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RESUMEN

El tratamiento mas comun en el reciclaje de baterias de plomo acido (BPA) es la fusion, en
la cual se desprende gases y residuos solidos (escorias con aproximadamente 2-6 % de
Pb), que son potenciales fuentes de contaminacién. Dentro de la hidrometalurgia, la
lixiviacion con disolvente eutécticos profundos (DES por sus siglas en inglés) se presenta
como una alternativa a la recuperacion de plomo debido a sus ventajas en el ambito
ambiental y costos. Por lo cual, el objetivo del presente trabajo es evaluar la aplicaciéon del
(DES) glicelina, para la lixiviacion del Pb proveniente de las escorias obtenidas del proceso
de reciclaje de BPA. Para esto se preparé glicelina en relacion molar de 1:2 de cloruro de
colina-glicerina con concentracién de 0,1 N de yodo (Gly-I). Los ensayos de lixiviacion se
realizaron afiadiendo 10 g de Gly-l y 0,2 g de muestra, posteriormente se regulé el sistema
a diferentes temperaturas (30, 50 y 80 ° C) y agitacién constante para cada ensayo. Una
vez alcanzada la temperatura se dejé pasar intervalos de tiempo para obtener cada
alicuota, que posteriormente fue analizada por absorcion atomica. Con las lecturas de Pb
obtenidas se realizaron graficas de recuperacion en funcion del tiempo para las diferentes
etapas experimentales, con las cuales, se evidencié que el aumento de la presion y
temperatura influyen en la cantidad de plomo lixiviado. Al comparar los resultados se
determiné que las mejores condiciones experimentales se obtuvieron con la muestra

calcinada lixiviada en Gly-1a 50 °C durante 2 h con recuperacion de 39,74 % de Pb lixiviado.

PALABRAS CLAVE: Lixiviacién, escorias de baterias, solvente eutéctico profundo, cloruro

de colina, 6xidos de plomo
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ABSTRACT

The most common treatment in the recycling of lead acid batteries (LABS) is melting, which
releases gases and solid residues (slags with approximately 2-6 % of Pb), which are
potential sources of contamination. Within hydrometallurgy, deep eutectic solvent leaching
(DES) is presented as an alternative to lead recovery due to its environmental and cost
advantages. Therefore, the objective of the present work is to evaluate the application of
(DES) glyceline for the leaching of Pb from slags obtained from the LABs recycling process.
For this purpose, glyceline was prepared in a 1:2 molar ratio of choline chloride-glycerin
with a concentration of 0.1 N iodine (Gly-I). The leaching tests were performed by adding
10 g of Gly-I and 0.2 g of sample, then the system was regulated at different temperatures
(30, 50 and 80 ° C) and constant agitation for each test. Once the temperature was reached,
time intervals were allowed to pass to obtain each aliquot, which was subsequently
analyzed by atomic absorption. With the Pb readings obtained, recovery plots were made
as a function of time for the different experimental stages, which showed that the increase
in pressure and temperature influences the amount of lead leached. When comparing the
results, it was determined that the best experimental conditions were obtained with the

calcined sample leached in Gly-1 at 50 °C for 2 h with a recovery of 39.74 % of leached Pb.

KEYWORDS: Leaching, battery slag, deep eutectic solvent, choline chloride, lead oxide

Vi



1. DESCRIPCION DEL COMPONENTE DESARROLLADO

La industria automotriz ha crecido significativamente dentro del pais y con ello, el
incremento de baterias de plomo &cidas (BPA) y proporcionalmente la cantidad de escorias
provenientes del proceso de reciclaje de las BPA. El componente principal de dichas
baterias es el plomo (Pb) y generalmente es recuperado por procesos pirometallrgicos,
gue involucran grandes cantidades de energia y generacién de gases que contaminan al
ambiente y desechos sélidos (escorias) que tienen altas cantidades de plomo, por ende,
estas escorias no pueden ser liberadas al ambiente. Alternativas a este proceso es la via
hidrometallrgica, sin embargo, el uso de reactivos altamente corrosivos como &cido
sulfarico o hidroxido de sodio también generan efluentes que pueden afectar suelos y
fuentes de agua. En los ultimos afios, se ha investigado la aplicacibn de solventes
eutécticos profundos (DES por sus siglas en inglés) para la lixiviacion y recuperacion de
metales preciosos dentro de matrices complejas como desechos minerales y electronicos.
Adicional a esto, varios estudios han evaluado la actividad de los DES en la disolucion de
oxidos metdlicos como CuO, Cu0, PbO, ZnO, Fe,03, Fe;04 entre otros. La formacion de
un DES se da mediante la reaccion de cloruro de colina con urea, acidos carboxilicos o
polioles en relacién estequiométrica generalmente de 1:2. Para el presente trabajo de usé
cloruro de colina (ChCl) y glicerina (C3HsOs3) para la formacién del DES (Glicelina), adicional
a esto se buscé mejorar las cantidades de plomo disuelto en la solucion con la presencia
de yodo (l;). La matriz a tratar fue escorias de BPA obtenidas del proceso de reciclaje de
la empresa Baterias Ecuador FABRIBAT LTDA. Para los diferentes analisis, se prepararon
2 muestras una calcinada y otra sin calcinar, las cuales fueron previamente reducidas de
tamarnio hasta 105 um. Se plantearon 3 etapas experimentales en las cuales se realizaron
lixiviaciones a diferentes condiciones, en las que se busco evaluar la cantidad de plomo
disuelto en la solucion lixiviante en funcién del tiempo, temperatura y presién. Finalmente,
los resultados obtenidos de absorcién atdmica para las diferentes etapas de lixiviacion,
fueron usados para calcular el porcentaje de recuperacion del plomo teniendo en cuenta la
cantidad de Pb en la muestra inicial. Esto se realiz6 con el fin de reportar los mayores
porcentajes de recuperacion y las mejores condiciones para la lixiviacién de la muestra
tratada. La importancia del estudio de los DES radica en la alta selectividad que posee
como disolvente para metales como el plomo, adicionalmente se presentan ventajas al uso
de estos componentes como su alta biodegradabilidad, facilidad de formacion, obtencién y

bajo costo de adquisicion.



1.1 Objetivo general

Evaluar la aplicacion del solvente eutéctico profundo (DES): glicelina, para la lixiviacién del
plomo proveniente de las escorias obtenidas del proceso de reciclaje de baterias

automotrices.

1.2 Objetivos especificos

1. Lixiviar plomo de baterias automotrices mediante la aplicacion de solventes

eutécticos profundos.

2. Establecer las mejores condiciones para la lixiviacion del plomo presente en la
escoria de BPA, empleando glicelina como solvente eutéctico profundo (DES)

preparados a partir de cloruro de colina y glicerina.

3. Comparar la recuperacion de plomo obtenida de la escoria acida para establecer la

influencia de la temperatura, tiempo de lixiviacién y presion.



1.3 Alcance

En el presente trabajo se plantea como punto de partida la determinacién de condiciones
iniciales de trabajo en base a referencias bibliograficas referente al uso de DES como
medio de lixiviacion. En base a la informacién recopilada se plante6 una metodologia para
la lixiviacion de plomo presente en baterias de automoviles, en la que se va a partir de una
muestra de escorias acidas provenientes de la plata Baterias Ecuador FABRIBAT CIA
LTDA. Para esto se detall6 una fase de disefio, implementacion y analisis de resultados

como se indica a continuacion.
a. Fase de disefio

En base a la revision bibliografica se ha determinado las variables a ser analizadas para la
matriz de escorias de plomo acidas (muestra), glicelina como agente lixiviante (DES) y yodo
como reactivo oxidante. La parte practica se desarrollarad en 3 etapas, en la cual se va a
experimentar el proceso de lixiviacion en funcién del tiempo (etapa 1), variaciéon de
temperatura (etapa 2) y variacion de la presion (etapa 3), para cada etapa se incluye la
lectura de plomo disuelto en el solvente eutéctico profundo por medio de absorcién atdbmica
(AA) y posteriormente se determinaran los porcentajes de recuperacion de cada una de las

etapas de lixiviacion.
b. Implementacion

Para llevar a cabo la parte experimental se ha divido por secciones las actividades a
realizarse, comenzando por la preparacion de la muestra (separacion, pulverizacién y
calcinacion), preparacion de la glicelina (Gly mezcla de CsHgOs+ChCl y calentamiento),
preparacion de la solucion lixiviante (Gly+yodo), ensayos de lixiviacion (en funcién de
tiempo, temperatura y presion) y finalmente la determinacion de la eficiencia de lixiviacién

(preparacién de muestras para Absorcion atomica (AA)).
c. Andlisis de resultados

Serealiza en base a las lecturas por AA de Pb lixiviado. Las mejores condiciones de trabajo
se determinaran, con el calculo previo de los porcentajes de recuperacion de plomo
obtenido para cada una de las etapas experimentales, dicha comparacion se la realizara
mediante la cantidad de Pb inicial en la muestra y la cantidad de Pb disuelto en Gly-I. Los
mejores resultados producto de los cambios en temperatura, presién y tiempo de lixiviacién
seran considerados para determinar las mejores condiciones experimentales para la

lixiviacién de plomo en la muestra de escoria de BPA.



1.4 Marco tedrico

1.4.1 El plomo

El plomo es un metal pesado con bajo punto de fusion, el cual, debido a sus propiedades
(maleabilidad, resistencia a la corrosion, facilidad para formar aleaciones entre otros) es
usado para diferentes aplicaciones (ASTDR, 2007). Sus usos mas comunes es la
formacion de aleaciones para usarse en caferias, baterias, pesas, proyectiles y
municiones, revestimientos de cables, sin embargo, su uso principal radica en la
conformacion de baterias para automdviles (Quiroz, 2021). Se estima que la produccion
anual de plomo supera los 9 millones de toneladas (Gomes et al., 2011), de las cuales un
86% se destina a la manufactura de baterias plomo-acido denominadas BPA (Pan et al.,
2012).

Cabe recalcar que, el plomo es considerado un metal pesado por ende la exposicién a
largo plazo al plomo (sales) de un adulto puede causar nefropatia y disminucion del
rendimiento del sistema nervioso y afecta extremadamente al desarrollo cerebral de un
nifo (Sun et al., 2017).

1.4.2 Baterias de plomo acido (BPA)

Las baterias de plomo-acido (BPA) son dispositivos electroquimicos que permiten el
almacenamiento de energia, considerados dentro de la clasificacion de baterias
secundarias, debido a que son recargables (permiten acumular energia). La configuracion
de estas baterias es de tipo conductor iénico o electrolito (4cido sulfurico cominmente), la
placa negativa de plomo, recubrimiento de fibras sintéticas o aislante y la placa positiva

cubierta por 6xido de plomo (De Alba & Mufioz, 2017).

Las baterias de plomo-acido fueron el primer tipo de bateria utilizada para el
almacenamiento de energia. Aungue tienen baja densidad de energia, las BPA tienen un
funcionamiento robusto, control simple, bajo costo y son mas amigables con el medio
ambiente que otros tipos de baterias y actualmente son las Unicas baterias que trabajan
en circuito cerrado. En Europa, méas del 99 % de las BPA se reciclan al cumplir su vida util,

para su uso posterior como nuevas BPA (Jiang & Song, 2022).

Las BPA se implementan en los mercados estacionarios y de transporte, principalmente
proporcionando encendido de arranque por rayo (SLI) para todo tipo de vehiculos, incluidos

automaviles, bicicletas eléctricas y vehiculos de transporte. También, proporcionan



cantidades significativas de almacenamiento de energia para el sector industrial, por
ejemplo: el respaldo de bateria de telecomunicaciones, el suministro de energia
ininterrumpida y los centros de datos y las carretillas elevadoras (Department of Energy,
2020). Las ventas globales anuales de BPA han crecido més del 20 % a $ 37 mil millones
de 2013 a 2018. Para estos afios representaron mas del 70 % de todos los mercados
recargables, cabe sefalar que el 75 % de las ventas de plomo-acido son dirigidos al sector
automotriz (Jiang & Song, 2022; Karden, 2017). Actualmente, el mercado de BPA se valoro
en USD 39,93 mil millones en 2020, y se prevé un incremento con un alcance a los USD
54,45 mil millones para 2027, registrando una tasa de crecimiento anual de mas del 3,9 %
durante 2022-2027 (Mordor Intelligence, 2021).

1.4.3 Reciclaje de baterias

Actualmente, las BPA son usadas debido a sus costos bajos, seguridad y su alta capacidad
para ser recicladas (Insinga et al., 2019). A nivel mundial alrededor del 60 % de las baterias
usadas son de plomo, el consumo de plomo esté asociado a la generacion de este metal
a partir de materiales reciclados en un 50 %, debido a que el costo energético para reciclar
es menor en un 35y 40 % del costo energético gastado para producir plomo a partir de

menas minerales (Smaniotto et al., 2009).

Al final del ciclo de vida de una bateria, el plomo gastado se recoge y se entrega a plantas
de reciclaje, donde a menudo se refina el metal para un uso posterior (Tian et al., 2017).
De forma general el tratamiento para la recuperaciéon de plomo incluye los siguientes
procedimientos: 1) Trituracién y separacién de la bateria a temperatura ambiente y 2)
separar la pasta de plomo, las rejillas de plomo, la carcasa de plastico y el &cido residual
(Blanpain et al., 2014). Para reciclar el plomo refinado de la pasta de plomo se utilizan
procesos pirometallrgicos tradicionales, esta es la principal fuente emisora de
contaminacion de toda la linea de produccion (Gomes et al.,, 2011). El proceso
pirometallrgico de los residuos de BPA es la principal tecnologia usada en todo el mundo
por las ventajas que presenta (su corta duracion, baja inversion en equipos y gran
capacidad de procesamiento). En la Figura 1.1 se muestra el proceso de reciclaje coman
para las BPA (W. Wang et al., 2021).
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Figura 1.1 Proceso de reciclaje comin de BPA (Wang et al., 2021)

En la recuperacion de plomo metalico la fundicion genera gran cantidad de subproducto
conocido como escoria con una composicion elevada de hierro y plomo en
aproximadamente un 60 % y 6 % respectivamente, debido al alto contenido de metal

pesado las escorias no pueden ser desechadas al ambiente (Smaniotto et al., 2009).

Se puede estimar que entre 100—400 kg de escoria de desecho son producidas por cada
tonelada de producto obtenido (plomo metdlico) y puede contener aproximadamente un
2 % de plomo, que puede convertirse en un contribuyente potencial a la contaminacion
ambiental (W. Wang et al., 2021). Por lo cual, es necesario buscar alternativas a la fusion

para la recuperacion de plomo.

El avance tecnoldgico en el proceso de reciclaje de las BPA busca lograr un desarrollo
sostenible de los recursos del Pb y reducir la contaminacién secundaria proveniente del
reciclaje. Sin embargo, se sabe que la principal fuente de contaminacion es la produccion
y reciclaje, por lo que es conveniente que se desarrollar procesos de mejora en la vida util

de las baterias, para reducir la contaminacién ambiental (Pan & Bian, 2014).

1.4.4 Alternativas para tratamiento de escorias de baterias

Las formas mas comunes de tratar los residuos de baterias son mediante procesos
pirometallrgicos, que permiten la recuperaciéon de plomo (Y. Li et al., 2021). Sin embargo,

son altamente contaminantes debido a la cantidad de gases generados (dioxido de azufre,



material particulado entre otros), que al ser liberados al ambiente contribuyen al deterioro

de la capa de o0zono y generan problemas en la salud de las personas (Villa et al., 2018a).

Como alternativa al tratamiento pirometalirgico han nacido varias alternativas dentro del
campo de la hidrometalurgia, en la cual, la aplicacién de procesos electroquimicos permite
la recuperacion de plomo metalico de alta pureza (Pan et al., 2012). La hidrometalurgia
juega un papel crucial en la extraccibn de metales, siendo la lixiviacibn una de las
alternativas para el desarrollo de nuevos métodos para la obtencion de metales
provenientes de matrices complejas como lo son las baterias de automaviles. A partir de
esto, se ha propuesto el cambio de agentes lixiviantes (acidos inorganicos) a acidos

organicos (Lu et al., 2022).

Debido a que los solventes usados en procesos de lixiviacion son considerados agresivos
para el medio ambiente, seguridad (generan dafios a equipos) y salud, se buscan procesos
de separacion mas seguros y limpios (Yuan et al., 2022). Los solventes eutécticos
profundos (DES) han sido considerados como una alternativa debido a su facilidad de
preparacion, alta biodegradabilidad y baja toxicidad (Achsah et al., 2018; Mukhopadhyay
et al., 2016). Estudios también reportan el uso de DES para la recuperacion y separacion
de metales de diferentes matrices (desechos electrénicos, minerales, suelos aguas
residuales, entre otros) (Abbott et al., 2017; Shishov et al., 2017a; Yuan et al., 2022).

Se tiene en consideracion que los DES aparecen como una alternativa muy interesante
considerando sus ventajas, incluido su bajo costo, alta selectividad, composicion variable,
baja presion de vapor, dificil volatilizacién y mayor biodegradabilidad para los componentes

formados principalmente con cloruro de colina (ChCI) (Wang et al., 2022).

Estudios realizados en los ultimos afos, sefialan que el uso de DES como lixiviantes verdes
ha permitido la recuperacion de metales como zinc, cobalto, cobre, niquel con
recuperaciones mayores al 50 % de los metales de interés presentes en baterias de litio
usadas (Landa-Castro et al., 2020; Liu et al., 2022) .

El estudio realizado por Pan et al., (2013) sobre un proceso hidrometallrgico de plomo
ecoldgico basado en una pila de combustible de hidrogeno y 6xido de plomo, permitio
determinar las condiciones Optimas de funcionamiento del sistema (la concentracion de
NaOH, la temperatura, la concentracion de PbO y la densidad de corriente), con lo cual, se
evidencié que el proceso de recuperacién y obtenciéon de plomo con una pureza de
99,9992 % mediante el proceso hidrometallrgico, es posible y apto para las BPA con un
rendimiento del 99,5-99,8 %, que es superior al de los procesos pirometallirgicos existentes
(95-97%) (Pan et al., 2013).



Pateli et al.,, (2020) Indica que los métodos hidrometallrgicos son procesos menos
intensivos en energia que pueden ser Utiles para sistemas mas complejos y de bajo
contenido metalico a diferencia de los procesos pirometallrgicos que requieren de
elevadas cantidades de energia y altas temperaturas (1200 °C aproximadamente), e

incluyen también la pérdida del metal en las escorias que se generan.

1.4.5 Disolventes Eutécticos Profundos

Los Disolventes eutécticos profundos (DES por sus siglas en inglés) son sistemas
formados por una mezcla eutéctica de acidos y bases de Lewis o Brgnsted que pueden
contener una variedad de especies anidnicas y/o cationicas (Smith et al., 2014).
Adicionalmente, los DES poseen puntos de fusion menores a los puntos de fusién de cada
componente individual (Garcia et al., 2015). También, presentan conductividades eléctricas

apreciables (Marcus, 2019).

Los DES contienen iones grandes y no simétricos que tienen una baja energia de
reticulacién, por lo cual, estos compuestos presentan bajos puntos de fusion (Smith et al.,
2014). Se encuentran conformados por una red de aceptores de enlaces de hidrégeno
(HBA) y donantes de enlaces de hidrégeno (HBD) que favorecen al proceso de disolucion
de los analitos objetivo. Los HBA generalmente son sales de amonio cuaternario y los HBD
pueden ser aminas, acidos carboxilicos, alcoholes, polioles o hidratos de carbono (Shishov
et al., 2017b; Smith et al., 2014).

Los DES pueden ser formados a partir de diferentes sales de amonio cuaternario y &cidos
carboxilicos. Las mezclas se pueden formar teniendo en cuenta la fraccion molar del acido
carboxilico (Abbott et al., 2004). Al mezclar cloruro de colina con acido malénico por
ejemplo se mejora la capacidad de reduccién del DES y en consecuencia se incrementa la

eficiencia en la lixiviacion (Lu et al., 2022).

Uno de los componentes mas cominmente usado es el cloruro de colina (ChCl) como HBA,
gue al ser combinado con componentes HBD como la urea, los acidos carboxilicos y los
polioles (materiales baratos y seguros), permiten preparar distintos DES. Debido a sus
propiedades solvatantes los DES se han aplicado a estudios sobre solubilidad de 6xidos
metalicos como CuO, Cu;0, PbO, ZnO, Fe,03, Fe;0, (Pateli et al., 2020; Topcu et al.,
2021).

Dentro de la hidrometalurgia el uso de solventes implica un proceso de disolucién seguida

de precipitacion quimica selectiva o ganancia electroquimica. El uso de DES junto con



catalizadores redox como el yodo, han sido estudiados por Abbott et al., (2015) en el cual,
se observé que el par redox yodo/yoduro fue un fuerte agente oxidante que permitid
solubilizar metales como oro en etalina (proporciébn 1:2 de ChCl-etilenglicol).
Adicionalmente, estudios realizados por Jenkin et al., (2015), demuestra que la capacidad
de disolucion de una variedad de metales puede incrementarse usando yodo (I2) como

agente oxidante dentro de un DES.

Si bien la mayoria de las investigaciones se ha centrado en analizar el comportamiento
electroquimico de la deposicién de plomo en el DES a partir de reactivos puros, se ha
explorado muy poco la aplicacién de DES (ChCl-Urea, ChCI-Etilenglicol, ChCI-Glicerina)
en matrices complejas como la escoria del reciclaje de BPA. Por lo cual, el presente trabajo
busca evaluar la actividad de la glicelina principalmente (Gly-I) como agente lixiviante en el
proceso de lixiviacién del plomo proveniente de escorias obtenidas del proceso de reciclaje
de baterias automotrices. Teniendo en cuenta que este proceso es una alternativa

medioambientalmente amigable y econdémicamente viable.



2. METODOLOGIA

El disefio del presente trabajo fue de tipo exploratorio debido a que en este se busca
examinar un tema escasamente estudiado, el cual, ha sido poco abordado dentro de la
investigacion para escorias de baterias acidas de plomo. El proyecto se ha desarrollado
como un trabajo experimental, a partir del andlisis de alicuotas y obtencion de
concentraciones del analito de interés se busca cuantificar la cantidad recuperada del
componente de estudio. Por lo cual, el enfoque de la investigacion fue de tipo cuantitativo,
basado en mediciones numéricas, mediante la recoleccion de datos y medicion de
parametros (concentracion de plomo lixiviado en funcion del tiempo, temperatura y
presién). La recoleccion de informacion se basé en fuentes cientificas orientadas a la
recuperacion de metales preciosos (revistas, tesis, analisis), de las cuales se extrajeron
informacion base para la determinacion de las condiciones de trabajo iniciales para la parte

experimental.

2.1 Caracterizacion quimica y mineraldégica de escorias de
BPA de la empresa Baterias Ecuador FABRIBAT CIA
LTDA

La caracterizacion de las escorias acidas provenientes de la plata Baterias Ecuador
FABRIBAT CIA LTDA fueron realizadas en base al Analisis Elemental ICP-MS para la
determinacion elemental de trazas de plomo en la muestra inicial. También, se realiz6 el
Andlisis Elemental FRX para determinar el porcentaje de plomo y otros elementos
abundantes en la muestra, mediante la técnica de Fluorescencia de Rayos X con el equipo
X S8 Tiger (Bruker, Karlsruhe, Alemania). También, se realizé el andlisis de composicion
mineraldégica mediante la técnica de difraccion de rayos X en el Difractometro D8
ADVANCE vy el programa Diffrac plus (EVA).
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2.2 Equipos y materiales usados para el proceso de
lixiviacion de plomo de escorias de BPA de la empresa

Baterias Ecuador FABRIBAT CIA LTDA
Los equipos y materiales necesarios para la preparacion de la muestra sélida, lixiviacion y

preparacion de muestras liquidas para absorcion atbmica, se muestran en las Tablas 2.1y
2.2.

Tabla 2.1 Equipos usados para el proceso de lixiviacion de Pb en escoria de BPA

Cantidad | Equipo

1 Balanza analitica (sensibilidad de 0.0001)

1 Sorbona

1 Reactor hidrotermal pequefio

1 Plancha de agitacion con control de temperatura
1 Pulverizadora

Tabla 2.2. Materiales usados para el proceso de lixiviacién de Pb en escoria de BPA

Cantidad | Material

Vaso de precipitacion (1 de 250 mL y 2 de 50 mL)
Erlenmeyers (2 de 50 mL y 1 de 250 mL)

Matraces de aforo (50 mL)

Tubos de ensayo

Jeringuilla (ImL)

Embudos de separacion pequefios

Papel filtro

| P N P O N W W

Micropipeta

2.3 Reactivos usados para el proceso de lixiviacion de Pb

de escorias de BPA

En la Tabla 2.3. se muestran los reactivos necesarios para la formacién del solvente
eutéctico y lixiviacion de plomo de escorias de baterias acidas de plomo.
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Tabla 2.3. Reactivos necesarios para la lixiviacion de Pb de escorias de BPA

Reactivo Caracteristicas Peso molecular (g/mol)
Cloruro de colina Grado analitico 139,62
Marca Sigma Aldrich

Pureza >98%

Glicerol Grado analitico 92,09
Fischer Scientific
Pureza 99,5%

Yodo Solucién 0,1N 126.90
Reactivo Baker
Acido nitrico Pureza 99,8% 63,01

2.4 Parte experimental

2.4.1 Preparacion de muestra

La muestra de escorias de BPA fue homogenizada y cuarteada, luego, se tomaron 100 g
(muestra madre). La muestra madre se extendié en una bandeja y se realizé un proceso
de separacion manual del plomo libre presente (Pb observable a simple vista), con el fin de
evitar interferencias en los posteriores andlisis. Una vez finalizado el proceso de

separacion, se pulverizé a un tamafio de particula de 105 pm.

La muestra madre tratada fue dividida en dos cantidades de 50 g, para posteriormente,
trabajar con 2 muestras diferentes. La muestra 1 sin calcinar (MSC) y una muestra 2
calcinada (MC). Para la muestra 2 se realiz6 un proceso de calcinacién durante 24 h a
300 °C, este proceso se realizé con el fin de lograr que el analito de estudio se encuentre

en su forma mas soluble (6xidos).

2.4.2 Preparacién del Solvente Eutéctico Profundo (DES)

Para la preparacion de 10 g de glicelina, se pesaron cantidades de cloruro de colina
(previamente secada a 80 °C por 30 min) y glicerina de manera que la relacion molar fue
de 1:2 y se calent6 a 80 °C durante 1 h con agitaciéon continua hasta que se obtuvo una
mezcla homogénea transparente. Las proporciones tomadas para la preparacion del DES
(Glicelina) fueron realizadas en base a la recopilacion bibliografica realizada por (Abbott et
al., 2011; Marcus, 2019),
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2.4.3 Preparacion de solucion lixiviante

A la glicelina preparada, se le afiadi6é 0,1077 g de yodo de tal manera que la concentracion
del oxidante fue de 0,1 N en el solvente. La solucién se prepar6 en un Erlenmeyer de
50 mL, y su disolucion se realizé en un bafio Maria a 60 °C en el cual se introdujo el matraz
con la mezcla de glicelina y yodo (Gly-1) por 20 min con agitacion continua a 200 rpm, hasta
gue el yodo fue disuelto por completo. Se afiadio yodo con el fin de mejorar las capacidades
de solubilizar metales del DES en base a los estudios realizados por Jenkin et al., (2016) y
Abbott et al., (2015)

2.4.4Ensayos de lixiviacion

La solucién de Gly-I se regulé y se mantuvo a una temperatura determinada con ayuda de
un bafio Maria colocado sobre la plancha de calentamiento, luego se colocaron 200 mg de
la muestra de escoria pulverizada y se mantuvo la mezcla bajo agitacion continua hasta
que se completé un especifico intervalo de tiempo. Para la determinacion de plomo
mediante AA se tomaron alicuotas de 0,1 mL de la solucién lixiviada en tiempos
determinados. Este procedimiento se realizaréa para las diferentes etapas experimentales

como se detalla a continuacion.

Etapa 1: Lixiviacidon en funcion del tiempo

Se mantiene la solucion lixiviante Gly-l a temperatura (30 °C), presion ambiental y velocidad
de agitacion (200 rpm) constante para las 2 muestras (calcinada y sin calcinar), las
alicuotas se toman durante 24 h de forma en que se obtengan alicuotas a: 0,5, 1, 2, 3, 4,
6,20y 24 h.

Etapa 2: Lixiviacibn con cambio en la temperatura.

Para evaluar el parametro de temperatura se realizaron 3 experimentaciones en las cuales,
la soluciodn lixiviante preparada (Gly-l), fue regulada a diferentes temperaturas con 30, 50
y 80 °C, manteniendo constante la agitacion a 200 rpm y temperatura en cada

experimentacion. Las alicuotas fueron tomadas cada hora, durante 8h.
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Etapa 3. Lixiviacibn con cambios de presion

Para verificar de concentracion de Pb en funcién de la presion se trabajé en reactores
hidrotermales, precalentados en una estufa a 120°C con agua y posteriormente se coloco
la solucidn lixiviante, junto con 200 mg de la muestra en los cuales se mantuvo constante

la temperatura (120 °C).

2.4.5 Determinacion de la eficiencia de lixiviacion

Las alicuotas de 0,1 mL tomadas en cada una de las etapas para las 2 muestras se filtraron
en embudos de separacién, sobre balones de aforo de 50 mL. Una vez colocada la muestra
sobre el papel filtro se afiadieron 5 mL de agua destilada con el fin de ayudar a la disolucion
del lixiviado. A cada baldn se adicion6 665 pL acido nitrico concentrado (HNO3) de manera
gue las soluciones contuvieron 2 % del acido. Posteriormente, cada matraz se afor6é con
agua destilada. Por dltimo, las muestras fueron colocadas en viales para analizar la
concentracién de plomo por absorcién atomica de llama (AA) en el equipo Perkin Elmer AA
300 (Perkin Elmer, Shelton, CT, EE. UU).

Finalmente, con los resultados obtenidos de absorcion atémica (Pb lixiviado en Gly-I) y la
caracterizacion inicial de la muestra (concentracién inicial de Pb) se determinaron los
porcentajes de recuperacion para cada etapa experimental. Para dilucidar de mejor manera
los resultados obtenidos se realizaron gréaficas de recuperacion de Pb en funcion de las
variables analizadas (tiempo, temperatura y presiéon) como se indica en la seccion de

resultados y discusion.
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3. RESULTADOS, CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

3.1 Resultados

3.1.1 Caracterizacion quimicay mineralégica de escorias de BPA
de la empresa Baterias Ecuador FABRIBAT CIA LTDA

El analisis quimico de la muestra mediante la técnica de fluorescencia de rayos X realizado
para la muestra de escorias de BPA provenientes de la empresa Baterias Ecuador
FABRIBAT CIA LTDA se realizé en el equipo de Fluorescencia de rayos X S8 Tiger, con el
programa Spectra Pluss. En la Tabla 3.1 se dan a conocer los resultados obtenidos. El

detalle del andlisis se puede observar la seccién de Anexos.

Tabla 3.1 Composicion quimica elemental de escorias de BPA empleadas en este estudio

Elemento | Contenido (%)
Fe 25,06
S 11,07
Na 10,84
Pb 3,57
Si 1,92
Al 0,58
Ca 0,45
Ba 0,37
Sn 0,30
Cl 0,14
K 0,13
Mn 0,13
Cu 0,12
Ti 0,6
Zn 0,6
P 0,5
Cr 0,5
Se 0,4
Ni 0,1
Mo

De los resultados presentados en la Tabla 3.1 se puede apreciar que existe un 3,57 % del
analito de interés (Pb), sin embargo, existe mayoritariamente la presencia de hierro en un
25,06 %, sodio con 10,84 % y azufre con un 11,07 %. Adicionalmente, existié la baja
presencia de elementos como el titanio y zinc con el 0,6 %; fésforo y cromo con un 0,5 %;

selenio con 0,4 % y niquel con 0,1 %.

Adicional al andlisis quimico, se realizé el analisis elemental mediante el ICP-MS para la

lectura de plomo y hierro de cada una de las muestras (calcinada y sin calcinar), los
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resultados se muestran en la Tabla 3.2 el detalle de los andlisis se puede apreciar en el

Anexo |.

Tabla 3.2 Resultados del andlisis elemental para las muestras de escorias de BPA

empleadas en este estudio

N° | Tipo de muestra | Contenido de plomo | Contenido de hierro
(mg/kg) (%)

1 Sin calcinar 91398 (9,139%) 28,5

2 Calcinada 52520 (5,252%) 20,7

Del analisis para las dos muestras se puede observar que existe una mayor presencia del
hierro con un 28,5 % para la muestra sin calcinar y del 20,7 % en la muestra calcinada.
Mientras que los valores para plomo resultaron ser 3 y 4 veces menores al contenido de

hierro para las muestras sin calcinar y calcinada respectivamente.

Como parte complementaria, se realizé el andlisis de Difraccion de Rayos X para la
determinacion de los compuestos con cristalizacion definida presentes en las muestras
empleando el Difractometro D8 ADVANCE vy el programa Diffrac plus (EVA). Mediante esta
técnica, no se obtuvieron resultados favorables para la muestra sin calcinar debido a la
naturaleza de la matriz (compleja con componentes mayoritariamente de tipo amorfo).
Mientras que, para el caso de la muestra calcinada no se logré tener una respuesta
adecuada sobre la mineralogia de la muestra, sin embargo, se pudo identificar la presencia
de: anglesita (PbS0O.) y hematita (Fe2O3) (ver Anexo 1). Se debe sefialar que el limite de
deteccién del equipo empleado es del 1 % para compuestos con cristalizacién definida, al

tener alta presencia de material amorfo los resultados obtenidos no son determinantes.

En trabajos previos realizados en el Departamento de Metalurgia Extractiva (DEMEX)
sobre la evaluacion de disolventes eutécticos profundos para la lixiviacién de metales como
el Cu, Pb, Fe y Zn, se han obtenido los siguientes resultados para la glicelina se liber6 entre
un 109 y 205 mg de Pb/kg de DES cuando la fuente es 6xido y alrededor de 105y 134 mg
de Pb/kg de Gly para sulfuros. También se mostr6 que se logra liberar entre 41y 54 mg de

Fe en fuentes de éxidos, mientras que para sulfuros se liberd 25 y 50 mg de Fe/kg de Gly.

De forma similar, en el trabajo realizado por Abbott et al., (2005) sobre la extraccién
selectiva de metales de matrices de 6xidos mixtos usando liquidos iénicos a base de colina,
se determin6 que la solubilidad del PbO, fue de 9157 ppm, mientras que para los éxidos
de hierro fue de 49 y 40 ppm para el Fe;O3; y Fe;O4 respectivamente en un sistema de
cloruro de colina-Urea (relina) en relacién molar de 1:2 a 60°C. Dichos estudios realizados

en base a la matriz analizada permiten evidenciar la importancia de la caracterizacion de
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la muestra con el fin de determinar las especies presentes y la solubilidad de estas en el

DES de interés.

En base a estos estudios, se espera que en el presente trabajo la cantidad de hierro
existente en las muestras no interfiera en la selectividad del DES de forma significativa
para la lixiviacién de Pb en Gly, ya que como se observa la glicelina tiene una mayor
afinidad para liberar plomo que hierro. La presencia de 6xidos de hierro en la muestra
calcinada y la solubilidad en el DES puede significar un problema debido a la cantidad de
hierro presente en la muestra calcinada (20,7 %) que es aproximadamente 4 veces mayor
a comparacion de la cantidad de plomo presente (5,2 %). Si bien la solubilidad del plomo
es mayor a la solubilidad de las especies de hierro, la presencia del hierro puede interferir
en la formacion de complejos y en consecuencia reducir la capacidad de solubilizar el
plomo. Sin embargo, el andlisis de estos factores se encuentra fuera del alcance de este

proyecto.

3.1.2 Ensayos de lixiviacion

Resultados de etapa | (Lixiviacion en funcién del tiempo)

Para evaluar los cambios en la cantidad de plomo lixiviado se realizaron diferentes pruebas,
la primera parte experimental se trabajoé con temperatura de 30 °C, a presion atmosférica
y agitacion de 200 rpm. Para estas condiciones se evalué el tiempo como parametro

principal como se muestra en la Figura 3.1.
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—&— Muestra sin calcinar ~ —@=—Muestra calcinada

Figura 3.1 Recuperacién en funcién del tiempo para la muestra calcinada y sin calcinar a

30 °C ,200 rpm y presién atmosférica
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En la Figura 3.1 se observa la tendencia de los porcentajes de recuperacion obtenidos para
el proceso de lixiviacién de las muestras tratadas en 24 h, como se puede notar, los valores
obtenidos para la recuperaciéon de Pb lixiviado mediante el DES (glicelina) tienen un
comportamiento creciente hasta las 2 primeras horas de lixiviacion. En la primera hora se
recupera el 13,06 %y 23,49 % de plomo lixiviado para la MSC y MC respectivamente, con
el paso del tiempo se observaron los valores maximos de recuperacién correspondientes
a 15,16 % para MSC y 28,43 % para MC (a 2 h). A partir de la tercera hasta la sexta hora
la cantidad de plomo recuperado para ambos casos se mantiene constante.
Posteriormente, a las 6h la recuperacion empez6 a decrecer llegando a recuperaciones de
10,73 %y 19,78 % a las 20 h de lixiviacion. Finalmente, a las 24 h la recuperacion volvio a
crecer a 14,89 % para MSC y 23,08 % para MC. Esta tendencia puede atribuirse a los
errores sistematicos dentro de la parte experimental, principalmente en la toma de alicuotas
(0,12 mL) al ser un volumen pequefio y con la alta viscosidad del DES la cantidad de alicuota

tomada no fue exactamente la misma.

El comportamiento inestable en casos de lixiviacion de matrices complejas como son las
BPA para la recuperacion de Pb, se ha presentado en estudios similares por ejemplo: Rojas
Reyes et al.,(2018) en su articulo Termo-Cinética de la lixiviacion de plomo a partir de
baterias recicladas mediante lixiviantes como EDTA, presentd una tendencia similar
logrando una recuperacion de Pb del 99% en 30 min y con el paso del tiempo se redujo, lo
cual se puede justificar por la desestabilizacion de los complejos formados o por el principio
de Le Chatelier. Por esta razon, el disefio de un proceso en el cual se incluya la extraccion
del licor a un determinado tiempo y posterior suministro de nuevos reactivos es necesario,
para lograr una cinética de reaccion con pendiente positiva y se logre un proceso continuo
(Rojas Reyes et al., 2018).

Para ambos casos a partir de las 6 h las recuperaciones presentan una minima variacion,
por lo cual, para el ensayo posterior (etapa Il) se realizé teniendo en cuenta un limite de

6 h para la lixiviacion.

El analisis de tiempo de lixiviacion para las muestras se realiz6 a la temperatura de 30 °C
con el fin de tener una temperatura cercana a la temperatura ambiental y con esto apreciar
las propiedades iniciales del DES (densidad y viscosidad principalmente). La densidad de
trabajo para la preparacioén de glicelina fue tomada en base a estudios anteriores realizados
en el DEMEX con un valor de densidad a 15 °C de 1,18 g/cm? valor que es similar al
encontrado por Abbott et al., (2011) para la glicelina con composicién del 33 % de ChCl
(correspondiente a la relacion 1:2 de glicerina: ChCl) que fue de 1,18 g/cm?®. De la misma

forma la viscosidad (u) disminuye con el aumento de la temperatura, lo cual, afecta la
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transferencia de masa, debido a la disminucion de la resistencia interna de las moléculas
gue hace que estas fluyan facilmente (Yuan et al., 2022). Estos factores seran relevantes

para los resultados de la segunda etapa (lixiviacién en funcién de la temperatura).

Resultados de Etapa Il (lixiviacion en funcion de la temperatura)

Las Figuras 3.2, 3.3 y 3.4 muestran los resultados obtenidos de la recuperacion de plomo
lixiviado para diferentes temperaturas, para las muestras sin calcinar y calcinadas
respectivamente. Cabe recalcar que, para la representacion de estas graficas se eliminaron

puntos atipicos, con el fin de evitar distorsiones en las tendencias de las recuperaciones.
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Figura 3.2. Recuperacion de plomo proveniente de escorias de BPA mediante glicelina 'y

yodo 0,1 N a T=30°C, presion atmosférica y 200 rpm

Como se explicé en la seccion anterior para la temperatura de 30 °C (Figura 3.2) las
propiedades de la glicelina son similares a los valores a condiciones ambientales, por lo
cual, las magnitudes de densidad y viscosidad son elevadas para este ensayo, es decir, la
movilidad de las moléculas va a ser menor a comparacion de los casos que se trabajara a
temperaturas mas altas (50 °C y 80 °C). Se debe mencionar que para este caso la muestra
calcinada en 2 h de lixiviacion se logré obtener una recuperacion de 28,44 % valor que es

1,9 veces mayor que lo obtenido con la muestra sin calcinar (15,17%).

Para la temperatura de 30 °C para las dos muestras las recuperaciones maximas no
superaron el 30 %, esto debido a que el DES usado presentd una alta densidad

(1,178 g/lcm?®) a dicha temperatura. A altas viscosidades la movilidad de la muestra dentro
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del DES es limitada y en consecuencia la transferencia de masa de un componente al otro
es menor. Cabe recalcar que, la viscosidad del glicerol es de 1200 cp a temperatura
ambiente, razén por la cual su uso como disolvente es bajo, sin embargo, al combinarlo
con una sal (ChCl) sus propiedades cambian significativamente. El estudio realizado por
Abott et al. (2011) evidencia que, los cambios en las propiedades del componente eutéctico
pueden darse por factores como la relacién molar del ChCI-Gly y la temperatura. Para el
caso de la viscosidad esta disminuye con el aumento de la temperatura, por ejemplo, el
aumento de 33 % de ChCI disminuye la viscosidad del DES y disminuye el punto de

congelacion del glicerol de 17,8 °C a -40 °C.

En la Figura 3.3 se muestran los resultados obtenidos del proceso de lixiviacion de plomo

a 50°C para las 2 muestras analizadas en funcion del tiempo.
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Figura 3.3. Recuperacion de plomo proveniente de escorias de BAP mediante glicelina y
yodo 0,1 N a T=50 °C, presion atmosférica y 200 rpm

La recuperacion de plomo a la temperatura de 50 °C se muestra en la Figura 3.3. Se puede
observar una tendencia similar a la mencionada con la temperatura de 30 °C. Con la MC
se obtiene mayor recuperacion de Pb a comparacion de la MSC. Para un tiempo de 2 horas
se tiene que la cantidad de Pb méximo recuperado fue de 39,74 % y 15,36 % para MC y
MSC respectivamente, es decir se obtiene una recuperacion 2,6 veces mayor para MC con
referencia a MSC. La diferencia entre las recuperaciones a 50 °C es mayor a las obtenidas

en el mismo tiempo para una temperatura mas baja (30 °C).
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En la Figura 3.4 se muestran los resultados obtenidos para el tratamiento de la muestra
de escorias de BPA a temperatura de 80°C, lixiviado con Gly-I, a presion atmosférica y
200 rpm.
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Figura 3.4. Recuperacion de plomo proveniente de escorias de BPA mediante glicelina y

yodo a T=80 °C, presion atmosférica y 200 rpm

En los resultados obtenidos para la lixiviacion a 80 °C (Figura 3.4) la tendencia en
recuperacion es creciente para MSC y MC, llegando a ser similares a los casos anteriores,
en donde se obtuvo mayores cantidades de recuperacion de Pb con la MC. Esto se puede
apreciar con el incremento en un 57 % de Pb lixiviado con la muestra calcinada a partir de
las 2 h de tratamiento en donde se obtuvieron los valores maximos de recuperacion para
ambos casos. Cabe recalcar que, para la MC se observa un punto mayor de recuperacion
del 52,93 % con un tiempo de tratamiento de 4 h, sin embargo, este se puede considerar
un punto atipico producto de errores sistematicos generados en las tomas de muestras en

la parte experimental.

Los resultados de lixiviacion de plomo usando las temperaturas de 30 °C, 50 °C y 80 °C
correspondientes a las muestras sin calcinar y calcinadas presentan tendencias similares
para la recuperacion del plomo lixiviado, en las cuales, la mayor recuperacién para todos
los casos se obtuvo con la muestra calcinada. Esto debido a la transformacion quimica que
sufrieron los compuestos con plomo, al ser sometidos a calor y en presencia de oxigeno
(condiciones de calcinacién). El efecto principal de la calcinacién de la muestra fue alterar
la composicién mineraldgica (formacion de compuestos de Pb), incremento de la
porosidad, reduccién de la humedad y el area superficial de la muestra, estos factores

pueden alterar de forma positiva el proceso de lixiviacion, permitiendo obtener mayor
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cantidad de elementos disueltos (Li et al., 2018) . La presencia del agua en las matrices de
analisis es desfavorable en la extraccion de metales, sin embargo, a temperaturas
cercanas a 400 °C se puede lograr una eliminacién casi total del agua (Al-Bassam, 2018).

Por lo cual, el proceso de calcinacion previo de la muestra es favorable.

El aumento de la temperatura influye también en las propiedades como la viscosidad de la
glicelina, es conocido que, los DES menos viscosos poseen mayor capacidad de ser
solventes. Por lo cual, la capacidad de disolver compuestos por parte de la glicelina es
mayor a altas temperaturas ya que como se demuestra en el estudio de Abbott et al., (2011)

a altas temperaturas la viscosidad de la glicelina disminuye.

Se debe mencionar también que la presencia del yodo promueve la oxidacion de
elementos, permitiendo la formacion de una mayor cantidad de compuestos solubles como
se haindicado en el estudio de Abbott et al., (2015) realizado para el DES etalina en donde
se observé que el yodo es un potencial catalizador redox, ya que presenta una alta
solubilidad, rapida transferencia de electrones y tiene una alta capacidad de oxidar la

mayoria de los elementos, incluidos los metales preciosos como el oro.

Villa et al., (2018).realiz6 un estudio de lixiviacién de plomo reciclado con citrato de sodio
en el cual menciona que el agente lixiviante permite la formacion de complejos con el
sulfato de plomo (PbSOQ.) y el 6xido de plomo (PbO) casos en los cuales el plomo ingresa
con la valencia correspondiente a Pb?*. Adicional a esto, las especies como dioxido de
plomo (PbO.) y plomo metalico (Pb® no forman complejos con el lixiviante. En pro de
mejorar la cantidad de compuestos solubles se afiadié hidracina como un agente reductor
para reducir Pb** (valencia correspondiente al PbO,) para formar Pb*? y un oxidante (H.O)

para convertir el Pb® a Pb*2,

Para la muestra de analisis se busca que los compuestos de Pb presentes tengan la forma
mas soluble (6xidos) como el PbO y PbO,, (Liao et al., 2016), por lo cual, la presencia del
yodo como oxidante busca favorecer estos procesos. Sin embargo, se debe mencionar que
los 6xidos metdlicos que se encuentran compuestos por su estado de oxidacion mayor,
son mas estables ya que poseen una menor distancia entre iones y son mas dificiles de
disolver, esto debido a que la solubilidad de los 6xidos metalicos se relaciona directamente
con su energia de red, a energias de red altas, menos soluble es el compuesto (Pateli et
al., 2020).

El estudio de la disolucién de 6xidos metalicos (OM) en DES ha sido estudiado por Pateli
et al., (2020) en su recopilacion de informacién enuncia que la solubilidad de los OM es

mayor en compuestos con HBDs &cidos, es decir se sugiere que el DES se encuentre
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formado por ChCl y un acido por ejemplo el acido maldnico, esta mezcla muestra
solubilidades mas altas de OM debido a que los protones presentes actlian como aceptores
de oxigeno, permitiendo la ruptura de los enlaces metal-0xido. Pero se debe tener en
cuenta que el potencial de selectividad de los DES para la disolucion depende de las
interacciones de los metales con los HBD, por esta razén, el sistema ChCl-urea (basica)
presenta solubilidad alta para PbO y ZnO mientras que la disolucion es insignificante para

los 6xidos de hierro (Pateli et al., 2020).

Si bien el sistema cloruro de colina-glicerina-yodo ha presentado resultados cercanos al
50 % de recuperacién a la temperatura mas alta estudiada, este valor sigue siendo bajo a
comparacion de otros DES que presentan mayores solubilidades como la relina (Cloruro
de colina+urea) o la etalina (Cloruro de colina + Etilenglicol). En el estudio realizado por
Pateli et al., (2020) en el cual, se busco evaluar el efecto del HBD (Urea, etilenglicol y
glicerina) en la solubilidad de 6xidos metalicos como el PbO, se evidencié que para los
casos analizados la relina presenta la mayor solubilidad del 6xido de plomo seguido de la
etalina y por altimo la glicelina a 50°C en un tiempo de lixiviacion de 48 h con agitacion a
500rpm.

En las Figuras 3.5y 3.6 se muestran los resultados obtenidos de recuperacion en funcion

de la temperatura teniendo en cuenta la naturaleza de la muestra (sin calcinar y calcinar).
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Figura 3.5. Recuperacion de Pb de escorias de BPA mediante glicelinay yodo 0,1 N a

diferentes temperaturas, presion atmosférica y 200 rpm para la muestra sin calcinar
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La Figura 3.5 muestra los resultados logrados para diferentes tiempos de lixiviacion para
la muestra 1 (MSC) en funcion las temperaturas 30, 50 y 80 °C. Se puede apreciar que
para la MSC la variacion en las cantidades de Pb recuperado a las diferentes temperaturas
fue minima, de tal forma que para la primera hora de lixiviacion la recuperacion para las 3
temperaturas fue la misma con un valor de =14,20 %. A las 2 h se puede apreciar los puntos
de maxima recuperacion, siguiendo la tendencia, para este tiempo no existieron cambios
en los resultados para las temperaturas de 30 y 50 °C (recuperacion de 15,35 %), mientras
gue para los 80 °C se logré recuperar el 18,57 %. es decir, se obtuvo una diferencia de

3,17 % en la cantidad méxima de Pb lixiviado.
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Figura 3.6. Recuperacion de Pb de escorias de BAP mediante glicelinay yodo 0,1 N a

diferentes temperaturas, presién atmosférica y 200 rpm para la muestra calcinada

En la Figura 3.6 se muestran los resultados obtenidos para la muestra 2 (MC) a 30, 50 y
80 °C. El comportamiento de la recuperacion en funcion del tiempo para la MC es similar
al caso de la MSC. En la primera hora de la lixiviacion se logré una recuperacion del
=~22,12 % a 30y 50 °C, mientras que a 80 °C se obtuvo un 28,28 % de plomo lixiviado. Con
el paso del tiempo las recuperaciones incrementan, al llegar a las 2 h tratamiento, se
obtiene 28,44 %, 39,74 % y 43,64 % correspondiente a la lixiviacion a 30, 50 y 80 °C. Es
decir, solo se logra una diferencia de 11,30 % a 50 °C y 15,2 % a 80 °C con respecto al

valor obtenido a 30 °C.
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Con los resultados obtenidos para las 3 temperaturas, se puede evidenciar que con la
muestra calcinada a 300 °C (menor a la Trusien o 327,5 °C), la recuperacion de plomo es
favorecida. El efecto de la temperatura sobre el proceso de lixiviaciéon es evidente, se debe
mencionar que el incremento de la temperatura modifica la viscosidad del DES y la
reduccion de este pardmetro permite una mayor movilidad de las particulas. Al trabajar con
una muestra calcinada, cuyos cambios fisicos ayudan a obtener una superficie porosa
(mejora el contacto entre la muestra y el lixiviante), cambios quimicos como la oxidacion
de elementos (generan mayores especies solubles) y la eliminacién de agua, permiten la
mejora del proceso. Al combinar estos parametros se lograron mejores resultados,
obteniendo asi una recuperacion de 43,64 % de Pb con la muestra calcinada y temperatura

de lixiviacion de 80 °C.

Resultados de Etapa lll (lixiviacion en funcién de la presién)

En la Tabla 3.3 se muestran los resultados obtenidos de recuperaciéon de plomo lixiviado
en Gly-I con cambio de presion, cabe destacar que la presién fue modificada mediante el

uso de reactores hidrotermales.

Tabla 3.3. Resultados de recuperacion de plomo lixiviado de escorias BAP en Gly-|

Tipo de muestra | Recuperacion de plomo (%)
Tiempo (h) Sin calcinar | Calcinada
24 6,86 51,62

Se da a conocer los valores de recuperacion logrados mediante el uso de reactores
hidrotermales para la lixiviacion de plomo de la matriz de BPA después de 24 h a 120 °C.
Se puede apreciar que con la muestra calcinada se logré una recuperacion del 51,62 % de
Pb, mientras que con la muestra sin calcinar se logré recuperar Gnicamente 6,86 % de Pb.
Es decir que, la lixiviacion de la MC a las mismas condiciones de operacion fue 7,5 veces
mayor que la lixiviacién de la MSC. Si bien la en la literatura actual no existen registros
amplios sobre la lixiviacién hidrotermal con DES, trabajos como el de Zheng et al., (2020)
da a conocer que la tasa de lixiviacién hidrotérmica es mas alta que la lixiviacion tradicional
y evita el uso de contaminantes como acidos fuertes y reductores como el H,O,. También
se sefiala que, el comportamiento de lixiviacion para la recuperacion de componentes
terciaros y secundarios de baterias de ion litio (LIBs por sus siglas en inglés) mejoran con
el tiempo alcanzando una eficiencia en la lixiviacién del 90, 55y 15 % para Ni, Liy Co en

10 min de tratamiento a 120 °C.
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Para el presente proyecto la tercera etapa experimental fue de tipo exploratorio con la
finalidad de dilucidar la cantidad de plomo recuperado trabajando con autoclaves a altas
temperaturas (120 °C), la ventaja de este tipo de lixiviacidn permite generar equilibrios mas
favorables y una mayor velocidad de reaccion. Para el caso de los sulfuros que son
componentes casi insolubles a condiciones ambientales de lixiviacion (en tanques
abiertos), su capacidad de solubilizarse es mayor si se mantiene altas presiones (Godines,
2010).

Teniendo en cuenta los resultados presentados en la Figura 3.1 (recuperacion de Pb en
funcién del tiempo), es desventajoso que la lixiviacion a presidn se realice Unicamente
analizando los resultados a las 24 h de tratamiento ya que como se observé con la
tendencia presentada a 30 °C la recuperacion de plomo disminuye a tiempos elevados de
tratamiento (> 20 h). Cabe mencionar que, el incremento de la temperatura para las
diferentes muestras presenta la misma tendencia, por lo cual, el tiempo de lixiviacion
trabajando a presion debe ser menor, sabiendo que la cinética de este proceso mejora a

altas temperaturas y presiones.

Finalmente, se puede apreciar que la MC present6 un mayor porcentaje de recuperacion
conun 51,62 % de Pb, valor que para todas las experimentaciones realizadas en las etapas
Iy Il es mayor en un 16,00 % aproximadamente a la condicion mas favorable con respecto
a la temperatura (43,64 % a 80 °C).

3.1.3 Mejores condiciones de lixiviacion

Para el analisis de las mejores condiciones de trabajo se tomaron en cuenta los
pardmetros: tipo de muestra, tiempo de lixiviacidn, temperatura de lixiviacion y lixiviacion a

presion.

De los resultados presentados en la primera etapa experimental (ver Figura 3.1) se
determiné que el tiempo de lixiviacion limite fue de 6 h de tratamiento, sin embargo, para

las 2 h de lixiviacion se lograron los valores maximos de recuperacion.

En la segunda etapa experimental (Figuras 3.2, 3.3 y 3.4) se pudo apreciar que para la
muestra calcinada se obtuvieron porcentajes de recuperacion mayores a los obtenidos con
la muestra sin calcinar. Sin embargo, para verificar las mejores condiciones con respecto
a la temperatura, se analizaron los resultados de recuperacién de Pb a 50 y 80°C

respectivamente.
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Para estas 2 temperaturas con la muestra calcinada la diferencia entre ambas fue de 4 %
de Pb recuperado, por lo cual, teniendo en cuenta que elevar la temperatura de 50 a 80 °C
es un gasto energético adicional al proceso de calcinacion, y que el incremento en el
porcentaje de recuperacion es minimo (4 %), la mejor temperatura de trabajo seria de
50 °C. Cabe mencionar que, de forma general a lo largo de la historia los procesos
hidrometallrgicos se han llevado a cabo a temperaturas menores a 50°C, los procesos a
altas temperaturas pueden desarrollarse a alta presién, pero son menos comunes (Al-
Bassam, 2018). En la Tabla 3.3 se muestra un resumen de los principales resultados
obtenidos con respecto a los cambios de temperatura y tipo de muestra para el presente

estudio.

Tabla 3.3 Resumen de resultados para variacion de temperatura

Muestra | Temperatura Porcentaje de Diferencia entre
(°C) Recuperacion (%) muestra (%)

MSC 30 15,35

13,09
MC 30 28,44
MSC 50 15,35

24,39
MC 50 39,74
MSC 80 18,57

25,07
MC 80 43,64

Cabe mencionar que, al trabajar con autoclaves se logra la mejor recuperacion con un
51,63 % de Pb, sin embargo, el tiempo de tratamiento para lograr esta recuperacion fue de
24 h, de manera que al comparar con el mejor valor correspondiente a 50 °C se tiene una
diferencia de aproximadamente 12 % con respecto a la recuperacion lograda con la
muestra calcinada a 50 °C. Bajo este criterio se debe tener en cuenta que para ambos
casos los mejores resultados se obtuvieron con la muestra calcinada. Por lo cual, las
mejores condiciones de trabajo para el presente proceso se logran con cambios de
temperatura trabajando con la muestra calcinada a 50°C en presencia de yodo como

oxidante.
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3.2 Conclusiones

El proceso para la lixiviacion del plomo proveniente de escorias de BPA utilizando glicelina
con presencia de un oxidante fuerte como el yodo (en concentracion de 0,1 N en el
lixiviante), permiti6 la recuperacion de Pb lixiviado, en cada una de las etapas
experimentales analizadas (Variacion de tiempo de 0-24 h, incremento de temperatura 30,
50, 80 °C y cambios de presion). EI DES (glicelina) tuvo la capacidad de solubilizar plomo,

sin embargo, la recuperacion maxima del metal de interés fue de 52 %.

La influencia de la calcinacién previa de la muestra a 300 °C por 24 h permitié obtener
mayores recuperaciones a las mismas condiciones de lixiviacion en comparacion a la

muestra sin calcinar.

El incremento en la recuperacion de plomo se encuentra relacionado a la reduccion de la
humedad, incremento en la porosidad y mejora del &rea de contacto de la muestra. Para la
MC se obtuvieron diferencias en recuperacion del 13,09 %; 24,39 % y 25,07 % en

comparacion a la MSC para las temperaturas de 30 °C, 50 °C y 80 °C respectivamente.

La temperatura mejoré las capacidades de disolucion del DES al reducir la viscosidad de
la glicelina mejorando la transferencia de masa entre el lixiviante. De hecho, la
recuperacion de Pb en glicelina aumento en un 3,22 % para la muestra sin calcinar y en un
15,25 % para la muestra calcinada cuando se realizé la disolucion a una mayor temperatura

80 °C frente a las temperaturas mas bajas de 30 y 50 °C.

Se verificd que la lixiviacidon en reactores hidrotermales a altas temperaturas (120 °C)
permite la solubilizacién de especies de plomo que no alcanzaron a disolverse a 30 °C y
esto se vio reflejado en un incremento en la recuperacion de 51,62 % de Pb para la muestra

calcinada en 24 h.

La mayor recuperacion de las 3 etapas experimentales se logré con el cambio a presion,
trabajado con autoclaves a 120 °C sin agitacién con una recuperacion de 51,62 % de plomo

lixiviado en 24 h.

Las mejores condiciones de operacion para el proceso hidrometallrgico planteado
teniendo en cuenta los requerimientos energéticos del proceso fue mediante la lixiviacion
en glicelina con concentracion de 0,1 N de yodo tratado a 50 °C para la muestra calcinada

obteniendo un valor de recuperacion de 39,74% de Pb lixiviado.
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3.3 Recomendaciones

La cantidad de reactivos usados en el presente trabajo fueron bajos (0,2 g de muestra y
10 g de Gly-I), la relacion de la cantidad de muestra y solucion lixiviante con cada alicuota
tomada representa un cambio en el volumen significativo para las siguientes alicuotas, por
lo cual, se recomienda que las cantidades de reactivos para las futuras experimentaciones

se dupliquen.

Para cada extraccion de alicuota que se retire a los diferentes tiempos se debe incorporar
la misma cantidad de solucion lixiviante con el fin de lograr una cinética de reaccién positiva

y obtener un proceso continuo.

Cambiar el DES para futuras investigaciones es importante teniendo en cuenta que para
matrices complejas como las escorias de BPA se requiere un tratamiento con DES de tipo

basico (Relina), por su mayor afinidad para disolver plomo.

Realizar la caracterizacién completa de la muestra con el fin de determinar las especies
presentes para poder experimentar con la implementacion de reactivos reductores u

oxidantes con el fin de mejorar la disolucién de los metales de interés.
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ANEXO I. Analisis de muestras

ANEXO Al. Andlisis mediante Fluorescencia de Rayos X

ESCUELA POLITECNICA NACIONAL
DEPARTAMENTO DE METALURGIA EXTRACTIVA

e T Resultados de Analisis

Solicitante: Leda. Bruna Salgado

Referemcia: BM - 10266

Fecha: 28/03/2022

Muestras recibidas: Tres muestras solidas denominadas:

Muestra 1: EABS (Cddige regisirado segin cliense)
Muestra 2: EBBS ( Cddige registrade segun clienre).
Muestra 3: EOBS (Cdaige registrado seguin cliente)

Resultados Andlisis Fluorescencia de Ravos X

El andlisis quimico de la muestra se determind en el equipo de Fluorescencia de rayos X 58 Tiger, con el
programa Spectra Pluss. A continwacidn, se detallan los resultados obtenidos del andlisis:

Muestra | Muestra I Muestra 3
Elemento
Contenido Contenido Contenido
(] (%) (]
Fe 25,4 23,66 21,62
5 11,07 9,71 109
Ma 10,84 10,47 11.85
Ph 3157 3,53 0,89
i 192 2,37 1,81
Al 058 0,85 0,65
Ca 045 0,53 043
Ba 037 0,39 043
Sn 030 0,34 0.21
Cl 0,14 0,08 0,06
E 013 0,12 0,13
Mn 013 0,13 015
Cu 012 0,12 0,09
Mg 0,06 0,14 0,05
Ti 0,06 0,05 0,06
Zn 005 0,05 0,03
P 0,05 0,04 0,04
Cr 004 0,03 0,07
e 002 0,02 0.0z
Ni 0.1 - -
Mo --- - 0,0z
MNota: La muesira fue analizada mediante tilla prensada. por ke cual los resulitados son semi-

cuantitativos.

ERMESTO HALE Fmado digit sl

por ERMESTD HALE DE

DE LA TORRE  LaTORRE CHALNWIY
CHAWIN Fecha: 202203.23

10:3%:42 0500
Ing. Ernesto de la Torre PhD. MSc. Evelyn Criollo
Jefe de Departamento Jefa de Laboratorio

Pasaje Andalucia 134 E12A v Menas Cosmaho - TeleFax (593-2) 2 236 562 - Casilla 17401-2750
E-mail: ermesio.delsiormeitopn.adu.ec - (o= Eouador
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ANEXO All. Analisis elemental de plomo de la muestra sin calcinar

GRUN:

ENVIRONMENTAL SERVICES
Clente: Ing. Bruna Salgado Gaspar
Cuito, Francsco Andrade Marin £5-80y Eloy Alfaro
Telf: 09905743532
principal del cliemee: (e Lpason
Ain: Ing. Bruna Salgado
Andlisi de escoria I H Fn RM E
Fecha de Recepciin: 20 Jun 2022 de RESULTADOS
Tipo de Muestra b: | Muesira de Solido de AMALISIS
Fecha de Término de Andlisis: 27 Jun 2022
identificaciin Gruentec: 2206376-50001
Fecha de Emisién del informe: 30 Jun 2022
MIESTRA SIN
Idantificacikin de la musestra, cllente b): CALCIMAR
Mdtodks Aduphesk 8 Reterercis |

Fecha de Musstres bj: 13 Jun 2022 Fecha Medicdn bdindn imame
Mo, Reporte Grosntec: Z063TE-50001
Metibes #h pE0 $800
H|:rrn?i"' 85 2F Jum 3022 EPAGDID B J MM-AGS-39
Flome mgfig ™ 91388 27 Jun 2022 EPA G020 B J MM-AGS-39
Acreditaciones
Notas y Aclaraciones

Lios ensayns marcadas oon {*] no estin dentro del akcance de acreditacian del SAE
Lugar de ejecuckin ded Andlkis: Todos kos analisis presentados fueron realizados en la Matriz Quito.
a] Los equipos utlizados en los ensayns presentados cuentan con sus debidos cenificados de calibracidn o sus homalogos, soficitar al Laboratorio en caso de requerinos
b} Infoemacidn proporcionada por o diente, Greentec no se respansabiliza por la veracidad de la misma.
d} Gruentec cumple oon todas las condiciones amblentales requeridas para los ensayos, en caso de requerifas, solicitar.
du incertichembre por miltodo o aralita ju)
Hierro = 28.0% | Ploma = 78.0%
Valor # Inbarpreteciin da b Incertidumbre por método o mnalito (L)
Elvalor de la incertidumbre: de cada mesdicicn (U] e determina medanbe [a formula U=/ 100", dorade C o5 of valor de la maedicidn.
El rango de incertidumbre obtenido se encuentra en el intervalo CU

ESABEL e e
Doma B
ESTRELLA & a
S0RIA _—

¥ B s s

Ing. Isabel Estrella
Garente de Oparscanss

Hota 1- Bte informae de l L = w0 nbrpret wildn hnssdon wn s nformacdn y b mumilra provista por o chemite, para quien = ha de manera ¥

Wota - La loma de la musstra, chjstc: de avie nforme fus nealisds por ol damie nowm absilitm par la infk ! wlcanin o resgects.
Hota 5 %in la sprobacie del lsboratonio no s debe reproducr mile informe, sempto ai s ko realios an su totaldad

QUITD Elgy A¥ars 57-157
¥ Belaario Ouevedo [5an Juan de Cumbaya)
“ 02-6014-171 / 0984680711

B infodsgruentecoom
www.gruentec.com Pagina 1de 1
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ANEXO Alll. Analisis elemental de plomo de la muestra calcinada

GRUN:

ENVIRONMENTAL SERVICES

Cllanbe: Ing. Bruna Salgado Gaspar
Cuito, Francisco Andrade Marin EE-B0 v Eloy Alfaro
Tel: 0950574352

principsl del cliente: (1v=<tigacion

A Ing. Bruna Salgado
Proyecto; Andlisis de suoria IHFDRHE

Fecha de Recepddn: 0 lun 2002 do RESULTADOS
Tipo de Muestra bj: | Mussira de Soido de AMALISIS
[Fecha de Término de Andlisls: &7 lun 2022

Identifcaciin Gruenbec: 220637650002
Facha de Emisiéin dal nforme:; 30 Jun 2022

MLESTRA

i flcauicn che le musstra, diente B CALCINADA 24H

et Adnpracs ta Raturmacts
Facha de Musstreo bj: 18 bun 2022 Facha Madickin o
o, Reporte Gruantec 2063 7650002
Metales en peso seco
Hierro % m.7 27 Jun 2002 EFA GOZD0 B { MM-AG533
Plomo mgkg | 53520 27 Jun 2022 EFABOZ0 B f MM-AG/533
Arraditeciones
Hotms y Acaracionss

LS @NSat0S Mancados con || no estdn dentro dil akarce de acreditacion de SAE

Lugar de ejecucion cel Andlist: Todos los analiss presentados feeron realizacos en la Matrz Quio.

&) Los eguipos utilzados en ks ereaves presentados cusnian oon sus debidos certificados de calibrackon o sus hoendlogoe, sobictar 3l Laboratonio on caso de requeririos
bl edrmacian peoparciornada por o chiente, Gruentes no e responabilza por la veracdad de ks misma

d} Gruentec cumple con bodas las comdicion et ambien tales requeridas para los ensayos, en o de requer das, solctar.

Powcentaje de Incertidumbre por midodo o snalito fu)
Higrv = 2B.0% ; Floma = 25 0%

Vialor & interpreteciin de la Incertidumbre por miindo o snalito (L)
Elvakor de |a incovtidumier d¢ ceda medicion |U| se determina mediare la fdrmula U=/ 100°C, donde © a5 o valor e la modicion.
B rango di incertidumbre obbenido s enosentra en el imenaloe CHU0

ISABEL P
LAURA Somtiiim
ESTRELLA s
SORIA = o
Ing. isabel Estrella
Gerente de Operaciones

Nota L Dte ilorme 2w remadacn, oprwene y/D misrpretaciones st Seadcr on  nirmacion v la musstra provista por sl cherte. para suen w ha resisadc de maners sxdissve y corfcencel

Nota 2 La toma de la muests, cietc de ete ericrme fue resizsds por of clemis. Gruertec no ve respomatst ss por ls nformecion provsts por ol cherts o reaseta.
Notx 3: 5n s aprobacion del labarnicno 70 w debe reproducr exts informe, sxcepio sl w 1o reskes en 3 totshced

QUITD Eloy Afaro SY-157
¥ Belsano Quevedo (San Juan de Cumbaya)
\ Q26014301 / 0384880711

B rfodgruentec com
www.greentec.com Pagina 1 de 1
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ANEXO AIV. Analisis por Difraccion de rayos X

ESCUELA POLITECNICA NACIONAL
DEPARTAMENTO DE METALURGIA EXTRACTIVA

Resultados Andlisis de Difraccién de Ravos X

Solicitante : Ing. Bruna Salgado.

No. Referencia : RM - 10266

Fecha : 07-06-2022

Muestras recibidas ¢ Tres muestras sélidas denominadas:

Muestras : EACBS, EBCBS, EOCBS (Cddigo registrado segun cliente)

La determinacion de los compuestos con cristalizacion definida preseates en las muestras se realizd
empleando el Difractémetro D8 ADVANCE y el programa Diffrac plus (EVA) para cualificacion. A
continuacion, se presentan los difractogramas obtenidos. Debido a las condiciones de las muestras (alto
contenido de material amoefo), no permite tener una respuesta adecuada para esta téenica de andlisis, sin
embargo, se puede identificar presencia de: anglesita (PbSOy), hematita (FexOs).

El limite de deteccion del equipo empleado es del 1% para compuestos con cristalizacion definida. A
continuacidn, se adjunta los difractogramas obtenidos.

RM-10286 EACBS
-
[
[rea
L!
3T . B
W e e e o oo T
RM-10286 EBCBS
-
i
=
PR
e e L -

Pasaje Andalucia 134 E124 y Mma Cosmaio - Teléfono (593-2) 3 538 T80 2 976 300 - Casilla 17401.275%
E-mmaik i : ¢ = Dito-Ecundor
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ESCUELA POLITECNICA NACIONAL
DEPARTAMENTO DE METALURGIA EXTRACTIVA

RM-10266 EOCBS

Ing. Emesto de ka Torre PhD. MSc. Evelyn Criollo
Jefe de Departamento Jefa de Laboratorio

Pussje Andalucia 134 E12A y Mena Cosmaflo — Teléfono (595-2) 3 9358 T80/ 2 9% 300 - Casilla 17400-273%

E-mail gmesio delatorreepn edues - Cito-Ecundor

(]
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ANEXO Il. Fichas Técnicas

Ficha Técnica 1

Objetivo: Evaluar la recuperacién de plomo en funcién del tiempo en el DES (glicelina) con yodo
0,1 N.

Ensayo 1
Compuesto ‘ Plomo DES Glicelina
Condiciones experimentales
Tiempo de ensayo (h) 24
Temperatura (°C) 30
Velocidad de agitacién 200
Masa de DES (g) 10,05
Masa de yodo (g) 0,108
Tipo de muestra sin Calcinar
Masa de muestra (mg) 200
% de Pb 0,09139
Masa de Pb en la muestra
(mg) 18,2796
Condiciones de muestreo
Volumen de alicuota (uL) 100
Volumen de aforo (mL) 50
Volumen de HNOs (uL) 665

Tabla Alll. Plomo disuelto en glicelina 'y yodo 0,1N

t (h) Pb total DES (mg) | %Recuperacién
0 0 0
0,5 1,920 10,501
1 2,389 13,068
2 2,773 15,168
6 2,559 14,002
20 1,962 10,735
24 2,723 14,899
Muestra Sin calcinar T=30 °C
50
:5 40
3
5 30
S 20
£ 10 f‘ * "
X
5’ 0
o 0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24

Tiempo (h)
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Figura All.1. Recuperacion de plomo de escorias de BPA

Ficha Técnica 2

Objetivo: Evaluar la recuperacion de plomo en funcién del tiempo en el DES (glicelina) con yodo
0,1 N.

Ensayo 2
Compuesto ‘ Plomo DES Glicelina
Condiciones experimentales
Tiempo de ensayo (h) 24
Temperatura (°C) 30
Velocidad de agitaciéon 200
Masa de DES (g) 10,2
Masa de yodo () 0,109
Tipo de muestra Calcinada
Masa de muestra (mg) 200
% de Pb 0,05252
Masa de Pb en la muestra
(mg) 10,504
Condiciones de muestreo
Volumen de alicuota (uL) 100
Volumen de aforo (mL) 50
Volumen de HNO3 (uL) 665

Tabla All.2. Plomo disuelto en glicelina y yodo 0,1N

t (h) Pb total DES (mg) | %Recuperacion

0 0 0

1 2,468 23,493
2 2,987 28,439
3 2,987 28,439
6 3,031 28,851
20 2,078 19,784
24 2,424 23,081

Muestra calcinada T=30 °C

50
40
30
20

Pb (% recuperacion)

0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24
Tiempo (h)
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Figura All.2. Recuperacion de plomo de escorias de BPA

Ficha Técnica 3

Objetivo: Evaluar la recuperacion de plomo en funcion de la temperatura en el DES (glicelina) con
yodo 0,1 N.

Ensayo 3
Compuesto ‘ Plomo DES Glicelina
Condiciones experimentales
Tiempo de ensayo (h) 8
Temperatura (°C) 50
Velocidad de agitaciéon 200
Masa de DES (g) 10,02
Masa de yodo () 0,1069
Tipo de muestra Sin calcinar
Masa de muestra (mg) 200
% de Pb 0,091398
Masa de Pb en la muestra
(mg) 18,2796
Condiciones de muestreo
Volumen de alicuota (uL) 100
Volumen de aforo (mL) 50
Volumen de HNO3 (uL) 665

Tabla All.3. Plomo disuelto en glicelina y yodo 0,1N

t (h) Pb total DES (mg) | %Recuperacion
0 0 0
1 2,467 13,4944
4 2,807 15,3557
5 2,552 13,9597
6 2,424 13,2617

Muestra Sin calcinar T=50 °C

100
S 80

8 60

S 40

>

8 20 N

< 0 1 2 3 4 5 6
o]

o

Tiempo (h)

Figura All.3. Recuperacion de plomo de escorias de BPA
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Ficha Técnica 4

Objetivo: Evaluar la recuperacion de plomo en funcion de la temperatura en el DES (glicelina) con
yodo 0,1 N.

Ensayo 4
Compuesto ‘ Plomo DES Glicelina
Condiciones experimentales
Tiempo de ensayo (h) 8
Temperatura (°C) 50
Velocidad de agitacion 200
Masa de DES (g) 10,18
Masa de yodo () 0,1067
Tipo de muestra Calcinada
Masa de muestra (mg) 200,8
% de Pb 0,05252
Masa de Pb en la muestra
(mQg) 10,546
Condiciones de muestreo
Volumen de alicuota (uL) 100
Volumen de aforo (mL) 50
Volumen de HNO3 (uL) 665

Tabla All.4. Plomo disuelto en glicelina y yodo 0,1N

t (h) Pb total DES (mg) | %Recuperacion
0 0 0
1 2,333 22,1247
2 4,191 39,7426
3 4,407 41,7911
6 3,716 35,2357

Muestra calcinada T=50 °C
100

0 1 2 3 4 5 6
Tiempo (h)

Pb (% recuperacion)
N S
o O O

Figura All.4. Recuperacion de plomo de escorias de BPA
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Ficha Técnica 5

Objetivo: Evaluar la recuperacion de plomo en funcion de la temperatura en el DES (glicelina) con
yodo 0,1 N.

Ensayo 5
Compuesto ‘ Plomo DES Glicelina
Condiciones experimentales
Tiempo de ensayo (h) 8
Temperatura (°C) 80
Velocidad de agitacion 200
Masa de DES (g) 10,01
Masa de yodo () 0,1062
Tipo de muestra Sin calcinar
Masa de muestra (mg) 200,2
% de Pb 0,09139
Masa de Pb en la muestra (g) 18,2979
Condiciones de muestreo
Volumen de alicuota (uL) 100
Volumen de aforo (mL) 50
Volumen de HNOs (uL) 665

Tabla All.5. Plomo disuelto en glicelina y yodo 0,1N

t (h) Pb total DES (mg) | %Recuperacién
0 0 0
1 2,592 14,1641
2 3,399 18,5758
3 3,314 18,1114
5 3,781 20,6656
7 3,569 19,5046

Muestra Sin calcinar T=80 °C

100
80
60
40

0 1 2 3 4 5 6 7
Tiempo (h)

Pb (% recuperacion)

Figura All.5. Recuperacion de plomo de escorias de BPA
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Ficha Técnica 6

Objetivo: Evaluar la recuperacion de plomo en funcion de la temperatura en el DES (glicelina) con
yodo 0,1 N.

Ensayo 6
Compuesto ‘ Plomo DES Glicelina
Condiciones experimentales
Tiempo de ensayo (h) 8
Temperatura (°C) 80
Velocidad de agitacion 200
Masa de DES (g) 10,02
Masa de yodo () 0,1082
Tipo de muestra Calcinada
Masa de muestra (mg) 200,4
% de Pb 0,05252
Masa de Pb en la muestra
(mg) 10,52501
Condiciones de muestreo
Volumen de alicuota (uL) 100
Volumen de aforo (mL) 50
Volumen de HNO3 (uL) 665

Tabla All.6. Plomo disuelto en glicelina y yodo 0,1N

t (h) Pb total DES (mg) | %Recuperacion
0 0 0
1 2,97708 28,2858
2 4,59321 43,6409
4 5,57139 52,9348
5 5,27368 50,1062
6 5,23115 49,7021

Muestra calcinada T=80 °C
100
80
60
40
20

Pb (% recuperacion)

0 1 2 3 4 5 6
Tiempo (h)

Figura All.6. Recuperacion de plomo de escorias de BPA
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Objetivo: Evaluar la recuperacion de plomo en funcién de la presion en el DES (glicelina) con yodo

0,1 N.

Ficha Técnica 7

Ensayo 7
Compuesto ‘ Plomo DES Glicelina
Condiciones experimentales
Tiempo de ensayo (h) 24
Temperatura (°C) 120
Velocidad de agitacion 200
Masa de DES (g) 10
Masa de yodo () 0,1089
Tipo de muestra Sin calcinar
Masa de muestra (mg) 200,4
% de Pb 0,091398
Masa de Pb en la muestra
(mg) 18,31616
Condiciones de muestreo
Volumen de alicuota (uL) 100
Volumen de aforo (mL) 50
Volumen de HNO3 (uL) 665

Tabla All.7. Plomo disuelto en glicelina y yodo 0,1N

t (h) Pb total DES (mg) | %Recuperacion
0 0 0
24 0,721 6,856
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Ficha Técnica 8

Objetivo: Evaluar la recuperacion de plomo en funcion de la presién en el DES (glicelina) con yodo
0,1 N.

Ensayo 8
Compuesto ‘ Plomo DES |Glicelina
Condiciones experimentales
Tiempo de ensayo (h) 24
Temperatura (°C) 120
Velocidad de agitacion 200
Masa de DES (g) 10,16
Masa de yodo (g) 0,1066
Tipo de muestra Calcinada
Masa de muestra (mg) 200,5
% de Pb 0,05252
Masa de Pb en la muestra
(mg) 10,53026
Condiciones de muestreo
Volumen de alicuota (uL) 100
Volumen de aforo (mL) 50
Volumen de HNOs (uL) 665

Tabla All.8. Plomo disuelto en glicelina y yodo 0,1N

t (h) Pb total DES (mg) | %Recuperaciéon
0 0 0
24 5,433 51,625
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