque 19 097
Magquinaria 327 100
Edificaciones 60 000
Terreno 80 000
Activos Diferidos 1 000
Total 487 198

Los costos variables estan representados por los servicios industriales que se

requieren en el proceso, es decir la cantidad de agua que se utilizoé para preparar las
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soluciones, lavado de torta en el filtro, limpieza de los equipos, servicios auxiliares,
etc. La energia eléctrica que se utilizé para el funcionamiento de equipos, bombas y
demas. Ademas la cantidad de materia prima necesaria para un afno de produccion.

En la Tabla 3.25 se muestran los costos variables calculados para el proceso.

Tabla 3.25. Costos variables

Rubros Costo anual ($)
Servicios Industriales 28242,60
Materia Prima 66842,10
Total 95084,80

El costo anual de la cantidad de agua utilizada en el proceso se calculé conociendo
que el costo de agua potable por m? para servicios industriales es de 0,55 centavos.
El costo anual de la cantidad de energia eléctrica se calculé con base en la cantidad
de energia consumida por cada equipo conocida mediante el balance de energia,
conociendo que el kWh es de 0,08 centavos. Los costos variables fueron de 95084,8

dolares.

Los costos fijos corresponden a aquellos que independientemente que los productos
obtengan ganancias deben ser cubiertos, estos son los costos por mantenimiento de
equipos y los sueldos de las personas que laboraran en el proyecto, incluyendo todos
los beneficios de ley: aporte al IESS, fondos de reserva, décimo tercero, décimo

cuarto y vacaciones. Se contara con 1 gerente, 6 operarios, 2 guardias, 1 chofer.
En la Tabla 3.26 se presentan los costos fijos del proyecto.
La cantidad anual que se destinara para el mantenimiento de los equipos es de

100 000 ddlares, por lo tanto los costos fijos totales del proyecto son de
20 6326,8 dolares.
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En la Tabla 3.27 se muestra las depreciaciones realizadas a la maquinaria y las

edificaciones, a 15 y 40 afios respectivamente.

Tabla 3.26. Costos fijos del proyecto

Aporte Fondo Décimo | Décimo
Salario | 2P de Vacaciones | Total
Cargo al IESS tercer cuarto
(Mes) Reserva (Anual) $
(mes) (Anual) | (Anual)
(mes)
1 Gerente 1500,0 | 167,3 125,0 1 .500,0 340,0 1 .500,0 24 846,4
6 Operarios 600,0 66,9 50,0 600,0 340,0 600,0 60 855,4
2 Guardias 350,0 39,0 29,2 350,0 340,0 350,0 12 116,3
1 Chofer 500,0 55,8 41,7 500,0 340,0 500,0 8508,8
Total Anual | 106 326,8
Tabla 3.27. Depreciacion de maquinaria y edificaciones
Periodo Depreciacion o,
Valor ($) (Afios) Depreciacion ($)
Magquinaria 327 100 15 21 806,7
Edificaciones 60 000 40 1 500,0
Total 23 306,7

Los ingresos que se tendran en el proyecto seran por la venta de los productos

obtenidos, las cantidades de cada metal se calcularon en el balance de masa y con

los precios actuales de cada uno se calculd los ingresos totales presentados en la

Tabla 3.28.

Los ingresos totales por la venta de niquel, vanadio y molibdeno el primer afio de

produccion son de 50 8687,2 ddlares.
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Tabla 3.28. Ingresos del proyecto por la venta de los productos obtenidos

Producto Ca?;:g:g)t on C?;Sﬂ:ja:;) n Cal(l;i:il?:l)ton Precio ton ($) | Ganancia
Niquel 0,0130 0,390 4,680 20 000 93 600
Vanadio 0,0212 0,636 7,632 33 600 256 435
Molibdeno 0,0113 0,339 4,068 39 000 158 652
Total 508 687

El flujo de caja del proyecto se construyé para un tiempo de 10 afios, en este se
incluyeron los costos fijos, variables, los ingresos por la venta de los productos, la
depreciacion de edificaciones y maquinaria, el capital de trabajo que correspondio al
50 % de los costos variables mas los costos fijos, fue necesario realizar un préstamo
para poder cubrir los gastos de la inversion inicial en un 40 % y el capital de trabajo
en un 60 %. El interés del préstamo fue del 8 % por tratarse de un proyecto industrial
tal como lo indica la corporacion financiera nacional, la amortizacion del préstamo se

realizé en cuotas iguales para el mismo tiempo que duro el proyecto.

En la Tabla 3.29 se presenta el flujo de caja del proyecto y en la se presentan los

indicadores econdmicos que permitieron determinar si el proyecto es o no rentable.

Tabla 3. 29. Indicadores econdmicos del proyecto

Indicador Valor
VAN $317 042,68
Pr 1,82 anos
TIR 37 %
B/C 1,90

El valor actual neto del proyecto es de 317 042,6 dolares, con una tasa interna de
retorno del 37 %, mayor a la tasa de oportunidad en el pais que es del 21 %. Ademas
el tiempo en el que se recuperara la inversion es de 1,8 afos que corresponde a
menos de la quinta parte del tiempo que durara el proyecto, la relacion beneficio
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costo es de 1,9. Por lo tanto el proceso de recuperacion de niquel, vanadio y

molibdeno del catalizador agotado es rentable y muy atractivo para los inversionistas.

Tabla 3.29. Flujo de fondos del proyecto

Aiio 0 Ao 1 Aifio 2 Aifio 3 Aiio 4 Ao 5
(%) (%) (%) ¥ % %
Ingresos por Ventas 508 687 508 687 508 687 508 687 508 687
Costos Variables -95 085 -95 085 -95085 -95 085 -95 085
Costos Fijos -206 327 | -206327 | -206327 | -206327 | -206 327
Intereses -22 824 -21 249 -19 547 -17 709 -15 725
Utilidad Bruta 184 451 186 027 187 728 189 566 191 551
Depreciacion -23 307 -23 307 -23 307 -23307 -23 307
Uti“f;‘;i:‘gss de 161145 | 162720 | 164422 | 166259 | 168244
Impuestos (20 %) 32229 32 544 32 884 33252 33 649
Utilidad Neta 128 916 130 176 131 537 133 008 134 595
Depreciacion 23 307 23 307 23307 23307 23307
Inversiones -487 198
Capital de Trabajo | -150 706
Valor de Desecho
Préstamo 285 303
A‘;‘r"érstgfr‘l’één 42519 | 42519 | 42519 | 42519 | 42519
Flujo Neto -352 601 109 704 110 964 112 326 113 796 115384




Tabla 3.29. Flujo de fondos del proyecto (continuacion)
Ailo 6 Aio 7 Aiio 8 Ao 9 Aiio 10
%) %) (%) (%) (%)
Ingresos por Ventas | 508 687 | 508 687 | 508 687 | 508 687 | 508 687
Costos Variables 95085 | 95085 | 95085 | -95085 | -95085
Costos Fijos -206 327 | -206 327 | -206 327 | -206 327 | -206 327
Intereses -13 581 | -11266 | -8766 -6 066 -3 150
Utilidad Bruta 193 694 | 196 009 | 198 510 | 201210 | 204 126
Depreciacion -23307 | -23307 | 23307 | -23307 | -23307
Umild;‘;ise:g:s de | 170388 | 172703 | 175203 | 177903 | 180819
Impuestos (20 %) 34078 | 34541 35041 35581 36 164
Utilidad Neta 136310 | 138162 | 140162 | 142322 | 144655
Depreciacion 23307 | 23307 | 23307 | 23307 23307
Inversiones
Capital de Trabajo
Valor de Desecho 1389 005
Préstamo
AMOMIZACION | 45 519 | 42519 | 42519 | 42519 | 42519
prestamo
Flujo Neto 117098 | 118950 | 120950 | 123 111 | 1514 449

103
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4. CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

4.1 CONCLUSIONES

1. La composiciéon quimica elemental del catalizador agotado es: vanadio 2,2 %;
titanio 1,4 %; molibdeno 1,6 % y niquel 1,2 %. El niquel y vanadio estan
presentes en la carga de gasoleo, mientras que el molibdeno proviene de la
fabricacion del catalizador. Los valores de niquel, vanadio y molibdeno son

representativos y resultan atractivos para ser recuperados.

2. Las propiedades fisicas del catalizador agotado de la unidad de Craqueo
Catalitico Fluidizado (FCC) son: area superficial 187,1 m?%g, tamafio de poro
7,9 A y volumen de poro 0,08 cm®/g. Estos valores son menores a los que
presenta el catalizador virgen debido a la formacion de coque y el depésito de

metales contaminantes en el catalizador durante el proceso de craqueo.

3. El andlisis toxicoldgico del catalizador agotado demostré6 que es un residuo
peligroso porque las concentraciones de mercurio y plomo exceden en 2,7 y 1,6
veces respectivamente, a los limites permisibles establecidos por los estandares
U.S EPA 40CFR 261.24.

4. Las recuperaciones mas altas de niquel, vanadio y molibdeno determinadas en
los ensayos de lixiviacion son: 70 %, 67 % y 56 % respectivamente, esto se logrd
trabajando con acido sulfurico como agente lixiviante a una concentracion de
250 g/L, con el catalizador agotado sin realizar tratamiento térmico previo, con un

tamano de particula de 106 uym, al 10 % de sdlidos y durante 3 horas.

5. El factor mas importante y el que limita la lixiviacion eficiente de niquel, vanadio y
molibdeno es la relacion que existe entre la concentracion del agente lixiviante y

el porcentaje de solidos. A medida que aumenta el porcentaje de sdlidos las
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recuperaciones de los metales disminuyen, ya que se tiene menor cantidad de
acido sulfurico disponible para lixiviar una mayor cantidad de catalizador

agotado.

En los ensayos de lixiviacion al trabajar con un porcentaje de sélidos del 1 % las
recuperaciones de metales alcanzan valores superiores al 80 %, sin embargo
cuando se trabaja con 10 % de solidos las recuperaciones de los metales
disminuyen pero la concentracion de los mismos aumenta porque se ingresa

mayor cantidad de catalizador agotado en el proceso.

La recuperaciéon mas eficiente de molibdeno mediante la técnica de extraccion
por solventes es de 70 %, usando el extractante tributil fosfato (TBP) a 0,5 mol/L

diluido en heptano, con una relacion fase acuosa y fase organica de 1.

La flotacion idnica logré recuperar 86 % de niquel y 80 % de vanadio, usando
como reactivo colector etilxantato de sodio 300 g/ton y como espumante aceite

de pino 30 g/m3, a un pH de 3,5 durante 40 minutos.

La torta lixiviada fue estabilizada mediante encapsulamiento en hormigdén
sustituyendo 10 % de este sdlido residual por cemento en la dosificacion para

inmovilizar los componentes téxicos.

En el concentrado de flotacion cristalizado, se identificd que alrededor del 95 %
se encuentra como sulfato de niquel hexahidratado (NiSO46H,0), en el relave de
flotacion cristalizado se encontré que mas del 90 % esta como pentdxido de
vanadio (V20s) y en la solucion organica cristalizada se identific6 que alrededor

del 70 % esta como trioxido de molibdeno (MoOs).

El proceso de recuperacion de niquel, vanadio y molibdeno del catalizador

agotado es rentable y muy atractivo para los inversionistas debido a que el valor
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actual neto del proyecto es de 317 042,6 dolares, con una tasa interna de retorno
del 37 %.

12. El tiempo en el que se recuperara la inversion es de 1,8 afios que corresponde a
menos de la quinta parte del tiempo que durara el proyecto, la relacidon beneficio

costo es de 1,9.

4.2 RECOMENDACIONES

1. El catalizador agotado posee una cantidad considerable de lantano vy titanio, se
deberian buscar agentes lixiviantes que sean selectivos con estos metales, o0 a

su vez otro método para lograr extraerlos de manera eficiente.

2. Se recomienda variar la temperatura y probar nuevos agentes lixiviantes en los
ensayos de lixiviacion con el afan de mejorar las recuperaciones de niquel,

vanadio y molibdeno.

3. Se deberia utilizar otros métodos de concentracién y separacion de metales,
como por ejemplo: adsorcion en carbon activado, precipitacion selectiva o

intercambio idnico.

4. En los ensayos de extraccion por solventes se podria usar otros extractantes que
también son selectivos con el molibdeno, variar el tiempo en las etapas de
extraccion y reextraccion. Ademas probar nuevos valores en la relacion fase

acuosa-fase organica.
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ANEXO1

FICHAS TECNICAS DE LOS ENSAYOS EXPERIMENTALES DE LA
CARACTERIZACION DEL CATALIZADOR AGOTADO

Ficha Técnica N° 01

Nombre del ensayo: Analisis granulométrico del catalizador agotado FCC.

Numero de ensayos: 01

Tipo de muestra: Catalizador agotado FCC

Cantidad de muestra: 300 g

Tiempo de tamizado: 15 minutos

Resultado del ensayo:

Tabla AL 1. Resultados del analisis granulométrico del catalizador agotado

116

% % Retenido % Pasado

Malla# | Abertura (um)| Peso (g) Retenido acumulado acumulado
20 850 0,5 0,177 0,177 99,823
30 600 0,3 0,106 0,284 99,716
40 425 0,2 0,071 0,354 99,646
50 300 0,6 0,213 0,567 99,433
60 250 0,3 0,106 0,674 99,326
70 212 0,1 0,035 0,709 99,291
80 180 0,4 0,142 0,851 99,149
100 150 4,3 1,524 2,375 97,625
150 106 49,2 17,441 19,816 80,184
200 75 138,8 49,202 69,018 30,982
270 53 66,1 23,431 92,449 7,551
325 45 15,1 5,353 97,802 2,198
400 38 4,4 1,560 99,362 0,638
Fondo - 1,8 0,638 100,000 0,000

Total 282,1 100,000
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El tamano de catalizador es 106 um.
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Ficha Técnica N° 02

Nombre de los ensayos: Densidad real y aparente del catalizador agotado.
Numero de ensayos: 01

Tipo de muestra: Catalizador agotado

Cantidad de muestra: 1 g

Materiales: Picnometro, balanza analitica. probeta

Reactivos: Agua destilada

Resultados del ensayo:
Densidad real

Para el calculo de la densidad real se usé la siguiente ecuacion:

1

a = [
real
Wp+a—Wp+m+a cm3
1+ (7’—
I"’p+m‘|'“’p

Reemplazando los datos obtenidos en el ensayo:

5 1 g
real — (48,4153 9—48,8620 g) cm3]
24,4063 g+23,3631 g

8,00 = 1,05 -9

cm3
Densidad aparente

Para determinar la densidad aparente se uso la siguiente ecuacion:

= 7lomw
aparene Cm3
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Reemplazando los datos:
10 [ g

aaparente - 10 5 Cm3

9
aaparente = 0,99 [m_3



Ficha Técnica N° 03
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Nombre de los ensayos: Composicion quimica elemental del catalizador agotado

Numero de ensayos: 03

Tipo de muestra: Catalizador agotado

Cantidad de muestra: 0,1 g

Cantidad de acidos: 3 mL acido nitrico, 3 mL de acido fluorhidrico, 5 mL de acido

clorhidrico.

Volumen de aforo: 100 mL

Resultados del ensayo:

Tabla AI.2. Composicion quimica elemental del catalizador agotado

Elemento Ensayo 1 (%) Ensayo 2 (%) Ensayo 3 (%) Promedio (%)
Niquel 1,21 1,20 1,29 1,23
Vanadio 2,00 2,20 2,40 2,20

Molibdeno 1,40 1,50 1,90 1,60
Titanio 1,60 1,70 1,50 1,60




Nombre de los ensayos: Composicion mineraldgica del catalizador agotado

Ficha Técnica N° 04

Numero de ensayos: 01

Tipo de muestra: Catalizador agotado pulverizado

Cantidad de muestra: 1 g

Equipo de Difraccion de Rayos X

Resultados del ensayo:

Lin (Counts)

10 7
180 7
7o
180 7
180 7
140
1300 7
120 7
M0
100 7

an |

T
60 7

5007

o T

LU

2-Theta - Scale

Figura AL3. Difractograma del catalizador agotado pulverizado
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ANEXO II
FICHAS TECNICAS DE LOS ENSAYOS DE LIXIVIACION

Ficha Técnica N° 01

Nombre del ensayo: Lixiviacion quimica del catalizador agotado usando acidos
organicos.

Tipo de muestra: Catalizador agotado

Cantidad de muestra: 1 g.

Agente lixiviante: Acido oxalico (50 g/L)

Tiempo de lixiviacion: 24 h

Velocidad de agitacion: 750 rpm

Resultados del ensayo:

Tabla AII.1. Balance metalargico de la lixiviacion quimica del catalizador agotado usando
acido oxalico a 50 g/L

Niquel Vanadio
Volumen .
Muestra | (mL), Peso (ICHOI;E) F;S(; £ (Ij;t/ & Recup. | Conc. EES(; gc\;: & Recup.
(mg) i s ' (mg/L) | "M® '

SF 98 17,2 | 1,685 | 0,00168 | 13,7 % 29 2,842 | 0,00284 | 12,9 %
SD 50 5,4 0,27 | 0,00027 | 2,2% 11 0,55 | 0,00055 | 2,5%
Torta 880 12,3 1,23 | 0,01230 | 83,9% 12,6 1,26 | 0,01263 | 84,0 %
100 % 100 %

Molibdeno Titanio

Volumen .

Conc. | Peso | gMo/ g Conc. | Peso | gTi/g

Muestra | (mL), Peso Recup. Recup.
( (r)ng) (mg/L) | (mg) cat. p (mg/L) | (mg) cat. p
SF 98 10 0,98 | 0,00098 | 6,1 % 2 0,196 {0,000196 | 1,2 %
SD 50 8 0,4 0,0004 2,7 % 10 0,5 0,0005 | 3,1 %
Torta 880 16,3 1,63 | 0,0163 | 90,9 % 16,4 1,64 | 0,0164 | 95,7 %
100 % 100 %




Ficha Técnica N° 02
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Nombre del ensayo: Lixiviacién quimica del catalizador agotado FCC usando acidos

organicos.

Tipo de muestra: Catalizador agotado FCC

Cantidad de muestra: 1 g.

Agente lixiviante: Acido oxalico (100 g/L)

Tiempo de lixiviacion: 24 h

Velocidad de agitacion: 750 rpm

Resultados del ensayo:

Tabla AIL2. Balance metalurgico de la lixiviacion quimica del catalizador agotado usando
acido oxalico a 100 g/L

Niquel Vanadio
Volumen Conc. | Peso Ni/ Conc. | Peso
(mL), Peso (m /L‘) (mg) & cat & Recup. (mg /L‘) (mg) gV/ig
Muestra (mg) & ’ cat. Recup.
SF 95 20 1,96 | 0,0019 | 15,9 % 34 3,23 | 0,00323 | 14,7 %
SD 50 0,6 0,03 | 0,00003 | 0,28 % 5 0,25 | 0,00025 | 1,5%
Torta 630 12,2 1,22 | 0,0122 | 83,4% | 12,5 1,25 | 0,0125 | 83,3 %
100 % 100 %
Molibdeno Titanio
Volumen Conc. | Peso | gMo/ g Conc. | Peso | gTi/g
(mL), Peso oty | (me) | cat. | RSP | (mg/L) | (mg) | cat
Muestra (mg) & & ’ & & ' Recup.
SF 95 10 0,98 | 0,00095 | 6,1 % 4 0,38 | 0,00038 | 2,6 %
SD 50 6 0,3 0,0003 | 1,9 % 9 0,45 | 0,00045 | 2,8 %
Torta 630 16,5 1,65 | 0,0165 |91,9% | 16,2 1,62 | 0,0162 | 94,5 %
100 % 100 %




Ficha Técnica N° 03

124

Nombre del ensayo: Lixiviacion quimica del catalizador agotado usando acidos

organicos.

Tipo de muestra: Catalizador agotado FCC

Cantidad de muestra: 1 g.

Agente lixiviante: Acido oxalico (150 g/L)

Tiempo de lixiviacion: 24 h

Velocidad de agitacion: 750 rpm

Resultados del ensayo:

Tabla AIL3. Balance metalurgico de la lixiviacion quimica del catalizador agotado usando
acido oxalico a 150 g/L

Niquel Vanadio
Volumen Conc. | Peso Ni/ Conc. | Peso
(mL), Peso (m /L‘) (mg) & cat & Recup. (mg /L‘) (mg) gV/ig
Muestra (mg) & ’ cat. Recup.
SF 97 24 2,35 | 0,0023 | 19,1 % 37 3,58 | 0,00358 | 16,3 %
SD 50 14 0,71 | 0,00071 | 5,9 % 13 0,65 | 0,00065 | 3,6 %
Torta 920 11 1,11 | 0,0111 | 74,9 % 12 1,25 | 0,01251 | 80,0 %
100 % 100 %
Molibdeno Titanio
Volumen Conc. | Peso | gMo/ g Conc. | Peso | gTi/g
(mL), Peso oty | (me) | cat. | RSP | (mg/L) | (mg) | cat
Muestra (mg) & & ’ & & ' Recup.
SF 97 12 1,16 | 0,00116 | 7,3 % 5 0,48 | 0,00048 | 3,0%
SD 50 6,4 0,32 | 0,00032 | 2,0 % 8,5 0,42 | 0,00042 | 2,8 %
Torta 920 16,3 1,63 | 0,01631 | 90,8 % | 16,2 1,62 | 0,01621 | 94,1 %
100 % 100 %
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Nombre del ensayo: Lixiviacion quimica del catalizador agotado usando acidos

organicos.

Tipo de muestra: Catalizador agotado

Cantidad de muestra: 1 g.

Agente lixiviante: Acido citrico (50 g/L)

Tiempo de lixiviacion: 24 h

Velocidad de agitacion: 750 rpm

Resultados del ensayo:

Tabla AIL4. Balance metalurgico de la lixiviacion quimica del catalizador agotado usando
acido citrico a 50 g/L

Niquel Vanadio
Volumen Conc. | Peso Ni/ Conc. | Peso
(mL), Peso (m /L‘) (mg) & cat & Recup. (mg /L‘) (mg) gV/ig
Muestra (mg) & ’ cat. Recup.
SF 99 25 2,45 | 0,00245 | 19,9 % 19 1,88 | 0,00188 | 8,6 %
SD 50 0,4 0,02 | 0,00002 | 0,2 % 9 0,45 | 0,00045 | 2,4 %
Torta 920 11,6 1,16 | 0,01161 | 79,9 % | 13,3 1,33 | 0,01331 | 88,9 %
100 % 100 %
Molibdeno Titanio
Volumen Conc. | Peso | gMo/ g Conc. | Peso | gTi/g
(mL), Peso oty | (me) | cat. | RSP | (mg/L) | (mg) | cat
Muestra (mg) & & ’ & & ' Recup.
SF 99 10 0,99 | 0,00099 | 6,5 % 5 0,49 | 0,00049 | 3,1 %
SD 50 4 0,25 | 0,00025 | 1,6 % 6 0,31 | 0,00031 | 1,9%
Torta 920 16,5 1,65 | 0,01654 | 91,8 % | 16,3 1,63 | 0,01634 | 94,9 %
100 % 100 %
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Nombre del ensayo: Lixiviacion quimica del catalizador agotado usando acidos

organicos.

Tipo de muestra: Catalizador agotado

Cantidad de muestra: 1 g.

Agente lixiviante: Acido citrico (100 g/L)

Tiempo de lixiviacion: 24 h

Velocidad de agitacion: 750 rpm

Resultados del ensayo:

Tabla AILS. Balance metalurgico de la lixiviacion quimica del catalizador agotado usando

acido citrico a 100 g/L

Niquel Vanadio
Volumen Conc. | Peso Ni/ Conc. | Peso
(mL), Peso (m /L‘) (mg) & cat & Recup. (mg /L‘) (mg) gV/ig
Muestra (mg) & ’ cat. Recup.
SF 98 35 3,43 | 0,00343 | 27,9 % 22 2,15 | 0,00215 | 9,8 %
SD 50 3 0,15 | 0,00015 | 1,2% 11,5 0,57 | 0,00057 | 2,9%
Torta 920 10,5 1,05 | 0,01051 | 71,0 % 13 1,33 | 0,01331 | 86,9 %
100 % 100 %
Molibdeno Titanio
Volumen Conc. | Peso | gMo/ g Conc. | Peso | gTi/g
(mL), Peso oty | (me) | cat. | RSP | (mg/L) | (mg) | cat
Muestra (mg) & & ’ & & ' Recup.
SF 98 21 2,05 | 0,00205 | 12,9 % 7 0,68 | 0,00068 | 4,3 %
SD 50 5 0,25 | 0,00025 | 1,6 % 6 0,31 | 0,00034 | 1,9%
Torta 920 15,3 1,53 | 0,01531 | 85,4 % 16 1,64 | 0,01621 | 94,0 %
100 % 100 %
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Nombre del ensayo: Lixiviacion quimica del catalizador agotado usando acidos

organicos.

Tipo de muestra: Catalizador agotado

Cantidad de muestra: 1 g.

Agente lixiviante: Acido citrico (150 g/L)

Tiempo de lixiviacion: 24 h

Velocidad de agitacion: 750 rpm

Resultados del ensayo:

Tabla AIL6. Balance metalurgico de la lixiviacion quimica del catalizador agotado usando
acido citrico a 150 g/L

Niquel Vanadio
Volumen Conc. | Peso Ni/ Conc. | Peso
(mL), Peso (m /L‘) (mg) & cat & Recup. (mg /L') (mg) gV/g
Muestra (mg) & ’ cat. Recup.
SF 98 42 4,11 10,004115| 33,5% 27 2,64 | 0,00264 | 12 %
SD 50 0,3 0,01 | 0,00001 | 0,1 % 2,9 0,14 | 0,00014 | 0,8 %
Torta 920 9,8 0,98 | 0,00981 | 66,5 % 13 1,35 | 0,01398 | 86,9 %
100 % 100 %
Molibdeno Titanio
Volumen Conc. | Peso | gMo/ g Conc. | Peso | gTi/g
(mL), Peso | i) | (me) |~ cat. | RSP | (mg/L) | (mg) | cat
Muestra (mg) & & ' & & ' Recup.
SF 98 23 2,25 | 0,00225 | 14,1 % 9,8 0,96 | 0,00096 | 6,1 %
SD 50 8 0,43 | 0,00043 | 2,5% 4 0,23 | 0,00024 | 1,2%
Torta 920 15 1,55 | 0,01550 | 83,4% | 15,9 1,59 | 0,01594 | 92,6 %
100 % 100 %
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Nombre del ensayo: Lixiviacion quimica del catalizador agotado usando acidos

organicos.

Tipo de muestra: Catalizador agotado

Cantidad de muestra: 1 g.

Agente lixiviante: Acido tartarico (50 g/L)

Tiempo de lixiviacion: 24 h

Velocidad de agitacion: 750 rpm

Resultados del ensayo:

Tabla AIL7. Balance metalurgico de la lixiviacion quimica del catalizador agotado usando
acido tartarico a 50 g/L

Niquel Vanadio
Volumen Conc. | Peso Ni/ Conc. | Peso
(mL), Peso (m /L‘) (mg) & cat & Recup. (mg /L‘) (mg) gV/ig
Muestra (mg) & ’ cat. Recup.
SF 99 21 2,05 | 0,00205 | 16,9% | 22,7 | 2,24 | 0,00224 | 10,2 %
SD 50 8,9 0,44 | 0,00044 | 3,8 % 10,8 0,54 | 0,00054 | 2,5%
Torta 970 11,6 1,16 | 0,01163 | 80,1 % | 12,9 1,29 | 0,01293 | 87,1 %
100 % 100 %
Molibdeno Titanio
Volumen Conc. | Peso | gMo/ g Conc. | Peso | gTi/g
(mL), Peso oty | (me) | cat. | RSP | (mg/L) | (mg) | cat
Muestra (mg) & & ’ & & ' Recup.
SF 99 20 1,98 | 0,00198 | 12,4 % 9,5 0,94 | 0,00094 | 5,8 %
SD 50 10 0,54 | 0,00056 | 3,1 % 0,7 0,03 | 0,00003 | 0,2 %
Torta 970 15 1,59 | 0,01596 | 84,2 % 16 1,63 | 0,01636 | 92,4 %
100 % 100 %
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Nombre del ensayo: Lixiviacion quimica del catalizador agotado usando acidos

organicos.

Tipo de muestra: Catalizador agotado

Cantidad de muestra: 1 g.

Agente lixiviante: Acido tartarico (100 g/L)

Tiempo de lixiviacion: 24 h

Velocidad de agitacion: 750 rpm

Resultados del ensayo:

Tabla AILS8. Balance metalurgico de la lixiviacion quimica del catalizador agotado usando

acido tartarico a 100 g/L

Niquel Vanadio
Volumen Conc. | Peso Ni/ Conc. | Peso
(mL), Peso (m /L‘) (mg) & cat & Recup. (mg /L‘) (mg) gV/ig
Muestra (mg) & ’ cat. Recup.
SF 99 25 2,45 | 0,00245 | 19,9 % 28 2,49 | 0,00249 | 11,3 %
SD 50 9 0,45 | 0,00045 | 3,7 % 10,5 0,52 | 0,00052 | 2,4%
Torta 960 11,2 1,12 | 0,01121 | 76,3 % | 12,8 1,28 | 0,01283 | 86,3 %
100 % 100 %
Molibdeno Titanio
Volumen Conc. | Peso | gMo/ g Conc. | Peso | gTi/g
(mL), Peso oty | (me) | cat. | RSP | (mg/L) | (mg) | cat
Muestra (mg) & & ’ & & ' Recup.
SF 99 34 3,02 | 0,00302 | 18,9 % 13 1,15 | 0,00115 | 7,2%
SD 50 9,8 0,49 | 0,00049 | 3,1 % 0,8 0,04 | 0,00004 | 0,2 %
Torta 960 14 1,43 | 0,01435 | 77.9% | 15,8 1,58 | 0,01583 | 91,9 %
100 % 100 %
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Nombre del ensayo: Lixiviacion quimica del catalizador agotado usando acidos

organicos.

Tipo de muestra: Catalizador agotado

Cantidad de muestra: 1 g.

Agente lixiviante: Acido tartarico (150 g/L)

Tiempo de lixiviacion: 24 h

Velocidad de agitacion: 750 rpm

Resultados del ensayo:

Tabla AIL9. Balance metalurgico de la lixiviacion quimica del catalizador agotado usando

acido tartarico a 150 g/L

Niquel Vanadio
Volumen Conc. | Peso Ni/ Conc. | Peso
(mL), Peso (mg /L‘) (mg) & cat & Recup. (mg /L‘) (mg) gV/ig
Muestra (mg) ’ cat. Recup.
SF 95 33 3,23 | 0,00323 | 26,3% | 38,2 | 3,62 | 0,00362 | 16,5 %
SD 50 7 0,35 | 0,00035 | 2,8 % 11 0,55 | 0,00055 | 2,6 %
Torta 980 10,5 1,05 | 0,01056 | 71,0% | 12,1 1,21 | 0,01213 | 80,8 %
100 % 100 %
Molibdeno Titanio
Volumen Conc. | Peso | gMo/ g Conc. | Peso | gTi/g
(mL), Peso oty | (me) | cat. | RSP | (mg/L) | (mg) | cat
Muestra (mg) & & ’ & & ' Recup.
SF 95 38 3,61 | 0,00362 | 22,6 % | 18,5 1,75 | 0,00175 | 10,9 %
SD 50 8 0,45 | 0,00045 | 2,5% 1,6 0,08 | 0,00008 | 0,5%
Torta 980 13,4 1,34 | 0,01342 | 744 % | 15,2 1,52 | 0,01523 | 88,5 %
100 % 100 %
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Nombre del ensayo: Lixiviacion quimica del catalizador agotado usando acidos

inorganicos.

Tipo de muestra: Catalizador agotado

Cantidad de muestra: 1 g.

Agente lixiviante: Acido sulftrico (50 g/L)

Tiempo de lixiviacion: 24 h

Velocidad de agitacion: 750 rpm

Resultados del ensayo:

Tabla AIL.10. Balance metaltrgico de la lixiviacion quimica del catalizador agotado usando
acido sulfurico a 50 g/L

Niquel Vanadio
Volumen Conc. | Peso Ni/ Conc. | Peso
(mL), Peso (m /L‘) (mg) & cat & Recup. (mg /L‘) (mg) gV/ig
Muestra (mg) & ’ cat. Recup.
SF 97 56 5,43 | 0,00543 | 44,5 % 83 8,05 | 0,00805 | 36,6 %
SD 50 15 0,75 | 0,00075 | 6,1 % 13 0,65 | 0,00065 | 3,0 %
Torta 938 7,2 0,72 | 0,00721 | 49,4 % 9 0,92 | 0,00923 | 60,3 %
100 % 100 %
Molibdeno Titanio
Volumen Conc. | Peso | gMo/ g Conc. | Peso | gTi/g
(mL), Peso oty | (me) | cat. | RSP | (mg/L) | (mg) | cat
Muestra (mg) & & ’ & & ' Recup.
SF 97 87 8,52 | 0,00852 | 53,3 % 27 2,64 | 0,00264 | 16,4 %
SD 50 10 0,55 | 0,00055 | 3,6 % 14 0,72 | 0,00072 | 4,5%
Torta 938 7,7 0,77 | 0,00771 | 42,8 % | 13,5 1,35 | 0,01352 | 78,9 %
100 % 100 %
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Nombre del ensayo: Lixiviacion quimica del catalizador agotado usando acidos

inorganicos.

Tipo de muestra: Catalizador agotado

Cantidad de muestra: 1 g.

Agente lixiviante: Acido sulfarico (100 g/L)

Tiempo de lixiviacion: 24 h

Velocidad de agitacion: 750 rpm

Resultados del ensayo:

Tabla AIL.11. Balance metaltrgico de la lixiviacion quimica del catalizador agotado usando

acido sulfurico a 100 g/L

Niquel Vanadio
Volumen Conc. | Peso Ni/ Conc. | Peso
(mL), Peso (mg /L‘) (mg) & cat & Recup. (mg /L') (mg) gV/g
Muestra (mg) ' cat. Recup.
SF 97 56 5,43 | 0,00543 | 44,5 % 83 8,05 | 0,00805 | 36,6 %
SD 50 15 0,75 | 0,00075 | 6,1 % 13 0,65 | 0,00065 | 3,0%
Torta 938 7,2 0,72 | 0,00721 | 49,4 % 9 0,92 | 0,00923 | 60,3 %
100 % 100 %
Molibdeno Titanio
Volumen Conc. | Peso | gMo/ g Conc. | Peso | gTi/g
(mL), Peso | i) | (me) |~ cat. | RSP | (mg/L) | (mg) | cat
Muestra (mg) & & ' & & ' Recup.
SF 97 87 8,52 | 0,00852 | 53,3 % 27 2,64 | 0,00264 | 16,4 %
SD 50 10 0,55 | 0,00055 | 3,6 % 14 0,72 | 0,00072 | 4,5%
Torta 938 7,7 0,77 | 0,00771 | 42,8 % | 13,5 1,35 | 0,01352 | 78,9 %
100 % 100 %
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Nombre del ensayo: Lixiviacion quimica del catalizador agotado usando acidos

inorganicos.

Tipo de muestra: Catalizador agotado

Cantidad de muestra: 1 g.

Agente lixiviante: Acido sulfarico (150 g/L)

Tiempo de lixiviacion: 24 h

Velocidad de agitacion: 750 rpm

Resultados del ensayo:

Tabla AIL.12. Balance metaltrgico de la lixiviacion quimica del catalizador agotado usando

acido sulfurico a 150 g/LL

Niquel Vanadio
Volumen Conc. | Peso Ni/ Conc. | Peso
(mL), Peso (m /L‘) (mg) & cat & Recup. (mg /L') (mg) gV/g
Muestra (mg) & & ' cat. Recup.
SF 98 70,9 | 6,87 | 0,00687 | 559% | 112 | 10,97 | 0,01097 | 49,9 %
SD 50 6 0,36 | 0,00036 | 2,9 % 14 0,72 | 0,00072 | 3,6 %
Torta 872 6 0,66 | 0,00654 | 40,9 % 6,9 0,69 | 0,00695 | 46,5 %
100 % 100 %
Molibdeno Titanio
Volumen Conc. | Peso | gMo/ g Conc. | Peso | gTi/g
(mL), Peso | i) | (me) |~ cat. | RSP | (mg/L) | (mg) | cat
Muestra (mg) & & ' & & ' Recup.
SF 98 87 8,52 | 0,00852 | 53,7 % 27 2,64 | 0,00264 | 16,8 %
SD 50 10 0,52 | 0,00052 | 3,2% 14 0,75 | 0,00075 | 4,5%
Torta 872 7,7 0,77 | 0,00778 | 42,9 % | 13,5 1,35 | 0,01356 | 78,5 %
100 % 100 %




Ficha Técnica N° 13

134

Nombre del ensayo: Lixiviacion quimica del catalizador agotado usando acidos

inorganicos.

Tipo de muestra: Catalizador agotado

Cantidad de muestra: 1 g.

Agente lixiviante: Acido nitrico (50 g/L)

Tiempo de lixiviacion: 24 h

Velocidad de agitacion: 750 rpm

Resultados del ensayo:

Tabla AIIL.13. Balance metaltrgico de la lixiviacion quimica del catalizador agotado usando
acido nitrico a 50 g/L

Niquel Vanadio
Volumen Conc. | Peso Ni/ Conc. | Peso
(mL), Peso (m /L‘) (mg) & cat & Recup. (mg /L‘) (mg) gV/ig
Muestra (mg) & ’ cat. Recup.
SF 96 38 3,72 | 0,00372 | 30,3% | 37,5 3,6 | 0,00367 | 16,4 %
SD 50 9 0,45 | 0,00045 | 3,8 % 10 0,5 | 0,00052 | 2,3%
Torta 880 9,7 0,97 | 0,00978 | 66,0 % | 12,1 1,21 | 0,01215 | 80,9 %
100 % 100 %
Molibdeno Titanio
Volumen Conc. | Peso | gMo/ g Conc. | Peso | gTi/g
(mL), Peso oty | (me) | cat. | RSP | (mg/L) | (mg) | cat
Muestra (mg) & & ’ & & ' Recup.
SF 98 38,2 3,66 | 0,00366 | 22,9 % 28 2,68 | 0,00268 | 16,9 %
SD 50 20 1,00 | 0,00100 | 6,6 % 15 0,75 | 0,00075 | 4,9 %
Torta 872 12,6 1,26 | 0,01263 | 70,5% | 13,4 1,34 | 0,01345 | 77,9 %
100 % 100 %
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Nombre del ensayo: Lixiviacion quimica del catalizador agotado usando acidos

inorganicos.

Tipo de muestra: Catalizador agotado

Cantidad de muestra: 1 g.

Agente lixiviante: Acido nitrico (100 g/L)

Tiempo de lixiviacion: 24 h

Velocidad de agitacion: 750 rpm

Resultados del ensayo:

Tabla AIL.14. Balance metaltrgico de la lixiviacion quimica del catalizador agotado usando
acido nitrico a 100 g/L

Niquel Vanadio
Volumen Conc. | Peso Ni/ Conc. | Peso
(mL), Peso (m /L‘) (mg) & cat & Recup. (mg /L‘) (mg) gV/ig
Muestra (mg) & ’ cat. Recup.
SF 90 44 4,26 | 0,00426 | 34,9 % 50 4,5 | 0,00451 | 20,8 %
SD 50 9 0,45 | 0,00045 | 3,8 % 12 0,6 | 0,00065 | 2,7 %
Torta 818 9 0,92 | 0,00923 | 61,2% | 11,5 1,15 | 0,01158 | 76,7 %
100 % 100 %
Molibdeno Titanio
Volumen Conc. | Peso | gMo/ g Conc. | Peso | gTi/g
(mL), Peso oty | (me) | cat. | RSP | (mg/L) | (mg) | cat
Muestra (mg) & & ’ & & ' Recup.
SF 98 44 3,96 | 0,00396 | 24,9 % 28 2,52 | 0,00252 | 15,9%
SD 50 20 1,00 | 0,00100 | 6,3 % 12 0,65 | 0,00065 | 3,9%
Torta 818 12,4 1,24 | 0,01245 | 68,9% | 13,8 1,38 | 0,01384 | 80,2 %
100 % 100 %
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Nombre del ensayo: Lixiviacion quimica del catalizador agotado usando acidos

inorganicos.

Tipo de muestra: Catalizador agotado

Cantidad de muestra: 1 g.

Agente lixiviante: Acido nitrico (150 g/L)

Tiempo de lixiviacion: 24 h

Velocidad de agitacion: 750 rpm

Resultados del ensayo:

Tabla AIIL.15. Balance metaltrgico de la lixiviacion quimica del catalizador agotado usando
acido nitrico a 150 g/L

Niquel Vanadio
Volumen Conc. | Peso Ni/ Conc. | Peso
(mL), Peso (m /L‘) (mg) & cat & Recup. (mg /L‘) (mg) gV/ig
Muestra (mg) & ’ cat. Recup.
SF 97 50 4,85 | 0,00485 | 39,7 % 60 5,82 | 0,00582 | 26,5 %
SD 50 9 0,45 | 0,00045 | 3,7 % 15 0,75 | 0,00075 | 3,5%
Torta 900 8,3 0,83 | 0,00831 | 56,5% | 10,5 1,05 | 0,01056 | 70,0 %
100 % 100 %
Molibdeno Titanio
Volumen Conc. | Peso | gMo/ g Conc. | Peso | gTi/g
(mL), Peso oty | (me) | cat. | RSP | (mg/L) | (mg) | cat
Muestra (mg) & & ’ & & ' Recup.
SF 97 85 8,24 | 0,00824 | 51,6 % 40 3,88 | 0,00388 | 24,1 %
SD 50 25 1,25 | 0,00125 | 7,.8% 20 1,00 | 0,00100 | 6,4 %
Torta 900 7,3 0,73 | 0,00735 | 40,6 % | 11,9 1,19 | 0,01195 | 46,8 %
100 % 100 %
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Nombre del ensayo: Lixiviacion quimica del catalizador agotado usando acidos

inorganicos.

Tipo de muestra: Catalizador agotado

Cantidad de muestra: 1 g.

Agente lixiviante: Acido fluorhidrico (50 g/L)

Tiempo de lixiviacion: 24 h

Velocidad de agitacion: 750 rpm

Resultados del ensayo:

Tabla AIL.16. Balance metaltrgico de la lixiviacion quimica del catalizador agotado usando

acido fluorhidrico a 50 g/L

Niquel Vanadio
Volumen Conc. | Peso Ni/ Conc. | Peso
(mL), Peso (m /L‘) (mg) & cat & Recup. (mg /L‘) (mg) gV/ig
Muestra (mg) & & ’ cat. Recup.
SF 98 65,4 6,40 | 0,00640 | 42,2% | 89,5 8,77 | 0,00877 | 54,8 %
SD 50 12,2 | 0,61 | 0,00061 | 4,0% 25,6 1,28 | 0,00128 | 9,0 %
Torta 840 8,1 0,81 | 0,00810 | 53,7 % 5,8 0,58 | 0,00582 | 36,3 %
100 % 100 %
Molibdeno Titanio
Volumen Conc. | Peso | gMo/ g Conc. | Peso | gTi/g
(mL), Peso oty | (me) | cat. | RSP | (mg/L) | (mg) | cat
Muestra (mg) & & ’ & & ' Recup.
SF 97 71,7 7,61 | 0,00761 | 44,8% | 64,9 | 6,36 | 0,00636 | 33,1 %
SD 50 23,9 1,19 | 0,00119 | 7,0% 28,9 1,45 | 0,00145 | 7,8 %
Torta 900 8,1 0,81 | 0,00819 | 479% | 11,3 1,13 | 0,01132 | 58,9 %
100 % 100 %
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Nombre del ensayo: Lixiviacion quimica del catalizador agotado usando acidos

inorganicos.

Tipo de muestra: Catalizador agotado

Cantidad de muestra: 1 g.

Agente lixiviante: Acido fluorhidrico (100 g/L)

Tiempo de lixiviacion: 24 h

Velocidad de agitacion: 750 rpm

Resultados del ensayo:

Tabla AIL.17. Balance metaltrgico de la lixiviacion quimica del catalizador agotado usando

acido fluorhidrico a 100 g/L

Niquel Vanadio
Volumen Conc. | Peso Ni/ Conc. | Peso
(mL), Peso (m /L‘) (mg) & cat & Recup. (mg /L‘) (mg) gV/ig
Muestra (mg) & ’ cat. Recup.
SF 99 90,7 8,97 | 0,00897 | 59,1 % | 105,5 | 10,44 | 0,01044 | 65,3 %
SD 50 7,4 0,37 | 0,00037 | 2,7 % 15,3 0,76 | 0,00076 | 5,2 %
Torta 940 5,8 0,58 | 0,00582 | 38,2 % 4,7 0,47 | 0,00475 | 29,5%
100 % 100 %
Molibdeno Titanio
Volumen Conc. | Peso | gMo/ g Conc. | Peso | gTi/g
(mL), Peso oty | (me) | cat. | RSP | (mg/L) | (mg) | cat
Muestra (mg) & & ’ & & ' Recup.
SF 99 111,5 | 11,03 | 0,01103 | 64,9% | 1189 | 11,77 | 0,01177 | 61,3 %
SD 50 14,6 | 0,73 | 0,00073 | 4,4% 10,1 0,50 | 0,00050 | 2,6 %
Torta 940 5,2 0,52 | 0,00521 | 30,6 % 6,9 0,69 | 0,00697 | 36,0 %
100 % 100 %
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Ficha Técnica N° 18

Nombre del ensayo: Lixiviacion quimica del catalizador agotado usando acidos
inorganicos.

Tipo de muestra: Catalizador agotado

Cantidad de muestra: 1 g.

Agente lixiviante: Acido fluorhidrico (150 g/L)

Tiempo de lixiviacion: 24 h

Velocidad de agitacion: 750 rpm

Resultados del ensayo:

Tabla AIIL.18. Balance metaltrgico de la lixiviacion quimica del catalizador agotado usando
acido fluorhidrico a 150 g/L

Niquel Vanadio
Volumen .
Conc. | Peso | gNi/g Conc. | Peso
(mL), Peso (mg/L) | (mg) cat Recup. (mg/L) | (mg)

Muestra (mg) & & ’ & & g V/ g cat. | Recup.
SF 95 141,1 | 13.40 | 0,013404 | 88,2 % | 146,9 | 13,95 | 0,01395 | 87,2%
SD 50 5,1 5,10 | 0,00025 | 1,9 % 10,9 | 0,55 | 0,00045 3,6 %

Torta 840 1,5 1,50 | 0,00155 | 9,9 % 1,4 0,14 | 0,00145 8,9 %
100 % 100 %
Molibdeno Titanio
Volumen
(mL), Peso (rCnor;i.) F;S(; & 1::,[)/ & Recup. (rCnor;i.) ZES(; g Ti/ g cat.

Muestra (mg) & & ' & & Recup.
SF 95 152,2 | 14,45 | 0,04459 | 85,1 % | 179,0 | 17,00 | 0,01177 | 88,9 %
SD 50 6,7 0,33 | 0,00033 | 2,0 % 7,9 0,39 | 0,00039 | 2,4%

Torta 840 2,1 0,21 | 0,00213 | 13,0 % 1,7 0,17 | 0,00179 8,8 %
100 % 100 %
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Nombre del ensayo: Lixiviacion quimica del catalizador agotado usando acidos

inorganicos.

Tipo de muestra: Catalizador agotado

Cantidad de muestra: 1 g.

Agente lixiviante: Acido clorhidrico (150 g/L)

Tiempo de lixiviacion: 24 h

Velocidad de agitacion: 750 rpm

Resultados del ensayo:

Tabla AIL.19. Balance metaltrgico de la lixiviacion quimica del catalizador agotado usando

acido clorhidrico a 150 g/L

Niquel Vanadio
Volumen Conc. | Peso Ni/ Conc. | Peso
(mL), Peso (m /L‘) (mg) & cat & Recup. (mg /L‘) (mg) gV/ig
Muestra (mg) & ’ cat. Recup.
SF 94 69 6,69 | 0,00669 | 54,9 % 80 7,92 | 0,00792 | 36,0 %
SD 50 5 0,25 | 0,00025 | 2,0 % 10,9 | 0,54 | 0,00075 | 2,5%
Torta 762 6,3 0,63 | 0,00635 | 42,9% | 9,24 | 0,92 | 0,01056 | 61,4 %
100 % 100 %
Molibdeno Titanio
Volumen Conc. | Peso | gMo/ g Conc. | Peso | gTi/g
(mL), Peso oty | (me) | cat. | RSP | (mg/L) | (mg) | cat
Muestra (mg) & & ’ & & ' Recup.
SF 94 120 9,8 | 0,00985 | 61,6 % 89 8,81 | 0,00881 | 54,9 %
SD 50 19 0,96 | 0,00095 | 6,0 % 223 1,11 | 0,00111 | 6,9 %
Torta 762 3,5 0,58 | 0,00585 | 32,3 % 6,3 0,63 | 0,00635 | 46,8 %
100 % 100 %
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Nombre del ensayo: Lixiviacion quimica del catalizador agotado usando acidos

inorganicos.

Tipo de muestra: Catalizador agotado

Cantidad de muestra: 1 g.
Agente lixiviante: Acido sulfurico (150 g/L) y peréxido de hidrégeno (10 g/L)

Tiempo de lixiviacion: 24 h

Velocidad de agitacion: 750 rpm

Resultados del ensayo:

Tabla AIL20. Balance metaltrgico de la lixiviacion quimica del catalizador agotado usando

acido clorhidrico a 150 g/L

Niquel Vanadio
Volumen Conc. | Peso Ni/ Conc. | Peso
(mL), Peso (m /L‘) (mg) & cat & Recup. (mg /L') (mg) gV/g
Muestra (mg) & ’ cat. Recup.
SF 90 65,2 | 6,19 | 0,00619 | 40,9% | 83,4 | 7,50 | 0,00750 | 46,9 %
SD 50 20,1 1,00 | 0,00100 | 6,6 % 18,1 0,90 | 0,00090 | 5,9%
Torta 850 7,9 0,79 | 0,00791 | 52,6 % 7,5 0,75 | 0,00757 | 46,9 %
100 % 100 %
Molibdeno Titanio
Volumen Conc. | Peso | gMo/ g Conc. | Peso | gTi/g
(mL), Peso | i) | (me) |~ cat. | RSP | (mg/L) | (mg) | cat
Muestra (mg) & & ' & & ' Recup.
SF 94 17,2 1,54 | 0,00154 | 9,1 % 243 2,18 | 0,00218 | 11,4 %
SD 50 22,4 1.12 | 0,00112 | 6,6 % 15,9 0,79 | 0,00079 | 4,2%
Torta 762 14,3 143 | 0,0143 | 842% | 16,2 1,62 | 0,01621 | 84,4 %
100 % 100 %
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Ficha Técnica N° 21

Nombre del ensayo: Lixiviacion quimica del catalizador agotado usando acidos
inorganicos.

Tipo de muestra: Catalizador agotado

Cantidad de muestra: 1 g.

Agente lixiviante: Acido sulfurico (200 g/L) y peréxido de hidrégeno (10 g/L)

Tiempo de lixiviacion: 24 h

Velocidad de agitacion: 750 rpm

Resultados del ensayo:

Tabla AIL21. Balance metalurgico de la lixiviacion quimica del catalizador agotado usando
Acido sulftrico (200 g/L) y peroxido de hidrogeno (10 g/L)

Niquel Vanadio
Volumen Conc. | Peso Ni/ Conc. | Peso
(mL), Peso (mg /L‘) (mg) & cat & Recup. (mg /L‘) (mg) gV/ig
Muestra (mg) ’ cat. Recup.
SF 95 99,5 9,45 | 0,00945 | 62,6 % | 98,3 9,33 | 0,00933 | 58,6 %
SD 50 10,8 0,54 | 0,00054 | 3,6 % 10,8 0,54 | 0,00054 | 3,4%
Torta 850 5,1 0,51 | 0,00512 | 33,8 % 6 0,62 | 0,00623 | 37,5%
100 % 100 %
Molibdeno Titanio
Volumen Conc. | Peso | gMo/ g Conc. | Peso | gTi/g
(mL), Peso oty | (me) | cat. | RSP | (mg/L) | (mg) | cat
Muestra (mg) & & ’ & & ' Recup.
SF 95 21,8 2,07 | 0,00154 | 12,2% | 29,3 2,78 | 0,00278 | 14,6 %
SD 50 19,9 | 0,99 | 0,00112 | 59% 19,4 | 0,97 | 0,00097 | 5,1 %
Torta 850 13,8 1,38 | 0,0143 | 81,2% | 154 1,54 | 0,01542 | 80,2 %
100 % 100 %
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Nombre del ensayo: Lixiviacion quimica del catalizador agotado usando acidos

inorganicos.

Tipo de muestra: Catalizador agotado

Cantidad de muestra: 1 g.

Agente lixiviante: Acido sulfurico (250 g/L) y peréxido de hidrégeno (10 g/L)

Tiempo de lixiviacion: 24 h

Velocidad de agitacion: 750 rpm

Resultados del ensayo:

Tabla AIL22. Balance metaltrgico de la lixiviacion quimica del catalizador agotado usando

Acido sulfarico (250 g/L) y peroxido de hidrogeno (10 g/L)

Niquel Vanadio
Volumen Conc. | Peso Ni/ Conc. | Peso
(mL), Peso (mg /L‘) (mg) & cat & Recup. (mg /L‘) (mg) gV/ig
Muestra (mg) ’ cat. Recup.
SF 92 115,8 | 11,00 | 0,01100 | 72,8 % | 112,6 | 10,35 | 0,01035 | 64,8 %
SD 50 10,2 | 0,51 | 0,00051 | 3,5% 15,4 | 0,77 | 0,00077 | 4,.8%
Torta 840 3,6 0,36 | 0,00361 | 23,7 % 4,8 0,48 | 0,00482 | 30,1 %
100 % 100 %
Molibdeno Titanio
Volumen Conc. | Peso | gMo/ g Conc. | Peso | gTi/g
(mL), Peso oty | (me) | cat. | RSP | (mg/L) | (mg) | cat
Muestra (mg) & & ’ & & ' Recup.
SF 92 31,9 | 2,93 | 0,00293 | 17,3% | 36,9 | 3,39 | 0,00339 | 17,7 %
SD 50 17,9 | 0,89 | 0,00089 | 5,9 % 18,3 0,91 | 0,00091 | 4,8 %
Torta 840 13,0 1,30 | 0,01300 | 76,7 % | 14,8 1,48 | 0,01481 | 77,5 %
100 % 100 %
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Nombre del ensayo: Lixiviacion quimica del catalizador agotado usando bases.

Tipo de muestra: Catalizador agotado

Cantidad de muestra: 1 g.

Agente lixiviante: Hidroxido de sodio (50 g/L)

Tiempo de lixiviacion: 24 h

Velocidad de agitacion: 750 rpm

Resultados del ensayo:

Tabla AIIL.23. Balance metaltrgico de la lixiviacién quimica del catalizador agotado usando

hidroxido de sodio a 50 g/L.

Niquel Vanadio
. Peso | Cones | Peso | NI | g | Cone | Peso |y
Muestra (mg) cat. Recup.
SF 98 43,8 | 4,30 | 0,00430 | 28,6% | 79,5 | 7,79 | 0,00779 | 48,7 %
SD 50 17,9 17,9 | 0,00089 | 59% | 234 1,17 | 0,00117 | 7,4 %
Torta 950 9,9 9,9 | 0,00995 | 65,1% | 7,0 0,74 | 0,00741 | 43,8 %
100 % 100 %
Molibdeno Titanio
(r\lllil)ur;’lzgo Conc. | Peso | gMo/ g Recup. Conc. | Peso | gTi/g
Muestra (II;g) (mg/L) | (mg) cat. (mg/L) | (mg) cat. Recup.
SF 98 20,9 | 2,04 | 0,00204 | 129% | 17,6 1,72 | 0,00172 | 9,0 %
SD 50 29,8 1,49 | 0,00149 | 8,8% | 28,1 1,40 | 0,00140 | 7,8 %
Torta 950 13,3 1,33 | 0,01334 | 78,2% | 15,9 1,59 | 0,01590 | 82,8 %
100 % 100 %
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Ficha Técnica N° 24

Nombre del ensayo: Lixiviacion quimica del catalizador agotado usando bases.
Tipo de muestra: Catalizador agotado

Cantidad de muestra: 1 g.

Agente lixiviante: Hidroxido de sodio (100 g/L)

Tiempo de lixiviacion: 24 h

Velocidad de agitacion: 750 rpm

Resultados del ensayo:

Tabla AIlL.24. Balance metaltrgico de la lixiviacion quimica del catalizador agotado usando
hidroxido de sodio a 100 g/L.

Niquel Vanadio
. Peso | Cones | Peso | NI | g | Cone | Peso |y
Muestra (mg) cat. Recup.
SF 95 78,9 | 7,81 | 0,00781 | 51,4% | 93,5 | 9,25 | 0,00925 | 57,9 %
SD 50 9,8 0,49 | 0,00049 | 3,5% 12,3 | 0,61 | 0,00061 | 3,9 %
Torta 850 6,8 0,68 | 0,00689 | 449% | 6,1 0,61 | 0,00612 | 38,0 %
100 % 100 %
Molibdeno Titanio
T | 05| P NS | o0 | | 218
Muestra (mg) Recup.
SF 95 29,9 | 2,96 | 0,00296 | 17,4% | 25,8 | 2.55 | 0,00255 | 13,3 %
SD 50 28,9 | 1,44 | 0,00145 | 8,5% | 24,5 1,22 | 0,00122 | 6,9 %
Torta 850 12,5 1,25 | 0,01252 | 739% | 153 1,53 | 0,01535 | 79,6 %
100 % 100 %
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Ficha Técnica N° 25

Nombre del ensayo: Lixiviacion quimica del catalizador agotado usando bases.
Tipo de muestra: Catalizador agotado

Cantidad de muestra: 1 g.

Agente lixiviante: Hidroxido de sodio (150 g/L)

Tiempo de lixiviacion: 24 h

Velocidad de agitacion: 750 rpm

Resultados del ensayo:

Tabla AIL25. Balance metaltrgico de la lixiviacion quimica del catalizador agotado usando
hidroxido de sodio a 150 g/L.

Niquel Vanadio
Volumen Conc. | Peso | gNi/g Conc. | Peso
(mL), Peso (mg/l) | (mg) cat. Recup. (mg/l) | (mg) gV/ig
Muestra (mg) cat. Recup.
SF 97 98,7 | 9,67 | 0,00967 | 63,9% | 113,9 | 11,16 | 0,011162 | 69,8 %
SD 50 11,2 | 0,56 [0,000563| 3,7 % 154 | 0,77 | 0,00077 | 5,7 %
Torta 920 4,9 0,49 | 0,00495 | 32,2 % 3.9 0,39 | 0,00391 | 24,4 %
100 % 100 %
Molibdeno Titanio
(r\lllil)ur;’lzgo Conc. | Peso | gMo/ g Recup. Conc. | Peso | gTi/g
Muestra (nlg) (mg/L) | (mg) cat. (mg/L) | (mg) cat. Recup.
SF 97 39,9 | 3,91 | 0,00391 | 23,3% | 32,9 | 3.22 | 0,00322 | 16,8 %
SD 50 22,5 1,12 | 0,00112 | 6,6% | 20,5 1,02 | 0,00102 | 5,3%
Torta 920 11,9 1,19 | 0,01193 | 70,0% | 14,9 1,49 | 0,01495 | 77,8 %
100 % 100 %
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Nombre del ensayo: Lixiviacion quimica del catalizador agotado a diferente tamafo

de particula usando acido sulfurico y acido fluorhidrico.

Tipo de muestra: Catalizador agotado a 30 um

Cantidad de muestra: 1 g.

Agente lixiviante: Acido sulfarico (150 g/L)
Acido fluorhidrico (150 g/L)

Tiempo de lixiviacion: 24 h

Velocidad de agitacion: 750 rpm

Resultados del ensayo:

Tabla AIL26. Balance metaltrgico de la lixiviacién quimica del catalizador agotado a 30 um
usando acido sulfurico a 150 g/L

Niquel Vanadio
Volumen Conc. | Peso Ni/ Conc. | Peso
(mL), Peso (m /L.) (mg) gcat & Recup. (m /L') (mg) gV/g | Recup.
Muestra (mg) & & ’ & & cat.

SF 97 98,7 | 9,67 | 0,00967 | 63,9% | 113,9 | 11,16 | 0,011162 | 69,8 %
SD 50 11,2 | 0,56 |0,000563 | 3,7 % 154 | 0,77 | 0,00077 | 5,7 %
Torta 920 4,9 0,49 | 0,00495 | 32,2 % 3,9 0,39 | 0,00391 | 24,4 %
100 % 100 %

Molibdeno Titanio
(r\;;l)urgzso Conc. | Peso | gMo/ g Recup Conc. | Peso | gTi/g Recup
Muesira (rr’lg) (mg/L) | (mg) cat. " | (mg/L) | (mg) cat. ’
SF 97 399 | 3,91 | 0,00391 | 233% | 329 3.22 | 0,00322 | 16,8 %
SD 50 225 1,12 | 0,00112 | 6,6 % 20,5 1,02 | 0,00102 | 5,3%
Torta 920 11,9 1,19 | 0,01193 | 70,0 % | 14,9 1,49 | 0,01495 | 77,8 %
100 % 100 %
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Nombre del ensayo: Lixiviacion quimica del catalizador agotado a diferente tamano

de particula usando acido sulfurico y acido fluorhidrico.

Tipo de muestra: Catalizador agotado a 30 um

Cantidad de muestra: 1 g.

Agente lixiviante: Acido sulfarico (150 g/L)
Acido fluorhidrico (150 g/L)

Tiempo de lixiviacion: 24 h

Velocidad de agitacion: 750 rpm

Resultados del ensayo:

Tabla AIL27. Balance metaltrgico de la lixiviacion quimica del catalizador agotado a 30 um
usando 4cido fluorhidrico a 150 g/L

Niquel Vanadio
Volumen Conc. | Peso Ni/ Conc. | Peso
(mL), Peso (m /L.) (mg) gcat & Recup. (m /L.) (mg) gV/g | Recup.
Muestra (mg) & g ’ & & cat.
SF 97 98,7 | 9,67 | 0,00967 | 63,9% | 113,9 | 11,16 | 0,011162 | 69,8 %
SD 50 11,2 | 0,56 |0,000563 | 3,7 % 15,4 | 0,77 | 0,00077 | 5,7 %
Torta 920 4,9 0,49 | 0,00495 | 32,2 % 3.9 0,39 | 0,00391 | 24,4 %
100 % 100 %
Molibdeno Titanio
Volumen .
(mL), Peso Conc. | Peso | gMo/ g Recup. Conc. | Peso | gTi/g Recup.
Muesira (mg) (mg/L) | (mg) cat. (mg/L) | (mg) cat.
SF 97 39,9 3,91 | 0,00391 | 23,3% | 32,9 | 3.22 | 0,00322 | 16,8 %
SD 50 225 1,12 | 0,00112 | 6,6 % 20,5 1,02 | 0,00102 | 5,3%
Torta 920 11,9 1,19 | 0,01193 | 70,0% | 14,9 1,49 | 0,01495 | 77,8 %
100 % 100 %
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Ficha Técnica N° 28

Nombre del ensayo: Lixiviaciéon quimica del catalizador agotado calcinado a 800 °C
usando acido sulfurico a 200 y 250 g/L

Tipo de muestra: Catalizador agotado calcinado

Cantidad de muestra: 1 g

Agente lixiviante: Acido sulftrico (200 y 250 g/L)

Tiempo de lixiviacion: 24 h

Velocidad de agitacion: 750 rpm

Resultados del ensayo:

Tabla AIL28. Balance metaltrgico de la lixiviacion quimica del catalizador agotado
calcinado a 800 °C usando 4cido sulftrico a 200 g/L

Niquel Vanadio
Volumen Conc. | Peso | gNi/g Conc. | Peso
(mL), Peso (mg/L) | (me) cat. Recup. (mg/L) | (me) gV/g | Recup.

Muestra (mg) cat.

SF 95 20,0 1,9 0,0019 | 12,5% | 90,0 | 8,55 | 0,0085 | 53,4%
SD 50 12,0 | 0,59 | 0,0006 | 39% | 25,0 1,24 | 0,0012 | 7.8%
Torta 900 12,7 1,27 | 0,0127 | 83,6 % 6,2 0,62 | 0,0062 | 38,8 %
100 % 100 %

Molibdeno Titanio

Volumen .

Muesira (mI(qr)r,lgl;eso (rCnogl;i) ?nelsg(; & 1::;(;/ & Recup. (rcn(jgr;i) Zi; & ;Falt/ & Recup.
SF 95 90,0 | 8,55 | 0,0085 |50,3% | 34,9 | 3,31 | 0,0033 | 17,3 %
SD 50 28,6 1,43 | 0,0014 | 849% | 28,9 1,44 | 0,0014 | 7,5%

Torta 900 7,0 0,70 | 0,00070 | 41,2% | 14,4 1,44 | 0,0144 | 75,0 %
100 % 100 %
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Nombre del ensayo: Lixiviaciéon quimica del catalizador agotado calcinado a 800 °C

usando acido sulfurico a 200 y 250 g/L

Tipo de muestra: Catalizador agotado calcinado

Cantidad de muestra: 1 g
Agente lixiviante: Acido sulftrico (200 y 250 g/L)

Tiempo de lixiviacion: 24 h

Velocidad de agitacion: 750 rpm

Resultados del ensayo:

Tabla AIL29. Balance metaltrgico de la lixiviacion quimica del catalizador agotado
calcinado a 800 °C usando acido sulftrico a 250 g/L

Niquel Vanadio
Volumen Conc. | Peso Ni/ Conc. | Peso
(mL), Peso (m /L.) (mg) gcat £ Recup. (m /L') (mg) gV/g | Recup.
Muestra (mg) & & ’ & & cat.
SF 92 25,0 2,3 0,0023 | 15,1 % | 100,0 | 9,2 0,0092 | 57,5%
SD 50 8,0 0,4 0,0004 | 2,6 % 15,9 0,8 0,0008 | 5,0 %
Torta 840 12,5 1,2 0,0125 | 822% | 6,0 0,6 0,0060 | 37,5 %
100 % 100 %
Molibdeno Titanio
Volumen )
(mL). Peso Conc. | Peso | gMo/ g Recup. Conc. | Peso | gTi/g Recup.
Muestra (meg) (mg/L) | (mg) cat. (mg/L) | (mg) cat.
SF 92 99,0 | 9,10 | 0,0091 | 53,6% | 42,8 | 3,93 | 0,0039 | 20,5%
SD 50 14,0 | 0,70 | 0,0007 | 4,1 % 13,0 | 0,65 | 0,0006 | 3,4%
Torta 840 7,2 0,72 | 0,0072 | 42,4% | 14,5 1,45 | 0,0145 | 75,5%
100 % 100 %
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Ficha Técnica N° 30

Nombre del ensayo: Lixiviacion quimica del catalizador agotado a diferente
porcentaje de soélidosusando acido sulfurico a 200 g/L

Tipo de muestra: Catalizador agotado

Cantidad de muestra: 1, 11,21y 33 g

Agente lixiviante: Acido sulfarico (200 g/L)

Tiempo de lixiviacion: 24 h

Velocidad de agitacion: 750 rpm

Resultados del ensayo:

Tabla AIL30. Balance metaltrgico de la lixiviacion quimica del catalizador agotado usando
acido sulfurico a 200 g/L y 1% de s6lidos

Niquel Vanadio
Volumen Conc. | Peso | gNi/g Conc. | Peso
(mL), Peso (mg/L) | (me) cat. Recup. (mg/L) | (me) gV/g | Recup.

Muestra (mg) cat.

SF 92 120,0 | 11,0 | 0,0110 | 90,0% | 220,0 | 20,2 | 0,0202 | 92,0 %
SD 50 5,0 0,2 0,0002 | 2,0 % 5,0 0,2 0,0002 | 1,1 %
Torta 910 1,0 0,1 0,0010 | 8,1 % 1,5 0,1 0,0015 | 6,8%
100 % 100 %

Molibdeno Titanio

Volumen .

Muesira (mI(qr)r,lgl;eso (rCnogl;i) ?nelsg(; & 1::;(;/ & Recup. (rcn(jgr;i) Zi; & ;Falt/ & Recup.
SF 92 150,0 | 13,8 | 0,0138 | 86,3% | 65,0 6,0 0,0060 | 37,1 %
SD 50 4,0 0,2 0,0002 | 1,3% 4,5 0,2 0,0002 | 1,4%

Torta 910 2,0 0,2 0,0020 | 12,5% | 10,0 1,0 0,0099 | 61,5 %
100 % 100 %
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Nombre del ensayo: Lixiviacion quimica del catalizador agotado a diferente

porcentaje de soélidosusando acido sulfurico a 250 g/L

Tipo de muestra: Catalizador agotado
Cantidad de muestra: 1, 11,21y 33 g
Agente lixiviante: Acido sulftrico (250 g/L)

Tiempo de lixiviacion: 24 h

Velocidad de agitacion: 750 rpm

Resultados del ensayo:

Tabla AIL31. Balance metaltrgico de la lixiviacion quimica del catalizador agotado usando

acido sulfurico a 250 g/L y 10 % de s6lidos

Niquel Vanadio
(Xil)ljlgzzo Conc. | Peso | gNi/g Recup. Conc. | Peso aVig | Recup.
Muestra (meg) (mg/L) | (mg) cat. (mg/L) | (mg) cat.
SF 83 1200,0 | 99,6 | 0,0090 | 73,6 % | 2100,0 | 174,3 | 0,0158 | 72,0 %
SD 50 185,0 | 9,2 0,0008 | 6,8% | 1450 | 7,2 0,0006 | 3,0%
Torta 880 2,4 0,2 0,0024 | 195% | 5,5 0,5 0,0055 | 25,0 %
100 % 100 %
Molibdeno Titanio
). Paso | COne: | Peso | MOl |y | Conc | Peso | T | gy,
Muestra (mg)
SF 83 1320,0 | 109,5 | 0,0099 | 62,3% | 700,0 | 58,1 | 0,0052 | 32,8 %
SD 50 140,0 | 7,0 0,0006 | 4,0% | 92,0 4,6 0,0004 | 2,6 %
Torta 880 5,4 0,5 0,0054 | 33.8% | 104 1,0 0,0104 | 64,6 %
100 % 100 %
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Nombre del ensayo: Lixiviacion quimica del catalizador agotado a diferente

porcentaje de soélidosusando acido sulfurico a 250 g/L

Tipo de muestra: Catalizador agotado
Cantidad de muestra: 1, 11,21y 33 g
Agente lixiviante: Acido sulftrico (250 g/L)

Tiempo de lixiviacion: 24 h

Velocidad de agitacion: 750 rpm

Resultados del ensayo:

Tabla AIL32. Balance metaltrgico de la lixiviacion quimica del catalizador agotado usando

acido sulfurico a 250 g/L y 20 % de so6lidos

Niquel Vanadio
Volumen Conc. | Peso | gNi/g Conc. | Peso
(mL), Peso (mg/L) | (me) cat. Recup. (mg/L) | (me) gV/g | Recup.
Muestra (mg) cat.
SF 80 1510,0 | 120,8 | 0,0048 | 39,3 % | 2350,0 | 188,0 | 0,0075 | 34,2%
SD 50 282,0 | 14,1 | 0,0005 | 4,6% | 640,0 | 32,0 | 0,0012 | 5,8%
Torta 870 7,0 0,7 0,0070 | 56,1 % | 13,2 1,3 0,0132 | 60,0 %
100 % 100 %
Molibdeno Titanio
). Peso | COne: | Peso | MOl |y | Cone | Peso | Vg | gy,
Muestra (mg)
SF 80 1500,0 | 120,0 | 0,0048 | 30,0% | 800,0 | 64,0 | 0,0025 | 16,0 %
SD 50 400,0 | 20,0 | 0,0008 | 5,0% | 360,0 | 18,0 | 0,0007 | 4,5%
Torta 870 10,4 1,0 0,0104 | 65,0% | 12,8 1,2 0,0128 | 79,5 %
100 % 100 %




Ficha Técnica N° 33
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Nombre del ensayo: Lixiviacion quimica del catalizador agotado a diferente

porcentaje de soélidosusando acido sulfurico a 250 g/L

Tipo de muestra: Catalizador agotado
Cantidad de muestra: 1, 11,21y 33 g
Agente lixiviante: Acido sulftrico (250 g/L)

Tiempo de lixiviacion: 24 h

Velocidad de agitacion: 750 rpm

Resultados del ensayo:

Tabla AIL33. Balance metaltrgico de la lixiviacion quimica del catalizador agotado usando

acido sulfurico a 250 g/L y 30 % de so6lidos

Niquel Vanadio
Volumen Conc. | Peso | gNi/g Conc. | Peso
(mL), Peso (mg/L) | (me) cat. Recup. (mg/L) | (me) gV/g | Recup.
Muestra (mg) cat.
SF 72 1800,0 | 129,6 | 0,0029 | 24,0 % | 2600,0 | 187,2 | 0,0042 | 19,3 %
SD 50 400,0 | 20,0 | 0,0004 | 3,7% | 920,0 | 46,0 | 0,0010 | 4,8%
Torta 840 9,0 0,9 0,0089 | 72,4% | 16,7 1,6 0,0167 | 76,0 %
100 % 100 %
Molibdeno Titanio
). Peso | COne: | Peso | MOl |y | Cone | Peso | Vg | gy,
Muestra (mg)
SF 72 1900,0 | 136,8 | 0,0031 | 19,4% | 1230,0 | 88,5 | 0,0020 | 12,5 %
SD 50 170,0 | 85 0,0001 | 1,2% | 610,0 | 30,5 | 0,0006 | 4,3 %
Torta 840 12,7 1,2 0,0127 | 794% | 134 1,3 0,0134 | 83,2%
100 % 100 %
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ANEXO III

FICHAS TECNICAS DE LOS ENSAYOS DE EXTRACCION POR
SOLVENTES Y FLOTACION IONICA

Ficha Técnica N° 01

Nombre del ensayo: Flotacién ionica

Tipo de muestra: Solucion acuosa proveniente de la extraccion por solventes
Cantidad de solucion: 1 L

Reactivo colector: Etilxantato de sodio (150 g/ton)

Reactivo espumante: Aceite de pino (30 g/ton)

Tiempo de flotacion: 40 minutos

pH de solucion: 3,5

Resultados del ensayo:

Tabla AIIIL.1. Resultados del ensayo de flotacion idnica usando (EXNa) a 150 g/ton y aceite
de pino a 30 g/ton, a pH 3,5 durante 40 minutos

Volumen Concentracion
Corriente (mL) Volumen (mg/L) Niquel (mg) | Recuperacion
A 298 30 % 270 80,4 39,1 %
B 180 18 % 270 48,6 23,6 %
A+B 478 48 % 270 129,0 62,8 %
C 80 8 % 265 21,2 10,3 %
A+B+C 558 56 % 267,5 149,2 72,6 %
D 15 2% 265 3,9 1,9 %
A+B+C+D 573 57 % 266,2 152,5 74,2 %
Relave 427 43 % 124 52,9 25,7 %
Alim.
Recalculada 1000 100 % 205,5 100,0 %
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Ficha Técnica N° 02

Nombre del ensayo: Flotacion ionica

Tipo de muestra: Solucién acuosa proveniente de la extraccion por solventes
Cantidad de solucion: 1 L

Reactivo colector: Etilxantato de sodio (300 g/ton)

Reactivo espumante: Aceite de pino (30 g/ton)

Tiempo de flotacion: 40 minutos

pH de solucion: 3,5

Resultados del ensayo:

Tabla AIIL.2. Resultados del ensayo de flotacion idnica usando (EXNa) a 150 g/ton y aceite
de pino a 30 g/ton, a pH 3,5 durante 40 minutos

Volumen Concentracion
Corriente (mL) Volumen (mg/L) Niquel (mg) | Recuperacion
A 332 33 % 280 92,96 45,23 %
B 200 20 % 280 56 27,25 %
A+B 532 53 % 280 148,96 72,48 %
C 100 10 % 270 27 13,14 %
A+B+C 632 63 % 275 173,8 84,57 %
D 20 2% 270 5,4 2,63 %
A+B+C+D 652 65 % 272,5 177,67 86,45 %
Relave 348 35% 80 27,84 13,55 %
Alim.
Recalculada 1000 100 % 205,51 100,00 %
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Ficha Técnica N° 03

Nombre del ensayo: Composicion mineraldgica

Tipo de muestra: Soluciones cristalizadas provenientes de los ensayos de extraccion
por solventes y flotacion idnica (concentrado y relave)

Cantidad: 1 g

Resultados del ensayo:

Solucién acuosa proveniente de la extraccion por solventes
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Figura AIII.1. Difractograma de la solucion cristalizada que contiene molibdeno
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RM-7800 M1

1300

1200

0

2-Theta - Scale

Figura AIII.2. Difractograma obtenido de la solucion cristalizada que contiene niquel

RM-7800 P1-V

2-Theta - Scale

Figura AIIL.3. Difractograma obtenido de la solucion cristalizada que contiene vanadio
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ANEXO IV
SELECCION DE EQUIPOS

Ejemplo de calculo para el dimensionamiento de tanques
e Tanque para la lixiviacion
El volumen del tanque esta en funcion de la capacidad de material que se desee
lixiviar y un factor de sobredisefio.
Se trabajo con un porcentaje de sdlidos de 10 %, para calcular el volumen de la
solucion se procede de la siguiente manera:
Flujo = 26100 kg/h

La densidad de la solucién es de 1,007g/cm3

Por lo tanto el volumen sera:

~m 26100 kg
P 1007 X
m
V,= 26,1 m3

El volumen obtenido se multiplica por un factor de sobredimensionamiento, se elige

1,2 para un sobredimensionamiento del 20 % y obtener el volumen real del tanque:

Vs = Vixfsp

V, = 261m3x 1,2 = 31,3 m?



Para calcular la altura y el diametro del tanque se usara una relacion de 1,5.

h = 1,5 Di

3
V, = mr?h = 1,5x nle

Di =3m
h=45m
Para calcular el espesor del cilindro se usa la siguiente férmula:

PR;

ty =
s~ 2SE—0,6P

fe

Donde:

P es la presion dentro del tanque (psi)
Ri es el radio del tanque (in)

S es la resistencia del material

E es la eficiencia en la soldadura

fc factor de seguridad por la corrosiéon
La presion dentro del tanque corresponde a la presion hidrostatica:
P, = gxpxh

m kg 14,7 psi
P, =98 =x 1007ﬁx 45mx

52 T01325 P~ 24 @D

164
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El tanque se construira con acero AlISI 304 porque se trabaja con acidos fuertes. La
resistencia de este material es 23937,82 psi, la eficiencia de soldadura normalmente
es 0,85. El factor de seguridad es de 1mm porque el material es acero inoxidable y

no se tendra problemas graves de corrosion.

Con estos datos se procede a calcular el espesor:

_ 6,4x0,5 N 1
~ (2x23937,8x0,85) —0,6x2,37 254

tg (in)

1
ty = 0,05 +m(m) = 5,38 mm

Este espesor se comparo con la siguiente tabla:

Tabla AIV.1. Espesores criticos

Diametro del cilindro (m) | Espesor minimo (mm)
1 5
la2 7
2a2)5 9
2,5a3 10
3a3,5 12

Segun la Tabla AlIV.1 el espesor minimo que deben tener los tanques de 3 m de
diametro es 10 mm por lo tanto se elegira este valor y no el que se calculé. Como se
tiene una presion de 6,4 psi la tapa del tanque puede ser plana o toriesférica. A
continuacion se muestran las ecuaciones para el calculo de la altura, volumen y

espesor de la tapa:
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Altura
h; =D; — \/(rk +ri—D)x(rk —ri—D;)
rk = 0,06 x D; = 0,18 m

h; = 0,24 (m)

Volumen
V, = 0,0809 x D;?

V, = 2,4(m3)

Espesor
0,885 PL

e =Sp—o1p fe
t; = 2,5 (mm)
El volumen total del tanque seria:
Vrotar = Vs + V¢
Vrotar = 31,2 + 2,4 = 33,6 m3

Para disenar el sistema de agitacidén se procede de la siguiente manera:
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o Sistema de agitacion para el tanque de lixiviacion

Segun el proceso se escoge el sistema de agitacion adecuado, a continuaciéon se

muestra en la Figura AlV.1 la informacion necesaria:

Shopa Felationships for

Selection Chart Turbine Designs
i ixing T | gt
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[ Tonk Yol f—————= 1,000,000 Gaols.

. . Turbine —Lﬂﬂﬁpﬂm 3.!.'}:{*[ .1 nhru.-::;
Dispersion lproootey ee—m zcﬁ';',"féf' o 3.571 .sfﬁu::d E“Lmh
- i age

sm.ﬁﬁ Faddie aticn Mlixers
Flow ——= | 000 Gaks.SMin,
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in Solufion |Propetier At J
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T Saids sl L2100
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% Fropedier HIF -] e | %
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Wis, ——— | 000,000 eps |
Turbi e ', | L Redgted | D 5imgl
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Figura AIV.1. Parametros de seleccion del sistema de agitacion
(Sinnott, 2005)

Como en el proceso se trabajo con sdélidos en suspension segun la Figura AlV.1 se
recomienda usar turbinas o hélices. Se escogera turbinas rushton por su versatilidad.

Las relaciones para disefiar las turbinas Rushton son:
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Di_3
7=

WL'_O2
d_ )
[

= 0,25
Hi_1
7=

Wb_O1
Di

De los calculos anteriores se obtuvo que el diametro del reactor es: 3m; por lo tanto

se tendra:

Dt 3 Lg=1
—_— - =
d m

Wi

- 02 »Wi=02m
Li

i 0,25 - Li =0,25m

—Hi 1-Hi=1
= =
p i m

Wb
—=0,1 - Wb=03m
Di



Se asume una potencia de agitacion, para ellos se puede usar la siguiente Figura:

Agitation Applications Power, KW/m>
Mild Blending, mixing 0.04-0.10
Homogeneous reactions 0.01-0.03
Medium Heat transfer 0.03-1.0
Liquid-liquid mixing 1.0-1.5
Severe Slurry suspension 1.5-2.0
Gas absorption, 1.5—-2.0
Emulsions 1.5—2.0
Violent Fine slurry suspension >2.0

Figura AIV.2. Potencia requerida para algunos procesos
(Sinnott, 2005)

Se escogi6 una potencia de 1,5 Kw/m?®

Kw
Potencia = 1,5 P 31,2m3 = 47,0 Kw

Se calcula el nimero de Reynolds, asumiendo un Ni=1 s™:

_ Nixpxd® 1x1000*1
w001

Re

=989731

Con este valor se toma de la Figura AlV.3 el Numero de potencia: Np

1 10 102 103 104 105

Figura AIV.3. Relaciones entre el Re y Np

106
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(Sinnott, 2005)

Con el Np se calcula el Ni real y se procede a un proceso iterativo hasta encontrar el
Ni adecuado:

Tabla AIV.2. Datos del proceso iterativo

Ni asumido Re Np Ni calculado
1 989731 5,5 2,1
2,1 2040655 5,5 2,1

Con el numero de Reynolds calculado con el Ni real se obtiene el Nq de la siguiente
grafica:

1.0
R

0.9 D/T =0.25

48 A 0.33
. o7 A = 0.4
o) L1 1T Tos
S o0s e

i - —
= // ”’f//
o // L] _,a’
Z 05 A
3 Wdvea
E o4 ol
s W £ /7/
%_ d /
£ AT THI
i // /’/

0.3

A1
0.z
10 20 50 100 200 500 1000 10,000 100,000

Reynolds number, Ng, = Dsz}p

Figura AIV 4. Relaciones entre el Re y N
(Sinnott, 2005)

Del numero de bombeo Nqg se calcula el caudal y con el caudal la velocidad
especifica:

m
Ny =0,72 = - Q=1'4T

Nid3



m
=02 — ->06—
s s
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ft

El valor de la velocidad especifica debe estar dentro del rango indicado en la Figura

AIV.5 de acuerdo al proceso:

ftfsec Description

ft/sec Description

Liquid Systems

0.1-0.2  low oegree of agitation; a velocity of 0.2 ftfsec will
. blend miscibla liquids to uniformity when spedlic
gravity differences are less than 0.1
b. blend miscible liquids to unifarmity if the ratio of
vigeoeities is legs than 100
c. esteblish liguid movement throughout the vessal
d. produce & flst but moving surfice
0.3-0.6 characteristic of most agitstion used in chemical
processing; a velocity of 0.6 ffsec will
&. blend miscible liquids to uniformity if the specific
gravity differances are less than Q.6
{. blend miscible liquids to uniformity if the ratio of
viszosities is leaz than 10,000
g. suspend trace solids (ess than 2%) with settling
rates of 2—4 ft/min
h. produce surface rippling at low viscosities
0.7-1.0  high deqree of agitation; avelocity of 1.0 ftfsac will
I, Elend miscible liquids to uniformity if the specific
gravity differances are less than 1.0
}. tlend miscible liquids to uniformity if the ratio of
viscosities is less than 100,000
k. euspend trace solids [loss than 2%) with settling
ratas of 4=6 ft/min
I. produce surging surface &t low viscosities

Solids Suspension
0.1-0.2  minimal solids suspension; a velocity of 0.1 ft/sec will

a. produca motion of all solids with the design settling

valocity
b. move fillets of solids on the tank bottom and
suspend them intermittently
0.3-0.5  charecteristic of mosl applications of solids suspension
and dissclution; a velocity of 0.2 ft/eacwill

¢, suspend all solids with the design settling velocity
completely off the bottom of ihe vessel
d. provide slurry uniformity to at lgast one-third of the
liquid lawval
& be auitable for slurry drawoff at low exii nozzle
locations
0.6-08  when uniform solids distribution must be approached: a
wvelocity of 0.6 ft/sec will
f. pravide uniform distribution to within 95% of liquid
level
g. be suitable for slurry drawoff up to 80% of liguid
level
n.oe-1.0 whaen the maximum feasible uniformity is needod. A
velocity of 0.8 ft/see will
h. provide slurry uniformity to 98% of the liquid lavel
i. be suitable for slurry drawoff by means of overflow

BGas Dispersion

0.9-02  used whan degres of dispersion is not critical to the
process; a velocity of 0.2 & /sec will
a. provide nonflooded impeller conditions for coarse
dispersion
b. be typical of situations that are not mass transfer
limitad
0.3-05 vsad where moderste dagrea of disperzion iz needed; o
velocity of 0.5 ft/sec will
c. drive fine bubbles complaetely to the wall of the
vessel
d. provide recirculation of dispersed bubbles back into
the impeller
0.6-10  used whera rapid mass transfer is needed; a velocity of
1.0 ftfsec will
e maximize interfacial area and recirculation of

disparsed bubbles through tha impeller

[Chemineer, Co. Staff, Chern. Eng., 102-110 (26 April 1976); 144-150 (24 May 1976]; 141148 (19 July 19761,

Figura AIV.5. Resultados de agitacion en funcidn de la velocidad especifica
(Sinnott, 2005)

Como nuestro proceso se trata de soélidos en suspension el rango de velocidades

esta entre: 0,1 - 1 ft/s, por lo tanto el valor calculado si esta dentro del rango
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deseado. En caso de que no estuviese dentro del rango se debera cambiar la

potencia y nuevamente realizar todos los calculos.

e Filtro rotario

La Figura AIV.6 nos ayudo a elegir el tipo de filtro dependiendo de las caracteristicas

de la solucién a filtrar:

Shamry characteristics

Fast
fileering

Medinm Slow
filtering

filtering

Very
dilate

Cake formation rate
MNormal concentration
Senling rate

Leaf test rate, kz/h m”
Filtrate rate, m°/h m®

cim's
e PO
Wery fast
e 2500
=10

0L02—0.12 mm's

1- 109 = 5
Fast Slow Show
25250 =25

002-0.05

Mo calke
<0 1%

002-5

Filter applicartion
Continpous vacuem filters
Multicompanmemnt drnam
Single compartment dmam
Top fead dnam

Scroll discharge dram
Tilting pan

Belt

[M=c

Batch vacuam leaf

Batch nutsche

Baich presswre filters
Plate and frame

Wertical leaf

Horizontal plate
Cartridge edge

Figura AIV.6. Guia para la seleccion de filtros
(Sinnot, 2005, p. 412)

Se eligié un filtro rotario de vacio, porque la pulpa tiene un porcentaje de soélidos de

10 %. La siguiente expresion nos permitié calcular el area del filtro y con este valor

se escogio el filtro en catalogos:

2%t

ac * (AP)S~1\"/?
A%#) o,

ac  (AP)S~1\"?
A%%) o,

2%t
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Donde:

u: Viscosidad del filtrado

a: Resistencia especifica del cake (promedio)

c: Masa de solidos depositados por volumen de filtrado
S= Factor de compresibilidad del filtrado

AP=Caida de presion a través del filtro

- 7,13x1071 * (7,25)%11
B 2 % 60

1/2
) * 26,1 x10%ml

A =120000 cm? = 12,0 m?

e Celdas de flotacion

El volumen de las celdas de flotacion esta en funcion del flujo que se desea
concentrar, este valor corresponde a la solucion acuosa obtenida en el proceso de

extraccién por solventes.
Flujo = 24354,5 kg /dia

El tiempo del proceso de flotacidn en los ensayos experimentales es de 10 minutos,

por lo tanto:

kg 1ldia 1h L0mi 1m3 — 016m3
dia” 24 h *60min” T To50kg 0"

Volumen requerido = 24354,5

El volumen real de la celda de flotacion se calcula con la siguiente relacion:
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Volumen requerido

Volumen real = 0.75

Vol 1—0'16m3—021 3
olumenreal = 0’75 = , m

El numero de celdas de flotacidén se calcula con la siguiente expresion:

Flujo x tiempo total

Numero de celdas =
Volumen real

243545 X9 3 0027 dia x =
dia 1050 kg

N1 de celdas =
umero de celdas 021 m3

Numero de celdas = 3

e Secadores

En la Figura AlV.7 se muestra una guia para la seleccion de secadores:

Particle property Spray Pricurmatic Fluidised-bed
dryer dryer diryer
Inital moisture greater than 80 per cont Tes P P
Too dry o pump B Tes Yes
Wet cnough o pump but moisture less than
S5 per cont Yes Yes Mo
Zolids in dissolved state Yes BN it fa]
Partially dry but sticky particles s Mo Bl
Fragile particles Hes Mo Possible
Wery small particles Yes Yes Bl
Residence time (5] 310 I— 1, often Widely wvariable,
less than 1 greater than 10
Heat sensitive material s Yes Mo
Relative drying speed Thard First Second

Figura AIV.7. Parametro de seleccion de un secador
(Sinnott, 2005)

Se escogid secadores en spray porque las soluciones enriquecidas tienen una

humedad mayor al 80 %, con los flujos se eligio los secadores necesarios.
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HOJAS DE ESPECIFICACIONES DE LOS EQUIPOS

Tabla AIV.3. Hoja de especificacion de tolva de almacenamiento de catalizador agotado

HOJA DE ESPECIFICACION N° 1

Nombre del equipo: Tolva (TK-101)

Fabricante: Modelo: Material de construccion: Acero inoxidable
VEGA TEE-1.2 Numero en planta: 1
Dimensiones: Parametros de disefio:

Longitud: 2500 mm
Ancho: 2850 mm
Altura: 2000 mm

Flujo: 2000 kg/dia
Volumen: 2 m’
o=23°

Principio de funcionamiento:

Equipo que permite dosificar materiales gruesos a equipos de alimentacion a gran escala.

Modalidad de operacion: Continuo

Esquema del equipo:
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Tabla AIV.4. Hoja de especificacion de tamiz vibratorio

HOJA DE ESPECIFICACION N° 2

Nombre del equipo: Tamiz vibratorio (S-101)

Fabricante: Modelo: Material de construccion: Acero inoxidable
Yu tong FS0.6x2.0 Numero en planta: 1
Dimensiones: Parametros de disefio:

Longitud: 2100 mm
Ancho: 750 mm
Altura: 780 mm

Flujo: 2000 kg/dia
Potencia: 0,4 Kw
Voltaje: 380 V
Malla: #16

Principio de funcionamiento:

Se compone de una unidad central, tela de pantalla, bock excéntrico, el motor eléctrico, el
resorte de la frotacion y el acoplador. Mientras que la pantalla se mueve alrededor, se clasifican
los materiales. Su estructura de varias capas le ayuda a realizar su tarea con alta eficacia.

Modalidad de operacion: Continuo

Esquema del equipo:

A\

i ——]

\




Tabla AIV.S. Hoja de especificaciones del tanque de lixiviacion

HOJA DE ESPECIFICACION N°3

Nombre del equipo: Tanque para lixiviacion (TK-102)

Fabricante:

Construccion en base
al diseflo

Modelo:

Material de construccion: Acero inoxidable AISI 316

N/A

Numero en planta: 1

Dimensiones:

V tanque: 31,3 m’
Di: 3,0m

Altura tanque: 4,5 m

Espesor tanque: 10
mm

Tapa: Toriesférica
Espesor Tapa: 1,3mm
V tapa: 2,5 m’

Parametros de disefo:

Capacidad: 26100 kg/dia

Presion: 1 bar
Temperatura: 20 °C

Potencia de agitacion:

47 Kw

Sistema de agitacion: turbina rushton

Principio de funcionamiento:

Por la parte superior ingresa el material a lixiviarse y la solucion que se usara como agente lixiviante,
mediante un sistema de agitacion (Tipo: turbina rushton) permite recuperar la solucion de interés.

Modalidad de operacion:Batch

Esquema del equipo:

t:;':l
65cm
-
333cem
]
B O
445 cm
1550 mm /‘
11lem
== -1
4 3“1»125 A
p—y 1
110 mm

108 mm

177
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Tabla AIV.6. Hoja de especificaciones de tanque de preparacion de soluciones

HOJA DE ESPECIFICACION N°4

Nombre del equipo: Tanque preparacion de soluciones (TK-103)

Fabricante:

Construccion en base
al diseflo

Modelo:

Material de construccion: Acero inoxidable AISI 316

N/A

Numero en planta: 1

Dimensiones:

V tanque: 29,0 m’
Di: 2,8 m

Altura tanque: 4,4 m
Espesor tanque:10
mm

Tapa: Toriesférica

Espesor Tapa: 2,3
mm

V tapa: 2,5m’
Agitacion:  Turbina
rushton

Parametros de disefo:

Capacidad: 23600 kg/dia

Presion: 1 bar

Temperatura: 20°C

Potencia de agitacion: 29Kw

Sistema de agitacion: turbina rushton

Principio de funcionamiento:

Tanque con sistema de agitacion en donde se prepara la solucion de acido sulfurico 250 g/L para el

proceso de lixiviacion.

Modalidad de operacion: Batch

Esquema del equipo:

65¢cm

|
400 cm —|

Tt

&— —1—352 on

1550 mm

45cm .|

/mcm

108 mm

110 mm




Tabla AIV.7. Hoja de especificaciones del filtro rotatorio
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HOJA DE ESPECIFICACION N°5

Nombre del equipo: Filtro rotario (F-101)

Fabricante: Modelo: Material de construccion: Acero inoxidable
Grupo TEFSA TSF 13,1/30 Ntimero en planta: 1

Dimensiones: Parametros de disefo:

Longitud: 4,7 m Capacidad: 26100 kg/dia

Ancho: 2,3 m Presion: 10 psi

Altura: 2,0 m Potencia: 3,0 Kw

Numero de celdas: 14
Ancho del tambor: 3 m

Area filtrante: 12,0 m’

Principio de funcionamiento:

La solucién a filtrar entra a través de la superficie lateral del tambor , es decir por los paneles de malla, en
direccion fuera-dentro, y sale filtrada siguiendo como direccion la del eje del tambor.

Modalidad de operacion: Continuo

Esquema del equipo:




Tabla AIV.8. Hoja de especificaciones tanque de preparacion solucion organica
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HOJA DE ESPECIFICACION N°6

Nombre del equipo: Tanque de mezcla (TK-104)

Fabricante:

Construccion en base
al diseflo

Modelo:

Material de construccion: Acero inoxidable AISI 316

N/A

Numero en planta: 1

Dimensiones:

V tanque: 28 m’

Di: 29 m

Altura tanque: 4,4 m

Espesor tanque: 10
mm

Tapa: Toriesférica
Espesor Tapa: 7mm
V tapa: 2,5m’
Agitacion:
rushton

Turbina

Parametros de disefio:

Capacidad: 17640 kg/dia

Temperatura: 20 °C
Presion: 1 bar

Potencia sistema de agitacion: 25Kw

Principio de funcionamiento:

Recipiente provisto de agitacion para llevar a cabo una disolucion.

Modalidad de operacion: Batch

Esquema del equipo:

CR S




Tabla AIV.9. Hoja de especificaciones de tanque de extraccion por solventes
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HOJA DE ESPECIFICACION N°7

Nombre del equipo: Tanque para extraccion por solventes (TK-105)

Fabricante:

Construccion en base
al diseflo

Modelo:

Material de construccion: Acero inoxidable AISI 316

N/A

Numero en planta: 1

Dimensiones:

V tanque: 48,0 m’

Di: 3,4 m

Altura tanque: 5,2 m
Espesor tanque:12
mm

Tapa: Toriesférica

Espesor Tapa: 5,3
mm
V tapa: 3,3 m’

Parametros de disefio:

Capacidad: 41998,1 kg/dia

Presion: 1 bar

Temperatura: 20°C

Potencia de agitacion: 70Kw

Sistema de agitacion: turbina rushton

Principio de funcionamiento:

Tanque con sistema de agitacion en donde se realiza el proceso de extraccion por solventes

Modalidad de operacion: Batch

Esquema del equipo:

/445cm

==
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Tabla AIV.10. Hoja de especificaciones del tanque de decantacion
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HOJA DE ESPECIFICACION N°8

Nombre del equipo: Tanque para decantacion (TK-106)

Fabricante:

Construccion en base
al diseflo

Modelo:

Material de construccion: Acero inoxidable AISI 316

N/A

Numero en planta: 1

Dimensiones:

V tanque: 48,0 m’
Di: 3,4 m

Altura tanque: 5,2 m

Espesor
mm

tanque:12

Tapa: Toriesférica

Espesor Tapa: 5,3
mm
V tapa: 3,3 m’

Parametros de disefio:

Capacidad: 41998,1 kg/dia

Presion: 1 bar

Temperatura: 20°C

Principio de funcionamiento:

Tanque sin sistema de agitacion en donde se realiza el proceso de separacion de las fases organicas e

inorganicas.

Modalidad de operacion: Batch

Esquema del equipo:

¢ €l
< o .
— B 5




Tabla AIV.11. Hoja de especificaciones del tanque de purificacion
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HOJA DE ESPECIFICACION N°9

Nombre del equipo: Tanque para purificacion (TK-107)

Fabricante:

Construccion en base
al diseflo

Modelo:

Material de construccion: Acero inoxidable AISI 316

N/A

Numero en planta: 1

Dimensiones:

V tanque: 50,0 m’
Di:3,5m

Altura tanque: 5,2 m
Espesor tanque:12
mm

Tapa: Toriesférica

Espesor Tapa: 6,3
mm
V tapa: 3,3 m’

Parametros de disefio:

Capacidad: 42021,1 kg/dia

Presion: 1 bar

Temperatura: 20°C

Potencia de agitacion: 50 Kw

Sistema de agitacion: turbina rushton

Principio de funcionamiento:

Tanque con sistema de agitacion en donde se realiza el proceso de extraccion por solventes

Modalidad de operacion: Batch

Esquema del equipo:
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Tabla AIV.12. Hoja de especificaciones para el tanque de decantacion
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HOJA DE ESPECIFICACION N°10

Nombre del equipo: Tanque para decantacion (TK-108)

Fabricante:

Construccion en base
al diseflo

Modelo:

Material de construccion: Acero inoxidable AISI 316

N/A

Numero en planta: 1

Dimensiones:

V tanque: 50,0 m’
Di:3,5m

Altura tanque: 5,2 m

Espesor
mm

tanque:12

Tapa: Toriesférica

Espesor Tapa: 6,3
mm
V tapa: 3,3 m’

Parametros de disefio:

Capacidad: 42021,1 kg/dia

Presion: 1 bar

Temperatura: 20°C

Principio de funcionamiento:

Tanque con sistema de agitacion en donde se realiza el proceso de extraccion por solventes

Modalidad de operacion: Batch

Esquema del equipo:

¢ €l
< o .
— B 5




Tabla AIV.13. Hoja de especificaciones del banco de celdas de flotacion
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HOJA DE ESPECIFICACION N°11

Nombre del equipo: Banco de celdas de flotacion (V-101)

Fabricante: Modelo: Material de construccion: Acero inoxidable AISI 316
Metso RCS 0.8 Numero en planta: 1

Dimensiones: Parametros de disefio:

V celda: 021 m’ Capacidad: 24354,5 kg/dia

Diametro: 1100 mm Requerimiento de aire: 1m’/min

Altura: 1790 mm Potencia por celda: 5,5 Kw

Presion: 1 bar
Temperatura: 20°C

Principio de funcionamiento:

Banco de 3 celdas de flotacion donde se logra concentrar un metal de interés.

Modalidad de operacion: Continuo

Esquema del equipo:

Transmision correa en 'V
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Tabla AIV.14. Hoja de especificaciones de secador spray

HOJA DE ESPECIFICACION N°12

Nombre del equipo: Secador spray (D-101), (D-102), (D-103)

Fabricante: Modelo: Material de construccion: Acero inoxidable AISI 316
GEA RCS 0.8 Numero en planta: 3

Dimensiones: Parametros de disefo:

Didmetro: 9 m Capacidad: 24381,2 kg/dia

Altura: 25 m Evaporacion de agua: 14332 L/h

Ancho: 12 m Consumo combustible: 14000 kcal/h

Longitud: 15 m Potencia: 300 Kw

Temperatura: 100 °C

Principio de funcionamiento:

Banco de 3 celdas de flotacion donde se logra concentrar un metal de interés.

Modalidad de operacion: Continuo

Esquema del equipo:




