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RESUMEN

En este proyecto se desarrollé el proceso para la obtencidon de fertilizante (sulfato
de amonio) a partir de acido sulfurico e hidroxido de amonio incautados por el
CONSEP, como un tratamiento alternativo de disposicion final para precursores
quimicos. Debido al origen incierto de los precursores fue necesario
caracterizarlos para definir las concentraciones de la reaccion de neutralizacion la
misma que fue seguida de una evaporacion que permitié sobresaturar la solucion
para alcanzar la cristalizaciéon del fertilizante. Finalmente el sulfato de amonio fue
secado y tamizado para asegurar que el producto cumpla con la norma INEN
219. Para tener un proceso seguro se decidid emplear los precursores en
solucién, se estableci6 como variable la concentracion de hidréxido de amonio
(uno molar, dos molar y cinco molar) que reaccion6 con acido sulfurico uno molar,

es decir se tuvieron tres procesos conocidos como 1M-1M, 1M-2M y 1M-5M.

El sulfato de amonio cumplié los requisitos de la norma INEN 219 (humedad,
contenido de azufre, contenido de nitrdgeno amoniacal, acidez libre y
granulometria) esto junto los rendimientos de cada procesos permitieron
seleccionar el denominado 1M-5M, ya que permite un proceso seguro, ademas
que resultd ser el mas productivo para el escalado industrial. La reaccién y
evaporacion se llevaron a cabo simultaneamente en un tiempo de reaccion de 180
minutos con una sobresaturacion de 17,86 g/100 mL de solucion, lo cual aseguré
la formacién de cristales y dio una conversion del 70,1 %. Se realizé el escalado
a nivel industrial para el procesamiento de 8 230,80 kg de hidréxido de amonio en
un tiempo estimado de tres meses de lo cual se obtendria una produccion de 9
813,00 kg de sulfato de amonio. Se dimensiond un reactor- evaporador (los dos
procesos se dan simultaneamente) en acero inoxidable de 1,27 m de didmetro y
1,70 m de altura. Por otra parte se obtuvo un proceso de secado en bandejas a
100 °C durante 3 horas para lo cual se estimé un area requerida de 100,91 m? y
el material es acero inoxidable. Se realizé una estimacién econdémica segun la
cual se necesitaria una inversion total de 10 524,00 USD. Con base en la cantidad
de produccién de sulfato de amonio estimada el costo por kg de producto es de

0,78 USD por lo que es competitivo en el mercado nacional.
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INTRODUCCION

La Escuela Politécnica Nacional mediante el convenio general de cooperacion
interinstitucional con el CONSEJO NACIONAL DE CONTROL DE SUSTANCIAS
ESTUPEFACIENTES Y PSICOTROPICAS (CONSEP) promueve el desarrollo de
este proyecto ante una necesidad manifestada por el CONSEP acerca de la
disposicion final de precursores quimicos (acidos y bases) con la finalidad de
generar una solucion practica que permita una mejor gestion de estas sustancias
y evite su acumulacién innecesaria por largos periodos de tiempo en sus

bodegas.

Estas substancias por sus propiedades fisico-quimicas se encuentran
catalogadas como substancias peligrosas, por lo que ademas de la exigencia
actual, con respecto al cumplimiento de la normativa ambiental vigente, en este
caso la Ordenanza 404 del Distrito Metropolitano de Quito, también se debe dar
tratamientos de disposicion final mediante métodos enmarcados dentro del Texto
Unificado de Legislacion Medio Ambiental, el cual exige un tratamiento técnico y
el cumplimiento de los parametros de control vigentes. (Secretaria del Ambiente,
2013, pp.4, 5; Ministerio del Ambiente, 2012, pp. 252, 253).

Cabe recalcar que todas estas substancias son sujetas de control y fiscalizacion
por el CONSEP y son precursores o quimicos especificos, es decir substancias
utilizadas en el proceso de elaboracion de estupefacientes o psicotropicos, los
cuales son un peligro para la salud publica. Con estos tratamientos de
disposicion final se ayuda a eliminar precursores que pueden ser mal utilizados
por el narcotrafico. (CONSEP, 2012, p. 2)

Segun estudios realizados por la ONU (2006) se sugiere el tratamiento de
neutralizacion como tratamiento de disposicion final de acidos y bases. (pp.17, 18,
29) Ademas se consideraron criterios del Ministerio de Ambiente, Vivienda y
Desarrollo Territorial de la Republica de Colombia (2003) el cual en su guia para
manejo seguro y gestion ambiental de sustancias peligrosas también hace

referencia a reacciones de neutralizacién. (pp. 51, 81, 97, 263). Mediante esta
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reaccion se aprovechan los reactivos presentes en las bodegas del CONSEP para
ser neutralizados entre si ademas de generar un producto de utilidad en el sector

agricola del pais.

La ONU (2006) en su guia de manejo y eliminacion de quimicos usados en la
fabricacion de drogas, indica que el tratamiento quimico como la neutralizacion es
un método viable para el tratamiento de este tipo de desechos y cita ventajas
como: eficacia en costos especialmente si se puede neutralizar una sustancia
incautada con otra de igual procedencia, ademas de que es un método
generalizado pero recomienda que se consideren acidos y bases compatibles. (p.
15)

El valor agregado de este proyecto radica en la obtenciéon de un fertilizante que
podria ser usado por el sector agricola del pais. De esta manera no solo se da un
tratamiento a los desechos almacenados en el CONSEP, si no que se obtiene un
producto util para un importante sector econémico. En este caso se obtiene un
fertilizante quimico simple, el mismo que sirve como fuente de nitrégeno por su
contenido de amonio en la estructura de la molécula. Sin embargo para ser
considerado como un fertilizante debe cumplir con las normas INEN 211 la cual
indica requisitos generales para fertilizantes, asi como la INEN 219 propia del
sulfato de amonio. (INEN, 1997)



1. REVISION BIBLIOGRAFICA

1.1 PRECURSORES QUIMICOS DE SUBSTANCIAS
PSICOTROPICAS Y ESTUPEFACIENTES

1.1.1 GENERALIDADES DE LOS PRECURSORES QUIMICOS

De acuerdo con la Oficina de la Naciones Unidas contra la Droga y el Delito
(2013), al menos el 5% de poblacion (230 millones de personas) considerada
adulta a nivel mundial consumié algun tipo de droga ilicita por lo menos una vez
en el ano 2010, drogas como la heroina, cocaina entre otras cobraron la vida de
alrededor de 0,2 millones de personas por afio y en general los estupefacientes
alteran el desarrollo socioeconémico y fomentan la delincuencia, esto fue

reportado en el informe mundial de drogas 2012.

Todas estas drogas requieren de precursores quimicos o quimicos especificos
para su fabricacion. Aunque también se consiguieron grandes logros como la
reduccion de la superficie total de cultivo de hoja de coca en un 33% desde el afio
2000, sin embargo esto se ve opacado por el aumento en la produccion de
drogas sintéticas, asi como el consumo de otras sustancias no sujetas a

fiscalizacion (p. 3).

Desde 1988 la Convencion de las Naciones Unidas contra el Tréafico llicito de
Estupefacientes y Sustancias Sicotropicas tomoé medidas sobre el control de
precursores y quimicos usados en la fabricacion ilicita de drogas mediante la
adhesion de 184 paises a la Junta Internacional de Fiscalizacién de
Estupefacientes (JIFE), la cual vigila la fiscalizacion de los gobiernos sobre dichas

sustancias, para prevenir el trafico ilicito.

Segun el informe precursores y productos quimicos frecuentemente utilizados
para la fabricacion ilicita de estupefacientes y sustancias sicotrépicas de la JIFE,

en el ano 2011 se realizaron alrededor de 250 incautaciones a nivel mundial lo



que contabilizé un total de 240 toneladas y miles de litros de sustancias quimicas
que no seran empleadas en la fabricacion ilicita de drogas. En la Tabla 1.1 se
puede observar el volumen de &cido sulfurico incautado en nuestro pais (Junta

Internacional de Fiscalizacion de Estupefacientes, 2012, pp. iii, 88).

Tabla 1.1 Acido sulfurico incautado en el Ecuador entre 2007-2010

Volumen de acido
. sulfurico incautado
Ano ( L)
2007 200
2008 143
2009 1378
2010 1473

(Junta Internacional de Fiscalizacion de Estupefacientes, 2012, p. 88)

En el Ecuador la entidad encargada de fiscalizar y controlar el uso indebido de
sustancias sujetas a fiscalizacion es el Consejo Nacional de Control de

Sustancias Estupefacientes y Psicotrépicas (CONSEP).

Las cantidades aproximadas estas dos substancias que estan presentes en las
bodegas del CONSEP y requieren tratamientos de disposicion final se presentan
en la Tabla 1.2, estas cantidades fueron determinadas mediante un inventario
realizado previo al desarrollo de este proyecto, de lo cual se aprecia que la
cantidad de hidréxido son aproximadamente ocho toneladas de un quimico que
por sus caracteristicas es considerado peligroso lo cual hace mas delicado su

tratamiento.

Tabla 1.2 Cantidades de precursores quimicos presentes en las bodegas del CONSEP

# Sustancia Peso (kg)
1 Hidroxido de amonio 8230,8
2 Acido Sulfiirico 548.8




Por lo tanto se plantea como una alternativa para la disposicién final de estas
sustancias el disefio del proceso de obtencién de sulfato de amonio fertilizante, a

partir de acido sulfuarico e hidréxido de amonio incautados por el CONSEP.

Cabe recalcar que los valores presentes en la Tabla 1.2 pueden incrementarse
con el tiempo debido a que dichas substancias son incautadas frecuentemente en
operativos de control en laboratorios clandestinos, asi como en los controles en
las diversas industrias del pais, sin embargo no se disponen de un sistema de
tratamiento y disposicion final de los mismos por lo que los reactivos permanecen

almacenados.

En el Ecuador existe una base legal conocida como la Ley Codificada de
Sustancias Estupefacientes y Psicotropicas que define tanto a los precursores
quimicos asi como a otras substancias empleadas en la elaboracién de drogas,
las cuales son motivo de estudio en este proyecto (acido sulfurico e hidroxido de
amonio) ademas de sentar las bases para el control de toda substancia

estupefaciente y psicotrépica.

Segun el CONSEP (2012), esta ley denomina precursores quimicos a las
sustancias que son involucradas en los procesos de elaboracion o extraccion de
sustancias estupefacientes o psicotrépicas y que se incorporan en ellas, es decir
forman parte de la composicion del producto final. Dentro de esta misma ley cabe
recalcar la diferencia entre lo que es considerado como un precursor quimico y un
quimico especifico. A estos ultimos se los define como sustancias que sin ser
precursores quimicos toma parte en alguna etapa del proceso de elaboracion de
sustancias estupefacientes y psicotropicas, usualmente se emplean para que se
desempefien como solventes, reactivos, cristalizadores, catalizadores,

purificadores, entre otros (p. 24).

La variedad de quimicos especificos es bastante amplia lo cual ademas se ve
reflejado en la diversidad y cantidad de quimicos incautados que estan presentes
en la bodega del CONSEP. En este proyecto los precursores quimicos o quimicos

especificos a tratarse seran el acido sulfurico y el hidroxido de amonio



1.1.2 GENERALIDADES DEL ACIDO SULFURICO

1.1.2.1 Caracteristicas fisico-quimicas del acido sulfurico

En estado puro es un liquido aceitoso, incoloro e inodoro, altamente corrosivo.
Por lo general es comercializado en un rango de concentraciones entre 33 y 98%
en peso (Ministerio de Ambiente, Vivienda y Desarrollo Territorial de la Republica
de Colombia, 2003, p. 81).

De acuerdo con Skoog (2005) el acido sulfurico es un electrolito fuerte es decir
puede disociarse casi totalmente debido a que reacciona con el disolvente, de
esta manera produce soluciones que son capaces de conducir electricidad. Pero
esta fortaleza del acido también depende de la capacidad del solvente para
aceptar o ceder protones. Sin embargo solo la primera disociacion genera un
electrolito fuerte, mientras que el ion HSO0, (bisulfato) es considerado un
electrolito débil porque se disocia parcialmente como se observa en las
Ecuaciones [1.1] y [1.2] (pp. 231, 232, 235).

H38040c) @ H{ipoy + HSOG 4 K1=2,4+10° [1.1]
HSO0} o) @ Hiy) + S05 40 K2 =1,02 %1072 [1.2]

Es importante para el proceso de obtencién del fertilizante que se obtenga la
forma de electrolito débil, ya que de esta manera se favoreceria la formacion en
solucion de sulfato amonio en lugar de bisulfato de amonio. En la primera etapa
de disociacion la ionizacién del acido es completa por ello posee una constante de
disociacién grande de 2,4*10° y se da en mayor grado que la segunda debido a
que es mas facil retirar un proton de una molécula neutra que de una con carga

negativa.

Mientras que la segunda etapa sera completa solo si la solucion es muy diluida y
presenta una constante de disociacibn mucho menor que la primera con un valor
de 1,02*10 (Whitten, Davis, Peck y Stanley, 2008, pp. 356, 357).



1.1.2.2  Usos y aplicaciones industriales del acido sulfurico

El 4cido sulfurico es quiza uno de los quimicos mas empleados a nivel industrial y
en una gran variedad de aplicaciones dentro de todo tipo de industrias, ya sea
como materia prima de procesos de sintesis o como catalizador de los mismos.
Segun la Junta Internacional de Fiscalizacién de Estupefacientes (2012), los usos

del acido sulfurico que son considerados licitos se encuentran a continuacion:

Fabricaciéon de sulfatos

¢ Agente oxidante, agente deshidratante y purificante

e Para la neutralizacion de soluciones alcalinas

e Catalizador en sintesis organicas

e Fabricacién de fertilizantes, explosivos, tintes y papel; desatascadores y
limpia metales; compuestos antioxidantes y liquidos para baterias de

automoviles. (p. 112)

Cabe aclarar que varios de los ingresos de sustancias quimicas a las bodegas del
CONSEP provienen de industrias licitas que presentan problemas en el manejo
de este producto, por lo cual es incautado o voluntariamente entregado a la
entidad de control. Ademas no solo se dispone de reactivos envasados en
recipientes de gran volumen producto de operativos de control a laboratorios
clandestinos de drogas, sino que también se dispone de acido sulfurico
proveniente de laboratorios legales, que presenta buenas caracteristicas por ser
un reactivo con una mejor trazabilidad a diferencia del acido confiscado en
lugares clandestinos cuyas propiedades fisico quimicas pueden verse alteradas

por las condiciones de transporte, almacenamiento y uso al que fueron expuestas.

1.1.2.3 Usos del acido sulfiirico en el procesamiento de drogas

Todas las etapas de producciéon de estupefacientes requieren una amplia

variedad de quimicos por ejemplo: en la extraccion de cocaina de la hoja de coca



y en su purificacion se emplean solventes, acidos y bases. Los métodos
detallados en las Figuras 1.1 y 1.2 son los procesos clasicos de producciéon de
drogas como el clorhidrato de cocaina, anfetaminas y metanfetaminas, en los
cuales se puede evidenciar que el acido sulfurico forma parte importante del
proceso. En la Figura 1.1 para la elaboracion de pasta de coca a partir de su hoja
se requieren entre 100 y 400 litros de acido sulfurico por cada 100 kg de

clorhidrato de cocaina producidos.

Hoja de coca

Acido sulfarico
(100 &« 400 litros

Pasta de coca

Permanganato
potasico
{20 kilogramos)

Cocaina
Acetonal/éter etilicos
metiletilc etonancilueno
(1.500 a 2.000 litros)
Acido clorhidrico
(30 litros)
Clorhidrato

de cocaina

Figura 1.1 Diagrama para la fabricacion de 100 kg de clorhidrato de cocaina
(Junta Internacional de Fiscalizacion de Estupefacientes, 2012, p. 53)

Para producir la pasta de coca se macera la hoja con acido sulfurico el cual extrae
otros alcaloides de la coca ademas de la cocaina. Esta solucion es mezclada con
otra solucion de acido sulfurico para convertir a la cocaina en sulfatos (Comision

Interamericana para el Control del Abuso de Drogas, 2013, p. 11).

En la Figura 1.2 se puede ver que el acido sulfurico toma parte al final del
proceso, en este caso actua como un precursor quimico para la obtencion de
anfetaminas ya que pasa a formar parte del estupefaciente como una sal de

sulfato.



Acide fentacético
400 kilogramos|
. Efedrina/
Morefedring A-fenil-2-propanona P i
{150 kilogramos) {200 firos} {150 kilogramaos )
Anfetamina Metanfetamina Meteatinona

| A0 SUMIRCD |mdn:>:rhlclncn

Sal de sulfato Sal de clorhidrato

Figura 1.2 Diagrama de elaboracion de anfetaminas y metanfetaminas
(Junta Internacional de Fiscalizacion de Estupefacientes, 2012, p. 54)

Segun la Comision Interamericana para el Control del Abuso de Drogas (2013)
estas drogas se producen solamente por medio de sintesis quimicas a diferencia
de la cocaina, se generan mediante varias reacciones de donde se obtiene
anfetamina y metanfetamina basica que presentan un aspecto de liquidos
oleosos. Luego son purificadas para convertirse en sales como sulfatos en el

caso de la anfetamina (p.19).

1.1.2.4 Riesgo ambiental generado por el acido sulfirico

Es importante conocer el riesgo que representa el acido sulfurico para el
ambiente ya que de esta manera se entiende la necesidad de darle un
tratamiento de disposicién final adecuado para evitar generar impactos negativos

en el aire, agua, suelo pero sobre todo en la flora y fauna presentes, aunque se



conoce que no genera incremento de la demanda de oxigeno y no es bio-

acumulable.

El 4cido sulfurico es una substancia téxica y muy nociva para aguas superficiales
y subterraneas, es considerada dafina y letal para topo tipo de animales y
plantas. Se sabe que en concentraciones mayores a 1 200 mg/m?® es altamente
mortifera para la fauna acuatica y sobre los 6 300 mg/m* puede llegar a causar la

muerte en alrededor de 24 horas.

En el suelo puede reaccionar con diversos minerales y de esta manera disminuye
las caracteristicas de principales de estos, aunque se lo ha usado en el
tratamiento de suelos muy basicos donde su accién es de vida muy corta y puede
ser contrarrestada por el amoniaco generado en descomposicién, asi como puede
ser reducido por la accion de bacterias anaerdbicas. (Ministerio de Ambiente,
Vivienda y Desarrollo Territorial de la Republica de Colombia, 2003, p. 93, 94;
Consejo Colombiano de Seguridad, 2010, p. 3)

1.1.3 GENERALIDADES DEL HIDROXIDO DE AMONIO
1.1.3.1 Caracteristicas fisico-quimicas del hidroxido de amonio

Es una solucién alcalina de amoniaco en agua, tiene un olor sofocante, irritante,
es incoloro, inflamable e higroscopico. Es ampliamente comercializado en

concentraciones entre 25y 30% en las cuales ya se encuentra saturado.

Sin embargo el ion amonio y el amoniaco neutro permanecen en equilibrio en la
solucion y generan vapores muy irritantes a cualquier concentracion. (Ministerio
de Ambiente, Vivienda y Desarrollo Territorial de la Republica de Colombia, 2003,
pp. 99, 100)

El amoniaco es considerado un electrolito débil debido a que presenta una

disociacion de forma parcial de acuerdo con el equilibrio que se presenta en la



Ecuacion [1.3] donde se puede observar que el amoniaco reacciona con el agua
para formar hidréxido de amonio y este a su vez tiene una reaccion paralela de
descomposicion en iones de amonio e hidroxilos (Skoog, 2005, pp. 231, 232,
234).

De hecho el amoniaco se comporta como una base deébil de Bronsted-Lowry ya
que recibe protones para conformar la molécula de hidréxido, mientras el agua se
comporta como acido y cede protones, al disolver el amoniaco en agua debido a
los equilibrios quimicos ademas de descomponerse en iones también se presenta
como molécula segun se puede observar en la Ecuacion [1.3] donde la molécula
de amoniaco reacciona con el agua en un comportamiento de Bronsted-Lowry
(Whitten et al., 2008, p. 351).

NH3(e) + H20y 2 NH,OH 2 NH} 4, + OHpy,, [1.3]

1.1.3.2 Usos del amoniaco en la industria

El principal uso del amoniaco en solucién es en el area agricola, donde puede ser
empleado en aplicacién directa o como materia prima para la fabricacion de

fertilizantes.

Aproximadamente el 89% del amoniaco producido comercialmente es empleado

en fertilizantes. Ademas posee otros usos directos como por ejemplo:

e En soluciones de urea/nitrato de amonio, urea, nitrato de amonio, sulfato de
amonio, entre otras empleadas en el sector agricola.

e Forma parte en productos de limpieza domeéstica.

e Usado en la industria de refrigeracion, en pulpa de papel, metalurgia, caucho,
textiles, cuero, entre otros.

e Empleado en productos farmacéuticos, en comidas y bebidas.

(Ministerio de Ambiente, Vivienda y Desarrollo Territorial de la Republica de

Colombia, 2003, p. 102).
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1.1.3.3 Utilidad del hidroxido de amonio en la produccion de drogas

El hidroxido de amonio o amoniaco en solucion es empleado dentro de la
produccion de drogas como una solucion para precipitar alcaloides
especificamente en la produccion de derivados de la cocaina como: la base libre,

el crack y el clorhidrato de cocaina (Castafio, 2000, pp. 542 y 543).

En la Figura 1.3 se presenta un diagrama de flujo en el cual se indica el proceso
de elaboracion de la base libre y el crack a partir de las hojas de coca. En una
primera etapa las hojas son humedecidas en soluciones alcalinas de hidroxido de
amonio que permiten tener la cocaina en una forma insoluble en agua. El
hidroxido de amonio es usado en siguiente etapa para obtener la pasta base, para
ello se filtran las impurezas de la solucion de acido sulfurico y se alcalinizan con
agua amoniacal, esta reaccion convierte la sal en cocaina, que es insoluble en
agua y precipita (Comision Interamericana para el Control del Abuso de Drogas,
2013, pp. 11, 12).

HOJAS DE COCA

Kerosensa Arcido Sulforico

Bases Alcalinas Otros (Gasolinal

Pasta de Coca (Basuco)
(Fumakie)

Acido Clorhidrico Acetona

Clorhidrato de Cocaina

Bicarbonato sodico
Armonfaco
~ Patraseo”

Ener
Calor

Cocaina Base Libre Crack

(Fumabkle) (Furnzble)

Figura 1.3 Esquema de elaboracion de base libre y crack.
(Castafio, 2000, p. 542)

El hidréxido de amonio es una sustancia alcalina empleada en la produccién de la

pasta de coca y la cocaina basica su accion es como un agente alcalificante de
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soluciones en sintesis quimica. (Comision Interamericana para el Control del
Abuso de Drogas, 2013, p. 77)

En las Figuras 1.4 y 1.5 se presenta el diagrama de elaboracién de clorhidrato de
cocaina en el que se evidencia el uso de amoniaco en los procesos de refinacion
desde la maceracion de la hoja de coca para obtener la pasta base, hasta la
obtencion del clorhidrato de cocaina mediante proceso de filtracion donde

interviene.

Hojas de coca ——=  Maceraren ——| Solucién de | ——— Afadir ——| Cocaina
Agua. Afadir kerosene y Acido en
Keroseno. cocaina Sulfarico solucidn

ngs:z%s —— Aﬁadir i Pasta de coca | «—— Afadircalo agua con
4cida (sin Solucidn &cida 5 Cocaina amoniaca. Filtrar.
impurezas) y permanganato de potasio Cruda
Afiadir ) ) _ ]
Amoniaco y Cocaina Anadir éter, acetona y &cido clorhidrico. Cloridrato de
Filtrar Base Filtrar y secar. Cocaina

Figura 1.4 Diagrama de produccion de clorhidrato de cocaina.
(Castafio, 2000, p. 543)

Figura 1.5 Elaboracion de pasta base cocaina y clorhidrato de cocaina
(Prieto y Scorza, 2010, p.2)
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1.1.3.4 Consideraciones ambientales acerca del hidroxido de amonio

El amoniaco se encuentra presente comunmente en la naturaleza tanto en el aire,
como en el suelo y el agua. El amoniaco libre en agua es téxico al igual que el

hidroxido de amonio pero este en menor proporcion.

En el agua tiende a dispersarse sobre la superficie convirtiéndose en nitrato
mediante procesos microbiolégicos de nitrificacion y desnitrificacion, lo cual

genera riesgo para la vida acuatica.

Para evitar este tipo de dafios ambientales no se deben liberar grandes
cantidades directamente en el agua ya que se genera una gran cantidad de calor
de dilucion y por ende un peligroso impacto ambiental. Sin embargo en el suelo se
degrada facilmente debido a la volatilizacion y a la absorcion en plantas y
bacterias, por ello su uso es ideal en la agricultura como fertilizante
(CIPROSQUIM, 2006, p.4; Macroquimica, 2012, p.3; Ministerio de Ambiente,
Vivienda y Desarrollo Territorial de la Republica de Colombia, 2003, p. 111).

1.2 CARACTERIZACION DE PRECURSORES QUIMICOS
CORRESPONDIENTES AL GRUPO DE ACIDOS Y BASES

Debido al origen incierto (incautaciones o donaciones) de los quimicos que son
empleados para la obtencion de sulfato de amonio es necesaria una
caracterizacién de los mismo, que permita conocer la concentracion a la cual se
encuentran los reactivos presentes en las bodegas del CONSEP de manera que
se pueda estimar la factibilidad de reaccion para la formacion del fertilizante

deseado, asi como asegurar la calidad del producto final obtenido.

Por tratarse de un acido y una base los métodos comunmente empleados
corresponden a métodos volumétricos de titulacién ya se mediante indicadores

colorimétricos o por mediciones de conductividad como en este caso.
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1.2.1 DETERMINACION DE LA CONCENTRACION DEL ACIDO
SULFURICO

La volumetria es un método analitico cuantitativo que permite medir la cantidad de
volumen de reactivo que reacciona con el analito y pueden estar basadas en
cualquier reaccién quimica mientras esta sea completa y rapida (Harris, 2003, p.
151).

La valoraciéon acido-base usada para determinar la concentracion de varios tipos
de especies inorganicas, organicas y biologicas. Este método emplea dos tipos de
puntos finales: el punto final visual (indicadores) y el punto final potenciométrico,
para este proyecto el punto final empleado sera el visual (Skoog, 2005, p.444).

De acuerdo con el INEN (1986), en la norma 1 444 para la caracterizacion de
acido sulfurico para analisis de laboratorio se debe emplear como base el

hidroxido de sodio y como indicador el anaranjado de metilo (p.1).

En otras referencias como guias de manejo seguro y eliminacion de quimicos
peligrosos se recomienda que la neutralizacion de acido sulfurico se lo haga con
hidroxido de sodio en solucion (ONU, 2006, p. 29; Ministerio de Ambiente,
Vivienda y Desarrollo Territorial de la Republica de Colombia, 2003, p. 95).

1.2.2 DETERMINACION DE LA CONCENTRACION DEL HIDROXIDO DE
AMONIO

El método elegido para la determinacion de la concentracion del hidroxido de
amonio es volumetria conductométrica, dado que las reacciones de tipo
neutralizacion permiten una buena lectura del punto final gracias a que los iones
hidronios e hidroxilos poseen una conductancia mayor que el resto de substancias
presentes en la reaccion, existe una linealidad entre conductancia y volumen

afadido lo cual permite definir facilmente el punto final, es un método versatil que



14

permite leer con buena precision soluciones muy diluidas hasta de un orden de
10 (Brunatti, De Napoli, 2012, pp. 9- 11).

Este método tiene fundamento en el cambio del numero de iones o la movilidad
de iones en una solucion. Segun la Ley de Kohlrausch se puede medir la

conductancia eléctrica de una solucién para tener la trazabilidad de una reaccion.

Esta propiedad puede crecer o decrecer dependiendo de la movilidad equivalente
de los iones presentes lo cual se plasma en un grafico de conductancia versus
volumen de solucion valorante afadida, de donde se puede determinar el punto
final mediante el punto de interseccion de los segmentos de rectas formadas
(Harold y Reyes, 2005, p.69).

El aumento o disminucion de la conductancia de una solucién cuando se anade
un acido a una base se debe a que los iones hidroxilos seran reemplazados por
el ion acido (menor movilidad) por lo cual la conductancia decrecera hasta que
todos los hidroxilos desaparezcan entonces al afiadir mas acido la conductancia
aumentara por la presencia de iones hidrogeno libres. El punto final de los
graficos obtenidos representa el volumen exacto de valorante necesario para
neutralizar, en dicho punto no existe exceso ni acido ni de base. En este proyecto
se empleara acido clorhidrico como acido fuerte para la neutralizacion de
hidroxido de amonio el cual es una base débil (Levitt, 2000, pp. 275, 276; Maron y
Pruton, 2002, pp. 440, 441).

En la Figura 1.6 se presenta la valoracion de acido clorhidrico con amoniaco, en
la primera zona en color naranja se observa la disminucion de los iones hidrogeno
por el proceso de neutralizacién, hasta llegar al punto final, luego del cual
practicamente ya no hay ionizacién de ningun tipo (Brunatti, De Napoli, 2012, p.
11). En este caso se tiene el proceso inverso al presentado en la Figura 1.6, ya

que para este proyecto se afiade acido a la base, en lugar de base al acido.

De manera que al inicio de la reaccion se tendra una baja conductividad debido a
la presencia de los iones amonio (base) es decir en primer lugar se presenta la

zona turquesa y a medida que se va afnadiendo acido al hidroxido la conductividad
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se incrementara por la presencia de los iones hidronios provenientes del acido y
se tiene la zona de color naranja, por tanto el efecto esperado en la curva de

titulacion conductométrica se presenta en orden inverso al mostrado.
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Figura 1.6 Valoracion conductométrica de HCI con amoniaco
(Brunatti, De Napoli, 2012, p.11)

1.3 NEUTRALIZACION

1.3.1 REACCIONES DE NEUTRALIZACION

La neutralizacion es un término aplicado a la reaccion entre un acido y una base
del cual se obtiene como producto una sal y agua, aunque la formacion de agua
puede verse condicionada a que la base sea fuerte, de hecho si un acido
reacciona con una base como el amoniaco no forma agua pero sigue siendo una
reaccion de neutralizacion. La sal formada contiene el cation proveniente de la
base y el anién que viene del acido. Mediante estas reacciones las propiedades
de acidos y bases son neutralizadas (Atkins y Jones, 2005, pp. F71, F72; Whitten
et al., 2008, pp. 150,151).
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De acuerdo con la ONU (2006), la neutralizacion es uno de los tratamientos
quimicos comunmente empleados para dar tratamiento a los desechos peligrosos,
ademas es una ventaja poder usar un quimico peligroso para neutralizar otro
como en este caso, y precisamente esta combinacion es recomendada en su guia
para el manejo y eliminacion de quimicos usados en fabricacion de drogas (pp.15,
30).

Segun Bolafnos (2003), la teoria de Bronsted-Lowry es la que mejor describe el
comportamiento de acidos y bases en solucién acuosa, en ese caso un acido se
define como una sustancia donadora de protones H* y su base conjugada,

mientras que una base seria una sustancia receptora de protones (pp. 51,53).

Pero un acido no podra donar su protdon o protones mientras no exista otra
substancia que lo recepté, es entonces cuando el agua juega su papel ya que
presenta propiedades basicas, es por ello que la disolverse en agua el acido
sulfurico se disocia de acuerdo a las Ecuaciones [1.4] y [1.5] y puede combinarse
de estas dos maneras con el amoniaco (Clavijo, 2002, pp.189, 190, 191). Sin
embargo los posible productos pueden ser tanto el sulfato de amonio que es el
interés de este proyecto asi como el bisulfato de amonio que seria una reaccion
paralela dentro del proceso de obtencion, por este motivo se necesita hacer una

comparacién del producto obtenido con respecto a sulfato de amonio grado

reactivo.
HSO4(qc) + NHj ) @ (NH4),HSO, [1.4]
50421(_ac) + 2NHyop) @ (NH,)250, [1.5]

1.3.2 CURVAS DE TITULACION ACIDO BASE

Las curvas de titulacion acido base son una representacion grafica del pH de la

soluciéon vs volumen de reactivo valorante anadido mediante las cuales se puede
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hacer el seguimiento de la reaccion. Generalmente las curvas de titulacion
presentan un leve ascenso en el valor del pH, seguido de un incremento violento
del mismo y finalmente se observan valores casi constantes o un ascenso casi
imperceptible. Sin embargo el tipo de curva obtenida dependera de la naturaleza
del acido o base empleados, de manera que se pueden obtener los siguientes
tipos de curvas de titulacion: acido fuerte y base fuerte, acido débil y base fuerte,
acido débil y base débil, acido fuerte y base débil y acido poliprético con base
fuerte (Sienko, 2005, p. 276).

En este proyecto la titulacion sera del tipo base débil con acido fuerte, razén por la
cual tipo de curva esperada corresponde a la que se pude observar en la Figura
1.7 donde se puede apreciar un ligero incremento de pH desde hasta 1 hasta 2
con 20 mL de amoniaco anadido, luego con 5 mL adicionales se genera un

cambio brusco de pH hasta un valor alrededor de 6.

4
14}
13
12
11
10
g._
pH 8
-
& -
5
4=
e mL reactivo valorante
Zz
1G
o S I | —

1 i L 1 1 i i
5 i 15 20 25 30 35 40 45 50

Figura 1.7 Curva de titulacion de un 4cido fuerte (acido clorhidrico) con una base débil

(amoniaco)
(Sienko, 2005, p. 299)

Finalmente con 5 mL mas alcanzar un pH de 9 el mismo que permanece
practicamente constante a pesar de la adicion total de 50 mL, por lo que se

espera el mismo comportamiento durante la realizacion de las curvas
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experimentales en laboratorio aunque las cantidades de base empleada en la

titulacion dependeran de las diferentes concentraciones de la misma.

1.3.2.1 Regiones de la curva de titulacion

En la Figura 1.8 se puede observar un ejemplo de curva de titulacién en la cual se
indican las cuatro zonas que la componen. De acuerdo con Whitten et al., (2008)
en toda curva de titulacion se pueden apreciar cuatro regiones que describen el

transcurso de la reaccion:

Inicial: antes de la titulacion el pH dependera unicamente de la substancia

presente para este caso del acido sulfurico.

¢ Antes del punto de equivalencia: Una vez iniciada la titulacion el pH presenta
un ligero incremento, sin embargo el pH sigue dependiendo del acido sin
reaccionar.

e Punto de equivalencia: En el punto de equivalencia el pH es neutro porque
solo existe la sal formada que no se hidroliza.

e Luego del punto de equivalencia: se presenta una solucién basica debido al

exceso de hidroxilos (pp. 759, 760, 761, 763).

Intervalo
de wigaje - K ﬂ

[ T T T T T T T I T I T T I LI Tmvaicn

Figura 1. 8 Curva de titulacion con las cuatro regiones que componen la curva
(Universidad del Valle de México, 2012)
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1.3.2.2 Solucion amortiguadora

Cuando al afadir pequenas cantidades de acido o base a una solucion y ésta
presenta resistencia a los cambios de pH entonces se habla de una solucidn
amortiguadora. Este fendmeno se debe al efecto del ion comun gracias al cual
cuando un electrolito débil recibe iones de otra fuente inhibe su ionizacion. Como

ejemplos de este tipo de soluciones se pueden citar:

o Acido débil y la sal del 4cido débil: acido acético y acetato de sodio.
e Base débil y la sal de la base débil: amoniaco y cloruro de amonio (Hein y
Arena, 2005, pp.417, 418, 419; Whitten et al., 2008, pp. 742, 743).

De manera que en las curvas de titulacion de este proyecto se presenta el efecto
de solucién amortiguadora, es decir en un punto de la curva de titulacién el pH
muestra resistencia al cambio a pesar de la adicion de mayores cantidades de
solucion valorante ya que en este caso se tiene la presencia de amonio y sulfato

de amonio.

1.3.3 CALOR DE REACCION

La energia calorifica que entrega o absorbe un sistema para evitar que su
temperatura cambie durante la transformacion de reactivos a productos es
conocida como calor de reaccion. Una reaccion quimica puede ser endotérmica si
requiere calor del medio o exotérmica si entrega calor al medio. El calor de
reaccion dependera de la estequiometria de la reaccion (concentraciones), de
condiciones de presion y temperatura asi como del estado fisico de los reactivos
(Bolafios, 2003, pp. 25,26; Rajadell y Movilla, 2005, pp.143, 144).

En el caso de la formacién de sulfato de amonio a partir de acido sulfurico e
hidroxido de amonio, al considerar los calores de formacion para la estimacion de
la cantidad de energia desprendida en la reacciéon se puede estimar con la

Ecuacién [1.6]:
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AHfRX = Z Nproductos * prroductos - Z Nreactivos * Hfreactivos [1 6]
Donde:
AH gpy: calor de reaccioén

Nyroductos-  COEficientes estequiometricos de los productos
H}pmducws: entalpias de formacion estandar de los productos

Nyeactivos.  COEficientes estequiométricos de los reactivos

H}reacﬁws: entalpias de formacién estandar de los reactivos

De acuerdo con la reaccién presentada en la Ecuacion [1.7] y los datos de
entalpias de formacion de las especies implicadas que se pueden ver en la Tabla
1.3 se puede estimar el calor reaccion con la Ecuacion [1.6]

Tabla 1.3 Entalpias de formacion estandar

Especie Entalpia de formacién (kJ/mol)
Acido sulfarico -814,00
Hidroxido de amonio -366,12
Sulfato de amonio -12 002,40
Agua -258,78
Calor de reaccion estimado -11 027,72

(Perry, 2001, pp. 2-194 — 2-199)

El calor estimado de reaccion seria de -11 027,72 kJ/mol y fue calculado con la
Ecuacion [1.6], la importancia de este parametro recae sobre la necesidad de
garantizar un proceso seguro y manejable para los operadores del proceso, pues
el caracter exotérmico de una reaccion puede expresarse en un incremento

brusco en la temperatura lo cual puede generar un riesgo fisico para el personal.
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1.4 EVAPORACION, CRISTALIZACION Y SECADO

1.41 EVAPORACION

Una vez mezclados los reactivos en solucion se procede a las siguientes etapas
del proceso y entre ellas la siguiente es la evaporacion. La evaporacion es una
operacion unitaria mediante la cual se separa el solvente volatil del soluto no
volatil de una solucién, dicho solvente generalmente es el agua, el objetivo es
obtener como producto final una solucion de mayor concentracion (licor) a la
inicial (McCabe, Smith y Harriot, 2002, p. 511).

1.4.1.1 Variacion del punto de ebullicion

Un suceso comunmente observado en el proceso de evaporacion es la elevacion
en el punto de ebullicién de la solucidn, ya que debido a la presencia de un soluto
no volatil el sistema hierve a una temperatura mayor a la del solvente puro. Esta
variacion en la temperatura de ebullicion de la solucidn y el solvente a una
presion determinada se conoce como BPE (boiling point elevation) (McCabe, et al,
2002, p. 519; Maron y Prutton, 2002, p. 323).

En soluciones concentradas puede depender de la naturaleza del soluto, pero en
general dependera de la naturaleza del solvente y la concentracion de soluto. La
presion de vapor de la solucién sera siempre menor a la del solvente puro, se
puede ver que para alcanzar una misma presion de vapor es necesario llegar a

una mayor temperatura (Maron y Prutton, 2002, p. 323, 324).

En la Figura 1.9 se observa claramente que a una misma presion de vapor el
solvente puro tiene menor temperatura de ebullicion que una solucién de dicho
solvente. Esta propiedad permite explicar la elevacién de temperatura por sobre el
punto de ebullicion esperado de acuerdo con las condiciones ambientales en la
ciudad de Quito que es el lugar donde se lleva a cabo la experimentacion, y a

cuyas condiciones de presion le corresponde una temperatura de ebullicién de
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alrededor de los 92°C. En un grafico presién de vapor vs temperatura como el de
la Figura 1.9 se observa la curva AB para el solvente y la curva CD
correspondiente a la solucion, el punto G corresponde a la ebulliciéon del solvente
a una P° y To, el punto E corresponde a la ebullicion de la solucién a Ty pero a
una presion distinta. Mientras que el punto F indica la ebullicion de la solucion a la
presion PP. La diferencia de temperatura entre el punto G y F a la misma presion

indica la elevacion en el punto de ebullicion debido a la presencia del soluto.

Presion de vapor

L o e e e —— e —

57

Temperatura

Figura 1.9 Elevacion del punto de ebullicion debido a la presencia de solutos
(Maron y Prutton, 2002, p. 323)

1.4.1.2 Meétodos de operacion de un evaporador

Existen dos métodos de operacion para los evaporadores, estos pueden ser de
efecto simple o de efecto multiple.

Efecto simple: Ocurre cuando se usa un solo evaporador y el vapor del liquido
en ebullicion es condensado y desechado. Se puede evaporar un kilogramo de

agua de solucién con 1,0 a 1,3 kg de vapor de calentamiento siempre que la
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temperatura de alimentacion sea cercana a la de ebullicion. Se usa para

pequenas capacidades de produccion.

Efecto mualtiple: Se considera efecto multiple al paso del vapor generado en un
primer equipo hacia un segundo equipo para calentarlo hasta ebullicion, pero el
vapor generado en el segundo equipo es desechado. En este caso es un equipo
de doble efecto, pero es posible afadir mas efectos a continuacion. Por citar un
ejemplo se puede decir que en un tercer efecto se evaporan 3 kg de agua por kg
de vapor, de esta manera hay un incremento en la economia del vapor de agua
del equipo, pero implica una inversion extra en equipos (Geankoplis, 1998, p. 553;
McCabe, et al., 2002, pp. 513, 514).

De estos evaporadores descritos anteriormente en laboratorio se emplea un
sistema de evaporacién acoplado para funcionar como un evaporador de un solo
efecto o efecto simple aunque el vapor generado no fue recolectado sino
desechado al ambiente debido a que la prueba fue hecha para un volumen
pequeno de un litro. Esta prueba posteriormente sera empleada para el escalado
industrial bajo el concepto de un evaporador de efecto simple y de una pequena

capacidad como se recomienda en la descripcidén de este tipo de equipos.

1.4.1.3 Balance de materia en un evaporador

El balance de materia en el evaporador sera total, lo que entra es igual a lo que

sale segun lo indica la Ecuacion [1.8]:

F=L+V [1.8]
Donde:

F: corriente de alimentacién

L: corriente de producto o liquido concentrado

V: corriente que lleva el evaporado.
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Todo esto se cumple para un evaporador de efecto simple como el empleado en
este caso. A diferencia de una evaporacion tipica donde se cumple el balance de

soluto de acuerdo con la Ecuacion [1.9]:

FxXp=Lx*X| [1.9]
Donde:

F: es la alimentacion al evaporador

XE: es la concentracién de soluto presente en la alimentacién

L: liquido concentrado extraido o licor madre.

XL concentracion de soluto en la salida del evaporador

En este proyecto el balance de masa para el soluto respondera a la
estequiometria de la reaccion que se lleva a cabo simultaneamente con la
evaporacion, puesto que en este caso no se tiene un soluto disuelto fijo en un
inicio, lo que ocurrira es que el soluto, en este caso el sulfato de amonio,
incrementara de acuerdo con el rendimiento de la reaccién y precipitara segun se

alcance la sobresaturacion (Geankoplis, 2006, p.553).

1.4.1.4 Calculo del calor requerido en un evaporador

Ademas se puede estimar el calor requerido para el proceso de evaporacion

mediante un balance de energia en el sistema de acuerdo con la Ecuacion [1.10]:

Q = magua * Cpagua * (Tf - Ti) + (magua * Yagua) [1 10]
Donde:
Q: calor requerido en el proceso

M.,  Masa de agua a evaporar
CPagua: poder calérico del agua
Ty temperatura final de evaporacién

T;: temperatura inicial de proceso
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Yagua: calor latente del agua

Una vez determinado el calor necesario para el proceso se puede determinar la

capacidad de un evaporador de efecto simple a través de la Ecuacion [1.11]:

Q=U=xAxAT [1.11]
Donde:

Q: calor requerido en el proceso

u: coeficiente global de transferencia global

A: area de intercambio calorico

AT: gradiente de temperatura en el proceso de evaporacion

El valor de U se determina de manera experimental y dependera de las
propiedades del fluido, la geometria del recipiente (en este caso del reactor-
evaporador), ademas se debe determinar el calor Q mediante un balance de
materia y energia, que permita establecer el valor de las masas que ganan o
pierden energia. El balance de calor sera, calor que entra igual a calor que sale
de donde se tiene la Ecuacién [1.10] (Foust, Wenzel, Clump, Maus, Andersen,
2006, pp. 498, 499; Geankoplis, 2006, pp. 553, 554).

1.42 CRISTALIZACION DE SULFATO DE AMONIO

1.4.2.1 Principios de cristalizacion

Es un método de separacion liquido-solido en el cual se obtiene como producto
particulas sélidas que se forman en el seno de una fase homogénea, mejor
conocida como licor madre que es una suspension de cristales. La técnica mas
empleada en la industria (cloruro de sodio y azucar) es la obtencion de cristales a
partir de una solucion, se lleva la solucion hasta la sobresaturacion, es decir hasta

que la concentracion del soluto supere su solubilidad a cierta temperatura como
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es el caso de la sal de mesa (Geankoplis, 2006, p.815; McCabe et al., 2002, pp.
511, 973).

Para la obtencién de cristales de sulfato de amonio mediante la sobresaturacion
del mismo, se empleara los datos de la tabla “Solubilidad de compuestos
inorganicos en agua a diferentes temperaturas” que se encuentra en el manual
del ingeniero quimico de Perry, los mismos que se resumen en la Tabla 1.4, esta
indica la solubilidad del sulfato de amonio a diferentes temperaturas, ademas
incluye la relacion de gramos de sulfato por cien gramos de agua, estos datos
permitiran determinar el grado de saturacion del licor madre para poder obtener
los cristales de fertilizante. Se empleara esta tabla para corroborar los resultados
experimentales obtenidos, ya que al final de la evaporacién se determinara el

grado de sobresaturaciéon del sulfato de amonio.

Tabla 1. 4 Solubilidad del sulfato de amonio a diferentes temperaturas

Temperatura Solubilidad Solubilidad
(°C) (€3] g/100 g de agua
20 75,4 0,75
30 78,0 0,78
40 81,0 0,81
60 88,0 0,88
80 95,3 0,95
100 103,3 0,10

(Perry, 2001, p. 2-121)

1.4.2.2 Mecanismo de cristalizacion

A continuacion se presenta uno de los principales mecanismo de formacién de

cristales, el mismo que fue observado durante los ensayos en laboratorio.

Nucleaciéon: De acuerdo con Grases, F. Costa, A. y Sohnel (2000), la
cristalizacion implica un cambio de fase desde un estado en desequilibrio, es
decir la solucion liquida, a un estado de equilibrio, la obtencion de cristales. Para

ello, el mecanismo mas comun es la nucleacidon, ésta ocurre cuando especies
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quimicas como atomos, moléculas, entre otros, forman aglomeraciones dentro de
la matriz en este caso, dentro de la solucidn. Dichas aglomeraciones son
conocidas con el nombre de “clusters”, al inicio son muy pequenas y pueden
deshacerse o crecer, pero llegan a un punto a partir del cual su crecimiento es

inevitable y adquiere una magnitud macroscopica (pp. 3, 7,8,).

Entre los tipos de cristalizacion por nucleacion se encuentran los siguientes tipos:

Nucleacion Primaria: no existe de ningun tipo de fase sdlida inicial o al menos no
de la fase de interés, es homogénea si la nucleacion no esta relacionada en lo
absoluto con la presencia de la fase so6lida, se fundamenta en el hecho de que los
clusters se forman espontaneamente en una solucion sobresaturada debido al
choque entre atomos, moléculas y clusters existentes, energéticamente se da un
disminucion en la energia libre de Gibbs. Los clusters de equilibrio o criticos,
creceran soélo si la solucidbn permanece sobresaturada y podran alcanzar un

tamarno apreciable.

Es primaria heterogénea cuando la nucleacion se debe a la presencia de una fase
sélida diferente (polvo, restos del recipiente, entre otros), que actua como un
catalizador para la formacion inicial de clusters. Se da principalmente en sistemas

donde la sobresaturacién no es alta (Grases et al., 2000, pp. 9-15).

Nucleacion Secundaria: Depende de la presencia de la misma fase sodlida de

interés en la sobresaturacion. Existen tres posibles tipos:

e Falsa que se presenta durante la siembra de cristales en la sobresaturacion.
e Por inestabilidad de los clusters
e Por macro abrasion es decir por la aplicacion de fuerza mecanica, por ejemplo

en la agitacion.

De manera que se puede considerar cierto que el tiempo para obtener cristales

esta relacionado con la sobresaturacion (Grases et al., 2000, pp. 17-22).
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1.4.3 SECADO DE CRISTALES

El secado es una operacion mediante la cual es posible la separar pequefias
cantidades de liquido de solidos. A diferencia de la evaporacion donde se
eliminan grandes cantidades de liquido mediante su ebullicion, en el secado el

liquido es eliminado junto con una corriente de aire caliente.

El proceso puede llevarse a cabo por lotes en cuyo caso el material permanece
por cierto periodo de tiempo a ciertas condiciones de temperatura y aire, este
mecanismo es muy usado a pequefa escala, ademas el secado puede llevarse a

cabo de manera continua. Existen tres métodos de secado:

e Aire caliente en contacto directo con el material, el liquido vaporizado es
eliminado junto con el aire.

e Al vacio, en este caso la presién de proceso disminuye y el calor es entregado
por conduccién y radiacion en un recipiente metalico.

e Liofilizacién, donde el contenido de humedad es sublimado y separado del

material congelado.

Sin embargo el mecanismo empleado para el secado dependera del tipo de
material, de la sensibilidad de éste a la temperatura (Geankoplis, 2006, pp.579,
580; McCabe et al., 2002, p.835).

En general durante el proceso de secado si el material contiene mas humedad
que la de equilibrio, al entrar contacto con aire de cierta humedad y temperatura,
el material se secara hasta alcanzar su humedad de equilibrio, pero si al contrario
posee menor humedad que la de equilibrio, en contacto con aire ganara humedad
hasta su equilibrio. La temperatura puede variar la humedad de equilibrio, de
hecho a mayor temperatura menor humedad de equilibrio sin embargo se debe
considerar la sensibilidad del material a la temperatura para evitar dafos en el
mismo. Las sales cristalinas y las grasas adsorben pequefias cantidades de

agua, sin embargo las teorias de estructura de sélidos aun no permiten predecir la
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variacion de la humedad de equilibrio por lo que debe determinarse

experimentalmente.

Existen algunas definiciones importantes que se deben considerar para el estudio

del proceso de secado entre ellas se tienen las siguientes:

e Agua ligada que es la humedad de equilibrio o0 minima para que deje de
comportarse como higroscopico, es un exceso de agua que ocupa los
espacios vacios del sélido.

e Agua no ligada es la diferencia entre la humedad del sélido y su humedad
ligada en cuyo caso se comportara como un cuerpo humedo.

e Humedad libre de un material corresponde a la humedad sobre la de equilibrio
es decir aquella que puede ser eliminada en el secado (Geankoplis, 2006, pp.
593-596).

Para continuar con el proceso de secado es importante conocer los diversos tipos

de equipos que son empleados comunmente en la industria.

1.4.3.1 Tipos de secadores

Entre los principales modelos de secadores que se pueden encontrar en la

industria tenemos:

Secador de bandejas: Este es el equipo empleado a nivel de laboratorio para la
determinacion de las condiciones de secado. Son equipos de chapa metalica, en
cuyo interior puede albergar cierto numero de bandejas metalicas, el secado se
realiza con aire caliente, las bandejas pueden ser perforadas o sin perforar, en
las cuales el material es colocado para ser secado. Las bandejas no deben ser
muy profundas (50 a 150 mm) para permitir el contacto del aire con la superficie
del material. Este tipo de secador es util para secar practicamente cualquier tipo

de material aunque tiene con un costo operativo alto por el trabajo requerido.
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El aire caliente es provisto por la accidon de un ventilador que generalmente
proporciona aire a una velocidad maxima de 5 m/s para evitar el arrastre de
particulas muy finas de material y apenas el 20 % del aire en el secador es nuevo,
se lo suele usar cuando la capacidad de produccién esta entre 25 y 50 kg/h de
material seco. Son equipos versatiles, recomendadas para producciones
pequeias, aunque requieren mano de obra para la carga y descarga de las
bandejas, un esquema del equipo se puede observar en la Figura 1.10.
(Geankoplis, 2006, p.580; McCabe et al., 2002, p. 858; Nonhebel y Moss, 2002, p.
29)

Bandejs

(-

J,Persianas astabls

Entadh de ire —p Salida de aire

g H Venﬁlador

Figura 1.10 Esquema de un secador de bandejas
(Geankoplis, 2006, p.580)

Secador rotatorio: Son cilindros metalicos que giran horizontalmente sobre su
eje, la alimentacién ingresa por un extremo y el producto seco se obtiene por el
otro, el material se elevado por rotacion del secador y cae a través de la carcasa.

Pueden tener tres tipos de calefaccidén: mediante aire caliente en contacto con el
material cuyo flujo puede ser a favor o en contra, gas caliente encamisado
exteriormente en el cilindro o mediante vapor que fluye en tuberias en el interior
del cilindro. Para facilitar el movimiento del material en el interior del cilindro

existen cierto de tipo de aletas, que provocan un efecto de lluvia dentro del equipo
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y mejoran el secado el esquema de este tipo de equipos se puede ver en la
Figura 1.11 (Geankoplis, 2006, p.582; Mc Cabe et al., 2002, pp. 860,861).

Este tipo de secador constituye uno de los mas empleados en la industria para
procesos continuos, es sencillo, versatil para una gran variedad de materiales y
rapido. Especialmente usado para el secado productos granulares con buen flujo
y tiempo moderado como sulfatos, nitratos y fosfatos de amonio, entre otros, por
lo cual presenta una produccion a nivel mundial de alrededor de cien millén de
toneladas anuales, son muy versatiles y empelados para tiempos de secado entre
5 y 60 minutos, asi como capacidades entre cientos de kg/h hasta 200 ton/h
(Nonhebel y Moss, 2002, p. 209).

Alimentacion Serpentines  de

calentamiento \
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1 Vista  frontal Sélidos secos

-————
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00 O+
ooco0o0
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T--- Aire

Figura 1.11 Esquema de un secador rotatorio
(Geankoplis, 2006, p.582)

1.4.3.2 Cinética de secado

El estudio del proceso de secado permite el dimensionamiento del secador de

bandejas que se emplea en el escalado a nivel industrial.

Curva de secado: Es el grafico obtenido mediante la recoleccion experimental de
datos de X (contenido de humedad) vs tiempo de secado. Esta curva es
caracteristica de este proceso y permite la visualizacion de las tres etapas del

proceso como se puede ver en la Figura 1.12:
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e Induccion (A): presenta una ligera cresta que indica el inicio del proceso.
e Velocidad constante (B): Se observa una pendiente constante

e Velocidad decreciente (C): la pendiente disminuye poco a poco.

(Fito, Grau, Barat y Albors, 2001, pp. 47, 48)

Curva de secado tipica

x' »
Kg w/Kgss.)

X, A Periodo de induccién |

\ B Periodo de velocidad constante

§ C Periodo de velocidad decreciente
X, ....... Lo

AiB | C
L t ; |

Figura 1.12 Curva de secado en la cual se indican las tres zonas que posee
(Fito, Grau, Barat y Albors, 2001, p. 48)

Velocidad de secado: Es la pérdida de humedad del sélido en la unidad de
tiempo operando a condiciones constantes de secado, es decir a presion,
temperatura del aire, velocidad del aire y humedad del aire. Se la puede estimar

mediante la Ecuacion [1.12] y se emplea en el disefio del secador.

s, dx
W = 1 (— 0 [1.12]
Donde:
W: velocidad de secado
dx
~ 2 representa la variacion de la velocidad de secado.
S: peso de solido seco

A: area de la superficie expuesta
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De la igual manera al graficar la velocidad de secado presenta tres zonas y en la

Figura 1.13 se puede apreciar la relacion con la curva de secado.

A Periodo de induccién.

B Periodo de velocidad constante.

C Periodo de velocidad decreciente.
-(dx, /dt) = (X))

Curva de velocidaci\
de secado i

-(dX. /dt)
A

Curva de Secado

Figura 1.13 Curva de secado y velocidad de secado.
(Fito, Grau, Barat y Albors, 2001, p. 49)

En este caso el periodo de induccion corresponde a la adaptacion del material a la
condiciones de secado y dependera del contenido inicial de humedad ademas de
las condiciones del proceso, sin embargo no es una etapa determinante ya que

paulatinamente el material entra en la etapa de secado constante.

Con respecto al secado constante puede decirse que ocurre debido a que la
superficie del material se comporta como un liquido, por tanto la velocidad de
secado sera proporcional a la velocidad de evaporacion del liquido asi como al
fluo de calor recibido, mientras la temperatura de inter-fase permanecera

constante.

Dependera unicamente de las condiciones de secado: temperatura, velocidad y
humedad del gas de secado. Poco a poco sera mas dificil el paso de liquido
hacia la superficie y la energia se usa también para calentar el material y no solo

para evaporar, es entonces cuando se alcanza la humedad critica (Xc).
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La Ecuacion [1.13] que representa este segmento de la curva de velocidad de

secado, conocido como periodo ante-critico es:

0, =5+ (%57 [1.13]
Donde:

0,: tiempo de secado anticritico

S: Kg de solido seco

A: area de secado

Wa: velocidad de secado

Xi: humedad inicial

Xc: humedad critica

Finalmente el periodo de velocidad decreciente ésta es directamente proporcional
a la superficie mojada hasta que se seca completamente, en cuyo caso se

pueden suponer dos mecanismos de secado:

e La velocidad dependera de la difusion del vapor interior a través de la masa
seca de material.

e La difusion de liquido hacia la superficie para ser evaporada sera el factor que
determine la velocidad de secado (Fito et al., 2001, pp. 49, 50; Nonhebel y
Moss, 2002, pp. 13,14).

La Ecuacion [1.14] sirve para el calculo del tiempo de secado en esta etapa,

también llamada pos-critica:

9, =5+ (XC‘X*> v In (XC‘X:) [1.14]
A Wy Xp—X

Donde:

Oy tiempo de secado anticritico

S: Kg de solido seco
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A: area de secado

Wp: velocidad de secado
Xc: humedad critica

X humedad de equilibrio
Xf: humedad final deseada

Tanto la Ecuacion [1.13] como la [1.14] permiten determinar el area de secado,
una vez conocidos los datos experimentales de humedades criticas, de equilibrio,
finales, asi como los tiempos de secado en cada periodo de la curva obtenida en
laboratorio, todos estos parametros en conjunto contribuyen para el
dimensionamiento del secador de bandejas necesario para el proceso a nivel

industrial, asi como para el estudio del proceso.

1.4.4 CRITERIOS DE DISENO DE PROCESOS

Dado que este proyecto se trata del disefio de un proceso para la obtencion de
sulfato de amonio a partir de acido sulfurico e hidroxido de amonio, es importante
considerar criterios de disefo tanto de procesos como de equipos de manera que

los resultados obtenidos sean confiables, seguros y factibles.

1.4.4.1 Consideraciones generales de diseiio de proceso

Amenazas a la salud y la seguridad: Uno de los aspectos que se deben
considerar son las amenazas para la salud y la seguridad que pueden ser
generadas por la peligrosidad de las sustancias involucradas en los procesos asi
como el tiempo de exposicidon. En este caso se trabaja con acido sulfurico e
hidroxido de amonio los cuales poseen nivel 3 en el riesgo a la salud indicado en
el diamante de fuego, lo cual implica que son muy peligrosos para la salud, por lo
cual se trata de minimizar su efecto mediante la elaboracién de soluciones y no el

uso de los reactivos puros en la reaccion.
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Por otro lado la neutralizacion implica un riesgo fisico por el caracter exotérmico
que presenta cuando se lleva a cabo, por esta razén es importante conocer el
calor de neutralizacién generado en la reaccion mediante la experimentacion con
la finalidad de ofrecer un proceso seguro. De manera que para controlar el riesgo
se debe considerar el uso de equipos de control de temperatura en el reactor-
evaporador para evitar sobrecalentamientos que puedan provocar accidentes, por
otro lado se debe proveer del equipo de seguridad necesario al trabajador
(Ciprosquim, 2012, p. 1; Peters, 2013, pp.15-21).

Localizacion de la planta: La planta debe ser ubicada en el lugar donde genere
el menor costo de produccién, es por ello que dentro de la estimacion econdmica
del proceso se considera que el CONSEP podria disponer de espacio fisico en las
bodegas donde estan los reactivos de manera que no seria necesaria una
inversion en terrenos. Sin embargo existen otros aspectos que deben ser tomados

en cuenta el momento de disefar un proceso o una planta:

e Disponibilidad de materia prima: Que se encuentra en las bodegas del
CONSEP.

e Mercado

e Energias disponibles

e Clima

e Transporte

e Agua

En este caso lo ideal serian las mismas bodegas del CONSEP pues alli se

encuentran los reactivos (Peters, 2013, pp.40-52).

1.4.4.2 Criterios de disefio de equipos

Escalado: Normalmente es necesario disponer de datos de laboratorio o planta

piloto que permitan conocer las condiciones del proceso. Equipos como:

intercambiadores de calor, bombas, entre otros pueden ser disefiados sin
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necesidad de datos de planta piloto. Sin embargo el uso de factores de seguridad
puede ser de ayuda cuando se tiene incertidumbre en condiciones del proceso e
incluso sirven para casos de incrementos de produccion, ya que estos factores
implican un sobre dimensionamiento, sin embargo no se debe abusar de ellos, en
lo posible el equipo debe ser disefiado lo mas cercano posible a los

requerimientos del proceso (Peters, 2013, pp.80-84).

e Diseno preliminar de equipos: En este caso se considera el tamano del
equipo, es decir: volumen, area o flujos que se determinan mediante balances
de materia. Ademas implica los requerimientos energéticos que deben ser
determinados mediante balances de energia (Peters, 2013, pp.105, 106).

e Costos: Es necesario un analisis economico que permita determinar la
viabilidad del proceso e incluyen la localizacién de planta, materias primas,
costos de produccion, impuestos, entre otros. Por ello se emplea una matriz en
Msc Excel ™ que permita determinar el capital de inversion y los costos de
produccion con la finalidad de evaluar si el proceso es factible o no. Dentro del
capital de inversion se considera principalmente el valor de los equipos
necesarios. Mientras que en los costos de produccion se tiene depreciacion,

impuestos, seguros y otras cargas del proceso (Peters, 2013, p.110).

1.5 SULFATO DE AMONIO, OBTENCION Y USOS

Es un compuesto quimico también conocido como sulfato amédnico, cuya férmula
es (NH4)>SO4 Sus cristales puros presentan coloracion blanca, aunque su

presentacion comercial puede ser ligeramente amarilla.

En estado puro no presenta una alta higroscopicidad a menos que exista azufre
libre presente. Es muy soluble en agua y su solubilidad aumenta con la

temperatura. En la Tabla 1.5 se presentan sus propiedades fisicas y quimicas:



38

Tabla 1.5 Propiedades del sulfato de amonio

Propiedad Valor
Peso molecular (g/mol) 132,14
Densidad (g/cm’) 1,77

Densidad aparente (g/cm®) | 0,8-1.1

Higroscopicidad (a 30°C) 20
(Ecured, 2013)

Estas propiedades se utilizan para los balances de materia que se realizan en el
disefio del proceso de obtencion de sulfato de amonio a partir de acido sulfurico e

hidréoxido de amonio.

1.5.1 OBTENCION DE SULFATO DE AMONIO

A nivel industrial el sulfato de amonio en la mayoria de los casos implica un
subproducto de otros procesos como por ejemplo: obtencion de compuestos
cianurados e incluso de una planta de acero para procesos de decapado de
metales. Existen dos métodos que se aplican a nivel industrial para su obtencion,
el primero de ellos consiste en la reaccion entre acido sulfurico al 30 6 50% y

amoniaco gaseoso.

En este caso el amoniaco es introducido en un cilindro vertical en el cual se lleva
a cabo la reaccion que se puede ver en la Ecuacion [1.15]. La cristalizacién se da
por nucleacibn homogénea y es controlada por medio de burbujeo de aire, los
cristales posteriormente son centrifugados e ingresan a un secador rotatorio, se

tamizan y empacan.
2NH3+H2$04—)(NH4)2504 [115]
Otro método de obtencidén para el sulfato de amonio consiste en dos reacciones,

la primera entre amoniaco en agua y bioxido de carbono (subproducto del gas

natural) que generan carbonato de amonio de acuerdo con la Ecuacién [1.16].
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2NH3(aC) + COZ(aC) + Hzo(l) - (NH4_)2C03(aC) [1 16]

A continuacion el carbonato de amonio reacciona con agua y yeso (subproducto

del acido fosférico) como se indica en la Ecuacion [1.17].
(NH4)2603(aC) + CaSO4(aC) + Hzo 4 (NH4)2504-(ac) + C(lCOg(s) [1 17]

Posteriormente el sulfato de amonio se filtra para separar del carbonato de calcio,
y la solucién de sulfato de amonio pasa a un cristalizador (Rodriguez, 2010,
pp.15, 16, 17).

En este proyecto la reaccién se da en solucion y se basa en la Ecuacion [1.18]
que representa los iones de acido y base que se neutralizan en la formacion de la
sal de sulfato de amonio, la reaccion en solucién puede disminuir el riesgo
quimico y fisico que implica la manipulacion de estos reactivos considerados
toéxicos y peligrosos, esto debido a que se los usan en concentraciones diluidas
entre 1 y 5 mol/L. Ademas al disolverlos se facilita liberacion de los iones de

interés para el proceso.

S0%uc) + 2NH} ) 2 (NH,),S0, [1.18]

1.5.2 USOS DEL SULFATO DE AMONIO
1.5.2.1 Fertilizante

Un fertilizante es cualquier compuesto natural o sintético que contiene un buen
contenido de nitrégeno, fésforo y potasio, y que al ser agregado al suelo permite
compensar las deficiencias de estos elementos, su origen puede ser natural o

sintético (International Plant Nutrition Institute, 2012, p. 12).
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Dentro de los fertilizantes se tiene los denominados nitrogenados amoniacales, el
sulfato de amonio constituye uno de los mas representativos y el mas antiguo de

ellos.

Aparecio entre 1940 y 1950, como un subproducto de las plantas de coke, debido
a su baja higroscopicidad es ideal para suelos tropicales y subtropicales por lo
cual aun es muy usado, ademas de poseer un efecto muy acidificante,
especialmente empleado en paises como Japén y China en cultivos de arroz, te,

entre otros.

Se usa preferentemente en cultivos irrigados y donde el azufre debe ser aplicado
junto con el nitrégeno. Aunque su contenido de nitrégeno (21%) es menor que la
Urea su ventaja recae en la presencia de azufre que es otro elemento de creciente
importancia en el suelo. En general los fertilizantes contribuyen a mantener la
productividad de los suelos y con la seguridad alimentaria (FAO, 2002, pp. 37, 76;
Infertilizer, 2012; Morel, 1971, p.22). En la Figura 1.14 se observa el consumo de

fertilizantes a nivel mundial.
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Figural.14 Consumo de fertilizantes en EE.UU desde 1960 hasta el 2011
(USDA, 2013)
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En paises como Estados Unidos se puede ver que los fertilizantes nitrogenados
son los mas empleados en el sector agricola en comparacion con los otros tipos
disponibles en el mercado como se puede ver en la Figura 1.14 lo cual refleja la
importancia de este tipo de fertilizantes en la agricultura mundial y una razén mas
para que este proyecto se desarrolle, ademas de que presentan una clara

tendencia al alza desde 1960.

En la Figura 1.15 se presentan los costos de los fertilizantes empleados en EE.UU
hasta el aino 2013, el amonio anhidro tiene el mayor con un valor de 783,00
USD/Ton, seguido de la urea con 554,00 USD/Ton, luego se encuentra el nitrato
de amonio con 506,00 USD/Ton, se puede apreciar que otra ventaja del sulfato de
amonio es que su costo es uno de los mas bajos actualmente tiene un valor de

451,00 USD/Ton y finalmente las soluciones de nitrégeno con 423,00 USD/Ton.
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Figura 1. 15 Costo de fertilizantes en EE.UU desde 1960 hasta el 2013
(USDA, 2013)

En la Figura 1.16 se tiene el consumo de fertilizantes por hectarea cultivable en el

Ecuador y promedio en el mundo.
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Segun registros del Banco Mundial (2013), en el Ecuador se consumieron en el
2009 alrededor de 187,3 kg de fertilizantes por hectarea de tierras cultivables
mientras que para el 2010 el consumo se incrementd a 252,1 kg y cuya tendencia

al alza en el consumo de fertilizantes en el Ecuador desde el afio 2003.

kg fertilizante /Ha Q

|

@ Vundo [ Ecuador

Figura 1. 16 Consumo de fertilizantes (kg por hectarea de tierra cultivable)
(Banco Mundial, 2013)

Al comparar la tendencia de Ecuador con el promedio mundial se puede ver que
en nuestro pais el consumo de fertilizantes es practicamente el doble. Lo cual nos

indica la importancia de estos productos dentro de la economia nacional.

Esto a su vez es corroborado por la SENPLADES (2012), que en su estudio para
la matriz productiva del pais indica que para futuro existen 14 sectores
productivos y el primero de ellos corresponde a los alimentos frescos vy
procesados, es decir productos eminentemente agricolas, por lo que el consumo

de fertilizantes podria incrementar (p. 15).
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1.5.2.2 Otros usos industriales

Entre algunos de los usos del sulfato de amonio se pueden citar (Infertilizer,
2012):

Retardante de Illama: el sulfato de amonio ha sido empleado en las
formulaciones de retardantes de llama y tiene un efecto similar al fosfato
diamonico. Forma parte de los reactivos tipos intumescentes que pueden estar
formados por tres componentes: fuente de acido, carbono y gas, en el caso del
sulfato de amonio es una fuente de acido, pues lo genera al contacto con el calor
y este se usa en la esterificacion de los grupos hidroxilos. La manera de actuar de
estos aditivos es mediante la reduccion de la temperatura de combustién del
material debido a que disminuye la velocidad de pérdida de peso maximo
mediante la generaciéon de un aumento en los residuos o carbon, ademas se
genera una descomposicion térmica mediante el consumo de energia junto con la

formacion y liberacién de vapor de agua.

La accion retardante puede ser mejorada con la adicion de sulfamato de amonio
para generar una mezcla. Es usado en fibras de madera, papel y algodon,
también se usan en pinturas intumescentes, espuma de poliuretano y en otros
polimeros. La razon de este desarrollo podria explicarse por las caracteristicas
especificas que contribuyen a la formacion de barreras fisicas de carbono
(Balarezo, 2013, p. 1; CNRCOP, 2013, pp. 24, 25).

Aditivo alimentario: Es considerado seguro por la Administracion de Drogas y
Alimentos de EE.UU. y en la Unién Europea que se designa con el numero E
E517. Dentro del codice alimentario se lo cataloga como: agentes de retencién de
color, agentes endurecedores, estabilizadores, leudantes, reguladores de la
acidez en las harinas, panes y en otros alimentos, de igual manera el codex indica

el limite maximo permisible en los alimentos de acuerdo con el uso (FAO, 2013).

Purificacion de proteinas mediante precipitacion selectiva: Es un método muy

empleado para la purificacion de proteinas. Debido a que presenta alta solubilidad
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en agua es posible la preparacion de soluciones de alta concentracion que
permiten extraer proteinas por precipitaciéon en concentraciones especificas. Las
proteinas precipitan en fracciones debido a las altas concentraciones de sales de
sulfato de amonio 6 magnesio presente, lentamente se retira el precipitado de
esta manera se purifica la proteina, este método se usa para la elaboracion de
enzimas (Primo, 2007, p. 990).



45

2. PARTE EXPERIMENTAL

En esta seccion se detallan los procedimientos que se utilizaron para el disefio del
proceso de obtencion del fertilizante conocido como sulfato de amonio a partir de
acido sulfurico e hidréoxido de amonio presente en la bodega del CONSEP. Cada
una de las pruebas realizadas en este proyecto tuvieron una prueba paralela y
una repeticion de esta manera se aseguro la calidad de los resultados que

sirvieron para el disefio del proceso y el dimensionamiento de los equipos.

2.1 CARACTERIZACION DE LOS PRECURSORES QUIMICOS
(HIDROXIDO DE AMONIO Y ACIDO SULFURICO)

Las cantidades de acido sulfurico e hidroxido de amonio que fueron tomadas para
el calculo del tamano de las muestras de acuerdo a la Ecuacion [2.1] la cual se

usa en casos donde la poblacién es finita y conocida (SEQC, 2012, p. 4)

2.2

T*z“+o
n= (T-1)xe?+z2x02 [2.1]

Donde:

n: tamano de la muestra

T: poblacion total

Z% nivel de confianza (99%)= 2,58
e*: margen de error permitido =0,01
a?: desviacién estandar = 0,01

2.1.1 CARACTERIZACION DE ACIDO SULFURICO

2.1.1.1 Validacion del método para la determinacion de la concentracion de acido

sulfiirico mediante volumetria
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e Para valorar este método se empled como muestra estandar acido sulfurico al
98% Merck ®.

e Se realiz6 el calculo para la preparacion de una dilucién a 100 mL 1N a partir
de la muestra estandar.

e Se tom6 una alicuota de 10 mL de la dilucion 1 N, se afadio tres gotas de
naranja de metilo y se titulé con hidréxido de sodio 1 N valorado.

e El resultado obtenido fue equivalente a la concentracién inicial del reactivo

empleado.

2.1.1.2 Determinacion de la concentracion de acido sulfiirico por volumetria

Para la determinacion de la concentracion del acido sulfurico presente en las
bodegas del CONSEP se empled volumetria por prueba y error. Se aplicé el
método de prueba y error, debido a que el acido sulfurico proviene de
incautaciones y no se dispone de fichas técnicas que den informacion suficiente

del reactivo.

Segun el Ministerio de Ambiente, Vivienda y Desarrollo Territorial de la Republica
de Colombia (2003), en su guia para manejo seguro y gestion ambiental de 25
sustancias quimicas, el &acido sulfurico normalmente se comercializa en
concentraciones de 40% (14,7 eq/L) 6 98% (36 eq/L) en peso, razén por la cual se

tomaron estas concentraciones como puntos de partida. (p. 81)

En ensayos preliminares fueron preparadas diluciones 0,1 N, 0,2 Ny 0,5 N a partir
de una concentracién asumida de 36 (eq/L) y se valor6 con hidroxido de sodio 1
N, los resultados obtenidos fueron muy similares al punto de partida. Es por esto
que para la determinacion de la concentracion se asumidé como concentracion

inicial 36 N, y se descarto el valor de 14,7 N para el resto de los analisis.

A partir de la concentracién inicial fijada en los ensayos preliminares se preparo
tres muestras de 100 mL de dilucién 1 N del acido sulfurico, se tomd una alicuota

de 10 mL y se la colocdé en un Erlenmeyer, se afadid 3 gotas de naranja de
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metilo, finalmente se titul6 con hidréxido de sodio 1 N, se anoté el volumen
gastado y se calculd la concentracion real de las muestras a partir de la Ecuacion
[2.2]:

Va*Nog*fq=Vp*xNp*fp [2.2]
Donde:

Va: volumen de la solucion acida

Na: normalidad de solucién acida

fa: factor de correccion de la solucién acida

Vb: volumen de la solucién basica gastado

Nb: normalidad de la solucién basica empleada

fb: factor de correccién de la solucion basica

Los factores de correccion se emplean segun la sustancia a titular, por ejemplo si
se va a emplear acido para titular una base, es necesario conocer el factor del
acido es decir debe haber sido valorado, para realizar el calculo correcto de
normalidad y evitar errores por preparacion de las soluciones titulantes. Para
valorar las soluciones tanto de acidos como bases se usaron titrisoles (f=1) de
acido sulfurico 0,5 M (Merck®) para las bases y titrisol de hidréxido de sodio 0,1 M

Merck ®, de manera que se asegure la calidad de la titulacion.

2.1.2 CARACTERIZACION DE HIDROXIDO DE AMONIO

2.1.2.1 Validacion del método de determinacion de la concentracion de hidroxido de

amonio por conductometria

El método fue valorado mediante su aplicacion a una muestra de hidroxido de
amonio de concentracion conocida, en este caso hidréxido de amonio al 25%
Merck ®. Se prepararon 3 soluciones (muestra, paralela y repeticion) de

concentracion 1 N de hidréxido de amonio a partir del reactivo Merck ® y se
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titularon mediante conductometria hasta alcanzar los puntos de inflexién de las
curvas, con los cuales se pudo calcular el valor real de concentracion de partida.
Los resultados debian presentar un error menor al 5% con respecto a las

especificaciones del producto Merck ® para considerarlo un método valido.

2.1.2.2 Determinacion de la concentracion de hidroxido de amonio por

conductometria

En este caso para determinar la concentracion de hidroxido de amonio se
escogid la conductometria ya que este reactivo procede de incautaciones en
laboratorios clandestinos de droga y no se dispone de informacién que permita
caracterizarlo. El Ministerio de Ambiente, Vivienda y Desarrollo Territorial de la
Republica de Colombia (2003), indica que este reactivo es comercializado en
concentraciones alrededor del 25% (7,14 eqg/L) al 30% (8,57 eqg/L) peso a
volumen (pp. 99, 100). Estos fueron los datos de partida para la determinacion
de la concentracién del hidréxido de amonio presente en las bodegas del
CONSEP.

En ensayos preliminares se asumidé como concentracion inicial el promedio de
los datos referenciales consultados, es decir se tomd un valor de 7,86 eq/L (N)

como concentracion inicial. El procedimiento consistié en:

e Preparar cuatro muestras de 100 mL de solucion 1 N a partir de la
concentracion inicial asumida.

e Se calibré el conductimetro con una solucién 0,01 M (mol/L) de cloruro de
potasio.

e En un vaso de precipitacion de 100 mL se anadieron 10 mL de la solucion 1
N de hidréxido de amonio y se agregaron 90 mL de agua destilada junto con
el agitador magnético.

e Se colocod el electrodo dentro del vaso de precipitacién sin tocar ni las
paredes vaso ni el agitador, se ajustd la velocidad de agitacion de manera

que no haya turbulencia y agitdé 1 minuto.
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¢ Una vez transcurrido este tiempo se tomé el dato de conductividad, luego se
fue agregando mililitro a mililitro el acido clorhidrico hasta completar 15 mL y
se anoto el valor correspondiente de conductividad a cada mililitro afadido.

e Finalmente se obtuvieron los graficos volumen de &cido clorhidrico vs
conductividad de donde se obtuvieron las ecuaciones de las rectas que
permitieron obtener el punto de inflexién que representa el consumo de acido
clorhidrico para la titulacion y con el cual se calculé el valor real de
concentracion de hidréxido de amonio mediante la aplicacion de la Ecuacion
[2.2].

2.2 DISENO DEL PROCESO DE OBTENCION DE SULFATO DE
AMONIO A PARTIR DE HIDROXIDO DE AMONIO Y ACIDO
SULFURICO

Para el disefio del proceso de obtencion de sulfato de amonio se definieron las
concentraciones de prueba para el acido sulfurico y para el hidréxido de amonio.
El 4cido sulfurico tuvo una concentracién fija de 1 mol/L, mientras que el hidréxido

de amonio tuvo tres concentraciones como se puede ver en la Tabla 2.2.

Las diferentes posibilidades de combinacién entre las soluciones de acido y base
definieron los nombres de los procesos de obtencion de sulfato de amonio que
fueron evaluados en todas sus etapas, desde la reaccion asi como en la
evaporacion, cristalizacion, secado y caracterizacion del producto. Se decidié
realizar la reaccion en soluciones para minimizar el riesgo que significa el manejo
de estas sustancias consideradas téxicas y muy corrosivas. De manera que no
solo se debe garantizar un proceso con un buen rendimiento de sulfato de
amonio, ademas se debe considerar las amenazas para la salud y la seguridad,
en este caso se trabaja con acido sulfurico e hidroxido de amonio los cuales
poseen nivel 3 en el riesgo a la salud, por lo cual se trata de minimizar su efecto
mediante la elaboracién de soluciones y no el uso de los reactivos puros en la

reaccion.
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Por otro lado la neutralizacion implica un riesgo fisico por el caracter exotérmico
que presenta cuando se lleva a cabo, por esta razén es importante conocer el
calor de neutralizacién generado en la reaccion mediante la experimentacién con
la finalidad de ofrecer un proceso seguro. De manera que para controlar el riesgo
se debe considerar el uso del equipo de seguridad necesario al trabajador
(Ciprosquim, 2012, p. 1; Peters, 2013, pp.15-21).

Tabla 2.1 Combinacion de acido sulfurico con hidréxido de amonio para el proceso de
obtencion de sulfato de amonio.

Acido Sulfiirico (mol/L) Hidroxido de amonio | N, mpre del Proceso
(mol/L)
1 IM-1IM
| 2 IM-2M
5 IM-5M

2.2.1 OBTENCION DE LAS CURVAS DE TITULACION

El estudio del proceso de neutralizacion del acido sulfurico con el hidréxido de
amonio es parte importante para el disefio del proceso de obtencion del sulfato de
amonio, razén por la cual es de gran interés observar el comportamiento de la
reaccion de neutralizacidén a través de las curvas de titulacion. El acido sulfurico
tuvo una concentracion de 1 M y esta se mantuvo constante para todas las curvas
de titulacion, mientras la concentraciéon de hidréxido de amonio fuede 1 M, 2 My
5 M. Fueron preparados 100 mL de solucion para cada una de las
concentraciones elegidas. Las curvas de titulacion fueron obtenidas de la

siguiente manera:

e Se tomd 30 mL de solucion 1 M de acido sulfurico y se colocd en un vaso de
precipitacion junto con la barra de agitacion.

e El potenciometro fue calibrado de acuerdo a las instrucciones del manual con
soluciones buffer de pH 4, 7 y 10, para ser sumergido en el vaso de

precipitacion sin rozar las paredes del mismo ni la barra de agitacion.
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e Se afadié mililitro por mililitro la solucion de hidroxido de amonio y se anoté el
valor de pH, se grafico volumen de hidroxido de amonio vs pH, con lo cual se

obtuvo la curva de titulacion.

2.2.2 DETERMINACION DEL CALOR DE NEUTRALIZACION

2.2.2.1 Procedimiento para la determinacion del equivalente calérico del equipo (E )

Para la determinacion del calor de neutralizacién de la reaccion entre acido
sulfurico e hidroxido de amonio, primero fue necesario determinar el valor del
equivalente caldrico del equipo. Ya que es uno de los parametros que requiere la
Ecuacién [2.4], es un parametro propio del equipo en el cual se realiz6 el ensayo y
debe ser determinado experimentalmente. Para la determinacién del equivalente
caldrico del equipo fue necesario preparar un bafo termostatico con la ayuda del
termostato Thermomix 1441 y un recipiente de vidrio, se fijé la temperatura a 30°C
y se coloco en él un Erlenmeyer con 200 mL de agua destilada y se esper6 hasta

que alcance en equilibrio térmico.

Por otra parte en el vaso Dewar, que en este caso fue usado como calorimetro
por su condicion adiabatica, se colocaron otros 200 mL de agua destilada a
temperatura ambiente y una vez alcanzado el equilibrio térmico se anot6 la
temperatura inicial. Entonces se anadieron los 200 mL de agua destilada del
bafio termostatico al calorimetro, se agitd por un instante y se anoté la maxima
temperatura alcanzada. Esto se realiz6 por 2 ocasiones mas y se calcul6 el valor

del equivalente calérico (E) mediante la Ecuacion [2.3]:

Mpyz0 * Cppzo * (30 —Tf) = E« (Tf — Ti) + Myzg * Cppz0(Tf — Ti) [2.3]
Donde:

Tf: temperatura final de la mezcla

Ti: temperatura inicial de la muestra

E: equivalente caldrico del equipo
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Miizo: masa de agua destilada, densidad del agua de 1 g/mL

Cprzo: capacidad calorifica, 1 cal/g°C.

2.2.2.2 Procedimiento para la determinacion del calor de neutralizacion

Los valores de concentraciones, tanto de acido sulfurico como de hidréxido de
amonio, que se combinaron para los ensayos se pueden observar en la Tabla
2.2. El volumen de reaccion establecido para los ensayos es de un litro por lo
tanto se calcularon las cantidades de soluciones del acido y la base necesarios
para obtener un volumen total de reaccién de 1litro y se prepararon las

soluciones. Para determinar el calor de neutralizacion:

e Se anadio el volumen calculado de hidroxido de amonio uno molar, esperar a
que alcance el equilibrio térmico y anotar la temperatura inicial (Ti).

e Entonces se agrego rapidamente el volumen calculado de acido sulfurico uno
molar, se agitd por un segundo y se anotd la maxima temperatura alcanzada
(TF).

e Se repitid el mismo procedimiento con las reacciones de acido sulfurico 1 M
con hidroxido de amonio 2 M y 5 M respectivamente, finalmente se calculé el

valor del calor de neutralizacion con la Ecuacion [2.4]:

—AHpgyx = My % Cpgy * (Tf —Ti) + E « (Tf — Ti) [2.4]
Donde:

AHRgx: calor de reaccion

Mgx: masa de reaccion, densidad del agua de 1 g/mL

Cprx: capacidad calorifica de la masa de reaccion, 1 cal/g°C

Tf: temperatura final de la mezcla

Ti: temperatura inicial de la muestra
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2.3 DETERMINACION DE LAS CONDICIONES TECNICAS DE
EVAPORACION, CRISTALIZACION Y SECADO DEL
SULFATO DE AMONIO OBTENIDO

2.3.1 EVAPORACION Y CRISTALIZACION

2.3.1.1 Metodologia empleada para la evaporacion y cristalizacion del sulfato de

amonio

El objetivo principal del proceso de evaporacion vy cristalizacion es determinar el
tiempo necesario de calentamiento para alcanzar una solubilidad de sulfato de
amonio mayor al valor indicado por Perry (2001), en la Tabla de solubilidad de
compuestos inorganicos en agua a diferentes temperaturas (p.121), es decir una
sobresaturacion que permita obtener cristales de sulfato de amonio en la solucion
a una temperatura entre 80 y 100°C, a las cuales corresponde un valor de
solubilidad de 0,95 a 0,10 g de sulfato de amonio por 100,00 g de agua, como se
puede en la Tabla 2.2.

Tabla 2. 2 Solubilidad del sulfato de amonio a diferentes temperaturas

Temperatura Solubilidad Solubilidad
(&9) (€] (g/100 g de agua)
20 75,4 0,75
30 78,0 0,78
40 81,0 0,81
60 88,0 0,88
80 95,3 0,95
100 103,3 0,10

(Perry, 2001, p. 2-121)

Para ello se procedio a realizar las siguientes actividades:

e Se calcul6 estequiométricamente los volumenes de solucion de acido sulfurico
(1M) y de hidroxido de amonio (1M, 2M y 5M), necesarios para obtener un litro

de volumen de reaccion.
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e En un vaso de precipitacién de un litro de capacidad, se realiza la mezcla de
los volumenes calculados tanto de acido sulfurico 1M, como del hidroxido de
amonio (1M, 2M 6 5M) segun el caso. Antes de realizar la mezcla, se registro
el peso del vaso de precipitacion.

e Una vez llevada a cabo la mezcla, se tomé el dato de las condiciones iniciales
del proceso: temperatura, nivel del liquido en el vaso, el peso de la muestra y
se tomo una alicuota de 10 mL para determinar la concentracion de sulfato de
amonio.

e Se coloco el vaso en la camisa de calentamiento, se encero el crondémetro y se
inicio el proceso, cada 10 minutos se tomo una alicuota de 10mL para analizar
concentracion de sulfato de amonio mediante valoraciéon por retroceso, este
meétodo se explica mas adelante.

e La evaporacion se llevo a cabo hasta la formacion de cristales en la solucion,
momento en el cual se detuvo el cronometro y se corté el suministro de
energia.

e Se siguid el mismo procedimiento para las condiciones finales y se tomo
medias de: temperatura, nivel de la solucion, peso y se tomé una alicuota de
10 mL para cuantificar la cantidad final de sulfato de amonio. Se realizaron tres
pruebas para cada combinacion de concentraciones posibles entre el acido
sulfurico y el hidréxido de amonio. Con los datos obtenidos se calculd el
tiempo necesario para alcanzar la sobresaturacion de la solucién el mismo que

corresponde al tiempo de reaccion necesario.

2.3.1.2 Determinacion de la concentracion de sulfato de amonio mediante el método

de valoracion por retroceso

El método para determinar la concentracién de sulfato de amonio consistié en
afiadir hidréxido de sodio en exceso a la alicuota de 10 mL de muestra, se la
sometio a calentamiento en la plancha para eliminar el amoniaco producido hasta
que el papel indicador cambié de color. Entonces se anadié dos gotas de

fenolftaleina y se tituld con acido clorhidrico 1N, anotar el volumen gastado y se
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calculd la concentracion de sulfato de amonio para cada tiempo mediante el uso

de la Ecuacion [2.2].

2.3.1.3 Determinacion del rendimiento del proceso de evaporacion y cristalizacion

Una vez determinado el tiempo necesario para alcanzar la sobresaturacion para
cada una de las diferentes concentraciones, se procedié a llevar a cabo el
proceso segun el tiempo requerido en cada uno de los casos, de manera que se
pueda determinar la cantidad real de sulfato de amonio obtenido por cada litro de

reaccion.

e Se registro el peso inicial del litro de mezcla de reaccion.

e Se evaporéo en plancha de calentamiento el tiempo determinado de
evaporacion y se peso el producto final obtenido.

e Nueve pruebas de evaporacion y cristalizaciéon fueron realizadas, tres para
cada combinacion de concentracidon posible, en ellas se aprecié la formacién
de dos fases, una fase de cristales y otra fase acuosa, para facilitar el proceso
de secado se filtr6 para eliminar la mayor cantidad posible de liquido de los
cristales.

e El peso de las muestras antes y después de retirar la fase acuosa fue

registrado para los balances de materia.

2.3.2 SECADO DE SULFATO DE AMONIO

Debido a que el sulfato de amonio obtenido en la evaporacién y cristalizacion,
posee un considerable contenido de humedad es indispensable llevar a cabo un
proceso de secado con el fin de cumplir con la Norma INEN 219, que exige una

humedad maxima de 0,5 % en el fertilizante.
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e El proceso de secado se llevd a cabo en una estufa (secado en bandejas) a
una temperatura de 100 °C con una velocidad de aire de 5 m/s. El tamafo de
la carga fue 0,5 kg/m2.

e El peso de cada una de las bandejas vacias fue registrado, se procedi6 a
colocar la muestra de 50 g en una bandeja de 0,1 m2 dispersa de manera que
se ocupe toda el area de la bandeja.

e Se fij6 la temperatura, el flujo de aire en equipo y se encendio el cronometro
una vez alcanzada la temperatura deseada se introdujo las bandejas en la
estufa.

e Cada 15 minutos se saco la bandeja con la muestra y se registré el peso.

e Con los datos obtenidos se realizaron las curvas de secado que permitieron
determinar el tiempo de secado.

e Como una actividad complementaria para obtener la cantidad de sulfato de
amonio seco, se realizd un secado quimico en el desecador, que consistié en
colocar 5 g de sulfato de amonio secado en bandejas durante 3 dias para
determinar la base seca del producto. Se empled como agente desecador el

cloruro de bario.

2.4 CARACTERIZACION DEL SULFATO DE AMONIO PARA
FERTILIZANTE

La caracterizacion del sulfato de amonio obtenido se realizara con base en la
Norma INEN 219:97 Sulfato de Amonio, la misma que indica las especificaciones

generales que el fertilizante debe cumplir se la puede ver en el Anexo |.

24.1 HUMEDAD

La determinacion del contenido de humedad del sulfato de amonio obtenido se

realizé de acuerdo con la norma NTE INEN 222 que se detalla en el Anexo II. El

ensayd consistio en secar dos muestras de sulfato de amonio a 130 °C por 5
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horas, se tomoé el peso inicial y final de las muestras para calcular el contenido de

humedad.

2.4.2 NITROGENO AMONIACAL

El nitrdgeno amoniacal fue analizado con la norma NTE INEN 225. Ver Anexo lll.
En este caso se empled el método de Kjeldhal el cual consiste en destilar todo el
amoniaco a una solucion acida, para finalmente titular el amoniaco recolectado
con hidroxido de sodio 0,25 N y con este consumo calcular el contenido de

nitrégeno amoniacal de la muestra.

243 ACIDEZ LIBRE

La norma NTE INEN 236 se presenta en el Anexo IV y fue empleada para medir
la acidez libre del fertilizante obtenido, en este caso se prepard una solucion con
el sulfato de amonio, se afadio tres gotas de indicador vy se titulé con hidréxido

de sodio 0,1 N, este gasto de base permitié determinar la acidez de la muestra.

24.4 AZUFRE TOTAL

Para la cuantificacion del azufre total se empled la norma NTE INEN 237 la misma

que se puede observar en el Anexo V, cuyos principales pasos fueron:

e Con 0,1 mg se prepard 500 mL de solucién de sulfato de amonio

e Se anadié acido clorhidrico y agua para llevar a ebullicion y se afiadié 6 mL de
cloruro de bario para digerir por una hora.

e Se filtrd en crisol Gooch y los residuos recolectados junto con el crisol fueron
llevados a quema a 800°C por 20 minutos.

e Se peso y se determind el azufre total.
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2.4.5 TAMANO DE GRANULO

Finalmente se determind el tamafio de granulo del sulfato de amonio obtenido
mediante la norma NTE INEN 2022 detallada en el Anexo VI. Se tomé 100 g de
muestra, se armo la torre de tamices desde el # 3,5 al #18 y se hizo zarandear por
una hora. Luego se pesd cada fraccion recolectada en los crisoles para
determinar la distribucion del tamafio de particula y verificar el cumplimiento de la

norma.

2.4.6 COMPARACION CUALITATIVA CON SULFATO DE AMONIO
COMERCIAL

Con motivo de asegurar la formacién de sulfato de amonio y no de bisulfato de
amonio, se realizé una caracterizacion mediante Espectrofotometria de infrarrojo,
en el equipo PERKIN ELMER Spectrum Spotlight 200 FT-IR. Para ello se empled
una muestra patrén de Sulfato de amonio, Merck®, 99%, y se compard el
espectro contra la muestra de sulfato de amonio obtenido experimentalmente en

este proyecto.

Las muestras de sulfato de amonio, tanto el producto obtenido del proyecto como
el de Merck®, fueron triturados para tomar una pequenisima cantidad de muestra
equivalente a un grano de sulfato de amonio que se colocd en la region central de

la placa porta muestras del equipo de espectrofotometria de infrarrojo.

Se centro el visor del espectrofotometro sobre la muestra y se procedié a realizar
la corrida del ensayo, al final se obtuvieron dos espectros uno correspondiente a
la muestra de marca Merck® que sirvi6 como patrén de comparacién y otro
espectro para la muestra producto del proceso realizado en laboratorio. Con
dichos graficos se hizo la comparacion cualitativa del sulfato de amonio obtenido,
de manera que se asegure la pureza del producto final en cualquiera de los

procesos propuestos.
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2.5 DIMENSIONAMIENTO DE LOS EQUIPOS

Para que fuera posible el dimensionamiento del reactor de neutralizaciéon y el
secador de bandejas fue necesario primero determinar el proceso que permita
obtener la mayor cantidad de sulfato de amonio posible pues se plantearon tres

posibles combinaciones de acido y base: 1M-1M, 1M-2M y 1M-5M.

Se consideré que el factor determinante sea el rendimiento de la reaccion de cada
uno de los tres procesos planteados, sin embargo ademas de ello se tomé en
cuenta si las condiciones de temperatura son manejables para el personal
operativo lo cual se evidencié durante el ensayo de calor de reaccion donde se
determiné las maximas temperaturas alcanzadas en cada sistema, lo cual indicé
que es necesario agregar calor adicional para la evaporacion y finalmente se

consider¢ la cantidad de agua que requiere el proceso.

Se debe aclarar que tanto la reaccion como la evaporacion para alcanzar la
sobresaturacion se llevaron a cabo simultdneamente, ya que al mezclar las
soluciones se alcanza una baja conversion la misma que a medida que se le
entrega energia para sobresaturar y obtener cristales, también permitié

incrementar el rendimiento de la reaccion.

2.5.1 BALANCE DE MASA

Para la determinacién del volumen del reactor se realiz6 balances de materia a
nivel experimental incluyendo el proceso de evaporacion, puesto que dentro de
este equipo también se llevd a cabo simultaneamente la reaccion con
calentamiento hasta la evaporacion lo cual permitié sobresaturar la solucion, se

empled la Ecuacion [2.5] con las respectivas simplificaciones en cada proceso:

entra — sale + genera = acumula [2.5]
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Los balances de materia fueron realizados en cada etapa del proceso a nivel
experimental y posteriormente fueron escalados: reaccion, evaporacion, filtrado,
secado y tamizaje. Este balance de materia se lo realizdé a partir del secado
posteriormente se hizo los calculos en la filtracién, luego en el proceso de
evaporacion y finalmente en la reaccion de neutralizacion, debido a que se
requiri6 conocer la cantidad de sulfato de amonio seco obtenido para poder
estimar el resto de las corrientes del proceso En la Figura 2.1 se ven las
substancias de principal interés en cada etapa asi como la secuencia seguida

para los balances.
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Figura 2.1 Esquema de la secuencia seguida para el balance de masa del proceso de
obtencidn de sulfato de amonio

e A partir del balance de materia en el proceso de secado en base seca se
determind la cantidad de sulfato de amonio final obtenido, asi como la cantidad
de humedad inicial y la humedad que fue retirada.

e En el filtrado, se conoci6 la cantidad de producto humedo y la cantidad de
filtrado obtenido.

e La cantidad de filtrado junto con los datos de humedad inicial en el secado
sirvieron para realizar el balance de la evaporacion y cuantificar la cantidad de

agua eliminada y el sulfato de amonio obtenido.
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e A partir de este resultado, se estimé el rendimiento de la reaccién es decir la
cantidad real de sulfato de amonio generada en cada uno de los procesos de
reaccion planteados: 1M-1M, 1M-2M y 1M-5M.

2.5.2 CALCULO DEL CALOR REQUERIDO PARA UN EVAPORADOR

Mediante la aplicacion de las Ecuaciones [2.6] y [2.7] se estimO las cantidades de
calor que se debe aplicar o retirar en el proceso. En el caso de la evaporacion la
determinacién de la energia necesaria el calor considerado fue el que sirvié para
eliminar la mayor cantidad de agua posible del sistema a fin de asegurar la
sobresaturacién del sulfato de amonio. Para estimar esta energia se asumié como
propiedades del fluido las del agua ya que la mayor parte de la composicion de la
solucién es agua para ello se empled la Ecuacion [2.6] junto con los datos de

temperatura inicial y final tomados durante el ensayo de evaporacion.

Q = Maguq * CPagua * (T — Ti) + (Magua * Yagua) [2.6]
Donde

Q: calor requerido en el proceso

Mgy, masa de agua a evaporar

CPagua: poder caldrico del agua

Ty temperatura final de evaporacion

T;: temperatura inicial de proceso

Yagua: calor latente del agua

En el caso del secado se estimo la cantidad de energia empleada para mantener
las condiciones de secado durante el tiempo necesario para alcanzar la humedad

requerida en el sulfato de amonio de acuerdo con la Ecuacién [2.7].

Q = M yistales * Cpcristales * (Tf - Ti) + (magua * Yagua) [27]
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Donde

Q: calor requerido en el proceso
Mpistal’ masa de agua a evaporar

CPcristal’ poder caldrico del cristal

Ts: temperatura final de evaporacién

T;: temperatura inicial de proceso
Magua: masa de agua retirada en el secado
Yagua calor latente del agua

De esta manera se estimo el requerimiento energético del proceso. En cuanto al

area de transferencia esta se determiné en el dimensionamiento del equipo.

2.5.3 DIMENSIONAMIENTO DEL REACTOR BATCH

Como se mencion6 anteriormente la reaccion y la evaporacion se llevan a cabo al
mismo tiempo, ya que la energia suministrada para sobresaturar la solucidn
también aumenta la formacion de sulfato de amonio, por ello se consideré un solo

equipo (reactor-evaporador) para la realizacion de estas dos fases del proceso.

Se consider6 como dato base para el dimensionamiento del reactor el tiempo de
residencia que se requiere para obtener sulfato de amonio de acuerdo con el
proceso seleccionado en el laboratorio, asi como el numero de cargas posibles

diarias del mismo.

El tiempo de residencia en el reactor-evaporador viene dado por el tiempo
necesario para alcanzar la sobresaturacion de la solucion. Del inventario realizado
en el CONSEP se tomara la cantidad de hidréxido de amonio presente como base
para estimar el volumen de reaccion necesario para eliminar todo el reactivo

presente en un periodo determinado de 3 meses.
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El reactor para el diseno fue tipo batch, ya que segun Harriot (2003) este tipo de
equipos permiten su escalado directo desde ensayos a nivel de laboratorio (p.89).
De manera que se hizo el escalado del reactor con los datos de rendimiento de
reaccion obtenidos en el laboratorio. La base fue la cantidad de amoniaco que se
proceso por carga para dar tratamiento en tres meses a las aproximadamente

ocho toneladas que se encuentran en las bodegas del CONSEP.

Una vez definidas las cantidades de soluciones de acido y base que reaccionaron
por carga, el volumen requerido se calculd, para ello se asumidé que los
volumenes son aditivos y que el volumen que ocupara la disolucién es 2/3 del
volumen total como se observa en las Ecuaciones [2.8] y [2.9] y la relacion del
diametro con respecto a la altura del reactor fue de 0,75:

2

Vibase + Vicido = 3 Vreactor [28]
dZ
Vieactor = nE h [29]

El balance de energia se hizo con ayuda de la Ecuacion [2.6] debido a que
alrededor del 90% del reactor evaporador contiene agua, esto implico que el
mayor consumo de energia fue para la masa evaporada y tuvo un gradiente de
temperatura entre la ambiente y la maxima alcanzada en la evaporacién, esto
permitid hallar la cantidad de calor requerida tanto para el calentamiento como
para la evaporacion. Mediante la Ecuacion [2.10] se estimara el valor del
coeficiente global de transferencia con el dato de calor Q estimado para el

proceso:

Q=Ux*AxAT [2.10]

El tipo de material del reactor-evaporador sera seleccionado con base en la Tabla
Resistencia a la corrosion de materiales de construccion donde se puede
encontrar criterios de seleccion (Peters, Timmerhaus y West, 2003, pp.458-460) la

misma que se puede apreciar en el Anexo XIII.
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2.5.4 DIMENSIONAMIENTO DEL SECADOR

Mediante el dimensionamiento del reactor se determinara por balances de materia
la cantidad de producto que luego de ser filtrado debera ser secado. De acuerdo
con los resultados del secado en laboratorio se estimara el valor de las
humedades inicial, critica y de equilibrio asi como los respectivos tiempos de
secado, la Ecuacion [2.11] se integrara para cada una de las regiones de la curva

de secado el area de secado podra ser calculada.

S dx

W_Z(_F) [2.11]
Donde:
W: velocidad de secado

dx
~ 2 representa la variacion de la velocidad de secado
S: peso de solido seco
A: area de la superficie expuesta

La Ecuacion [2.11] fue integrada para cada una de las regiones de donde se
obtuvieron la ecuaciones [2.12] para el periodo ante critico y la Ecuacion [2.13]

para el periodo post critico:

0, =5+ (%57 2.12]
Donde:

0,: tiempo de secado anticritico

S: kg de solido seco

A: area de secado

Wa: velocidad de secado

Xi: humedad inicial

Xc: humedad critica
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0, :%*(%>*ln<%) [2.13]
Donde:

0, tiempo de secado anticritico

S: kg de solido seco

A: area de secado

Wp: velocidad de secado

Xc: humedad critica

X*: humedad de equilibrio

Xf: humedad final deseada

Para el calculo del area se eligid trabajar con la Ecuacion [2.12] por ser mas
sencilla, ademas que en ambas ecuaciones se hace referencia a la misma area.
Con los datos experimentales obtenidos para el tiempo de secado ante critico se
resolvid esta ecuacidn para obtener el valor de la velocidad de secado del

proceso a nivel de laboratorio.

Una vez obtenida la velocidad de secado, se estimé el valor de S (kg de solido
seco) mediante el balance de materia respectivo para el escalado, se reemplazo
este valor en la Ecuacion [1.11] para despejar el valor del area de secado que
requiere el equipo. En cuanto al material de construccion para el secadero se
empled una vez mas la Tabla 10.8 Corrosion resistance of construction materials
donde se puede encontrar criterios de seleccion (Peters, Timmerhaus y West,

2003, pp.458-460) que se presenta en el Anexo XIII.

2.6 ESTIMACION ECONOMICA PRELIMINAR DEL PROCESO
DE OBTENCION DE SULFATO DE AMONIO

Una vez realizado los respectivos balances de materia y energia en el proceso
disefiado para la obtencion de sulfato de amonio, asi como el dimensionamiento

de equipos, se procedio a calcular los costos implicados en la obtencién de sulfato
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de amonio fertilizante mediante la reaccién de acido sulfurico 1 M e hidroxido de

amonio 5 M. Para lo cual se emplearon datos de costos a nivel industrial, tanto

para las substancias que intervienen asi como para el consumo de energia que el

proceso implica. La metodologia de estimacion implico el calculo de los siguientes

parametros:

Inversion fija: incluye el costo de bienes muebles e inmuebles.

Terrenos y construcciones: Implica el costo de terreno por metro cuadrado, asi
como laboratorio, bodegas, corredores, entre otros.

Maquinaria y equipos: Dentro de maquinaria y equipos se consideraran solo
los equipos principales como el reactor-evaporador y el secador, ademas del
costo de instalacion de estos que es el 39,0% de su costo. Carerias por el
31,0% del costo de los equipos y la instalacion eléctrica que seria el 10,0% del
costo total de equipos.

Otros activos: Costo de talleres que representa el 2,5% del costo de equipos

al igual que el costo de repuestos.

Capital de operacion: Fue conformado por los costos de materiales directos,

mano de obra directa y carga fabril.

Materiales directos: se tiene la ventaja que tanto el acido sulfurico como el
hidroxido de amonio son incautados y no tienen valor comercial, el unico
material directo que tuvo costo es el agua. Mano de obra directa: se considerd
un solo trabajador para la operacidn del proceso, ya que se realiza en cargas y
en cantidades que pueden ser operadas por una persona.

Carga fabril se consideraron costos de material indirecto debido a la necesidad
e funda de polipropileno para el empacado del fertilizante, en la depreciacion
de los equipos se asumié una vida util de diez afos y también se considero los
rubros de talleres y repuestos para el calculo total de la depreciacién.

En los suministros se incluyé el consumo eléctrico de los equipos, agua y
lubricantes necesarios para el proceso.

Finalmente dentro de la carga fabril se considerd el seguro sobre los equipos
que es un 3,0% del costo de los equipos y un rubro por inconvenientes del

5,0% de todos los costos de la carga fabril.
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Costo por unidad de producto: donde se considero

e Costo de produccion: que se calculé con base en los valores de material,
mano de obra y carga fabril.

e Con base en la inversion total se estimo la utilidad neta y la utilidad bruta.

e Las ventas anuales se calcularon con base en el costo de produccién vy la
utilidad bruta.

e Finalmente al dividir ventas anuales calculadas para los kilogramos de sulfato
de amonio producidos las se obtuvo el costo por kilogramo de fertilizante.

Todos estos valores fueron calculados mediante una matriz en MS Excel ™

para
cada uno de los parametros considerados, es decir se pudo conocer cuanto
dinero es necesario para obtener un kilogramo de sulfato de amonio que es el
dato que permite evaluar la factibilidad del proceso de obtencién de sulfato de
amonio a partir del acido sulfurico e hidroxido de amonio incautados por CONSEP
que se plante6 como un método de tratamiento para estos reactivos considerados

como desechos.
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3. RESULTADOS Y DISCUSION

3.1 CARACTERIZACION DE LOS PRECURSORES QUIMICOS
(ACIDO SULFURICO E HIDROXIDO DE AMONIO)

3.1.1 DETERMINACION DEL TAMANO DE LA MUESTRA

Previo al desarrollo experimental del proyecto se realizé un inventario en las
bodegas del CONSEP para determinar las cantidades de sustancias quimicas
presentes correspondientes al tipo acidos, bases y sales. Los resultados de dicho

inventario se presentan en la Tabla 3.1

Tabla 3.1 Cantidades de sustancias quimicas presentes en las bodegas del CONSEP

# Substancia Peso (kg)

1 Acido Acético 881,45
2 Acido clorhidrico 2 339,30
3 Acido Sulfurico 548,80
4 Amoniaco 8 810,90
5 Bicarbonato de sodio 3 574,49
6 Bisulfito de sodio 50,00
7 Carbonato de sodio 642,00
8 Cloruro de amonio 76,80
9 Cloruro de calcio 3 820,00
10 Hidréxido de potasio 804,30
11 Hidréxido de sodio 1 267,40
12 Mureato de potasio (cloruro potasio) 140,60
13 Permanganto de potasio 114,70
14 Sin nombre 21,00
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Tabla 3.1 Cantidades de sustancias quimicas presentes en las bodegas del CONSEP
(continuacién...)

# Substancia Peso (kg)

15 Sin nombre CASO 1507 90,00

16 Sulfato de sodio 814,00
TOTAL DESECHOS 23 974,74

Mediante la aplicacion de la Ecuacion [2.1] se determiné las cantidades de acido
sulfurico e hidroxido de amonio que se tomdé como muestras para la
caracterizacion y el desarrollo del proceso de obtencion del sulfato de amonio

como se muestra en el ejemplo de calculo:

Txz2xg?

n=—————
(T-1)*e2+z2+a2

[2.1]

Para el hidréxido de amonio se tuvo que:

n: tamano de la muestra

T: 8 230,8 Kg para el hidréxido de amonio
z% nivel de confianza (99%)= 2,58

e*: margen de error permitido =0,01

desviacion estandar = 0,01

~ 8230,8 * 2,582 * 0,012
~(8230,8 — 1) 0,012 + 2,582 * 0,012

n=665Kg

n

De similar manera para el acido sulfurico se considero:

n: tamano de la muestra

T: 548,8 kg para el acido sulfurico

Z% nivel de confianza (99%)= 2,58

e*: margen de error permitido =0,01
o?: desviacion estandar = 0,01
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_ 548,8 x 2,582 % 0,012
~ (548,8—1) 0,012 4+ 2,582 % 0,012

n = 6,58 kg

n

Las cantidades estimadas de muestra se pueden observar en la Tabla 3.2 De
acuerdo con el INEN (1992) en su norma 1 876 Acido sulftrico para uso Industrial
muestreo, la cantidad minima de muestra para el acido sulfurico es de 3 000,00
cm® (p. 2), en este caso se tomd 6,65 kg que equivalen a 3 912, 00 cm® de

manera que se cumplio la recomendacién de la norma INEN.

Se considerd el mismo criterio para el muestreo del hidroxido de amonio debido a
que se trata de una substancia en igual estado de agregacion que el acido

sulfurico de manera que se tomaron muestras representativas.

Tabla 3.2 Cantidad de muestra tomada de acido sulfurico e hidroxido de amonio para
caracterizacion

Substancia Tamaiio de la muestra
(kg) (kg)
Acido sulfurico 6,65
Hidroxido de amonio 6,58

Estas cantidades de muestras fueron tomadas de las sustancias presentes en las
bodegas del CONSEP vy sirvieron para la caracterizacién de las mismas, asi como

para el disefio del proceso de obtencion de sulfato de amonio.

3.1.2 DETERMINACION DE LA CONCENTRACION DE ACIDO SULFURICO

Con la finalidad de asegurar que el método empleado para la determinacion de la
concentracion del acido sulfurico del CONSEP es fiable, se realizé ensayos de
validacion para muestras de acido sulfurico grado analitico marca MERCK de

concentracion 98,00 %.
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Tabla 3.3 Resultados de validacion del método de determinacion de la concentracion de
acido sulfurico

Concentracion de H,SO, MERCK (98%)
Concentracion inicial 36
(eq/L)
Muestra M1 M2 M3
Normalidad real (eq/L) 35,17 35,51 | 35,51

Normalidad promedio (eq/L) 35,40
Desviacion estandar (%) 0,56
% Error 1,66

Como se puede observar en la Tabla 3.3 la concentracion normal de las
muestras de acido sulfurico MERCK al 98,00 % equivalen a 36,00 [N], esta fue la

concentracion inicial para la dilucién a 100,00 mL 1,00 [N].

Se procedié a titular las muestras con hidroxido de sodio 1 [N] valorado de
acuerdo con el procedimiento establecido y se calculé una normalidad promedio
real de las muestras de 35,40 [N] con una desviacion del 0,56 % y con un error de
apenas de 1,66% respecto a la concentracion del producto Merck ®, por lo cual

se considera un método valido para la obtencién de una concentracion.

Con base en el método presentado se realizd la caracterizacion de las muestras
de acido del CONSEP y se obtuvieron los resultados de concentracién para el
acido sulfurico, tres muestras fueron analizadas cada una con su respectiva

paralela.

Los resultados del ensayo para determinar la concentracion de acido se puede
observar en la Tabla 3.4 donde se puede ver que la concentracion normal
promedio fue de 35,10 [N] con una desviacion del 0,54 % muy cercano al valor de
36,00 [N] (98,00 %) al cual es comercializado. (Ministerio de Ambiente, Vivienda

y Desarrollo Territorial de la Republica de Colombia, 2003, p. 81)
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Tabla 3.4 Concentracion determinada para las muestras de acido sulfurico del CONSEP

Muestra Concentracion
(eq/L)
MIl.1 35,41
M1.2 34,87
M2.1 34,93
M2.2 35,28
M3.1 34,93
M3.2 35,17
Promedio 35,10
Dovactn ] oss

Estos resultados demuestran que la pureza del acido sulfurico ha sido afectada de
manera parcial a pesar del tiempo que lleva almacenado (alrededor de cuatro
afos), ademas de las condiciones a las que pudo haber sido expuesto, ya que fue
producto de incautaciones en laboratorios clandestinos. Por estos resultados se
puede considerar que el acido tiene una concentraciéon aceptable y aun puede

ser utilizado en el proceso de obtencién de sulfato de amonio.

3.1.3 DETERMINACION DE LA CONCENTRACION DE HIDROXIDO DE
AMONIO

De manera similar fue necesario un ensayo de validacion para el método de
conductometria empleado en la determinacion de la concentraciéon del hidroxido
de amonio del CONSEP. Se empled muestras de hidréxido de amonio MERCK al
25% que equivale una concentracion de 7,14 [N], los resultados se presentan en
la Tabla 3.5

Mediante el método de conductometria planteado se obtuvo un valor promedio de
7,36 [N] con una desviacion porcentual del 0,41 % cercano al valor de la

especificacion del producto MERCK, con un error del 3,03 % motivo por el cual
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se considera un meétodo aceptable para la caracterizacion del amoniaco del

CONSEP. Se puede ver el ejemplo de calculo en el Anexo VII.

.Tabla 3.5 Validacion del método de determinacion de la concentracion del hidroxido de

amonio
Hidroéxido de amonio MERCK al 25 %
Concentracion comercial
7,14
[N]
Concentracion
Muestra
[N]
Ml 7,34
M2 7,40
M3 7,35
Promedio 7,36
Desviacion (%) 0,41
% error 3,03

En la Tabla 3.6 se presentan los resultados de un ensayo preliminar realizado

para la determinacién de la concentracion del amoniaco. Este ensayo fue

necesario debido a que no se tenia ningun dato que permita establecer una

concentracion de partida para la preparacion de las diluciones posteriores, se

asumié un valor de concentracion promedio entre 25,00 y 30,00 % como partida

para los ensayos preliminares ya que a estas concentraciones se comercializa

normalmente el hidroxido de amonio (Ministerio de Ambiente, Vivienda y

Desarrollo Territorial de la Republica de Colombia, 2003, p. 99,100).

Tabla 3.6 Concentraciones en ensayos preliminares para el hidroxido de amonio del

CONSEP
Concentracion
Muestra
[eq/L]
Ml 10,08
M2 10,41
Promedio 10,25
Desviacion (%) 1,65
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En este caso se obtuvo un valor promedio de 10,25 [N] con una desviacion de
1,65 % este valor fue considerado para el calculo de las diluciones iniciales para

el ensayo de determinacion de concentracién del amoniaco.

En la Tabla 3.7 donde se presentan los resultados obtenidos para cuatro
muestras de reactivo, con su respectiva paralela y repeticion. Como se puede
apreciar la concentracion promedio fue de 9,96 [N] con un 2,31 % de desviacion.
El resultado se esperaba entre 7,14 y 8,57 [N] que corresponden a
concentraciones entre 25,00 y 30,00 % w/v en los que es normalmente
comercializado (Ministerio de Ambiente, Vivienda y Desarrollo Territorial de la
Republica de Colombia 2003 p. 99,100).

Tabla 3.7 Resultados de concentracion de hidroxido de amonio del CONSEP determinada
por conductometria

Muestra Concentracion
Real (eq/l)
1.1 10,33
1.2 10,38
1.3 10,04
2.1 10,34
2.2 9,55
2.3 10,05
3.1 9,81
3.2 9,78
33 9,62
4.1 9,89
4.2 9,83
43 9,88
Promedio 9,96
Deszloﬁ)cmn 231

Como se puede ver en la Tabla 3.7 se obtuvo un valor superior al esperado, sin
embargo esto no impidié su uso en la elaboracion de sulfato de amonio, ademas

se debe considerar que el quimico es producto de incautaciones en laboratorios
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clandestinos y ha pasado gran cantidad de tiempo almacenado por lo que no se
conoce el historial de condiciones a las cuales pudo haber sido expuesto, ademas
de que las ocho toneladas de amoniaco llevan aproximadamente seis anos

almacenadas en las bodegas del CONSEP.

Para facilitar la compresion del tratamiento de datos de la titulaciéon por
conductometria empleada en la determinacion de la concentracién se puede
observar un ejemplo de calculo de la concentracion de hidroxido de amonio
mediante conductometria en el Anexo VII, en la Figura A VII.I se observa el punto
de inflexion, es decir el punto en el cual cambia la pendiente de la curva de
conductometria. A partir del punto de inflexién, se divide a la curva en dos
secciones, para cada una de ellas se obtiene la linea de tendencia con su
respectiva ecuacion una vez igualadas estas ecuaciones, se obtiene el valor del
punto de inflexién para hallar los mililitros de acido clorhidrico gastados a partir de
los cuales se obtiene la concentracion real de la solucion de hidroxido de amonio.
(Harold y Reyes, 2005, p.69)

Se observd que al anadir el acido a una base los iones hidroxilos fueron
sustituidos por el ion acido el mismo que presenta menor movilidad por lo cual la
conductancia decrecié hasta que todos los hidroxilos desaparecieron, pero al
afadir mas acido la conductancia aumento por la presencia de iones hidrogeno
libres. (Levitt, 2000, p. 275, 276; Maron y Pruton, 2002, p. 440, 441)

3.2 DISENO DEL PROCESO DE OBTENCION DE SULFATO DE
AMONIO

3.2.1 OBTENCION DE LAS CURVAS DE TITULACION

Para el primer proceso planteado conocido como 1M-1M de acuerdo con la Tabla
2.2 en el que se valord una solucion 1 molar de acido sulfurico con hidréxido de
amonio 1 molar, la variacion del pH con el volumen de base afadida se presenta

en la Figura 3.1
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Figura 3.1 Variacion del pH vs solucion de hidroxido de amonio para reaccion IM-1M

Se puede observar que antes del punto de equivalencia el incremento del pH es
lento hasta los 25 mL de base anadidos no se aprecié un incremento considerable
de pH. Pero con un gasto de 60 mL de hidroxido de amonio se alcanzé el punto
de equivalencia donde se tiene un cambio pronunciado de pendiente casi vertical

que eleva el pH de 3 hasta 7.

En el ultimo tramo de la curva se observa que el pH tiende a aumentar levemente
hasta casi estabilizarse, lo mas interesante de este tramo es el enorme gasto de
hidroxido de amonio necesario para apenas elevar el pH de 7 a 10, de hecho se

necesitaron 220 mL de base para estabilizar el pH en un valor de 10.

El comportamiento del pH al afiadir la solucion basica se puede observar en la
Figura 3.2 para el segundo proceso 1M-2M, en el cual se empled solucién de
acido sulfurico 1 molar e hidroxido de amonio 2 molar como valorante. La
tendencia que se presenta es bastante similar al caso anterior, sin embargo el
volumen necesario para alcanzar el punto de equivalencia fue de
aproximadamente 30 mL, que es la mitad del volumen empleado en el primer

proceso.
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Figura 3.2 Variacion del pH vs solucion de hidroxido de amonio para la reaccion 1M-2M

Al inicio el aumento de pH es lento hasta alcanzar el punto de equivalencia a
partir del cual se requiere se emplean aproximadamente 100 mL para alcanzar un
pH de 10, es decir cerca de la mitad del amoniaco empleado en el primer caso
debido a que la concentracion de amoniaco es el doble del caso anterior, por ello

su gasto es la mitad del volumen.

En la Figura 3.3 se presenta la curva de titulacion para el proceso que empled
solucién de acido sulfurico 1molar con hidréxido de amonio 5 molar el mismo que
fue conocido como 1M-5M. Esta curva presenta una tendencia similar a los dos
casos anteriores pero el volumen de base necesario para alcanzar el punto de
equivalencia es mucho menor y estuvo alrededor de 12 mL, pasado este punto el
aumento de pH siguié siendo muy lento y con casi 80 mL de base apenas se
supera el pH de 10.

Los consumos de amoniaco fueron menores que los otros casos debido a que la
concentracion es mayor, a pesar de ello la curva no sufre cambios significativos
en cuanto al pH maximo alcanzado, pues como se vio anteriormente es bastante
dificil poder elevar el pH mas alld de este valor sin un consumo excesivo de

amoniaco pues se presenta una solucion amortiguadora.
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Figura 3.3 Variacion del pH vs solucion de hidréxido de amonio para la reaccion 1M-5M

En una comparacion de los tres procesos mediante las curvas de titulacion
obtenidas podemos decir que a mayor concentracion de hidroxido de amonio es
menor el volumen necesario para alcanzar el punto de equilibrio, en el primer
caso se requirid de alrededor de 60 mL es decir el doble del volumen de acido a
valorar, mientras que para el segundo caso el volumen requerido fueron casi 30
mL, el mismo volumen de acido a valorar sin embargo al emplear la solucion 5
molar el volumen necesario fue casi la mitad de la muestra, es decir alrededor de

12 mL de hidroxido de amonio.

En todos los casos los resultados experimentales corresponden a lo que por
estequiometria se esperaba, ademas la curva tiene la misma tendencia que se
presenta en la Figura 1.7 para la valoracion de un acido fuerte (acido clorhidrico)
con una base débil (amoniaco) muy similar a nuestro caso. En los tres procesos
el incremento de pH luego del punto de equivalencia es lento, para el primer caso
se gastan casi 220 mL para llegar a un pH de 10, en el segundo y tercer caso se
usan entre 100 y 80 mL, pero el pH casi no cambia, esto puede deberse a la
formacion de una solucion amortiguadora por el efecto del ion comun gracias al
cual se inhibe la ionizacion del electrolito. (Hein y Arena, 2005, p.417, 418, 419;
Whitten et al., 2008, p. 742, 743)
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3.2.2 OBTENCION DEL CALOR DE NEUTRALIZACION

Mediante el ensayo en laboratorio se pudo estimara el calor de neutralizaciéon
desprendido de la reaccién de obtencion de sulfato de amonio y que permitira
evaluar la seguridad y manejabilidad del proceso, ya que un incremento muy
brusco en la temperatura puede generar un grave riesgo para el personal
operativo. La determinacion del equivalente calorico del equipo (E) fue necesaria
debido a que no se conocia este dato del vaso Dewar empleado para la
determinacion del calor de neutralizacion y sus resultados se observan en la
Tabla 3.8. Como resultado de tres pruebas experimentales se determind que el
valor promedio para el equivalente calérico (E) fue 123 094,3 (J/kg) con una
desviacion del 4,4 %, este valor representa la cantidad de energia absorbida por
el equipo e interviene en el balance de energia que permite determinar el calor de
neutralizacion de la reaccién de obtencion de sulfato de amonio y que fue

calculado mediante la Ecuacion [2.3].

Tabla 3.8 Resultados de la determinacion del equivalente calorico del equipo

PRUEBA Ti T Tw E
CCO) | (C) | (O (J/kg)
1 19,1 23,8 30,0 115 045,9
2 19,2 23,8 30,0 123 851.,9
3 19,1 23,7 30,0 130 385,3
Promedio 123 094,3
Desviacion (%) 4,4

Con este valor del equivalente caldrico del equipo (E) se procedio a calcular el
calor de neutralizacién generado en la reaccion entre acido sulfurico con hidroxido

de amonio, el mismo que se calculé con base en la Ecuacion [2.4].

—AHpx = My * Cppyx * (Tf —Ti) + E * (Tf — Ti)
[2.14]

Donde:
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AHRgx: calor de reaccion

Mgx: masa de reaccion, densidad del agua de 1 g/mL

Cprx : capacidad calorifica de la masa de reaccion, 1 cal/g*°C
Tf: temperatura final de la mezcla

Ti: temperatura inicial de la muestra

En la Tabla 3.9 se observan los resultados de la determinacion del calor de

neutralizacion para la primera reaccion (1M-1M).

Tabla 3.9 Calor de neutralizacion de la reaccion 1M-1M

Calor de
Ti Tf neutralizacion

PRUEBA (°C) | (°C) )

1 18,0 | 28,0 -1,3%10°

2 18,0 | 28,0 -1,3%10°

3 19,0 | 30,0 -1,4%10°

Promedio 18,3 | 28,7 -1,3%10°
Desviacion (%) | 2,4 3,1 4,6

Se puede resaltar que la temperatura promedio alcanzada en tres pruebas
realizadas fue de 28,7 °C y una desviacion del 3,1 % este dato es de suma
importancia para la seleccion del proceso de obtencién de sulfato de amonio y se
puede considerar que el aumento de temperatura generado es cercano a la

temperatura ambiente y por lo tanto es bastante seguro.

Por otro lado el calor de neutralizacién generado fue de alrededor de - 1,3*10°
(J) con una desviacion del 4,6 % el signo negativo implica el caracter exotérmico
de la reaccion. La desviacion presentada en el caso de la temperatura es del 2,4
% aproximadamente con respecto al valor promedio, lo cual indica que no existe
mayor dispersion en los datos experimentales obtenidos asi que no se excede el

5 % de error maximo tolerable.

Se repitidé el ensayo para el siguiente procesos conocido como 1M-2M donde

reaccionaron acido sulfurico 1 M con hidréxido de amonio 2 M, estos resultados
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se presentan en la Tabla 3.10. La temperatura maxima alcanzada para la
reaccion (1M-2M) fue de 37 °C y una deviacion de 1,3 % para tres pruebas
realizadas. Si bien la temperatura alcanzada es mayor al caso anterior aun sigue
siendo una temperatura que puede ser considerada de facil manejo en la

industria.

Tabla 3. 10 Calor de neutralizacion para la reaccion IM-2M

. Calor de
Ti Tt . e
PRUEBA Neutralizacion
°C) °O)

@)

1 17,0 35,0 2,3*10°

2 18,0 38,0 2,5%10°

3 18,0 38,0 2,5%10°

Promedio 17,7 37,0 2,5%10°
Desviacion (%) | 2,5 3,6 4,6

Con respecto al calor de neutralizacion liberado se puede apreciar que el
resultado fue de -2,5 *10° (J) con una desviacion de 4,6 %, aproximadamente el
doble de la energia generada en el caso (1M-1M). En este caso la desviacion
promedio fue menor al 5,0 % de manera que se consideran resultados validos ya

que se considerd un nivel de confianza del 95,0 %.

En la Tabla 3.11 se observan los resultados de calor de neutralizacion para el

proceso 1M-5M.

Tabla 3. 11 Calor de neutralizacion para la reaccion 1M-5M

PRUEBA (ECI) (ch) Neutfa:llli(z);ctign (@)
1 18,00 42,00 -3,05%10°
2 18,00 42,00 -3,05%10°
3 18,00 44,00 -3,31*10°
promedio 18,00 42,67 -3,14%10°
Desviacion (%) | 0,00 2,08 3,60
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En el caso de la reaccién (1M-5M) los resultados se puede observar que la
maxima temperatura alcanzada fue de 42,67°C con una desviacion del 2,08 %,
mas del doble de la temperatura inicial, sin embargo aun se puede considerar una
condicion de trabajo segura. Por ultimo la energia en la reaccion fue de -3,14%10°
(J) la cual es mayor a todos los casos anteriores y tuvo una variacion estandar de
3,6 %.

De igual manera la desviacidon presentada en los resultados tiene una dispersion
pequeia de datos lo cual indicd que se cumplié con el error maximo establecido

del 5 % para los ensayos.

En una comparacién entre las tres reacciones, se puede ver que el calor de
reaccion dependera de la estequiometria de la reaccion en este caso de las
concentraciones de los reactivos, de acuerdo con los resultados a mayor
concentracion de hidroxido de amonio mayor cantidad de energia desprendida del
sistema. (Bolafios, 2003, p. 25,26; Rajadell y Movilla, 2005, pp.143, 144)

3.2.3 REACCION DE OBTENCION DE SULFATO DE AMONIO

Se presenta la variacion de las moles de reactivos y productos durante la reaccion
de obtencidon de sulfato de amonio en el reactor evaporador. No fue posible
indicar la variacién de concentraciéon de las substancias implicadas, debido a que
el volumen de reaccidon no es constante por lo que la concentracion varia y

afadiria cierto nivel de error en la apreciacion del rendimiento de la reaccion.

La variacion del volumen se debe a un proceso de evaporacion simultaneo para
obtener cristales de sulfato de amonio mediante sobresaturacién, el tiempo
necesario para sobresaturar la solucion fue considerado como el tiempo de

reaccion necesario.

Es importante aclarar que la reaccién, asi como la evaporacién se dan

simultaneamente debido a que el calor de reaccion generado al momento de la
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mezcla de los reactivos no es suficiente para calentar la solucién hasta alcanzar la
cristalizacion, ademas la conversidon de la reaccién en sus inicios posee una baja

conversion.

De manera que se observo que durante la evaporacion también se sigue dando la
reaccion lo cual incrementd el rendimiento de la misma y al mismo tiempo

permitié obtener cristales de sulfato de amonio.

En la Figura 3.4 se representa la variacion de las moles de acido sulfurico,
amoniaco Yy sulfato de amonio con respecto al tiempo. Se realizé el balance
masa promedio de tres pruebas para la reaccion 1M-1M donde se puede ver que
la reaccion termina alrededor de los 180 minutos. Las moles de amoniaco
disminuyeron desde 0,67 moles al inicio del proceso hasta un valor de 0,21 moles

en la sobresaturacion.

Reactivos y producto (mol)

0 50 100 150 200

Tiempo (min)

—4=—3cido sulfirico =—=@==sulfato de amonio =#&=hidréoxido de amonio

Figura 3.4 Variacion de moles de reactivos y productos con el tiempo para la reaccion
IM-1M

De igual manera se observa que el valor inicial de acido fue de 0,33 moles vy

descendid hasta 0,13 moles, mientras que el sulfato de amonio obtenido al final
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de la reaccion fue de 0,21 moles, todo esto para un volumen de reaccion de un

litro. Lo que daria una conversion del 62,5% para el acido sulfurico.

El tiempo final de reaccion (180 minutos) dependid de las condiciones de
evaporacion que se determinaron simultaneamente y cuyos resultados se

presentan en la Seccién 3.3.1.

En la Figura 3.5 se presenta la variacion promedio de reactivos y producto para

tres pruebas realizadas de la reaccion 1M-2M en un volumen de un litro.

En este caso se observa la caida del numero de moles de acido sulfurico de 0,50
iniciales hasta las 0,06 moles lo cual implicé una conversion del 88,00 %, mientras
que el hidroxido de amonio varié de 1,00 mol hasta 0,12 moles para obtener 0,44

moles de sulfato de amonio al final de la reaccion.

1,2

0,8

Reactivos y producto (mol)

0 50 100 150 200 250
Tiempo (min)

=¢=sulfato de amonio ===34cido sulfirico =#=hidréxido de amonio

Figura 3.5 Variacién de moles de reactivos y productos con el tiempo para la reaccion
IM-2M

El tiempo de reaccién se encuentra en funcién del proceso de evaporacion que
fue evaluado a la par y que puede ser revisado en Seccion 3.3.1 donde se
requiere determinar el tiempo necesario para alcanzar la sobresaturacion y con

ello asegurar la formacion de cristales de sulfato de amonio.
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En la Figura 3.6 para la reacciéon 1M-5M se presenta la variacion de moles de
reactivos y producto con respecto al tiempo.

Se puede apreciar que las moles de hidroxido disminuyen desde 1,43 moles hasta
0,28 moles. Con respecto al acido sulfurico se observa que este cambié desde
0,72 moles a 0,14 moles con una conversion del 80% aproximadamente y se

obtuvo 0,57 moles de sulfato de amonio al final del proceso.

Al realizar una comparacion entre los rendimientos obtenidos en cada una de las
tres reacciones se observo que fue la segunda reaccion (1M-2M) la que mayor
rendimiento ofrecié de acuerdo con el balance de masa realizado con base en los

resultados observados en los ensayos de reaccion-evaporacion realizados.
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Figura 3.6 Variacion de moles de reactivos y productos con el tiempo para la reaccion
IM-5M

Sin embargo cabe aclarar que la determinacién de sulfato de amonio presente en
la solucion se la hizo con los mismos datos del método explicado en la
determinacién de las condiciones de evaporacion y cristalizacion que se detallan
en la Seccion 3.3 por lo cual estos datos sirven solo como una idea inicial del
rendimiento de la reaccion. Para determinar el rendimiento real de las reacciones

se hicieron otras pruebas con las condiciones de tiempo correspondientes en
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cada caso para la obtencion de cristales en la solucion y sin la pérdida de

reactivos ni producto debido a la toma de alicuotas.

3.3 DETERMINACION DE LAS CONDICIONES DE
EVAPORACION, CRISTALIZACION Y SECADO

3.3.1 EVAPORACION Y CRISTALIZACION

Se puede observar la Figura 3.7 la variacion de la temperatura de la solucién con
respecto al tiempo para la reaccion 1M-1M. La evaporaciéon es sin duda
transcendental puesto que en ella se determina el tiempo necesario para la
obtencién de los cristales de sulfato de amonio. El objetivo de este proceso es

sobresaturar la solucidén para propiciar la formacion de cristales.
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Figura 3.7 Variacion de la temperatura vs tiempo de evaporacion para la reaccion 1M-1M

Se aprecia un calentamiento lineal hasta alcanzar la temperatura de ebullicién a
presion atmosférica de Quito que es aproximadamente 92,0 °C en un lapso de
tiempo de 40 minutos, sin embargo pasado este tiempo el valor de la temperatura
de la solucion incrementa a partir de los 120 minutos de 93,0 °C hasta 97,3°C a

los 177 minutos es decir se da la elevacion en el punto de ebullicion lo cual se
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puede ver claramente al comparar con la temperatura de ebullicion del agua.Es
decir se aprecia el BPE (boiling point elevation) que genera un incremento en la
temperatura de ebullicién del solvente puro (se esperaba 92,0 °C) debido a la
presencia del sulfato de amonio el cual es una substancia no volatil. (McCabe, et
al, 2002, p. 519; Maron y Prutton, 2002, p. 323).

En la Figura 3.8 se presenta la variacion promedio de tres pruebas realizadas del
sulfato de amonio presente en la solucion vs el tiempo de evaporacion para la
reaccion 1M-1M. Se puede ver que el tiempo necesario para alcanzar una
sobresaturacion de la solucién fue de aproximadamente 177 minutos, es en ese
lapso de tiempo en el que se alcanza un valor de 16,36 g/100 mL de solucién, lo
cual nos permite comparar con la Tabla 2-120 Perry, segun la cual a 98,0 °C se
puede disolver 102,5 g de sulfato de amonio en 100,0 g de agua, es decir 1,0
g/mL de agua. Es decir la solucién se encuentra sobresaturada por lo que se

propicia la formacion de cristales (Grases et al., 2000, pp. 17-22).
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Figura 3.8 Variacion del sulfato de amonio con respecto al tiempo, para el proceso
de evaporacion 1IM-1M

A los 160 minutos se nota un salto brusco en la curva de sobresaturacion, este
pudo deberse a un error en la determinacién experimental del sulfato de amonio

formado en ese instante del proceso ya que la eliminacién del amoniaco se
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controlé con el cambio de coloracion del papel indicador de manera que si se dejo
pasar un instante esto pudo haber afectado el resultado final obtenido en la
titulacion del sulfato de amonio, en la cual a la alicuota tomada del recipiente de
evaporacion se le agregaba un exceso de sosa que formaba sulfato de sodio y

liberaba el amoniaco.

La reaccion 1M-2M presenta la variacion promedio para la temperatura de la
solucion vs el tiempo en la Figura 3.9. En este caso el tiempo necesario para
alcanzar la temperatura de ebullicion fue de 50 minutos aproximadamente y
posteriormente se presentd un incremento en la temperatura a partir de los 110
minutos de 93 °C hasta los 98 °C a los 200 minutos tiempo en el cual se alcanzo
la sobresaturacion, este incremento reflejé claramente el BPE debido a la
presencia del sulfato de amonio que es un soluto no volatil y que genera este
efecto en el sistema. El tiempo para alcanzar los 92 °C fue mayor que el caso
anterior, aunque el incremento en la temperatura de ebulliciéon de la solucion fue
similar. Se puede apreciar el incremento en la temperatura de ebullicion de la

solucién con respecto al agua.
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Figura 3.9 Variacion de la temperatura vs tiempo de evaporacion para la reaccion 1M-2M

En la Figura 3.10 se presenta la variacion de sulfato de amonio presentes en la
solucion vs el tiempo de evaporacion para la reaccion 1M-2M. En la grafica

podemos ver que el tiempo necesario para alcanzar una sobresaturacion de la
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solucién fue de aproximadamente 200 minutos, es en ese lapso de tiempo en el
que se alcanza un valor de 7,23 g de sulfato de amonio por 100 mL de solucion, lo
cual permite sobresaturar la solucion y obtener cristales, pero este tiempo fue

mayor al tiempo requerido para sobresaturar la solucion de la reaccion 1M-1M.
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Figura 3.10 Variacion del sulfato de amonio con respecto al tiempo, para el proceso de
evaporacion 1M-2M

En la Figura 3.11 se presenta la variacion promedio de la temperatura de la

solucién con el tiempo para la reaccion 1M-5M.
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Figura 3.11 Variacion de la temperatura vs tiempo de evaporacion para la reaccion 1M-
5M
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en este caso el tiempo necesario para alcanzar la temperatura de ebullicion fue de
40 minutos aproximadamente y posteriormente se presentd un incremento en la
temperatura a partir de los 100 minutos de 93 °C hasta los 98 °C a los 180
minutos, tanto el tiempo para ebullicion como el tiempo final del proceso son

similares a la reaccion 1M-1M.

En cuanto al BPE todas las reacciones experimentaron el mismo incremento de
temperatura de ebullicion, el mismo que no depende de la concentracion del
soluto. La temperatura de ebullicion se elevd en 6 °C debido a que es necesario
alcanzar una mayor temperatura para que el solvente pueda evaporarse, es decir
pueda alcanzar la presion de vapor, esto debido a la presencia de un soluto no
volatil como lo es el sulfato de amonio (Maron y Prutton, 2002, pp. 323, 324).

En la Figura 3.12 se aprecia la variacion del sulfato de amonio con el tiempo para

la reaccion 1M-5M.

El tiempo necesario para la sobresaturacion de la solucion fue de 180 minutos,
tiempo en el cual se alcanzé un valor de 17,86 g de sulfato de amonio por 100
mL de solucién, valor superior al limite de solubilidad del sulfato de amonio en

agua que se puede observar en la Tabla 1.3.
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Figura 3.12 Variacion del sulfato de amonio con respecto al tiempo, para el proceso de
evaporacion IM-5M
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En cuanto a la cristalizacion de lo observado en laboratorio, asi como de los
resultados de los graficos de solubilidad, se puede concordar con Grases, Costa y
Sohnel en que la cristalizacién del sulfato de amonio se dio debido a un proceso
de nucleacién primaria, es decir a partir de una solucion sin presencia de fase
solida ya que en un inicio no se podia apreciar la presencia de cristales por lo cual
la solucion fue llevada a la sobresaturacion mediante evaporacion del solvente
en el transcurso de este proceso hicieron presencia los clusters o nucleos que
poco a poco propiciaron la formacion de cristales desde un tamafno microscoépico,
hasta que fueran visibles al ojo humano como se puede ver en la Figura 3.13
(Grases, F. Costa, A. y Sohnel, 2000, pp. 3, 7-15).

Figura 3.13 Solucion sobresaturada de sulfato de amonio

3.3.2 SECADO DE SULFATO DE AMONIO

Una vez obtenidos los cristales, fue necesario separarlos de la fase liquida
mediante filtracion, para poder ingresarlos en el proceso de secado que permita
cumplir con la humedad maxima de 0,5% establecida en la norma INEN 219. Los
resultados experimentales de peso y tiempo de secado pueden verse en el Anexo
VIll, asi como las bandejas empleadas para la realizacion del proceso

experimental del secado. En la Figura 3.14 se presenta la variacion de la masa de
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la muestra de sulfato de amonio con el tiempo para la reaccién 1M-1M, los datos

experimentales se presentan en la Tabla A VIII.1 del Anexo VIII.

La cantidad inicial de muestra fue la misma para todas las reacciones (50 g), se
puede observar una disminucién lineal del peso de la muestra hasta los 120
minutos de secado cuando pesa 39,05 g, luego se puede ver que el peso de
muestra tiende a mantenerse estable en 38,51 g a los 250 minutos, de hecho en

los ultimos 60 minutos apenas se pierde de 0,09 g es decir el proceso de secado

ha finalizado.
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Figura 3.14 Variacion de la masa vs tiempo para el sulfato de amonio obtenido mediante
la reaccion IM-1M

En la Figura 3.15 se observa la variacion de la humedad total de la muestra de
sulfato de amonio de la reaccion 1M-1M vs el tiempo de secado, esta curva
permite complementar el estudio del proceso. En este caso la humedad inicial
calculada con base en la variacién de peso de la muestra es 0,30 g agua/ g sélido
seco y se puede apreciar que el contenido de humedad de la muestra desciende
linealmente hasta los 120 minutos donde alcanza un valor de 0,03 agua/ g soélido
seco. A partir de ese momento la humedad total tiende a cero como lo indica la

curva, es decir que alcanza el equilibrio, al final del proceso se tiene 0,00 g de
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humedad en la muestra de sulfato de amonio en un periodo de tiempo de 255

minutos.

Esta humedad perdida es la humedad libre del material que corresponde a la
humedad sobre la de equilibrio es decir aquella que puede ser eliminada en el
secado después de un tiempo suficiente a condiciones de aire determinadas
(Geankoplis, 2006, p. 593-596).
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Figura 3.15 Variacion del peso de la humedad con el tiempo para la muestra de
sulfato de amonio obtenido mediante la reaccion 1M-1M

La Figura 3.16 muestra la cinética de secado para el sulfato de amonio producto
de la reaccién 1M-1M ya que representa la velocidad de secado vs el contenido

de humedad conocido como X (kg agua/kg base seca).

Consta de dos secciones, la primera donde la velocidad de secado es constante
(ante critico) que corresponde al tramo desde un contenido de humead 0,30 kg
agua/kg base seca hasta 0,09 kg agua/kg base seca, este ultimo valor
correspondio a la humedad critica de la muestra. A pesar de que existe un punto
que difiere de la tendencia de los demas, la variacion entre ellos no es
significativa por lo que se puede asumir que si existe el periodo de secado a
velocidad constante y la velocidad promedio de secado ante critico es 0,16 kg

agua/m?h.
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Por otro lado, se evidencia el periodo lineal de velocidad decreciente o pos critico
a partir de X=0,090 hasta X=0,006 que seria la humedad de equilibrio, es decir la
maxima humedad que puede perder el solido en las condiciones de secado

determinadas.
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Figura 3.16 Velocidad de secado vs humedad para el sulfato de amonio obtenido mediante
la reaccion IM-1M

Como se puede ver este periodo se ajusta perfectamente a una tendencia lineal
ya que el valor de su r’ presenta un valor de 0,99. En este caso la velocidad de

secado cae desde 0,15 kg agua/hm? hasta un valor pequefio.

En la Figura 3.17 se presenta la variacién de la masa de muestra de sulfato de
amonio vs tiempo para el proceso 1M-2M. Se puede ver un periodo decreciente
lineal del peso de la muestra hasta los 225 minutos momento en el que pesa
39,07 g, pero con una menor pendiente que en el caso anterior, luego de este
tiempo empieza a mantenerse constante, hasta alcanzar un valor de 37,95 g a los
360 minutos. El secado en este proceso fue mas lento, ya que para alcanzar
practicamente el mismo peso en el periodo decreciente lineal, el proceso de
secado 1M-2M necesita 105 minutos adicionales, para un tiempo total de secado

de 360 minutos, mientras para el primer caso se emplearon 255 minutos para la
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misma cantidad de muestra. Estos resultados constan en el Anexo VIl en la Tabla
A VIII.2.
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Figura 3.17 Variacion de la masa con el tiempo para el sulfato de amonio obtenido
mediante la reaccion 1M-2M

La variacion de humedad de sulfato de amonio vs tiempo para el proceso 1M-2M

se puede ver en la Figura 3.18.
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Figura 3.18 Variacion de humedad total con el tiempo para el sulfato de amonio obtenido
mediante la reaccion IM-2M
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La humedad inicial calculada para la muestra es 0,32 g agua/g solido seco y se
observa que decrece linealmente hasta 0,03 g agua/g solido seco en un tiempo de
225 minutos. El ultimo tramo donde la humedad total tiende a cero tiene una

duracién de 135 minutos.

Una vez mas se evidencia que en este caso la humedad inicial de muestra de la
reaccion 1M-2M es mayor que para el caso anterior por la misma razén el tiempo

en el cual se alcanza el equilibrio es mas largo.

La curva de velocidad de secado vs contenido de humedad (X) para el proceso
1M-2M se representa en la Figura 3.19. De igual manera se pueden considerar la

presencia de dos periodos de velocidad, el ante critico y el pos critico.
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Figura 3.19 Velocidad de secado vs humedad para el sulfato de amonio obtenido
mediante la reaccion 1M-2M

El periodo ante critico se encuentra entre un contenido de humedad de 0,3 hasta
0,06 (kg agua/kg base seca) este ultimo valor corresponde a la humedad critica.
Si se desprecian los dos puntos mas bajos de este periodo se puede decir que la
velocidad ante critica promedio de secado es 0,08 kg agua/m?h. La misma que es
menor a la velocidad ante critica del proceso 1M-1M y con lo cual se explica el por

qué se requiere mas tiempo para perder la misma cantidad de humedad.
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En cuanto al periodo pos critico la velocidad de secado desciende desde X=0,060
hasta X=0,005 (kg agua/kg base seca) que seria la humedad de equilibrio, limite
del proceso de secado a las condiciones del equipo. De igual manera se observa

una tendencia lineal en el periodo post critico que se ajusta con un r’ de 0,9808.

Para el proceso 1M-5M, la variacion de la masa de la muestra vs tiempo se puede
ver en la Figura 3.20. En este caso la disminucion lineal de peso tiene una
duracion de 75 minutos hasta alcanzar los 42,14 g, luego el peso tiende a ser
constante hasta alcanzar un valor de 41,03 g a los 180 minutos. Estos datos se

recopilan en la Tabla A VIII. 3 del Anexo VIII.
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Figura 3.20 Variacion de la masa con el tiempo para el sulfato de amonio obtenido
mediante la reaccion 1M-5M

Es decir que para este proceso el tiempo requerido para alcanzar el equilibrio es
menor que el de los otros dos casos, la cantidad de peso perdida también es
menor, por lo tanto es posible que ésta muestra tenga menor contenido de
humedad, lo cual se puede corroborar en el grafico de humedad total que se

presenta mas adelante.
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En la Figura 3.21 se presenta la variacion de humedad total vs tiempo para el
sulfato de amonio de la reaccion 1M-5M. Como se puede apreciar el contenido
de humedad inicial es de 0,21 g agua/ g sélido seco y desciende linealmente
hasta 0,02 g agua / g solido seco en 75 minutos. Se comprueba entonces que
eésta muestra si tiene menor contenido de humedad comparada con las dos
anteriores, cuyos contenidos de humedad total en el caso del proceso 1M-1M
inici6 en 0,30 g agua / g solido seco mientras que para el proceso 1M-2M la

humedad total inicial fue de 0,32 g agua/g sélido seco.

0,25

0,20 ‘\

A\
\\

0 20 40 60 80 100 120 140 160 180 200
Tiempo (min)

o
N
[6)]

Humedad (g agua/g soélido seco)

Figura 3. 21 Variacién de humedad total con el tiempo para el sulfato de amonio obtenido
mediante la reaccion IM-5M

El ultimo tramo, donde el peso se estabiliza dura 105 minutos, a partir de los 75
minutos hasta los 180 minutos, y la humedad total pasa de 0,21 a 0,00 g agua/ g
sélido seco.

La humedad perdida corresponde a la humedad ligada, es decir la cantidad de
humedad que el sélido esta en capacidad de eliminar por contacto suficiente con
aire a temperatura y humedades determinadas, en este caso se empled aire a
105 °C.
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En la Figura 3.22 se presenta la curva de velocidad vs contenido de humedad (X),
para la muestra de sulfato de amonio del proceso 1M-5M. Se tiene el periodo de
velocidad ante critico que va desde un contenido de humedad de 0,21kg agua/kg
base seca hasta 0,12 kg agua/kg base seca (humedad critica). En este periodo se
alcanzé una velocidad de secado promedio 0,16 kg agua/ m? h. La misma que es
mayor a las velocidades ante criticas de los otros dos procesos, ya que en el
primer proceso (1M-1M) la velocidad ante critica promedio fue de 0,16 kg agua/

m?h mientras que para el proceso 1M-2M fue de 0,08 kg agua/ m?h.
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Figura 3. 22 Variacion de la velocidad de secado vs contenido de humedad sulfato de
amonio obtenido mediante la reaccion 1M-5M

En cuanto al periodo pos critico, la velocidad de secado disminuye linealmente
para los contenidos de humedad entre el valor critico de 0,120 kg agua/kg base
seca hasta un contenido de humedad de alrededor de 0,004 kg de agua/kg bases
seca que corresponde a la humedad de equilibrio. Ademas se presenta la linea de
tendencia con su respectiva ecuacién cuyo r? fue 0,9919 lo cual ratifica que este

periodo es lineal.
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34 CARACTERIZACION DEL SULFATO DE AMONIO
OBTENIDO

Finalmente el producto obtenido en el proceso es caracterizado con base en los
ensayos requeridos en la norma INEN 219:97 Fertilizantes o abonos. Sulfato de

Amonio. Requisitos que se presenta en el Anexo |.

3.4.1 HUMEDAD DEL SULFATO DE AMONIO

Estos resultados fueron obtenidos mediante el ensayo NTE INEN 222 que se
detalla en el Anexo Il, este método es especifico para el contenido de humedad
en fertilizantes, de esta norma se tomaron las condiciones de temperatura, tiempo
y presion indicadas para el sulfato de amonio, en este caso fueron 130 °C, 5
horas a presion atmosférica para determinar la cantidad de humedad presente en

las muestras de los procesos 1M-1M, 1M-2M y 1M-5M.

Las humedades en las muestras de sulfato de amonio producto de la reaccion
1M-1M se reportan en la Tabla 3.12.

Tabla 3.12 Resultados de contenido humedad de sulfato de amonio obtenido por reaccion

IM-1M
Prueba | Muestra Humedad
(%)

1 0,0061

: 2 0,0062
1 0,0346

: 2 0,0349
1 0,0235

. 2 0,0200
Promedio 0,0209
Desviacion 0,0101
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El valor promedio de humedad fue 0,0209 + 0,0101 %, menor al maximo
establecido de 0,5000 % en la norma INEN 219:97 Fertilizantes y abonos. Sulfato
de amonio, por lo cual se puede aseverar que el proceso de secado fue eficaz en

este primer caso.

En la Tabla 3.13 se presentan los valores de humedad correspondientes a tres
pruebas realizadas para el sulfato de amonio de la reaccion 1M-2M, el resultado
promedio de las muestras de sulfato de amonio fue 0,0568 =+ 0,0229 %, con lo
cual se cumple la norma establecida de humedad maxima de 0,5000 % para el

sulfato de amonio fertilizante.

Tabla 3. 13 Resultados de contenido de humedad de sulfato de amonio obtenido por
reaccion 1M-2M

Humedad
(%)
1 0,0541
0,0566
0,0264
0,0212
0,0985
0,0836
Promedio 0,0568
Desviacion 0,0229

Prueba | Muestra

AN || B~V

El contenido de humedad presente en el sulfato de amonio obtenido mediante la

reaccion 1M-5M se presenta en la Tabla 3.14.

El valor promedio de porcentaje de humedad para el sulfato de amonio producto
de la reaccion 1M-5M fue de 0,0884 + 0,0352 % el mismo que no supera el valor
de 0,5000 % de humedad establecido como valor maximo de humedad para el
sulfato de amonio fertilizante y que es mayor a los determinados en los dos casos
anteriores, sin embargo todas las muestras de los tres procesos cumplen con la

normativa INEN.
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Tabla 3.14 Resultados de contenido de humedad sulfato de amonio obtenido por reaccion

IM-5M
Prueba | Muestra Humedad
(“o)

1 0,0688

: 2 0,0887
3 0,0423

? 4 0,0483
5 0,1332

: 6 0,1490
Promedio 0,0884
Desviacion 0,0352

Con base en los resultados obtenidos en este ensayo se puede afirmar que el
proceso de secado fue eficiente, es decir que tanto las condiciones del aire asi
como el tiempo determinado experimentalmente, fueron suficientes para alcanzar
un contenido de humedad que permite cumplir con el parametro de la norma

INEN que indica un 0,5000 % maximo.

En una comparacion entre los productos obtenidos en cada uno de los tres
procesos planteados se pudo apreciar que el sulfato de amonio del proceso 1M-
1M es el que menor contenido de humedad presentd con una valor de 0,0200 %,
seguido del sulfato de amonio producto de la reaccion 1M-2M con humedad de
0,0600 % vy finalmente el mayor contenido de humedad fue para el sulfato de
amonio del proceso 1M-5M con un 0,0800 %.

En conclusion todas las muestras cumplieron con la norma INEN, y a pesar de
que el proceso 1M-5M tuvo un mayor contenido de humedad, también se
consideré que el tiempo de secado fue el menor de los tres estudiados y es
suficiente para cumplir con las especificaciones de la norma INEN 219:97 Sulfato

de amonio.
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3.4.2 NITROGENO AMONIACAL EN EL SULFATO DE AMONIO

Se presentan los resultados del ensayo de contenido de nitrégeno amoniacal para
las muestras de sulfato de amonio obtenido en cada proceso. Cada ensayo tuvo
una muestra con su paralela y la repeticion, en total tres muestras y se realizé el

ensayo con base en la norma NTE INEN 225 que se puede ver en el Anexo lll.
En la Tabla 3.15 se presentan los resultados para el contenido de nitrégeno
amoniacal de muestras de sulfato de amonio de 3 pruebas para la reaccion 1M-

1M.

Tabla 3.15 Resultados nitrogeno amoniacal de sulfato de amonio obtenido por reaccion

IM-1M
Prueba 1 Prueba 2 Prueba 3 Promedio
Muestra
Nitrégeno Nitrégeno Nitrégeno Nitrégeno

Amoniacal (%)

Amoniacal (%)

Amoniacal (%)

Amoniacal (%)

1 21,31 26,93 22,97

2 21,81 25,12 23,79 23,66
Promedio 21,57 26,03 23,38
Desviacion 0,25 0,91 0,41 1,58

Como se puede ver el promedio de nitrogeno amoniacal fue del 23,66 %, sin
embargo en una prueba llego a obtenerse hasta un 26,02 % de nitrégeno
amoniacal. Con estos valores se cumple el requerimiento de la norma INEN 219,

segun la cual el contenido minimo de nitrégeno amoniacal es de 20,50 %.

El contenido de nitrdgeno amoniacal para las muestras de sulfato de amonio de la

reaccion 1M-2M se presentan en al Tabla 3.16.

En este caso el resultado promedio fue de 26,43 % con una desviacion del 0,46 %
valor que cumple con norma INEN 219 de fertilizantes y abonos, ademas es

superior al contenido de nitrégeno de las muestras del proceso 1M-1M.



Tabla 3.16 Resultados de nitrégeno amoniacal de sulfato de amonio obtenido por

reaccion IM-2M

Prueba 1 Prueba 2 Prueba 3 Promedio
Muestra
Nitrégeno Nitrégeno Nitrégeno Nitrégeno
Amoniacal (%) | Amoniacal (%) | Amoniacal (%) | Amoniacal (%)
1 26,29 25,47 26,46
2 26,95 28,77 24,64 26,43
Promedio 26,62 27,12 25,55
Desviacion 0,33 1,65 0,91 0,46
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En la Tabla 3.17 se pueden observar los resultados para las muestras de sulfato

de amonio producto del proceso 1M-5M.

Tabla 3.17 Resultados de nitrégeno amoniacal de sulfato de amonio obtenido por
reaccion 1M-5M

Prueba 1 Prueba 2 Prueba 3 Promedio
Muestra
Nitrégeno Nitrégeno Nitrégeno Nitrégeno
Amoniacal (%) | Amoniacal (%) | Amoniacal (%) | Amoniacal (%)
1 27,60 26,93 28,09
2 27,27 25,12 28,59 27,27
Promedio 27,44 26,03 28,34
Desviacion 0,16 0,91 0,25 0,31

El contenido de nitrégeno amoniacal promedio fue de 27,27 % y una desviacion

del 0,31 %. Una vez mas se cumplio con la norma INEN y se supero el contenido

de nitrégeno amoniacal de los dos procesos anteriores.

En general cualquiera de los tres procesos presentd resultados que permiten

cumplir la norma INEN 219, al hacer una comparacion con otros fertilizantes

nitrogenados, el aporte de nitrégeno amoniacal del sulfato de amonio es mayor,

por ejemplo la urea, uno de los quimicos mas usados en el pais apenas aporta

con un 4,00 % de nitrégeno amoniacal, el nitrato calcico, sédico y de chile apenas

aportan un 15,00 % ademas que el nitrégeno amoniacal es mas facil de asimilar
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por las plantas a pesar de que se pueda volatilizar. (Bolafios, 2001, p.51; Rubio,
2013).

3.43 ACIDEZ LIBRE

Los ensayos de acidez libre fueron realizados con base en la norma NTE INEN
236 que se encuentra en el Anexo |V y comparados con los requisitos de la norma
INEN 219:97 para fertilizantes y abonos. La acidez libre para las muestras de

sulfato de amonio del proceso 1M-1M se ve en la Tabla 3.18.

Tabla 3.18 Resultados de acidez libre para el sulfato de amonio obtenido por reaccion

IM-1M
Prueba 1
Muestra Acidez libre (%)
1 0,108
2 0,108
Prueba 2
Muestra Acidez libre (%)
{ 0,111
2 0,111
Prueba 3
Muestra Acidez libre (%)
1 0,055
2 0,108
PROMEDIO 0,100
TOTAL
Desviacion 0,020

Segun los ensayos realizados cuyo resultado promedio fue de 0,10 % con una
desviacion de 0,02 % se cumple los requisitos de la norma INEN que indica un

valor maximo de 0,3 %.
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En la Tabla 3.19 se tienen los resultados de acidez libre para el sulfato de amonio
del proceso 1M-2M. El resultado fue de 0,037 % dentro de la norma INEN 219 y

menor que el resultado obtenido en el proceso TM-1M.

Tabla 3.19 Resultados de acidez libre para el sulfato de amonio obtenido por reaccion

IM-2M
Prueba 1
Muestra Acidez libre (%)
1 0,108
2 0,108
Prueba 2
Muestra Acidez libre (%)
{ 0,000
2 0,000
Prueba 3
Muestra Acidez libre (%)
1 0,003
2 0,003
PROMEDIO TOTAL 0,037
Desviacion 0,050

En la Tabla 3.20 se tiene los resultados de acidez libre para el sulfato de amonio
producto del proceso 1M-5M. EI valor promedio fue de 0,036%, con una
desviacion del 0,05 %lo cual se cumple la norma INEN 219. Sin embargo es

mayor al proceso 1M-2M y menor al proceso 1M-1M.

Tabla 3.20 Resultados de acidez libre para el sulfato de amonio obtenido por reaccion

IM-5M
Prueba 1
Muestra Acidez libre (%)
1 0,108
2 0,108
Promedio 0,108
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Tabla 3. 20 Resultados de acidez libre para el sulfato de amonio obtenido por reaccion

IM-5M (continuacion...)

Prueba 2
Muestra Acidez libre (%)
| 0,000
2 0,000
Promedio 0,000
Prueba 3
Muestra Acidez libre (%)
1 0,000
2 0,000
Promedio 0,000
PROMEDIO TOTAL 0,036
Desviacion 0,05

Todas las muestras de los tres procesos cumplieron los requisitos de acidez libre
menor al 0,30 % que establece la norma INEN 219 para fertilizantes y abonos,
por lo tanto se puede asegurar que el contenido de acidos no neutralizados en el
sulfato de amonio es aceptable y este tipo de fertilizantes es ideal en suelos

basicos.

Sin embargo este resultado indica que no debe ser usado en suelos originalmente
acidos, ya que pueden empeorar su pH, causar dafnos en las plantas y favorecer
la acumulacion de elementos toxicos como el Mn, Fe, entre otros. (SAGARPA,
2012, pp.3, 4)

3.44 CONTENIDO DE AZUFRE EN SULFATO DE AMONIO

En la Tabla 3.21 se presentan los resultados de contenido de azufre para el

proceso 1M-1M, se realizaron tres pruebas para cada caso con dos muestras

paralelas cada una de manera que se asegure repetitividad en los resultados.
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Tabla 3.21 Contenido de azufre para sulfato de amonio obtenido por reaccion IM-1M

Muestra Azufre (%)
1 72,10
2 72,14
3 71,38
4 67,57
5 73,52
6 73,74
PROMEDIO
TOTAL 71,74
Desviacion 1,51

El contenido de azufre minimo segun la norma INEN 219 para fertilizantes y
abonos, en este caso para sulfato de amonio es del 71,74 %

En la Tabla 3.22 se presenta el contenido de azufre para el sulfato de amonio
obtenido mediante el proceso 1M-2M. El resultado fue 73,48 % y una desviacion
de 0,85 % el mismo que cumple con la norma INEN 219 y ademas es superior al

valor determinado para las muestras del proceso 1M-1M.

Tabla 3. 22 Contenido de azufre para sulfato de amonio obtenido por reacciéon 1M-2M

Muestra Azufre (%)
1 77,39
2 74,95
3 71,52
4 72,89
5 74,08
6 73,53
PROMEDIO
TOTAL 73,48
Desviacion 0,85

Los resultados del contenido de azufre para el sulfato de amonio obtenido

mediante la reaccion 1M-5M se presentan en la Tabla 3.23.
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Tabla 3. 23 Resultados del contenido de azufre para muestras de sulfato de amonio
obtenido por reaccion 1M-5M

Muestra Azufre (%)
1 72,47
2 74,26
3 71,11
4 73,82
5 76,27
6 77,59
Desviacion 1,78

El valor determinado fue de 74,25 % con desviacion del 1,78% lo que se cumple
la norma INEN y es el mayor contenido de azufre de todos los procesos
realizados. En conclusion se pudo constatar que el sulfato de amonio obtenido en
cada una de las reacciones y posteriores procesos de secado cumplieron con el
requisito de 70 % minimo y cabe destacar algunas ventajas de este parametro en
los fertilizantes ya que para sera asimilado el contenido de azufre los
microorganismos deben transformarlo en iones sulfato que en este caso ya se
encuentra en la molécula del fertilizante, ademas el azufre es considerado otro
macronutriente junto con el magnesio y el calcio, pero se conjuga perfectamente
con el nitrégeno y el fésforo para conformar aminoacidos y proteinas, es en estos
aspectos donde radica la ventaja de tener este elemento en el fertilizante obtenido

en este proyecto.

3.45 GRANULOMETRIA

Los ensayos de granulometria se realizaron con base en la norma NTE INEN: 2
022 Fertilizantes y Abonos. Granulometria, que se encuentra en el Anexo VI,
cuyos resultados deben cumplir las especificaciones indicadas segun las cuales el
tamafo maximo corresponde al producto que pase por un tamiz de 4,0 mm (#5),

el tamano minimo corresponde a lo retenido en el tamiz de 1,0 mm (#18) y la
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suma de lo que pase por el tamiz #18 y lo que quede retenido en el tamiz #5 no

excedera del 10% del peso total de la muestra.

Las tablas presentadas consideraron las cantidades y porcentajes de material

acumulado y retenido en cada una de las mallas empleadas en el ensayo.

En la Tabla 3.24 se presentan los resultados de 3 pruebas de granulometria
realizadas para el sulfato de amonio obtenido mediante el proceso 1M-1M, donde
se puede ver que lo retenido en el tamiz #5 mas lo que pasa por #18 es el 8,28

%, motivo por el cual el producto cumple con la norma.

Tabla 3. 24 Granulometria del sulfato de amonio obtenido por reacciéon 1M-1M

Tamiz Pruebal | Prueba2 | Prueba3 PROMEDIOS
" W queda | W queda | W queda | Acumulado | Retenido | Retenido | Acumulado
(8) (8) (8) (8) (8) (%) (Vo)
3,5 0,96 1,69 2,97 1,87 1,87 3,75 3,75
5 2,44 3,65 5,20 3,76 1,89 3,78 7,53
6 10,78 19,43 10,93 13,71 9,95 19,90 27,43
8 34,05 37,43 35,83 35,77 22,05 44,11 71,55
10 37,24 39,61 40,19 39,01 3,24 6,48 78,03
12 39,69 41,84 42,03 41,19 2,17 4,34 82,38
14 42,84 44,47 44,60 43,97 2,78 5,56 87,95
16 45,73 46,48 46,36 46,19 2,21 4,43 92,38
18 49,27 50,10 49,48 49,62 3,43 6,86 99,24
Fondo 50,00 50,00 50,00 50,00 0,37 0,75 100,00
s 3,17 3,54 5,714 4,14 (g)
(2
oS 6,34 7,08 11,429 8,28 (%)
(%)

Si bien el promedio de las pruebas fue de alrededor del 8,28 % hay que sefalar
que se alcanzo un valor del 11,43 % que excedid la norma, esta variacion pudo
deberse al hecho de que el modo manual de desmolde del sulfato de amonio

luego del secado depende del experimentador por lo que la granulometria se vio
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influida por otro factor ajeno al proceso originalmente planteado, pero una prueba
cayo fuera de rango, aunque en el promedio las muestras del proceso 1M-1M

cumplieron la norma INEN 2 022.

En la Tabla 3.25 se observan los resultados de granulometria del sulfato de
amonio producto de la reacciéon 1M-2M donde el retenido de tamiz #5 y lo que
pasa el # 18 suman el 9,55 %, menor al 10,00 % establecido en la norma INEN 2
022. Es decir el producto entra dentro del parametro de aceptacion. Aunque se
tiene un valor mayor al 10,00 %, como se indicé debido al desmolde del sulfato de
amonio de las bandejas de secado el cual depende del operador y de la

aglomeracion del producto.

Tabla 3. 25 Granulometria del sulfato de amonio obtenido por reaccion 1M-2M

Prueba 1 | Prueba 2 | Prueba 3 Promedios
TAMIZ
4 W queda | W queda | W queda | Acumulado | Retenido | Retenido | Acumulado
) (2 (® (8 (8 (“o) (“o)
3,5 4,80 1,22 2,33 2,78 2,78 5,57 5,57
5 5,95 3,29 2,50 3,91 1,12 2,25 7,83
6 23,31 20,16 12,05 18,50 14,59 29,18 37,01
8 36,77 38,96 29,76 35,16 16,65 33,31 70,33
10 38,97 41,71 33,31 37,99 2,83 5,66 75,99
12 41,20 43,14 38,92 41,09 3,09 6,18 82,18
14 43,43 45,52 40,43 43,13 2,03 4,07 86,26
16 46,18 46,94 46,00 46,37 3,24 6,49 92,75
18 49,64 48,37 49,40 49,14 2,76 5,52 98,28
Fondo 50,00 50,00 50,00 50,00 0,85 1,71 100,00
oIS 6,30 4,91 3,10 4,77 (g)
(2
oIS 12,60 9,83 6,21 9,55 (%)
(%)

En la Tabla 3.26 se presentan los resultados de granulometria para el sulfato de
amonio del proceso 1M-5M. Una vez mas se evidencia que la suma de los

tamices #5 y #18 dio un valor de 8,85 %, y cumple con la normativa. Pero al igual
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que en el caso anterior en una de las pruebas se tuvo un valor mayor al 10 %
como se indicé esto puedo deberse al método de desmolde del producto de las
bandejas de secado donde tienden a aglomerarse. En resumen, las muestras de
sulfato de amonio de los tres procesos cumplieron con la norma INEN 2 022, sin
embargo se debe mencionar que de acuerdo con lo observado en el ensayo
granulometria el tamano de particulas de las muestras no depende de la reaccion,
ni de la evaporacién, de hecho depende de la manera en que se extraiga el
producto de las bandejas de secado, ya que se observo la formacion de
aglomeraciones de producto en las mismas por lo que se requirid usar espatula
para poder sacar el producto, esto puede deberse al tipo de equipo usado en el

secado.

Tabla 3. 26 Granulometria del sulfato de amonio obtenido por reaccion 1M-5M

Prueba 1 | Prueba 2 | Prueba 3 Promedios
TAMIZ
4 W queda | W queda | W queda | Acumulado | Retenido | Retenido | Acumulado
) (2 (® (8 (8 (“o) (“o)
3,5 2,67 2,23 2,79 2,56 2,56 5,13 5,13
5 4,00 3,00 3,59 3,53 0,96 1,93 7,06
6 16,79 22,46 21,67 20,31 16,77 33,55 40,62
8 28,56 27,75 30,62 28,98 8,67 17,34 57,96
10 31,48 37,69 32,82 33,99 5,02 10,03 67,99
12 35,87 39,60 35,75 37,07 3,08 6,15 74,15
14 38,93 42,03 37,23 39,40 2,32 4,64 78,80
16 43,18 44,86 41,19 43,08 3,68 7,36 86,16
18 48,77 49,26 49,28 49,10 6,02 12,05 98,21
Fondo 50,00 50,00 50,00 50,00 0,89 1,78 100,00
oIS 5,23 3,73 4,30 4,42 (g)
(2
oIS 10,47 7,47 8,01 8,85 (%)
(%)

Un aspecto importante que se debe considerar en el analisis del secado de estos
cristales y que pudo haber influido en el tamafo de particula es el tipo de secador

empleado. Generalmente el mas empleado para este tipo de productos (sulfatos,
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nitratos y fosfatos de amonio, entre otros ) es un secador rotatorio el mismo que
es versatil, con tiempos de secado entre 5 y 60 minutos, asi como capacidades
entre cientos de kg/h hasta 200 ton/h. (Nonhebel y Moss, 2002, p. 209)

La ventaja de este equipo en comparacion con el secador de bandejas es que
para facilitar el movimiento del material en el interior del cilindro existen cierto de
tipo de aletas, que provocan un efecto de lluvia dentro del equipo y mejoran el
secado, evitando la aglomeracion de los granos, que fue uno de los problemas
observados al momento de extraer el producto de las bandejas. (Geankoplis,
2006, p.582; McCabe et al., 2002, pp. 860,861)

Por otro lado el ensayo de granulometria también permitié analizar la distribucion
del tamafio de particula gracias a los resultados de porcentaje retenido en cada
malla empleada para todas las muestras de sulfato de amonio obtenido en los tres

procesos. Esta distribucion de tamano de particula se presenta en la Figura 3.23.

50
45

40 f\
35 \
30 F X

25
20

Retenido (%)

15
’ \
10 {
- -

Diametro (mm)

=—1M-M =ii—1M-2M 1M-5M

Figura 3.23 Distribucion del tamaiio de particula para el sulfato de amonio obtenido

La Figura 3.23 muestra 3 series, una correspondiente a cada proceso. Para las
muestras del proceso 1M-1M se puede observar que el mayor porcentaje de
tamano de particulas se concentra entre 1,70 y 4,00 mm, es decir entre el tamiz #

5y # 12 respectivamente, con un valor maximo de retenido a los 2,36 mm (#8)
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con un 44,11 %. En cuanto a las muestras del proceso 1M-2M se observa una
tendencia similar pero para valores con un diametro de particula entre 2,00 mm
(#10) y 4,00 mm (#5) una vez mas el mayor porcentaje retenido es a los 2,36 mm
(#8) con un 33,31 %. Para las muestras 1M-5M la distribucién mas alta de
particulas se encuentra entre 1,70 mm (#12) y 4,00 mm (#5), pero con el mayor
porcentaje de retencion a los 3,35 mm con un valor de 33,55 %. Los valores
detallados para la elaboracion de este grafico se presentaron en las Tablas 3.24,
3.25y 3.26.

3.4.6 COMPARACION CUALITATIVA DEL SULFATO DE AMONIO

Como complemento de los ensayos de caracterizacion indicados en la norma
INEN 219:97 Fertilizantes y abonos. Sulfato de Amonio, se realizé un analisis
mediante Espectrofotometria Infrarroja de transformadas de Fourier en un equipo
PERKIN ELMER Spectrum Spotlight 200 FT-IR que permitié comparar el producto

obtenido con una muestra comercial (Sulfato de amonio, Merck®, 99%).

Los espectros obtenidos se presentan en las Figura 3.24 donde se puede
observar la variacion del Transmitancia (%) vs Longitud de onda (cm™), cuyos
picos sirvieron para comparacion entre la muestra comercial de Merck® vy la
obtenida en este proyecto. En la parte superior derecha el programa indica una
correlaciéon de coincidencia de un 0,977, valor muy cercano a uno, lo cual indica
que efectivamente el producto obtenido es sulfato de amonio y no bisulfato de
amonio. Se puede constatar que las principales bandas aparecen en longitudes
de onda bastante similares, por ejemplo la muestra de sulfato de amonio MERCK
presenta bandas mas intensas a los 1387,91 cm™, a los 1027,77 cm™ y a los
609,49 cm™ Mientras que la muestra de sulfato de amonio  obtenido
experimentalmente presenta bandas similares a los 1403,96 cm™ 1072,31 cm™ y
612,97 cm™.
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3.5 DIMENSIONAMIENTO DE LOS EQUIPOS

3.5.1 SELECCION DEL PROCESO

El proceso para la obtencion de sulfato de amonio fue disefiado para contemplar
cinco etapas: neutralizacidén, evaporacién, filtracion, secado y tamizado. Se
plantearon tres posibles procesos (1M-1M, 1M-2M y 1M-5M) en cada uno de los
cuales se determinaron las condiciones de operaciéon de manera que se pueda

seleccionar el mejor.

Con base en la caracterizaciéon del sulfato de amonio obtenido mediante las
reacciones acido sulfurico-amoniaco: 1M-1M, 1M-2M y 1M-5M. Se observo que
propiedades como: humedad, contenido de nitrbgeno amoniacal, azufre,
granulometria, no presentan una marcada diferencia razén por la cual, el factor
determinante en la seleccion del proceso sera el rendimiento de las reacciones.
Los rendimientos fueron calculados con base en los balances de masa a nivel
experimental, un ejemplo del balance de materia realizado para el proceso 1M-2M
se presenta a continuacién de acuerdo con el esquema planteado en la Figura
2.1. Estos rendimientos sirvieron para la seleccion del mejor proceso para la

obtencioén de sulfato de amonio.

3.5.1.1 Proceso de secado

En la Figura 3.25 se tiene el esquema del proceso de secado donde la corriente
de ingreso contiene el sulfato de amonio humedo proveniente de la filtracion,
mientras que la corriente de agua representa la humedad desprendida y la
corriente de salida es el producto seco obtenido, estas corrientes sirvieron para el
balance de materia que se realizé. El balance de masa parti6 de este punto
debido a que es necesario conocer la cantidad de sulfato de amonio seco
obtenido, con este resultado se puede plantear el resto de balances en las demas

etapas, especialmente determinar la conversién de la reaccion.
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Con base en los resultados obtenidos en el proceso de secado a nivel
experimental se procedié a calcular mediante balances de masa las cantidades
presentes en cada una de las corrientes de entrada y salida del proceso de
secado, mediante la aplicacion de la Ecuacion [2.5] que en este caso se
simplifica, ya que lo que entra es igual a los que sale, la cantidad inicial de
muestra de sulfato de amonio humedo fue de 50 g. En el secador de bandejas el

balance de masa cumple con la Ecuacion [2.5]:

entra = sale [2.5]

De manera que el balance de masa correspondié a la Ecuacién [3.1]:

(NH,),S0,himedo = (NH,),S0,4 semiseco + humedad1 [3.1]
(NH,),S0,semiseco = 38,0 g
humedad 1 =12,0g

Del proceso de secado en bandejas a 100 °C por 180 minutos salen:

(NH,),S0,semiseco = 38,0 g

Ademas se realizé un ensayo de humedad total para determinar el sulfato de
amonio seco de las muestras, ya que es necesario conocer exactamente cuanto
se produjo para evitar errores por contenido de humedad en la determinacion de
la conversion real de la reaccion, ya que un mayor peso por humedad implicaria

una mayor conversion.

Para ello luego del proceso de secado en bandejas a las condiciones
determinadas anteriormente se hizo un secado quimico con la ayuda de un
desecador en el cual se colocaron las muestras por 3 dias para eliminar la mayor
cantidad de humedad posible y determinar la base seca, estos resultados se

presentan en la Tabla 3.27.
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Tabla 3.27 Resultados de las pruebas de secado quimico de sulfato de amonio

Peso Humedad Peso Humedad
e .. Peso seco 1
MUESTRA | Prueba inicial estufa desecador | desecador
©® ® © © ©
1 5 49381 0,0619 4,9206 0,0175
2 5 4,9002 0,0998 4,8891 0,0111
IM-1M
promedio 5 49192 0,0808 4,9048 0,0143
% 98,3830 1,6170 99,7093 0,2907
1 5 4,1067 0,8933 4,1032 0,0035
2 5 4,1259 0,8741 41219 0,0040
IM-2M
promedio 5 41163 0,8837 4,1126 0,0037
% 82,3260 17,6740 99,9089 0,0911
1 5 4,0259 0,9741 40132 0,0127
2 5 3,9928 1,0072 3,9877 0,0051
1M-5M
promedio 5 4,0093 0,9906 4,0004 0,0089
% 80,1870 19,8130 99,7780 0,2220

En cada caso se realizd dos pruebas, se determin6é el valor promedio y el
porcentaje de humedad que puede perderse en el secado quimico, que fue el
dato que permite estimar el valor real de sulfato de amonio seco obtenido en la
reaccion. Para este ejemplo de calculo del proceso 1M-2M se puede asumir que
en un secado quimico lo que puede perder es el 0,0911 % mas de humedad, por

lo tanto el producto seco final seria lo obtenido en la Ecuacién [3.2]:

(NH,),S0, htimedo = (NH,),S0,4 seco + humedad?2 [3 2]
humedad 2 = 0,0346 g y (NH,),S0,seco = 37,9654 g

Por tanto en el proceso de secado se pierde una humedad total representada en

la Ecuacion [3.3]:

%Ht = %humedad 1 + %humedad2 = 24,09 % [3. 3]

En la Figura 3.25 se presenta la corriente de Sulfato himedo que es la entrada al

proceso de secado y fue la misma para todas las muestras (50 g). Mientras que la
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humedad perdida en el proceso se presenta en la corriente Agua y finalmente el
sulfato seco se presenta en la corriente de salida del secador. Para cada proceso
se estimo el valor promedio de las tres pruebas de secado realizadas, asi como

los porcentajes que cada una de las corrientes.

—b

AGUA

SULFATO HUMEDO
(NH4)2S04 SULFATO SECO
H20 (NH4)2504
L I—I
SECADOR
DE BANDEJAS
|

Figura 3.25 Esquema del proceso de secado del sulfato de amonio

En la Tabla 3.28 se presentan los resultados de secado para los procesos 1M-1M,
1M-2M y 1M-5M. De acuerdo con estos resultados se puede ver que a pesar de
partir de la misma cantidad de muestra (50,00 g) se obtiene mayor cantidad de

producto seco en el proceso 1M-5M

Tabla 3.28 Resultados de los balances de masa para el secado de sulfato de amonio

Sulfato. de Sulfato. de
amonio amonio

Corrientes himedo seco Agua
1 50,00 38,53 11,47
2 50,00 39,29 10,71
IM-1M 3 50,00 37,7 12,3
Promedio 50,00 38,51 11,49
% 100,00 77,01 22,99
1 50,00 38,5 11,5
2 50,00 38,58 11,42
IM-2M 3 50,00 36,92 13,08
Promedio 50,00 38,00 12,00
% 100,00 76,00 24,00
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Tabla 3. 28 Resultados de los balances de masa para el secado de sulfato de amonio
(continuacién...)

Sulfato de | Sulfato de
amonio amonio
Corrientes himedo seco Agua
1 50,00 40,55 9,45
2 50,00 41,24 8,76
IM-5M 3 50,00 42,12 7,88
Promedio 50,00 41,30 8,70
% 100,00 82,61 17,39

Con base en estos resultados del producto final obtenido se realizé el balance de
materia en el proceso de evaporacion y filtrado previos al secado, esto debido a
que como ya se indico anteriormente, las cantidades de sulfato de amonio en
base seca son las cantidades reales de producto obtenido y a partir de ellas se

puede estimar las cantidades presentes en las etapas anteriores.

3.5.1.2 EVAPORACION Y FILTRADO

En la Figura 3.26 se presenta el esquema para el proceso de evaporacion y
filtracion empleado para realizar el balance de materia, se presenta el reactor-
evaporador con su corriente de alimentacion, la salida del evaporado y el licor
madre obtenido. Una vez mezcladas las soluciones de acido y base, la reaccion
de neutralizaciéon no termin6 y debido a la necesidad de sobresaturar la solucion
mediante evaporacién para asegurar la formacion de cristales se entregé energia
al sistema lo que favorecié la conversion de los reactivos en producto, ademas de

la formacion de cristales.

De manera que el calor entregado simultdneamente sirve para sobresaturar,
cristalizar y mejorar el rendimiento de la reaccion. Es por ello que se considero
realizar el proceso en un solo equipo.

Se incluyen las corrientes de evaporado, licor madre y el licor madre residual

filtrado para realizar el balance de masa.
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Evaporado
H20

Alimentacién
H2504
H20
NH40OH

Sulfato Himedo
(NH4)2S04
H20

e

FiM2Mm
Licor Madre /

H2S04
H20
NH4OH Licor madre residual
(NH4)2504 H2504
H20
NHa40OH
(NH4)2S04

REACTOR
EVAPORADO!

|

Figura 3.26 Esquema de la evaporacion vy filtrado para la obtencion de sulfato de amonio

La obtencién de los datos para este balance requirid del peso las muestras antes
y después de evaporar Yy filtrar, cuyos resultados se pueden ver en la Tabla A IX.
1 del Anexo IX. Estos fueron parte de la experimentacién y sirvieron de referencia
para el escalado industrial, representan el producto obtenido a partir de un litro de
reaccion en el proceso de evaporacion asi como el correspondiente filtrado donde
la cantidad de producto humedo obtenido en el filtrado (C) del proceso 1M-2M fue
de:
(NH,),S0, himedo = 66,16g

De acuerdo con el balance de secado se pudo perder una humedad total del
24,09 % por lo tanto el producto real seria:
(NH,),S0, real = 66,16 g = (1 — 0,2409)
(NH,),S0, real = 50,22 g

(NH,),SO0 [ =50,22 ! 0l—038ml
= k =
4)250, rea 22 g 1329 " 0

Para estimar las cantidades de &cido, base, agua y producto presente en las
corrientes fue necesario establecer las cantidades que ingresan al proceso. Por

estequiometria de la reaccidon de acuerdo con la Ecuacion [1.5]

SO0% + 2NH} — (NH,),S0, [1.5]
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Para un volumen de reaccion total de 1 litro si se asumid volumenes aditivos se

requieren para 0,5 litros de acido sulfurico 1molar una cantidad de:

1molH,OH 1L
*
1mol NH} 2molNH,OH

- 1molH,S0, 1molS0;~ 2molNH}
* *
’ 1L 1molH,50, 1molSOz~

=0,5L [2M]

= 1molNH] *

La reaccion se dio en solucion por lo cual el agua para preparar 500 mL de
solucién 1 molar de acido sulfurico a partir de las muestras de acido sulfurico del
CONSEP cuya concentracion determinada fue de 17,55 molar [M] mediante el uso
de la Ecuacion [3.4]:

ViM, =V,M, [3. 4]

Se emplearon: V, = 28,5mL H,S0,
Por adicion de volumenes:
Vi,0 = 500 — 28,5 = 471,5 mL H,0

En el caso amoniaco para preparar 500 mL dos molar a partir de hidroxido de
amonio del CONSEP cuya concentracion fue 9,96 molar y mediante el uso de la
Ecuacion [2.2] se requieren:
V, = 100,4 mL NH,OH
Por adicion de volumenes:
Vi,0 = 500 — 100,4 = 399,6 mL H,0

De manera que los que entra es:

1molH,S0,4

Acido Sulfurico: 0,5L = 0,5 mol H,50,

2molNH,OH " 1molH,OH
1L 1mol NH}

Hidroxido de amonio: 0,5 L = *=1mol NH,OH

Agua:

H,0 = 871,1 mL H,0 % =8711g
En la Tabla 3.29 se resumen las cantidades de materia que entran (A) al inicio
del proceso, antes de realizar la evaporacion. Pero para determinar la cantidad
exacta obtenida de sulfato de amonio, es decir el rendimiento real de la reaccién

se parte de un balance en el secado.
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Tabla 3.29 Balance de materia inicial en la reaccidén de neutralizacion

. Peso molecular | Alimentacion
Substancia
(g/mol) (mol) | (g
Acido sulfiirico 98 0,50 | 49,00
Hidréxido de amonio 35 1,00 | 35,00
Agua 18 48,39 | 871,10
Sulfato de amonio 132 0,00 0,00
TOTAL 49,89 | 955,10

Entonces de acuerdo con el balance del secado para obtener 0,385 moles de

sulfato de amonio la cantidad real de reactivos que se transformaron fue de:

0,385 mol(NH,),SO LmolS0;~ _ 1molH S0, 0,385 molH,S0
* * =
280 MO )20 OI(NH,),50,  1molsoz—  oo> MoHizota
0.385 mol H.S0 1molSO;~ 2molNH} 077 moINH* 1molH,OH
*k * = * —
2O Ot 2 e T 0lH, 50, 1motsoz— " O T oIN ]

= 0,77 mol NH,OH

Lo que no reacciond fue:

H,S0, = 0,5 — 0,385 = 0,115 mol
NH,0H =1—0,77 = 0,23 mol

En resumen las cantidades que salen del proceso fueron:

(NH,),S0, real = 0,385 mol , H,S0, = 0,115 mol,
NH,OH = 0,23 mol ,Agua =871 g

Se procedié a realizar los balances respectivos en cada uno de los casos y se
determind la cantidad de masa y porcentaje presente en cada corriente, con lo
cual se completd la informacién de las corrientes de evaporado y licor madre. En

el proceso de filtrado se aplicd la Ecuacion [2.5] simplificada donde lo que entra
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es igual a lo que sale porque es un proceso simple de separacidn y asi se obtuvo

los valores para la corriente de filtrado.

Con base en los ensayos de balances de masa realizados en el proceso de
evaporacion vy filtrado se obtuvo los siguientes resultados para los procesos 1M-
1M, 1M-2M y 1M-5M que se presentan en la Tabla 3.30. En dicha tabla se
recogen los resultados de la evaporacion vy filtrado realizado, como se puede ver
se realiz6 una prueba con una paralela y su repeticion de manera que se aseguroé
la calidad de los resultados obtenidos. La alimentacién en cada proceso es similar

puesto que las pruebas se formularon para un volumen de reaccién de un litro.

Tabla 3.30 Balances de masa del proceso de las operaciones de evaporacion vy filtrado

ENSAYOS BALANCES DE MASA TOTAL
Corriente Alimentacion I:_I‘:lc(;)l‘re Evaporado Filtrado Residuo
(® (@) (® (® (®
1 998,63 79,78 918,85 72,3 7,48
2 994,63 74,33 920,3 53,01 21,32
IM-1M 3 993,63 73,39 920,24 47,23 26,16
Promedio 995,63 75,83 919,80 57,51 18,32
Yow 100,00 7,62 92,38 75,84 24,16
1 984,63 91,76 892,87 78,8 12,96
2 990,63 103,68 886,95 65,71 37,97
IM-2M 3 997,63 97,42 900,21 53,97 43,45
Promedio 990,96 97,62 893,34 66,16 31,46
Yow 100,00 9,85 90,15 67,77 32,23
1 1006,63 153,93 852,7 81,66 72,27
2 998,63 136,05 862,58 82,37 53,68
IM-5M 3 1003,63 148,87 854,76 76,86 72,01
promedio 1002,96 146,28 856,68 80,30 65,99
%ow 100,00 14,59 85,41 54,89 45,11

Estos porcentajes obtenidos representan a cada una de las corrientes del proceso
desde la reaccion-evaporacion hasta el filtrado, estos datos serviran para el

calculo del escalado del proceso.
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3.5.1.3 Proceso de reaccion

En la Figura 3.27 se presenta un esquema del reactor-evaporador en el cual se
llevé a cabo la neutralizacién y la evaporacion simultdneamente hasta alcanzar la
sobresaturacion que permita la formacion de cristales. Se puede observar la
corriente de alimentacion en la cual ingresan las soluciones de acido sulfurico e

hidroxido de amonio que reaccionaron.

Mientras que la corriente licor madre representa la corriente de salida en la cual
se encuentran el acido y base que no reaccionaron asi como el sulfato de amonio
obtenido antes de la realizar la evaporacion y la corriente evaporado que fue el
agua evaporada para alcanzar la sobresaturacion. Estas corrientes ya fueron

presentadas en la Tabla 3.30.

L Evaporado
H20
N

Alimentacion
H2S04

REACTOR
H20 EVAPORADO

NH40OH

\\ Licor Madre
H2S04
H20

NH40H

(NH4)2S04

Figura 3.27 Esquema del proceso de reaccion para la obtencion de sulfato de
amonio

Como se explico anteriormente para determinar la cantidad exacta obtenida de
sulfato de amonio, es decir el rendimiento real de la reaccion se tuvo que realizar

un balance en el secado.

Una vez realizado este balance se pudo determinar la cantidad de sulfato de

amonio obtenida por litro de reaccion en cada uno de los procesos propuestos
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conocidos como 1M-1M, 1M-2M y 1M-5M, dichos resultados se pueden observar
en la Tabla 3.31.

Tabla 3.31 Sulfato de amonio obtenido por litro de reaccion y porcentaje de conversion de
acido sulfurico

Conversion | Sulfato de amonio
PROCESO (%) (2)
IM-1M 63,40 27,85
IM-2M 77,00 50,82
M-5M 70,10 66,15

De acuerdo con las cantidades de sulfato de amonio obtenidas podemos ver que
a pesar de que el proceso 1M-2M presenta una mayor conversion, es el proceso
1M-5M el que produce mas sulfato de amonio, debido a que las cantidades de
reactivos presentes en la reaccion son superiores a los otros dos procesos. Hay
que considerar que se plantearon los tres procesos no solo por estequiometria,
también se evalud el caracter exotérmico de la reaccion asi como el riesgo que
este podria representar para el personal que lo ejecute, sin embargo
experimentalmente se observd que las tres reacciones son manejables ya que se

encuentra en solucion.

De manera que ademas de haber cumplido con los requisitos exigidos en la
Norma INEN 219:97 para el sulfato de amonio se considerd el proceso que de
mayor rendimiento, por estas razones que se seleccion6 el proceso 1M-5M para
la produccion de sulfato de amonio a partir de acido sulfurico e hidréxido de
amonio incautados por el CONSEP, con base en este proceso, en sus
condiciones de operacién y en sus balances de materia se procedié a realizar el
disefio a nivel industrial que permita desalojar estos quimicos de las bodegas del

CONSEP en un tiempo apropiado.

Finalmente es necesario conocer las corrientes de sulfato seco dentro de
granulometria y fuera de ella que proceden del proceso de tamizaje, puesto que
es necesario controlar el tamafo de particula para cumplir con la normativa, en la

Figura 3.28 se presenta el esquema empleado para los calculos.
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3.5.1.3 Separacion por tamano de particula

En la Figura 3.28 se empled la nomenclatura sulfato seco, sulfato en norma y
sulfato fuera de norma para identificar a las corrientes involucradas en el tamizaje,
sulfato seco es la corriente de fertilizante seco que ingresa al tamizaje, sulfato en
norma es todo el fertilizante que cumple con la norma INEN 2 022 y la corriente
sulfato fuera de norma representa el material que esta sobre malla #5 y bajo
malla #18.

Sulfato Seco Sulfato en norma
(NH4)2504 UG (NH4)2504
-

Sulfato fuera de norma
(NH4)2S04

Figura 3.28 Esquema del proceso de tamizaje para el sulfato de amonio

En la separacion para el proceso 1M-2M se pierde 9,55 % de acuerdo con la
Tabla 3.25 ya que cumple con el tamaro establecido en la norma. Entonces si el
producto obtenido del secado fue:

(NH,),S0,seco =38 g

Si se considera las pérdidas por granulometria, el rendimiento real del proceso
sera:
(NH,),S0,final = 38g * (1 — 0,0955)
(NH,),S80,final = 34,37g

De esta manera se estimaron la corrientes de sulfato en norma y fuera de norma
para cada proceso de obtencién de sulfato de amonio con la consideracion de que
lo que entra es igual a lo que junto con el uso del porcentaje de lo que queda y
pasa por los tamices #5 y #18 que se encuentran en las Tablas 3.24, 3.25 y 3.26
para cada uno de los procesos y los datos del balance de masa en el secado se

presentan en la Tabla 3.32.
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Tabla 3. 32 Balance de masa en el tamizaje del sulfato de amonio

Sulfato Sulfato en | Sulfato fuera
Proceso | ge0o ( norma (g) | de norma (g)
IM-1M 38,51 35,32 3,19
IM-2M 38,00 34,37 3,63
IM-5M | 41,31 37,65 3,66

3.5.2 PROCESO DE OBTENCION DE SULFATO DE AMONIO

El proceso final de obtencion de sulfato de amonio se puede observar en la Figura

3.29 y consistio en:

Reaccion-evaporacion simultaneas en el equipo R-E-1 (Reactor-Evaporador-
1), al cual ingresan las soluciones de acido sulfurico uno molar e hidroxido de

amonio cinco molar, de ahi que el nombre del proceso es 1M-5M.

Mientras se dio la reaccion se entrego calor constante mediante una chaqueta
de calentamiento, lo que sirvid para eliminar la mayor parte del agua de
solucion correspondiente a la corriente E (evaporado) que fue el 85,41 % de
la alimentacion (A) y que se considerd, es agua, de manera que el 14,59 %
restante constituye el licor madre (B) donde se encuentran los cristales de
sulfato de amonio. El tiempo de operacién fue de 180 minutos y alcanzd una
temperatura maxima de 98 °C, estas son las condiciones necesarias para
llegar a la sobresaturacion de las solucién y por consiguiente la formacion de

los cristales.

Filtracidn: una vez obtenido el licor madre, se procedio a filtrarlo para separar
los cristales, esto se representa en el equipo F-S-1 (Filtro-separador-1) del
cual se extrajo el 54,89 % que son los cristales humedos (D) y el 45,11 % fue
el filtrado (C), el mismo que podria ser reingresado al proceso ya que es una

solucién a punto de la sobresaturacion.
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e Secado: los cristales humedos (D) fueron llevados a un secador de bandejas
donde el 17,39 % se perdid, es decir corresponde a la humedad (H), mientras
el 82,61 % (J), es decir los cristales de sulfato de amonio seco fueron
extraidos de las bandejas de secado para pasar por un proceso de tamizaje en
dos tipos de mallas la numero 5 y la numero 18 de manera que aseguremos el
cumplimiento del tamafo de grano que exige la norma INEN 219. Este ultimo
paso esta representado en el equipo T-1 donde el 91,15 % (M) de los cristales

con el producto final.

Este proceso que fue realizado por completo a nivel de laboratorio y sus balances
de materia permitieron realizar el escalado a nivel industrial. Para ello se procedio
a tomar un tiempo definido en el cual todo el amoniaco presente en las bodegas
del CONSEP pueda ser tratado. Se considerd6 como base el amoniaco debido a
que la cantidad de éste reactivo es mucho mayor al acido sulfarico y es uno de los
que mayor prioridad tiene para dar un destino final. Cabe recalcar que este
proyecto se plantea como una alternativa de tratamiento para estos reactivos,
considerados desechos peligrosos y cuya incineracién constituye un desperdicio,

pues se probd que es posible obtener sulfato de amonio a partir de ellos.

En la Figura 3.29 se presenta un diagrama de flujo del proceso de obtencién de
sulfato de amonio seleccionado, cuyos balances de masa representados en los
porcentajes correspondientes en cada corriente permitieron el escalado a nivel
industrial presentado en tabulacion dentro de la Figura 3.29 y que es detallado a

continuacion.
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La Figura 3.30 representa el reactor- evaporador en el cual se llevara a cabo la
neutralizacion 1M-5M seleccionada para el escalado de la obtencion de sulfato de

amonio.

Evaporado
H20
————

Alimentacion
H2504
H20
NH40OH

REACTOR

EVAPORADO

BN
L

Licor Madre
H2S04
H20
NH40OH
(NHa4)2504

Figura 3.30 Esquema del reactor-evaporador empleado para la obtencion de sulfato de
amonio

En la Tabla 3.33 se resume el balance para la reaccién 1M-5M a nivel industrial
para el calculo de estos valores se estimé un tiempo de 3 meses que constituyen

20 dia por mes y 8 horas por dia.

Tabla 3.33 Balance de masa escalado a nivel industrial para la reaccion 1M-5M

ENTRA SALE
SUBSTANCIA (Alimentacion) (Licor madre y evaporado)
(mol) (kg) (%ow) (mol) (kg) (Yow)
AMONIACO 1 953,94 68,58 5,06 584,23 20,51 1,51
ACIDO SULFURICO 976,97 95,74 7,06 292,11 28,63 2,11
AGUA BASE 10 800,68 | 194,41 14,34 89,71
AGUA ACIDO 55407,34 | 997,33 | 73,55 6738534 | 1216,34 0,00
SULFATO AMONIO 0,00 0,00 0,00 684,86 90,40 6,67
TOTAL 69 138,93 | 1356,07 | 100,00 | 69 146,54 | 1 356,07 | 100,00
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Se puede observar que la composicion de la corriente de alimentacién difiere con
respecto a la alimentacion de nivel laboratorio, esto se debe a que las soluciones
a nivel laboratorio tienen como base un volumen de reaccién de un litro
aproximadamente 1 kg de solucién de reaccion para pruebas, mientras que la
base a nivel industrial son 68,58 kg/carga para procesar el amoniaco en un
tiempo de 3 meses. Sin embargo la conversion empleada para el escalado fue la

misma alcanzada en laboratorio.

Los resultados de los balances de masa para las operaciones de evaporacion,
filtracion, secado y tamizaje del proceso 1M-5M se presentan en la Tabla 3.34.
Los valores presentados se calcularon de acuerdo con los porcentajes de cada
corriente presentado en la Figura 3.29 y que se determinaron por balances de

masa en cada etapa.

Se puede observar que la evaporacion permite obtener 197,85 kg de licor madre
en la corriente B y elimina 1 158,22 kg de agua de solucién, lo cual corresponde al
85,41 % de la corriente de alimentacién al reactor, es decir que la mayor parte de
la alimentacién debe ser eliminada para obtener los cristales de sulfato de amonio

mediante sobresaturacion del producto de reaccion.

Tabla 3.34 Balance de masa en la evaporacion, filtracion, secado y tamizaje de la
propuesta 1M-5M por carga del reactor escalado a nivel industrial

Evaporacion Filtracion Secado Tamizaje
C M
B ) D J L
E . (Licor H (Sulfato
(Licor (Sulfato (Sulfato | (Sulfato en
(evaporado) madre . (Agua) fuera de
madre) . hiimedo) Seco) norma)
(kg) (ke) residual) (ke) (kg) (ke) (ke) norma)
g g g g
(kg) (kg)
1 158,22 197,85 89,25 108,6 18,88 89,71 7,93 81,77

En la filtracibn se extraerian 108,6 kg de cristales humedos y se desecharon
89,25 kg de licor madre que puede ser recirculado al reactor o utilizado en la
siguiente carga. Posteriormente en el secado se obtendrian 89,71 kg de sulfato de

amonio seco que finalmente son tamizados en malla 5 y 18 de lo cual se
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separarian 81,77 kg de sulfato de amonio. De manera que en los 3 meses de
operacion, en dos cargas diarias se puede llegar a una produccion de 9 812,99 kg

de fertilizante.

3.5.3 REACTOR-EVAPORADOR

Para el dimensionamiento del reactor se empled el balance de masa del escalado
a nivel industrial y se realizd el balance de energia para determinar los
requerimientos de calor, con la consideracion de que el amoniaco es la base para

el balance y que el tiempo estimado para procesarlo es de tres meses.

Para determinar el flujo de amoniaco que se procesara por carga para terminar de
procesarlo en 3 meses se consider6 que una carga al reactor dura
aproximadamente 3 horas, por dia se pueden realizar dos cargas, es decir son 6
horas de operacion y se laboraran 20 dias al mes, de manera que la cantidad de

amoniaco por carga es de 1 953,94 moles.

8230kg 1mes 1dia 3 horas kg
= 68,5

A - — - )
TMOMLACo por Carga = 3 neses 20 dias 6 horas  carga carga
mol
=1953,94
carga

Con el dato de densidad de 892 kg/m® para el amoniaco al 30 % (Perry et al.,
2001, p. 299) se procedié a transformar las moles de amoniaco en volumen, se
tomo este valor puesto que en la caracterizacion de las muestras de amoniaco del
CONSEP se determiné que su concentracion es muy cercana a este valor.

Para obtener el volumen de amoniaco por carga se empled la siguiente relacion

expresada en la Ecuacion [3.5]:
Moles = concentracion molar = volumen [3.5]

De donde se tiene que:
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1953,94mol 1m3

*k
9’95mT0l 1000 L

= 0,19 m3

volumen amoniaco =

Posteriormente mediante la aplicacion de la Ecuacion [2.2] se calculd la cantidad
de solucion de amoniaco 5 molar necesario para el proceso a partir del volumen
de amoniaco calculado anteriormente.
Va*Ng* fa=Vp*Np*fp
[2.2]
Vi*Ny =V, %N,y
V:*5=0,19%9,96
Vi =0,39m3

Las moles de acido sulfurico necesarios para reaccionar con el amoniaco se

determinaron por estequiometria segun la relacion:

1 mol acido

Acido sulftrico = 1953 mol amoniaco * - = 976,97 mol
2 mol amoniaco

Mediante el uso de la Ecuacion [3.5] se calcul6 el volumen de acido sulfuarico que
segun la caracterizacion tiene una concentracion 17,55 (M) necesarios para la
reaccion.

976,97 mol 1m?3

k
1755 mLol 1000 L

Luego se calculo el volumen de solucion 1 (M) que se debe elaborar a partir del

= 0,06 m3

volumen acido =

volumen de acido que se determind con anterioridad, para ello se empled la
Ecuacion [2.2].
Vi*Ny =V, %N,
Vi*1=0,06%17,55
V,=1,053m3

Se asumieron volumenes aditivos para las soluciones 1 molar de acido sulfarico y
5 molar de amoniaco, debido a que experimentalmente no se aprecié una mayor
contraccién o expansion del mismo, cuyo resultado fue 1,44 m®. Una vez
determinado el volumen de reaccion se empleé la relacién [2.8] segun la cual el

volumen de reaccién equivale a 2/3 del volumen del reactor.
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2
= 3 Vireactor

Vbase + Vécido [28]

2
1;44m3 = §Vreactor

Vieactor = 2,17 m?

Finalmente para obtener las dimensiones del reactor se considerd la Ecuacion

[3.6] vy la Ecuacién [2.9], mediante el uso de estas se calculd las dimensiones del

reactor.

d 3

na [3.6]
dz

Vieactor = nE h [2.9]

En la Tabla 3.35 se presentan los resultados de los calculos realizados para
determinar el volumen de reaccién y con el cual se determiné el didametro y la

altura del reactor-evaporador

Tabla 3.35 Resultados de cantidades de reactivos por carga que ingresan al reactor

Substancia Cantidad | Unidades
Amoniaco 1953,94 mol
Amoniaco 0,19 m’
Solucidén amoniaco 5 3
0,39 m
M)
Acido sulfarico 976,97 mol
Acido sulfurico 0,06 m’
Solucidén acido sulfurico 3
(M) 0,98 m
Volumen de reaccion 1,44 m’
Volumen total 2,17 m’

La cantidad de energia requerida por el equipo fue estimada bajo la consideracién
de que el proceso gobernante en el recipiente es la evaporacion, ya que la mayor
parte de la energia se destina a la eliminacion del agua de solucion que constituye
aproximadamente el 92 % de la materia contenida de manera que se considera el

valor de la corriente E para el balance de energia.
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El calculo de la energia en el evaporador se estimé segun la Ecuacion [2.8], se
desprecio el calor de reaccion generado pues es instantaneo y no aporta energia
suficiente para mantener la evaporacion, por o que en parametros de energia

corresponde a :

Q = magua * Cpagua * (Tf - Ti) + (magua * Yagua) [2 8]
1158,22 kg 418 ] 103g (98 — 25)°C + 9,729 cal 1mol 1158,22 kg
= % * * — k k
10800 s 7 g°C kg """ mol 18y 10800 s
103g 4,18]
* *
kg cal

Q =32724 (W) =32,72 kW

En cuanto al coeficiente global de transferencia U, este fue calculado con la

Ecuacion [1.8]

Q =Ux*AxAT [1.8]
32,72kW = U x x 1,27m * 1,70m = (98 — 25)°C

De donde :

U = 495,13

m?2 x°C

Debido a la pequena cantidad de energia de calentamiento requerida para el

proceso se considera el uso de una resistencia eléctrica.

Se procedié a buscar en Internet equipos que cumplan con las caracteristicas
establecidas para asegurar la disponibilidad en el mercado de este tipo de
reactores con calentamiento. Se encontré un reactor quimico batch que posee
sistema de calentamiento para lo cual puede emplear vapor, electricidad o aceite
con una potencia de 24 a 36 kW. Se encuentra disponible en materia inoxidable,
existen presentaciones con capacidades entre 50 y 5 000 litros. En este caso se
requiere un volumen de 2 170 litros aproximadamente. Para ello se escogi6 el
reactor de 2 000 litros y se interpolo el costo para esta capacidad, de esta manera
se determino su precio, el mismo que puede ser visto en el Anexo XlIl (Changzhou

Anthem Industrial International Trading, 2013). La seleccién del material para el
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reactor evaporador se la realizdé segun Peters, Timmerhaus y West (2003) que en
la Tabla 10.8 Corrosion resistance of construction materials presenta criterios de
seleccidon (p.458-460) que se encuentra en el Anexo XIV como la Tabla A XIV.1
En este caso se presentan datos para el amoniaco gaseoso, sulfato de amonio y
acido sulfurico concentrado (98%) de manera que se seleccion6 el material de
mejor desempefo para los tres, dicho material fue hierro y sus aleaciones. Para
especificar el tipo de aleacion se empled la aleacion de acero inoxidables 302, ya
que segun Peters et al. (2003) este material tiene buenas propiedades mecanicas,
es resistente a la corrosion y entre sus principales aplicaciones estan
intercambiadores de calor, tanques, tuberias y equipo quimico en general. (p. 448,
449) Las dimensiones del reactor evaporador para el proceso de obtencion de

sulfato de amonio se presentan en la Tabla 3.36.

Tabla 3. 36 Reactor—evaporador para el proceso de obtencion de sulfato de amonio

CARACTERISTICAS
Capacidad (L) 2 000,00
Operacion Batch
Didmetro (m) 1,27
Altura (m) 1,70
Material Inoxidable 302
Energia Eléctrica
Consumo de energia (kW) 36,00
Coeficiente Global de transferencia
de calor (W/m”*°C) 495,13

3.5.4 SECADOR DE SULFATO DE AMONIO

Para dimensionar el equipo de secado se emplearon los datos obtenidos en el
secado a nivel de laboratorio para el proceso seleccionado 1M-5M, asi como las
Ecuaciones [1.12], [1.13] y [1.14] que permiten determinar velocidades de secado,
tiempos de secado ante critico, post critico en los cuales se incluyen el area de

secado que es el resultado requerido para el dimensionamiento del secador.

S ax
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" (XV;X) [1.13]

S Xc—X* Xc-X*
0, =13x (X )*ln(xjj) [1.14]

En este caso se empled la Ecuacion [1.13] para estimar el area necesaria para el
secado, mediante el uso de los datos de tiempo ante critico, velocidad ante-
critica, los datos de contenido de humedad (X) de la Figura 3.22 y la carga de
solido determinado en el balance de materia que se presenta en la Tabla 3.34

cuyo valor fue de 89,71 kg/carga reactor.

Los datos experimentales empleados para el dimensionamiento fueron:
§$=289,71kg
6, =05h

kg agua
X; =021 949

kg sélido seco

kg agua

X, =012 —
¢ kg solido seco

W, = 0,16 %
Al reemplazar en la Ecuacién [1.13] se obtuvo:

89,71 /0,21 -10,12
a4 ( 0,16 )

A =100,91 m?

0,5

La determinacion del area del equipo requirié que se empleara la Ecuacion [1.13]

para el periodo ante-critico.

La cantidad de calor del proceso de secado fue estimado mediante la Ecuacion
[2.7]:

Q = Mcyistales * Cpcristales * (Tf - Ti) + (magua * Yagua) [27]
Donde:
Q: calor requerido en el proceso

Mristal- masa de agua a evaporar
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CPeristal: poder caldrico del agua

Ty temperatura final de evaporacion
T;: temperatura inicial de proceso
Magua: masa de agua retirada en el secado
Yagua: calor latente del agua

Por tanto al reemplazar los valores de la ecuacién se tiene:

Q = Mcyisatales * Cpcristales * (Tf - Ti) + (magua * Yagua) [27]
89,71 kg 16 cal 4,18] 1mol 103g (98 — 25)°C + 9.729 cal
= — % %% * * * — o
10800 s "“mol°C cal 1329 kg """ mol

1mol 18,88kg 103g 4,18]
* * * *
18g 10800s kg cal

Q =1089,77 (W) = 1,09 kW

El tiempo para la estimacidén de la energia corresponde al tiempo de secado que
son 3 horas (10 800 s), las cantidades de sulfato de amonio y agua son las
determinadas en el balance de masa que se reporta en la Tabla 3.34. Las
propiedades como poder calérico del sulfato de amonio y calor latente de
evaporacion de agua a 100 °C fueron tomadas del Manual de Perry. (Perry et al.,
2001, pp. 2 173)

La cantidad de energia requerida para el secador es mucho menor con respecto
al calor que se requiere para evaporar, esto se debe en parte a la naturaleza
mismas de los procesos, la evaporacion implica un cambio de fase de una gran
cantidad de masa, mientras que en secado se espera eliminar agua pero en

menor cantidad.

Por otro lado entre las caracteristicas técnicas de un equipo de secado de
bandejas disponible en el mercado, se tiene que la capacidad de carga va desde

los 60 hasta los 480 kg de material humedo, en este caso la capacidad requerida
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es de alrededor de 108,6 kg de carga ya que segun el balance de material que se
observa en la Tabla 3.34 la corriente de ingreso al secador tendria este valor.

Se selecciond el equipo con capacidad de 120 kg de carga, posee la capacidad
de emplear energia proporcionada por electricidad, vapor, ambos o incluso por
infrarrojo lejano, con un consumo entre 6 y 60 kW, para este proyecto el equipo
de 100 kg tendria un consumo de 15kW (real entre 5 y 9 kW). Dispone de 48
bandejas de dimensiones 2,26 m * 1,20 m * 2,00 m, lo cual proporciona un area
de 217 m? aproximadamente que cubre el requerimiento de 100,91 m? calculados.
El costo del equipo varia desde 1 000 a 10 000 USD precio FOB se interpol6 el
costo de acuerdo con la capacidad requerida y estimo el valor final incluido
impuestos (25%), el mismo que se puede ver en el Anexo XlllI (Changzhou Yeping
Drying Equipment, 2013).

En la Tabla 3.37 se presentan las caracteristicas principales del secador de

bandejas para el proceso de obtencién se sulfato de amonio fertilizante.

Tabla 3. 37 Caracteristicas del secador para el proceso de obtencion de sulfato de amonio

CARACTERISTICAS
Capacidad (kg) 120,00
Energia Eléctrica
Consumo energia (kW/h) 9,00

Temperatura (°C) 60,00- 140,00

Niimero de bandejas 48,00

Area Requerida para proceso (m?) 100,91
Material Inoxidable 302

El material para el equipo de secado fue seleccionado de Peters et al. (2003) que
en la Tabla 10.8 presenta varias alternativas para el sulfato de amonio, entre ellas
acero fundido, niquel, monel, aluminio, entre otros. (p. 458). Corresponde a la
Tabla A XIV.1 puede verse en el Anexo XIV. Sin embargo el material mas usado
en este tipo de equipos es el acero inoxidable razon por la cual se recomienda el
mismo material que el reactor- evaporador, debido a que en experimentacion se
observo una alta corrosion de las bandejas de acero galvanizado usadas para el

secado de las muestras.
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3.6 ESTIMACION ECONOMICA

Para determinar los costos de produccioén para el proceso de obtencién del sulfato
de amonio se considerd los resultados de los balances de materia y las
estimaciones de consumo de energia, ademas de otros rubros que se detallan a
continuaciéon de esta manera fue posible estimar el precio por kilogramo de
sulfato de amonio obtenido. En la Tabla A X.1 del Anexo X se tiene el detalle de
los principales equipos para el proceso de obtencion de sulfato de amonio, se
considerd la necesidad de disponer de dos tanques de recepcién para las
soluciones de acido y base, el valor aproximado es de 400,00 USD cada uno,
ademas se considerd el costo del secador en 2 500,00 USD y el reactor
evaporador en un costo de alrededor de 2 200,00 USD. Para ello se buscé
equipos que cumplan con las capacidades requeridas en cada caso, de manera
que se interpold el costo del equipo para el volumen o carga requerida, puesto
que como se puede observar en los Anexos Xl, Xl y XllI, el valor depende de la

capacidad del equipo.

En el Anexo Xl se presentan caracteristicas de un tanque de recepcion disponible
en el mercado que se conoce como tanque de solucion quimica. La Figura A XI.1
presenta una fotografia del tanque escogido junto con el rango de precios
manejado ya que depende del volumen, mientras en la Tabla A XI.1 se tienen los
datos de las capacidades ofertadas para dicho tanque. Tanto el rango de costos
como las capacidades presentadas sirvieron para estimar el costo del tanque para
la solucién de acido y base empleados en este proyecto. De igual manera para el
reactor-evaporador batch en el Anexo Xll se presentan las caracteristicas técnicas
y costos. Se buscd un reactor con sistema de calentamiento incluido ya que en
ese equipo también se realizaria la evaporacion. En la Figura A Xll.1 se tiene la
imagen del reactor batch y el rango de costos ofertados, por otro lado en la Tabla
A XlI.1 se tienen las capacidades o volumen del reactor que sirvieron para
interpolar y hallar el costo del equipo necesario para este proceso. La seleccidon
se hizo con base en los resultados del dimensionamiento para este proceso, es
decir la capacidad de 2 000 litros que requiere el escalado del proceso y los

demas requisitos que se encentran en la Tabla 3.36, como por ejemplo que
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disponga de calefaccién ya que debe evaporar, el material debe ser inoxidable
para evitar corrosion, estos aspectos estan enlistados en el Anexo Xl y por
coincidir en gran parte con lo necesario para este proceso, se tomdé como

referencia de costo y tecnologia.

Finalmente en el Anexo Xlll se detallan las caracteristicas y costo del secador de
bandejas. De manera similar se tienen los costos en la Figura A XIll.1 y las
capacidades disponibles en la Tabla A XllI.1 dichos valores sirvieron para estimar
el costo del secador requerido. En todos los casos se considerd los requisitos
obtenidos en el dimensionamiento del equipo que se encuentran en la Tabla 3.37
ademas de las capacidades, el material del cual estan fabricados los equipos,
rangos de temperatura, numero de bandejas y ya que es un equipo que podria
cumplir con los requerimientos de secado de sulfato de amonio se lo tomé como
referencia en costos. En resumen los equipos principales tiene un costo de 5
500,00 USD a partir de este valor se procedié al calculo del rubro general costo

de maquinaria y equipo que se observa en la Tabla 3.38.

Tabla 3.38 Costo de Maquinaria y equipo

MAQUINARIA Y EQUIPO
DENOMINACION Valor (USD) Fraccion costo
equipos
Equipo de Produgcmn (Importado y 5 500,00 1,00
Nacional)
Costo de instalacion 2 145,00 0,39
Canerias 1 705,00 0,31
Instalacion eléctrica 215,00 0,10
TOTAL 9 565,00 1,8

En este caso para estimar el costo de la maquinaria y equipo, ademas del costo
unitario de los mismos cuyo factor es uno pues implica el precio total de los
mismos, también se estimoé el costo de instalacion que es el 39,00 % del valor de
los equipos, de igual manera el valor de las caferias representa el 31,00 % y
finalmente se asumid que la instalacion eléctrica es el 10,00 % del valor de los

equipos, lo cual dio un valor total de 9 565,00 USD. En la Tabla 3.39 se observa el
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costo de otros activos en los cuales se tomaron en cuenta el valor de taller que
represento el 2,50 % del costo de equipos asi como el valor de repuestos que se

considerd igual al valor de taller de mantenimiento.

Tabla 3. 39 Costo de otros activos

OTROS ACTIVOS
DENOMINACION (USD)
Talleres 137,50
Repuestos y accesorios 137,50
TOTAL 275,00

De manera que este rubro tuvo un valor de 275,00 USD. Todos los rubros que se
consideraron anteriormente sirvieron para estimar el costo total de la Inversion
Fija que se puede ver en el Tabla 3.40. Se puede observar que no se considero
un valor para terrenos y construcciones, puesto que el CONSEP posee terreno e
infraestructura que podrian ser usados para la instalacion y funcionamiento de los

equipos para el proceso de obtencion de sulfato de amonio fertilizante.

Ademas es recomendable instalar la planta en las bodegas donde se almacenan
los reactivos ya que su localizacién esta dentro de la zona industrial de Quito. Sin
embargo si se considerd rubros por costo de maquinaria y equipos, asi como
otros activos y un rubro especial en caso de imprevistos el cual represento el
5,00 % de los costos anteriores, de manera que el costo total de inversion fija fue
de 10 331,00 USD.

Tabla 3.40 Costo total de Inversion Fija

INVESION FIJA
Valor (USD) | Porcentaje de costo (%)
Magquinaria y equipo 9 565,00 92,58
Otros activos 275,00 2,66
Imprevistos de la inversion fija 492,00 4,76
TOTAL 10 331,00 100,00
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Por otra parte se estimaron los costos por concepto de materiales empleados
directamente en el proceso como son el acido sulfurico, amoniaco y agua, cuyo

desglose puede ser observado en la Tabla 3.41.

Debido a que el amoniaco y el acido sulfurico son producto de incautaciones,
ademas de ser considerados un desecho peligroso, no poseen valor comercial,
razon por la cual el costo de material directo depende unicamente del costo del
agua empleado para la elaboracion de las soluciones para la reaccién, lo cual

representa un valor de 103,00 USD.

Tabla 3.41 Costo para materiales directos empleados en el proceso

MATERIALES DIRECTOS
DENOMINACION Cantidad (TM o m3) Valor (USD) | Valor Total (USD)
Acido sulfarico 11,00 0,00 0,00
Amoniaco 8,30 0,00 0,00
Agua 143,00 0,72 103,00
TOTAL 103,00

En la Tabla 3.42 se puede ver el costo de mano de obra directa para lo cual se
asumio la necesidad de contratar una persona semi-calificada debido a que se
trabajara con sustancias peligrosas por lo que se requiere cierto nivel de

preparacion académica.

Tabla 3.42 Costo por mano de obra directa en el proceso

MANO DE OBRA
ldo M 1 Total
DENOMINACION Sueldo Mensua ota
(USD) (USD)
Semi-calificados 318,00 318,00
TOTAL 318,00

De manera que se obtiene un costo de 318,00 USD correspondiente a un salario

basico, en el cual se considerd una carga social del 33,00 %.
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Para el calculo de la carga fabril se considera el valor de la materiales indirectos,
depreciacion, suministros, reparaciones y mantenimiento, seguros e imprevistos,
los mismos que se detallan en las Tablas 3.43, 3.45, 3.46, 3.47 y 3.47. En primer
lugar se analiz6 el costo de materiales indirectos que en este caso correspondio a
las fundas de polipropileno para 45,00 kg que serviran para empacar el sulfato de
amonio fertilizante y se observa en la Tabla 3.43 con un valor de 100,00 USD.
Ademas dentro de la carga fabril entr6 la depreciacion sobre equipos, taller,
repuestos, para este calculo se asumié una vida util de los equipos de 10 afios, el

resultado puede ser visto en la Tabla 3.43 y corresponde a 578,00 USD.

Tabla 3.43 Costo de materiales indirectos y depreciacion

MATERIAL INDIRECTO
. Cantidad Costo Unitario Costo Total
DENOMINACION )
(unidad) (USD) (USD)
Fundas PP 45 Kg 2 000 0,05 100,00
TOTAL 100,00
DEPRECIACION
Vida Util Costo Valor Anual
CONCEPTO ~
(Anos) (USD) (USD)
Magquinaria y equipo 10 5500,00 5500,00
Talleres 10 138,00 14,00
Repuestos y accesorios 10 138,00 14,00
TOTAL 578,00

Para el calculo de otros rubros dentro de la carga fabril fue necesario estimar las
cantidades de energia que se consumen en el proceso, estos valores se detallan
en la Tabla 3.44.

De acuerdo con los datos técnicos presentados en los Anexos Xl y Xl
correspondientes al reactor batch y al secador de bandejas se estimé el consumo
eléctrico por carga, por dia y por mes, con los cuales posteriormente se calculo el

costo de suministros.



Tabla 3.44 Consumo energético de equipos principales

. . . | Consumo | Consumo Consumo
Equipo Carga Tiempo |Potencia .
por carga Dia Mensual
(kg) (h) kW) | kW/kg) | (kWidia) kW)
Rector 1 356,00 3,00 36,00 0,08 0,16 3,18
Secador 108,60 3,00 9,00 0,25 0,50 9,94
TOTAL 0,66 13,13

Con los resultados de los consumos energéticos anteriores se pudo estimar el

costo de la carga fabril por suministros para los tres meses de operacion, la

misma que se detalla en la Tabla 3.45.

Ademas se considerd un rubro para lubricantes que son necesarios en todo

equipo, los suministros sumaron 94,00 USD. Por otro lado se consideraron los

costos por reparacién y mantenimiento en la carga fabril, los cuales corresponden

al 5,00 % del costo estimado para cafierias como se observa tuvo un valor de

85,00 USD.

Tabla 3.45 Carga fabril por suministros, reparacion y mantenimiento

SUMINISTROS
CONCEPTO Cantidad Valor Unitario Valor Total
(USD) (USD)
Energia eléctrica (Kw-h) 39,00 0,20 8,00
Agua (m’) 143,01 0,50 72,00
Lubricantes (gal) 1,00 15,00 15,00
TOTAL SUMINISTROS 94,00
REPARACIONES Y MANTENIMIENTO
CONCEPTO % Costo (USD) | Valor Total (USD)
Magquinaria y equipo 5,00 1 705,00 85,00
TOTAL REPARACIONES Y MANTENIMIENTO 85,00

Finalmente se considerd el valor de seguros e imprevistos dentro de la carga fabril

y junto con los anteriores valores detallados se pudo estimar el costo total de la

carga fabril como se puede observar en la Tabla 3.46. El seguro para maquinaria
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y equipos se estimo con el 3,00 % del costo de estos es decir 51,00 USD,
mientras que el valor para imprevistos se estimoé con el 5,00 % sobre la suma de

todos los costos considerados en carga fabril lo cual dio un valor total de 45,00
USD.

Finalmente la suma de mano de obra indirecto, material indirecto, depreciacion,

suministros, reparacion y mantenimiento, seguros e imprevistos dan la carga fabril
que es 954,00 USD.

Tabla 3.46 Costos por seguros, imprevistos y valor total de la carga fabril

SEGUROS E IMPREVISTOS DE LA CARGA FABRIL
CONCEPTO Porcentaje Costo Valor Total
(%) (USD) (USD)
Magquinaria y equipo 3,00 1 705,00 51,00
Todos los rubros de carga fabril 5,00 45,00
TOTAL GENERAL 954,00

Con estos rubros se pudo estimar el costo de producciéon el resultado se puede
observar en la Tabla 3.47 y tuvo un valor de 1 375,00 USD.

Tabla 3.47 Costos de produccion

COSTOS DE PRODUCCION
(USD) %

Materiales directos 103,00 7,49
Mano de obra directa 318,00 22,03
Mano de obra indirecta - 0,00

Materiales indirectos 100,00 6,93
Depreciacion 578,00 43,67

Suministros 94,00 6,54

Reparacion y mantenimiento 85,00 6,45

Seguros 51,00 3,87

Imprevistos 45,00 3,37
TOTAL 1 375,00 100,00
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Como se puede ver el mayor rubro es el de la depreciacion, esto se debe a que
uno de los mayores costos es el de maquinarias y equipos sobre cuyo valor se
estima la depreciacion.

Si solo se consideran estos costos de produccion para la estimacién del costo del
producto el valor por kilogramo de sulfato de amonio seria 0,14 USD. Sin
embargo mas adelante se presenta el valor real del producto en el cual se
consideran otros aspectos ademas de material, mano de obra, depreciacion,

imprevistos y seguro.

En la Tabla 3.48 se presenta el desglose para el calculo del capital de operacion

para el proceso de obtencién de sulfato de amonio fertilizante.

Como se puede observar dentro de los rubros considerados se encuentran los
resultados de materiales directos, mano de obra directa y la carga fabril, el capital
es de 193,00 USD.

Tabla 3.48 Capital de operacion

EGRESOS Tiempo (USD)
Materiales Directos 3 26,00
Mano de Obra Directa 3 79,00
Carga Fabril 3 87,00
TOTAL 193,00

En la Tabla 3.49 se puede ver las inversiones involucradas en el proceso. La
inversion fija fue desglosada en la Tabla 3.40 y el capital de operaciones se
observo en la Tabla 3.48, la suma de estas dos nos da el valor de la inversion

total.

El capital propio correspondié al 45 % del valor de la inversion total es decir 4
736,00 USD vy el financiamiento seria el 55 % de la misma, 5 788,00 USD.
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Tabla 3.49 Inversiones

INVERSIONES
Valor (USD) Ezaggls‘t’;‘
Inversion fija 10 331,00 98,17
Capital de operaciones 193,00 1,83
INVERSION TOTAL 10 524,00 100,00
CAPITAL PROPIO 4 736,00 45,00
FINANCIAMIENTO 5 788,00 55,00

Por ultimo se calcul6 el costo unitario del producto como se puede ver en la Tabla
3.50 para lo cual se considerd el costo produccion, tasa de rendimiento, utilidad

neta y bruta, asi como ventas anuales.

Tabla 3.50 Costo unitario del producto

COSTO UNITARIO DEL PRODUCTO (USD)
Costo de produccion 1 375,00
Tasa de rendimiento minima (i min) 0,20
Utilidad neta 2 105,00
Utilidad bruta 6 314,00
Ventas anuales 7 689,00
Costo unitario del producto por kg 0,78

El costo final del producto esta calculado con base en los resultados de costo de
produccion que tuvieron un valor de 1 375,00 USD. Para calcular la utilidad neta
se considerd una tasa de rendimiento minima del 20 % sobre la inversion total lo
cual nos dio un valor 2 105,00 USD. La utilidad bruta corresponde al doble de la
suma entre utilidad neta mas 10 % de la inversion total lo cual dio un valor de 6
314,00 USD. Las ventas anuales fueron el resultado de la suma del costo de

produccion mas la utilidad bruta y fueron 7 689,00 USD.

Para calcular el costo por kilogramo de sulfato de amonio se dividio las ventas
para la cantidad de 9 812,99 kg de sulfato de amonio producido de lo cual se

obtuvo que costaria 0,78 USD/kg. Esta estimacion se realizé con la ayuda de una
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matriz en MS Excel ™. El costo por kilogramo de sulfato de amonio en el mercado
local es de 0,49 USD de acuerdo con la cotizacion para sulfato de amonio que se
puede observar en el Anexo XV en la Figura A XV.1. De manera que el sulfato de
amonio obtenido en este proyecto tendria un costo 0,29 USD mayor que el
fertilizante disponible en el mercado. Ademas que por tratarse de una entidad
publica se podrian realizar convenios con el gobierno que permitan abaratar aun
mas los costos de manera que los unicos beneficiados sean los agricultores

ecuatorianos.
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CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

CONCLUSIONES

. La concentracion del acido sulfurico presente en la bodega del CONSEP tiene

un valor de 35,104 [eqg/L] £ 0,187; en cuanto al amoniaco la concentracion
determinada fue 9,958 [eq/L] £ 0,226, en ambos casos las concentraciones
son muy similares a las comerciales por lo cual se consideran aptas para el

uso en el proceso de obtencion de sulfato de amonio.

El calor de neutralizacion para la reaccion 1M-1M fue de -1,31*10%+ 0,59*10°
(J) con una temperatura maxima de 28,67 °C + 0,89, para el proceso 1M-2M
el calor de neutralizacién alcanzé un valor de -2,46*10° + 0,11*10° (J) y una
temperatura igual a 37°C £ 1,3. Finalmente para la reaccion 1M-5M la maxima
temperatura fue 42,67°C + 0,89 con un calor de neutralizacion de -3,13*10° +
0,11*10° (J). Por lo tanto a mayor concentraciéon de amoniaco, mayor calor de

neutralizacion y mayor temperatura alcanzada.

El tiempo necesario para sobresaturar la solucién de sulfato de amonio para el
proceso: 1M-1M fue de 177,00 minutos, 1M-2M fue de 200,00 minutos y para

1M-5M se requieren 180,00 minutos.

El tiempo de secado para el proceso 1M-1M fue de 255 minutos y alcanzoé
una humedad de equilibrio de 0,006 kg agua/kg base seca , para 1M-2M fue
360 minutos y 0,005 kg agua/kg base seca, finalmente para 1M-5M el proceso
duré 180 minutos hasta 0,004 kg agua/kg base seca.

La caracterizacion del producto mostré que todas las muestras de los tres
procesos (1M-1M, 1M-2M y 1M-5M) cumplen con los requisitos de: humedad,
contenido de nitrégeno amoniacal, azufre, acidez libre y granulometria
establecidos en la norma INEN 219 Fertilizantes o abonos. Sulfato de amonio.

Requisitos.
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Por cada litro de reaccion la conversion y cantidad de sulfato de amonio
obtenidos fue: 1M-1M una conversion del 63,4 % y produjo 27,85 g, 1M-2M
tuvo una conversién del 77% y 50,82 g, finalmente el proceso 1M-5M 70,1%

de conversion y 66,15 g de producto.

El proceso seleccionado para la obtencién de sulfato de amonio fue el
denominado 1M-5M debido a que este presenta la mayor cantidad de sulfato

de amonio obtenido por litro de reaccion.

El reactor evaporador requerido para el proceso operara en modo batch,
tendra un diametro de 1,27 m y una altura de 1,70 m, se construira en acero
inoxidable 302.

El secador de bandejas batch para el sulfato de amonio sera de acero
inoxidable 302 con una capacidad de carga de alrededor de 120 kg, en un

area de secado de 100,91 m? y operara a una temperatura de 100°C.

10. El proceso 1M-5M permitira obtener 9 813 kg de sulfato de amonio fertilizante

4.2

1.

a partir de 8 230,8 Kg de amoniaco con un costo de produccion por kg de
sulfato de amonio de 0,78 USD, la planta puede ubicarse dentro de las
bodegas del CONSEP.

RECOMENDACIONES

Mejorar el proceso de secado mediante el empleo de secadores rotatorios o
de lecho fluidizado que permitan conservar la geometria de los cristales y

eviten aglomeraciones.

Estudiar la cinética de reaccion entre acido sulfurico e hidroxido de amonio
pero no en solucion, para emplearlos directamente para la obtencion de

productos.
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ANEXO 1

NORMA INEN 219:97 SULFATO DE AMONIO. REQUISITOS

COU: 83182 A B M CliL: 3512
ICS: 85.060 A3 13.03-400
Norma Técnica FERTILIZANTES O ABONOS NTE INEN
Ecuatoriana SULFATO DE AMOMIO 219:87
Obligatoria REQUISITOS Primera revisisn
1e07-07
1. CBJETO

1.1 E=ta noma establece fos reguisitos que debe cumplir & sulfato de amonio, para ser usado como
fertilizante o abono.

2. DEFIMICIONES
2.1 Sulfato de amonio. E= el producta formado por amonizeo v dcido sulfirico.

2.2 Otras definiciones constan en la NTE INEN 209,

3. REQUISITOS
3.1 Requisitos especificos
3.1.1 Bl sulfato de amanio debera cumplir con los requisitos gue se estaliscen en la tabla 1.
3.1.2 Bl tamafio del granulo del=ra cumplir con kos requisitos establecidos en la NTE INEN 2 022,
3.2 Requizitos complementarios,
3.2.1 Bl sulfato de amanio para ser usado como fertilizante debera ser adlido, cristaling.

TABLA 1. Requisitos del sulfato de amonio para ser usado como fertilizante.

Ve % METODO DE ENSAYO
REQUISITOS MINIMO | MAXIMO

Humedad - 05 HTE INEN 222
Mitrégeno amoniacal

(expresado como N) 205 - HTE INEM 225
Acidez litre (expresada

Como dcido sulfiiico) -- 03 MTE INEN 236
Azufre total (expresado

Como S0.} 70 - MTE INEN 237

4. INSPECCION

4.1 El musstren se realizard de acuerdo a o estaldecido en la MTE INEM 220.
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4.9 Aceptacion o rechazo
4.3.1 Se realizard con la aplicacién del nivel general de Inspeccion ||, ¥ con un nivel de calidad
acepiable (A0L) de 1.,5.

b, ENVASADD

5.1 Los envases deberdn cumplir con los siguientes reguisios:

- Serresistentes a la accion del producto.

- Ser Imparmeables al agua.

- Aseqgurar la proteccion del producto contra la accién de agentes extemos que puedan alterar sus
caracteristicas quimicas o fisicas.

- Resistir las condiciones de manejo, fransporte y aimacenamisnto.

6. ETIQUETADO

6.1 Los envases destinados a contener suffato de amonio, serdn efiquetados de acuerdo & o
establecido en la NTE INEN 221.
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ANEXO 11

NORMA INEN 222 DETERMINACION DEL CONTENIDO DE

HUMEDAD
CDL: E31 ES43 DIEI[ A L3031
Morma Técnica FERTILIZAMNTES INEN 222
Ecuatoriana 197701

DETERMINACION DEL CONTENIDD DE HUMEDAD

1. OBJETO
11 Esta norma tiene por objete establecer &l matodo para determinar el contenido de humedad en
fertilzantss.
2, TERMINOLOGIA
21 Confenide de humedsd. Es |a cantidad de agua libre exraida de un ferilizante mediante
procedimientos normalizados.
3. RESUMEN
31 El método se basa =n determinar |3 perdida de masa en una muestra sometida, durante cieris tiempa,
a condicionss especificas de temperatura, presion o ambas.
4, INSTRUMENTAL
4.1 Balanzs analifica. Sensiblz 2 0,1 mg.

4.2 Esiufa eléciica de vacio, con regulador de temperatura capaz de conirclar la temperatura con
precision  1°C

4.3 Desecador, con consro de calcio u otre deshidratante adecuado.

44 Pess fitro de widne, o= & om de dizmetro y 3.5 de altura, con tapa.

3. PROCEDIMIENTC
5.1 La determinacién debe realizarse por duplicado sobre la misma muestra preparaca.

5.2 Scbre el pesa filtro previamente tarade, pesar, con aproximacion a 0,1 mg, aproximadamente 2 g de la
muesira preparada y distribuir d= tal forma gue presente la mayer supericie posible.

3.3 Colocar &l pesa fikre destapado y junto con su contenido en la estufa, de acuerde 3 las condiciones
gue =& establecen en la tabla 1 (vernota).



TAELA 1. Condlolonec do cecado

PROOUCTO b PREZION
ey

=ov'ald ge 1 4872 13mmde
avonio Hg d= vach.,
Urea
Jupercsiab smpe aC Almesfanica,
N o2 amonio
Superios’ato trpie 128 Atmesfarca
Cerure o2 potazic
2uifate ge potazio
Nitralo de sodo 130 Atmesfenca
Sulfate de amone
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6.4 A cortnuacion, tapar ol pesy o, nioducir en & dezecycor hasla que akance 13 temperatay

amtiente y pasar,

6.6 FRepetr las operaciones de los rumeryies 5.3 y 5.4, pero reducendo & periodo de calentamients, hasts
que '3 aiferercia entre los resutadcs de pesaje rucesihves no exceda de 3,032 g

8. CALCULOS

8.1 El contenido de humedad on e ‘ertilzarte e caicula madiarte |3 ecuacion siguiente:

H - 00—t

Sendo:

H =« conienido de humedad, &n porcentaje de masza.
m = masydelpesa fitro con 3 muestr (antes del tratamiento)

m, = mazdde paca fire con la muesta (desposs dei tratamienid),
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7. ERRORES DE METODO

7.1 La dfsrenciy entre 03 rezutydos o2 una delerminacidn efectusda por duplicadd no dete exceder de
C.C2% pary 13 Ored y Atrald de amonio, y Cel C,1% en o2 ofros producios; en €320 contrand, cete regcetrels
cetermiracién.

8. INFORME DE RESULTADOS

8.1 Como resumxdo final, cebe reportarze 13 meda itmelica de ics GO2 resultados Ce 3 determinacion,
3proXiMaca 3 Centesimas.

8.2 Enelinforme ce resutados, deben ndcarze el metodo uza30 y & rezutado cbienico. Dede mencionarze,
scemas, 13 temperdtury, presion 3 13 que e hXO el enzayo y cuaiguer condicion ne especificads en ezt
norma, O consiceraca como opdicnal, 3zl comd cudguier crounzianclia que pusda hader Influldo sctre el
rezutace.

8.3 Deden nclulrse 10002 102 Ceyies necesarios para s compiets identificacion de by muest.
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ANEXO III

NORMA INEN 225. DETERMINACION DE NITROGENO

AMONIACAL
COU B31.54:545 I Il ] I'l I AG 03.02-304
lorma Tecnica _FER'I'ILEAHTEE. INEN 225
Ecuatoriana DETEREMINACION DEL NITROGEND AMOMNLACAL
197702
1. OBJETO

1.1 Esta norma tiene por objeto establecer el método para determinar el contenido de nitrégeno
amaniacal en fertilizantes.

2. ALCAMCE
2.1 Esta norma no es aplicable a muestras de feriilizantes que contengan nitrégeno crganico, Urea
Y nitratos.
3. TERMINOLOGIA

3.1 WNitrogeno amoniacal. Es la cantidad de nitrdgeno que se destila bajo la forma de amoniaco,
cuando la muestra es hervida con una suspension acucsa de oxido de magnesio. Comprende el
nitrogeno de amoniaco libre y sus sales de amonio.

4. RESUMEN

41 5Se determina el nitrogenc amoniacal, liberando el ameoniaco presente en el fertilizante,
mediante la adicion de dxido de magnesio, por el meétodo Kjeldahl.

5. INSTRUMENTAL
5.1 Balanza analitica, sensible al 0,1 mg.
5§52 Aparate Kjeldahi, para digestion y destilacion.
5.3 Matraz Kjeldahi, de 500 cm’.
54 Mafrar Erlenmeyer, de 500 cm’.

5.5 Bureta, de 50 cm®

6. REACTIVOS
6.1 Solucion 0,25 N de hidroxido de sodio, debidamente estandarzada.

6.2 Solucidn 0,5 N de dcido sulfirice, debidamente estandarizada.
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6.3 Ouido de magnesio, libre de carbonato, reactivo para andlisis.
64 Solucion alcohdiica de rojo de metilo, disolver 1 g de rojo de metito en 200 em” de alcohol etilico &l
95% (VIV).

7. PREPARACION DE LA MUESTRA
7.4 Sila muestra es liguida, e la homogeniza invitiendo varias veces el recipiente que la contiens.
1.2 5ila muestra es pulverulenta, se la homogeniza, como se anota en 7.1,

7.3 Sila muestra e2 cristaling, en grano o mineral, moler el matenial rapidamente y hacer pasar el
producto a fraves de un tamiz de abertura de 250 um (ver INEN 154), y homogeneizar.

74 Lacantidad de muestra de fertilizante, extraida de un lote determinado, debera ser representativa
y no debera exponerse al aire ni a la humedad por mucho tiempo.

1.5 El materiai que se use para el ensayo debe estar completamente limpio, seco y exento de

8. PROCEDIMIENTO
8.1 La determinacion debe efectuarse por duplicado sobre la misma muestra preparada.
8.2 Pesar, con aproximacién al 0,1 mg, aproximadamente 0.5 g de muestra.
8.3 Transferr la muestra al matraz Kjeldahl y agregar 200 cm’ de agua destilada y 2 g de dxido de
magnesio
8.4 Inmediatamente, conactar &l matraz Kjeldahl al condensador mediante la ampolla de destilacion.
El extremo de salida del condensador debe estar sumergido en 50 cm’ de la solucion 0.5 N de acido
sulfirico contenida en el matraz Erlenmeyer de 500 cm’, a la cual se le han agregado unas gotas de la
solucion alcoholica de rojo de metilo.
8.5 Agitar el matraz Kjeldahl hasta mezclar completamente su contenido y luego calentarlo.

8.6 Destilar hasta que todo el amoniaco haya pasado a la solucion acida conterida en el matraz
Erlenmeyer {lo cual se logra después de destilar pof lo menos 150 em’).

8.7 Usando la solucion 0,25 N de hidréxido de sodio, titular el exceso de acido contenido en €l matraz
Erlenmeyer.

8.8 Realizar un solo ensayo en blanco con todos los reactivos, sin la muestra y siguiendo €l misma
procedimiento descrito a partir de 8.3, para cada determinacion o serie de deferminaciones.
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9, CALCULOS

9.1 El contenido de nitrdgeno amoniacal en el fertilizante se calcula mediante la ecuacion siguiente:

1. (140) (VNI V2N)-(V3N1 V4ND)
‘ M
Siendo:
NA = contenido de nitrogeno amoniacal, en porcentaje de masa.
V, = mlum?n de la solucion de dcido suffirico empleado para recoger el destilado de la muestra,
encm'.
N, = normalidad de la solucion de acido sulfirico.
V, = volumen de la solucion de hidraxido de sodio empleado en la titulacian, en cm’.
N: = normalidad de la solucion de hidroxido de sodio.
V; = volumen de la solucion de acido sulfirico empleado para recoger el destilado del ensayo en
blanco, 2 en em’.
V; = volumen de la solucion de hidrovido de sodio empleado en la titulacion del ensayo en blanco,

enem’,
m = masade la muestra del fertilizante, en g.

10. ERRORES DE METODO

10.1 La diferencia entre los resultados de una determinacion efectuada por duplicado no debe
exceder de 0,05%:; en caso contrario, debe repetirse la determinacion.

11. INFORME DE RESULTADOS

11.1 Como resultado final, debe reportarse la media aritmética de los dos resultados de la
determinacion.

11.2 En el informe de resultados, deben indicarse el método usado v el resuitado obtenido. Debe
mencionarse, ademas, cualquier condicion no especificada en esta norma, o considerada como
opcional, asi como cualguier circunstancia que pueda haber influido sobre el resultado.

11.3 Deben incluirse todos los detalles necesarios para la completa identificacion de la muestra.
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ANEXO 1V

NORMA INEN 236. DETERMINACION DE LA ACIDEZ LIBRE

U €31.8:543 062 [L‘_[_E‘_‘l AG 03.02-2

i FERTILIZANTES INEN 23
e DETERMINACION DE LA ACIDEZ LIBRE 19770
1. OBJETO

1.4 Esta norma tiene por cbjeto establecer & miétodo para ceterminar |3 acidez libre y su respectivo indice
en fertlizantes.

2. ALCANCE

2.1 Esta mormia-describe los metodos siguientes:
a} Metoodo de tratamients con agua

b} Método de fratamients con acetona.

1. TERMINGOLOGIA

3.1 Acidez libre. Es, en un fertlizante, & contenido de acidos libres, expresado convencionalmente coma
gramos de 3cido sulfirico o addo fosforicn, por cada 100g del fertilizante.

3.2 ingice de Acidez. Es el nimerc de miligrames de carbonato de calcie, equivalente al hidrixido de sodio o
de potasio reguenicos para nevtralizar |a acidez libre contenida en 100g de fertlzante.

4. METODO DE TRATAMIENTO CON AGUA

4.1 Resumen

4.1.1 Disolver una cantidad determinada de! fertilizante &n agua y titular los 3cidos libres con una sclucion
de hidrixido de sodio o de potasio.

4.1.2 Este método =& emplea para todos los fertlizantes, con excepcion de los superfosfasos.
4.2 Instrumental.

4.2 1 Matraz Erenmeyer, de 250 om®,

4.2 2 Bureta, graduada con divisiones de 0,1 cm®.

4.2.3 Balsnza analiica, sensitle a 0, 1mg.

4.3 Reactivos

4.3 1 Solwcion 3,7 N de hidriyido de sodio o de pofasio, debidamente estandarizads.
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4.3.2 Solucién aleohdlica de rojo fenol, azul ge bromotmol u obro indicador adecuado. Disolver 0,1 g cel
indic:ador en 100 om” ge alochol etilico a G55 (W)

4.4 Preparacion de [a muesira.
44.1 Sila muestra es liquida, =& la homogeniza invitiendo varias veces &l recipiente que 1a contiens.
d.4 2 5 |la muestra es pulverulenta, se la homogeniza, como =2 ancta en 4.4.1.

4.4.3 Sila muestra &5 oristaling, en grano o mineral, moler el materal rapicamente y hacer pasar el products
& fravés de un tamiz de sbertura de 250 um [ver INEN 154}, v homogenizar,

4.4.4 La canticad de muestra de fertlizante extraida de un lote determinado deberd ser representativa y no
debera exponerse al aire ni a la humedad por mucho tiempe.

4435 El material que se wuse para el enzayo debe estar completamente limpio, seco y exentc de
contaminacion.

4.5 Procedimisntio.

4.5.1 La determinacion debe efectuarse por duplicado sobre la misma musstra preparada.

4.5.2 Pesar, con apreximacién 2 0,1 mp, aprosimadaments 1 g de mussira, ransferr a matraz Edenmeyer
de 250 om® y disolver en 25 em® de agua destilada.

4.5.3 Calentar suavements, i es necesario, v diluir con 75 om® de agua destiads ; afadir dos o tres gotas de
la selucitn alcohdlica de rojo fenaol o azul bromotimal, eligiendo & que, de acuerdo con & color de 1a solucidn,
permia cbservar mejor & viraje del indicador.

4.5.4 Titwlar los acidos libres con |a solucion 0,1 M de hidrisido ¢z sodio o de potasio, hasta alcanzar €
punto fina comespondente al indicader.

4.5.5 Debe realizarse un ensayo en blanco para cada deteminacion o sere de determinaciones, usando 100
om” de agua destilaga, los mismos reactives sin la muestra y siguiende € mismo procedimiente descrio a
partr del numeral 4.5.2.

4.6 Caleulos.
461 La acidez libre como Scido sufirico s calculs mediants la ecuacion siguisnte:

_O0490TN, -TIN) 0
m

A

Siendo:
A = acider del fertifizante, calculada como acido
sulfirico, en porcentaje demasa.
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Vi = volumen dela solucion de hidroxido de sodo o
ge potasio empleado en ia ttulacian, en om’,

N: = nomalidad de la solucion de hidréxido de sedic o de
potasia.

V: = wolumen de la sclucicn de hidrisido de sodio o de

potasio empleado en la fitulacion del ensaye en
I:nlm.mun!.
m = masade la muesa analizada, en .

4.6.2 De ser necesario, el Indice de acidez puede calcularse mediante 1a ecuacion siguiente:

A = 10204
Siendo:
4 = indice de acidez libre, en mgi.
A = acidez libre (calculada segin 4.6.1).
5. METODO DE TRATAMIENTO CON ACETONA
3.1 Resumen

5.1.1 Disolver una cantidad determinada del fertiizante en acetona y ttular los 3cidos libres con una solucion
de higroxido de sodio o de potasic.

3.2 Instrumental

5.2.1 Matraz volumetrico, de 100cm®.

5.2.2 Burefa, graduada con divisiones ge 0, Tem”,

52,3 Agiadar con bama magnétics recublsrta con pléstios.

5.2.4 Balsnza analiica, sensitle a 0, Img.

3.3 Reactivos.

5.3.1 Solucion 0,324 0 M de hidroxido de sodic, debidamente estandarizaca.
5.3.2 Acetons de 59,5%, grade relativo,

5.3.3 Solucin indicadora al 1% de fenoiftaleina. Se disuelve 1g de fenolftaleina en 100 om® de aleohal etilice
al B5% (WiVL
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5.4 Preparacion de la muestra

5.4.1 La preparacion de |a muesira se realizara de acuerdo a lo indicado en el numeral 4.4,
3.3 Procedimiento
5.5.1 La determinacicn cebe efectuarse por cuplicado sobre la misma musstra preparada.

5.5.2 Pesar, con aproximacicn a 0,1 mg, aproximadaments 4 g de muesira, transferr al matraz volumetrico
de 100 em® y afadr acetona hasta completar & velurmen.

5.5.2 Transferr al matraz velumetrico §a pequena bama magnetica, fapar v agitar continuamente 3 velocidad
rredia durante un tiempe de 30 min, coma m mima

5.5.4 Fikrar, através de un papel filtro rapido, y fransferir de la sclucion fillrada rapidamente una alicuota
de 50 ¢m® a un mairaz Edenmeyer de 250 em®.

5.5.5 Afadir 50 em® de agua, dos o tres gotas del indicador fencfftalsing y tiular los dcidos libres con la
soducion 0,324 0 N ge hidroxido de sodio, hasta alcanzar el punto final de 1a tiulacion.

5.5.6 Debe realizarse un ensayo en blanco para caca ceferminacion o sefe de determinacicnes, usando
togos los reactivos v siguienco el misme procedimiento, pero sin anadir |a muestra-

5.6 Calculos

5.6.1 La acider como 3cido fosforicn se caloula mediante la ecuacien siguiente:

1 XN
NN
d
Siendo:
A = acder del fertiizante, calculada como acido
fosfarico, en porcentaie de masa.
¥V, = wvolumen de |a solucicn de higrixido de sodio
empleado en |a tulacion, en am’
M. = nomalidad de la solucion de hidrside ce potasio.

&. ERRORES DE METODO

6.1 La dferencia entre los resultados de una ceterminacion efectuada por duplicado no debe exceder del 2%
de |a media artmetica de los dos resultados realizados, tanto en & metodo de tratamiento con agua como en
& metoco de tratamiento con acetona; en caso contrano, Cebe repetirse |a ceteminacion.
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7. INFORME DE RESULTADOS

7.1 De acuerdo con |a naturaleza del fertilizante analizado, la acdez debe expresarse como porcentaje de

a) Acido sulfirico
b} Acido fosfirico
7.2 Como resultado final, debe reportarse |a media artmetica de los dos resultades de la determinacion,

aproximada 3 unidades enferas.

7.3 En e informe de resultados, deben indicarse & metodo usado y & resultado obienido. Debe
mencionarse, ademas, cualquier condicion no especificada en esta noma, o considerada como opcional, asi
comia cualquier cireunstancia que pueda haber influide sobre &l resultado.

7.4 Deben incluirss todos los detalles necesarios para la completa identificacion de la muestra,
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ANEXO V

NORMA INEN 237. DETERMINACION DE AZUFRE

J 631 [ | ,‘ | g,‘l AG 03.02-31¢

Horma FERTILIZANTES INEN 237
Ecuatoriana DETERMINACION DEL AZUFRE 197702
1. OBJETO

11 Esia norma tiene por objsto establecer &l método para determinar el contenido de azufre en

fertilizantes.

2. RESUMEN

2.1 Blion sulfaio es precipitado como suifato de bario, mediante |a adician de cloruro de bario, de acusrdo
a la reacoion siguiente:

S0y + Ball2 = BaS0y + 200

3. INSTRUMENT AL

3.4 Baianza analitica. Sensible al 0, 1mg,

2.2 Crizod de Gooch,

3.3 Bafio Maria.

3.4 Msiraz volumsinion, de 500 om®.

A5 Mufla, con regulador de temperatura, ajustada a 780 £ 10° C

3.6 Dececador, con clorure de calco u otro deshidratante adecuada

4, REACTIVOS

4.1 Sclucidn al 20% de Scido clarkidnica.,
42 Sclucion al 10% de cloruro de bario.
4.3 Soiucion ai 1% de nitralo de plata.

4.4 Suspension de ashesto en agua, para filtradicnes.
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5. PREPARACION DE LA MUESTRA

5.1 3 la muestra es liquida, == |3 homageniza nviriendo vanas vecss o recipiente que la contiens.
6.2 5 la muestra es pulverulenta, 52 |3 homogeniza como se anota en 5.1

5.3 5 la muesta es cristalina, e granc o meneral, moler & material rapsdamente y hacer pasar el producto
& través de un tamiz de abertura de 250um (ver INEN 154, y homogeneizar.

5.4 La cantidad de muestra de fertiizante exiraida de un lote determinado deberd ser representativa y no
debera exponerse al are ni a la humedad por mucha tiempo.

6.5 & matenal gue s& Use para & ensayo debe estar completamente impio. seco y &wento de contaminacion.

6. PROCEDIMIENTO

6.1 La determinacion debe realzarse por dugbcaco sobre |2 misma muestra preparada

6.2 Pesar, con aprowmacion al 07 mg, aprodmadamente 2 g de muestra y  fransferr al matraz
volumétnioo de 500 om’. dischver completaments y hacer a volumen.

6.3 Transferir @ un vaso de precipitacion de 250 om® 50 om® de la solusdn 6.2 y afiadir 5 ov’ de la
solucidn de dddo dorhidrico y 50 om’ de agua.

6.4 Calertar a ebullician y afiadir gota a gota & om’ de 13 solucion ge corsrs de baric.

6.5 Digerir durante una hora en & bafic Maria y dejar enfriar.

6.6 Fi#rar, en < crisol de Gooch, previamenie preparado, con asbesio sometide a B00" C dwrante 20
minutos y pesado

6.7 Lavar & preciptado con agua calentada a 70° C. hasta que 10 em’® del liguido filkade no &
precipitad 3 afadic D8 om” de 13 solucsén de nirsto de plata.

6.8 Colocar & crisol y su comenido cerca de la pusrta de la mufia abserta y mantensr alli durante unos
pocOE MiNAtos, pars evitar perdids por proyecoidn de material, que podriz ocurnr si & crisol se introducs
dirsctaments en & mmufla

6.9 Introducir 2l erisod en la mufla a 780 £ 10° C, hasta cbiener un resduo libre de carben {esto se obbiens
al cabo de 20 meutos).

B.10 Sacar & cosol de |z mufia, dejar enfriar en e desecador y pesar con aproximacion al 0,1 mg. Se repite la
caleinacon enfriands y pesande, hasta que no haya disminucion en la masa,
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7. CALCULOS

7.1 Bl cortenida de azufre en el fertlizants se calcula mediante |a ecuacion siguients:

BHxVrm
Fxm

5

= comenido de azufre, en porcentaje de masa.
= volumen total de |a sclucidn de muestra, en om’
= masa del precipitade calcinado, en g.

Vi = wolumen de la slicucta empleada en la determinacion, en

|
om

m: = 1masade la mussra del feriizante, en g,
7374 = facior de conversion.

8. ERRORES DE METODO

B.1 La diferancia entre los resuliados de una determinacion efeciuada por duplicado no debe exceder del
D0,01%; en caso contranic, debe repetirse |a determinacion.

9. INFORME DE RESULTADOS

91 Como resulado final, debe reportarse la media artmeética de bos dos resultados de la determinacion
aproximada a centesimas.

8.2 En &l informe de resultados, deben indicarse el método uzado vy el resultads cbtenido. Debe mencionarse,
ademas, cualquier condicion no especificada en esta norma, o corsiderada como opcional, asi como

cualquier circunstancia que pueda haber influde scbre 2 resultado.

9.3 Deben incluirse todos los detalles necesarios para la completa identficacion de la muesta.
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ANEXO VI

NORMA INEN 2 022:1998. GRANULOMETRIA

DOuw: B3 |I‘IE "'I G 3512
F5.88.080 A DE0FE

» . - FERTILIZANTES O ABONOS, NEE BCh
Ecuatoriama GRANULOMETRIA. 2 2219538
Voluntaria 199807
1. OBJETO

1.1 Esta norma esiablece & tamaro de! granulo {particula) de los abones o ferilizantes quimices,
minerales o inorganicos.

2. DEFINICIONES
2.1 Gramulo. Particula cuya forma puede ser esferica o poliedrica (1 a2 4 mm).
2.2 Fertilizante en polvo. Particula cuya forma puede ser ecférica o pofigédrica (menor a 1 mm
2.3 Supergranulo. Farticula cuya forma puede ser esférica o poliédrica {mayor a4 mmL
2.4 Fertilizante gquimico mineral o inorganico. Todo fertilizanie simple, compussio o complejo, de
origen inorganico u organico sintético, obtenido mediante procesos quimicos desarmollados a escala
industrial.

2.5 Ctras definiciones constan en la HTE INEN 208,

3. REQUISITOS
3.1 Requisitos especificos

3.1.1 El tamafio maximo del granulo del abono o ferilizante corespondera al products que pase por
el tamiz INEN 4 mm {wver NTE INEN 154).

312 El tamafo minimso ded granulo del abono o fertilizante correspondera al producto que quede
retenido en el tamiz INEM 1,0 mm {ver NTE INEN 1543).

2.1.3 Bl peso de kos granulos que queden retenidos o pasen por los tamices establecidos en 3.1.1 vy
3.1.2, serd maximo el 10% del peso total,

4. INSPECCION
4.1 Muestreo
4.1.1 El muestreo == realizard de acuerdo a lo establecido an la NTE INEM 220.

4.2 Aceptacidn o rechazo

4.2 1 Se realizara con la aplicacion del nivel general de inspeccion 1, y con un nivel de calidad
aceptable (AQL) de 1,5,
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ANEXO VII

EJEMPLO DE CALCULO DE LA CONCENTRACION MEDIANTE
CONDUCTOMETRIA

En la Tabla A VII.1 se presentan los resultados del ensayo de conductividad

realizado para determinar la concentracion de amoniaco.

Tabla A VII.1 Datos de Conductividad y volumen de HCI 1N gastado para muestra 1

Volumen Ml
HCI 1IN (mS)
(mL)
0,00 2,81
1,00 11,86
2,00 22,91
3,00 33,51
4,00 42,79
5,00 51,85
6,00 61,58
7,00 70,98
7,50 74,97
8,00 79,42
8,50 84,30
9,00 88,08
9,50 92,06
10,00 96,27
10,50 99,77
11,00 107,30
11,50 119,20
12,00 133,30
12,50 144,50
13,00 157,10
14,00 178,90
15,00 200,90
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Con estos datos fue posible realizar el grafico de conductividad vs acido
clorhidrico anadido, del cual se puede hallar las ecuaciones de las dos rectas
formadas, las mismas que permiten determinar el punto de equivalencia y con ello
el consumo de acido. Una vez conocido el consumo de acido en dicho punto, se

pudo estimar la concentracion de amoniaco en la muestra.

N
[8)]
o

N
o
o

150

100

Conductividad (mS)

)]
o

0 2 4 6 8 1I0 1I2 1I4 1I6
HCI (mL)

Figura A VII.1Conductividad vs acido clorhidrico afiadidos para la muestra 1.1 de
hidroxido de amonio

En la Figura A VII.2 se observa el ajuste de la curva a una ecuacion lineal con la
cual se hara el calculo de consumo de acido y mediante este, la concentracion de

amoniaco.

y=9,3184x + 4,3741

Conductividad (mS)

0 T T T T T )
0 2 4 HCI (n%L) 8 10 12

Figura A VIL2Conductividad vs 4cido clorhidrico para la primera seccion de la curva de
conductometria de la Figura A VII. 1
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En la Figura A VII.3 se tiene el ajuste de la recta a una ecuacion lineal, con la cual

se pudo determinar el consumo de acido.

250

y = 23,409 - 148,89
r? = 0,9985

N
o
o

150

100

Conductividad (mS)

[
o

0 é éll é EI3 1I0 1I2 1I4 1I6
HCI (mL)

Figura A VIIL.3Conductividad vs acido clorhidrico para la segunda seccion de la curva de
conductometria de la figura A.I

En la Figura A VII.1 se observa el punto de inflexién, es decir el punto en el cual
cambia la pendiente de la curva de conductometria. A partir del punto de inflexion,
se divide a la curva en dos secciones, para cada una de ellas se obtiene la linea
de tendencia con su respectiva ecuacion.
Para la muestra M1.1

Y, =9,3184x + 4,3741

Y, = 23,409x — 148,89

Se igualan las ecuaciones y se obtiene el valor del punto de inflexién para hallar

los mL de acido clorhidrico gastados:

x = 10,877 mL HCI

Se valor6 con HCI 1N cuyo factor fue f=1,18, y se obtiene la concentracion real de

la alicuota de 10 mL de solucién de hidroxido de amonio.

Vo * Ng * fo =V * N
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10,877ml * 1N * 1,18 = 10ml * N,,
N, = 1,2834

Finalmente se calculara la concentracion real de la muestra 1de la cual se uso

12,7 mL de hidréxido de amonio para preparar la 100mL de solucion.

Vl * Nl = V2 * Nz
100ml = 1N = 12,7 * N,
N, = 10,081
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ANEXO VIII

RESULTADOS DEL PROCESO EXPERIMENTAL DE SECADO

En la Tabla A VIII.I se presentan los resultados de proceso experimental de secado para
tres muestras de sulfato de amonio obtenido en 3 repeticiones del proceso de obtencion
1M-1M1, asi como el promedio de las mismas, cuyo valor permitio realizar el balance de

masa.

Tabla A VIIL.1Peso de la muestra del proceso 1M-1M en el proceso de secado

Tiempo ml m2 m3 Promedio

(min) (® (® (® (®
0,00 50,00 | 50,00 | 50,00 50,00

15,00 49,27 49,43 49,47 49,39
30,00 47,20 47,51 46,99 47,23
45,00 46,03 45,78 46,27 46,03
60,00 45,30 44,67 43,98 44,65
75,00 43,32 43,05 42,18 42,85
90,00 41,84 41,87 41,01 41,57
105,00 40,03 40,77 39,05 39,95
120,00 39,49 40,40 38,60 39,50
135,00 39,01 40,00 38,13 39,05
150,00 38,86 39,80 38,00 38,89
165,00 38,73 39,63 37,90 38,75
180,00 38,64 39,51 37,83 38,66
195,00 38,62 39,41 37,78 38,60
210,00 38,58 39,38 37,75 38,57
225,00 38,56 39,33 37,73 38,54
240,00 38,55 39,30 37,71 38,52
255,00 38,53 39,29 37,70 38,51

De igual manera en la Tabla A VIII.2 se tienen los resultados del peso de 3
muestras de sulfato de amonio del proceso 1M-2M, se presentan los datos de

tiempo de secado vy los pesos de cada una de las muestras.
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Tabla A VIIL.2 Peso de la muestra del proceso 1M-2M en el proceso de secado

Tiempo ml m2 m3 Promedio
(min) €3) €3) 3) @
0,00 50,00 50,00 50,00 50,00
15,00 49,44 49,37 48,41 49,07
30,00 48,45 48,78 47,80 48,34
45,00 47,63 48,27 46,27 47,39
60,00 47,43 47,34 45,66 46,81
75,00 47,02 46,29 44,15 45,82
90,00 46,35 45,96 43,69 45,33
107,00 46,10 45,65 43,21 44,99
122,00 45,66 44,98 42,81 44,48
137,00 44,50 44,51 41,89 43,63
152,00 43,87 43,60 41,70 43,06
165,00 43,31 43,45 40,22 42,33
180,00 42,41 43,07 39,40 41,63
195,00 41,94 41,79 38,34 40,69
210,00 41,24 41,30 37,67 40,07
225,00 40,20 39,76 37,26 39,07
240,00 39,71 39,36 37,19 38,75
255,00 39,24 39,04 37,11 38,46
270,00 38,84 38,92 37,07 38,28
285,00 38,64 38,81 37,03 38,16
300,00 38,54 38,74 37,01 38,10
315,00 38,48 38,69 36,96 38,04
330,00 38,40 38,64 36,94 37,99
345,00 38,36 38,60 36,92 37,96
360,00 38,35 38,58 36,92 37,95

Finalmente se presenta en la Tabla A VIII.3 los resultados del secado del proceso

1M-5M para tres muestras provenientes de tres repeticiones

bandejas.

de secado en



Tabla A VIIL.3 Peso de la muestra del proceso 1M-5M en el proceso de secado

Tiempo ml m2 m3 | Promedio
(min) @ | @ | © €3)
0,00 50 50,00 | 50,00 50,00
15,00 48,82 | 46,81 | 48,09 47,90
30,00 46,67 | 45,08 | 46,76 46,17
45,00 45,25 | 42,75 | 46,30 44,76
60,00 42,92 | 41,99 | 43,95 42,95
75,00 41,72 | 41,58 | 43,13 42,14
90,00 41,17 | 41,45 | 42,55 41,72
105,00 40,86 | 41,37 | 42,29 41,50
120,00 40,74 | 41,34 | 42,20 41,42
135,00 40,66 | 41,28 | 42,16 41,36
150,00 40,6 | 41,26 | 42,14 41,33
165,00 40,56 | 41,24 | 42,13 41,31
180,00 40,55 | 41,24 | 42,12 41,30
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En la Figura A VIII.1 se tiene el ejemplo de las bandejas que se emplearon para

el proceso de secado.

Figura A VIII.1 Bandejas empleadas para el secado de sulfato de amonio, cada una tiene
un area de 0,1 m’
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RESULTADOS PARA DETERMINAR EL RENDIMIENTO DE LA
REACCION

Tabla A IX.1 Pesos de soluciones al inicio y final de los procesos de reaccidon-evaporacion

y filtrado
Reaccion-Evaporacion Filtracion
Corriente Masa inicial | Masa Pr’0 ducto | pesiduo de
de reaccion final hume'do filtracion
obtenido
Muestra (2) (2) (2 (2
1 998,63 79,78 72,3 7,48
2 994,63 74,33 53,01 21,32
IM-1M 3 993,63 73,39 47,23 26,16
Promedio 995,63 75,83 57,51 18,32
%ow 100,00 7,62 75,84 24,16
1 984,63 91,76 78,80 12,96
2 990,63 103,68 65,71 37,97
IM-2M 3 997,63 97,42 53,97 43,45
Promedio 990,96 97,62 66,16 31,46
Yow 100,00 9,85 67,77 32,23
1 1006,63 153,93 81,66 72,27
2 998,63 136,05 82,37 53,68
IM-5M 3 1003,63 148,87 76,86 72,01
promedio 1002,96 146,28 80,30 65,99
Yow 100,00 14,59 54,89 45,11
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ANEXO X

DETALLE COSTO DE EQUIPOS

En la Tabla A X.1 se desglosa las cantidades y precio de los equipos requeridos

para el proceso. Los costos se estimaron de acuerdo con las ofertas presentadas

en los Anexos XI, XII'y XIII.

Tabla A X.1 Detalle de equipos para el proceso y costo

Equipo Cantidad Precio Total

tanques 2 400,00 800,00
Secador 1 2 500,00 2 500,00
ei?;;;’;;r 1 2200,00 | 2 200,00
Costo ($) 5500,00

(Ningbo Jiangnan Plastic Container Co., 2013;_Changzhou Anthem Industrial International Trading
Co., 2013; Changzhou Yeping Drying Equipment Co., 2013)
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ANEXO XI

CARACTERISTICAS PARA TANQUES DE ALMACENAMIENTO
NINGBO JIANGNAN

En el Anexo Xl se presentan algunas caracteristicas de un tanque de
almacenamiento que podria ser empleado para la recepcion de las soluciones de

acido y base previo a su ingreso al reactor-evaporador.

e Material principal: materia prima importada PE (LLDPE)

e Color comun: blanco, azul y amarillo

e Espesor de pared uniforme.

e Performance: una pieza de producto roto-moldeo, sin soldaduras o uniones
que puedan fallar.

o El depdsito de solucidon quimicos es excelente en resistencia: a la corrosion,
choque, intensa vibracion, limpieza facil. (Ningbo Jiangnan Plastic Container
Co., 2013)

En la Figura A Xl. 1 se presenta una fotografia del posible tanque de recepcién,
también se puede apreciar el rango de costos, el mismo que depende de la

capacidad.

Drug Solution Tank
\3 AddtoinquiyCart  # Addto My Favorites  Share to: [f§ £ @ 8+
FOB Price US $100-700 /Barrel | Get Latest Price

Ningbo
100 Piece/Pieces
2000 Piece/Pieces per Month

T

j.en.alibaba.com

4 Offine

Ms. Sara Lee

Start Order

ZOOM ~I Not exactly what you want? Post a quick Buying Request!

Figura A XI.1 Tanque contenedor para sustancias quimicas escogido como referencia
(Ningbo Jiangnan Plastic Container Co., 2013)
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En la Tabla A XI.2 se pueden observar las diferentes capacidades en las que se
oferta el tanque de recepcidn, se puede ver que tiene capacidad desde 40 litros
hasta 1 000 litros, por lo que para estimar el precio se interpolara de acuerdo a la

necesidad del proceso. El costo varia entre 100,00 y 700,00 USD

Tabla A XI.1 Capacidades disponibles del tanque pléstico

Modelo
MC-40 L
MC-65L

MC-100 L
MC-125L
MC-200 L
MC-350 L

MC-1000 L
(Ningbo Jiangnan Plastic Container Co., 2013)
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ANEXO XII

CARACTERISTICAS REACTOR BATCH CHANGZHOU

De similar manera se presentan las caracteristicas de un reactor batch ofertado

en internet y que podria cumplir con los requerimientos del proceso estudiado.

Tipo: reactor de calefaccion eléctrica / vapor / aceite, bobina exterior,

calefaccion reactor chaqueta. Potencia entre 24 o 36 kW.
Material: acero inoxidable o acero al carbono

Estructura: cubierta, cuerpo, chaqueta, mezclador, dispositivo de

accionamiento glandula eje, soporte y otros

Eje de la glandula: sello de embalaje o el sello mecanico

Modo de agitaciéon: Tipo de anclaje, tipo de suspension, tipo de rueda sin fin,
en impulsar tipo o soporte de tipo

Volumen: 50 L - 50 000 L. (Changzhou Anthem Industrial International Trading
Co., 2013)

En la Figura A XII.1 se presenta el reactor batch que podria servir para el proceso

de obtencidén de sulfato de amonio y presenta también el rango de costos del

equipo, el que se encuentra en funcion de la capacidad del mismo.

Industrial Batch Chemical Reactor price

7 Adtolnquiry Cat oy Addto My Favorites  Shareto: | 3 @
FOB Price S §999-09,999 / Set | Get Latest Price
Port Shanghai port

Order Quantity. 1 Set/Sets
50 Set/Sets per Month

LIC DIADIP. TIT Westem Union

= Offline

Ms. Candy Jiang

Start Order

Figura A XII. 1 Reactor batch disponible en el mercado
(Changzhou Anthem Industrial International Trading Co., 2013)
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En la Tabla A Xll.1 se tienen las especificaciones del reactor batch en lo que
corresponde a capacidad, dimensiones, potencia de motor, velocidad de mezcla y

peso.

Tabla A XII.1 Especificaciones técnicas del reactor disponible en el mercado

Capacidad | Potencia del motor | Velocidad de mezcla
(L) (kW) (RPM)
50,0 L1 80,0
100,0 L1 80,0

300,0 2,2 80,0

500,0 3,0 80,0
1 000,0 4,0 80,0
2 000,0 5,5 80,0
3 000,0 7,5 80,0
4 000,0 7,5 80,0
5000,0 7,5 80,0

~ (Changzhou Anthem Industrial International Trading Co., 2013)
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ANEXO XIII

REFERENCIA TECNICAS DE UN SECADOR DE BANDEJAS

Se presenta las caracteristicas de un secador de bandejas ofertado en el

mercado, el cual sirvio como referencia de costos y operacion para este proyecto.

Opciones de fuente de calor: vapor, electricidad, infrarrojo lejano 6 vapor-

electricidad.
Temperatura de secado: calefaccion de vapor 50-130°C, max. 140°C.

Temperatura con electricidad y de infrarrojo lejano: 50-300°C con sistema de

control automatico de la computadora.
Comunmente utiliza la presion de vapor 0.2- 0.8 mPa ( 2- 8 bar).

Eléctrico con calefaccion, consumo de energia clasificado: 15kw, el consumo

real: 5-9kw.

Los hornos y bandejas para hornear son uniformes en las dimensiones, y

pueden ser cambiados por otros.

Placa de hornear las dimensiones: 460*640*45mm

En la Figura A XIII.1 se tiene el ejemplo de secador de bandejas industrial y sus

costos.

Muchos tc-c de fuente de calor de circulacion de aire caliente secador
de bandeja’horno de secado

Precio FOB $ 1000-100?0
Obtenga el Ultimo Precio
Puerto shanghai
Cantidad de pedido minima 18et's
Capacidad de suministro 10000 Set's por Afio
Plazo de entrega 45 dias
Condiciones de pago LIC. DA DIP TIT, Western Union MoneyGram
@ Chatear Ahora Mismo!
X Ws. Cathy fan

Haola, soy Cathy fan.

Ahnra actny ranactadn

Figura A XIII. 1 Secador de bandejas escogido como referencia para costos
(Changzhou Yeping Drying Equipment Co., 2013)



modelo

Che0
Ched
Che
Chi
Che

Tabla A XIII.1 Especificaciones técnicas del secador

Capacidad de
secado( kglote)

il

120
240
360
40
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Potenciade De Oimensiones  Equipado  Laplaca de secado  control El peso
calefacion alimentacion fofales wi'h|  estanie de  equipada pe) automatico de totall kg)
eléctrical fw) del mm) secadl temperatlra de
ventilador( conjunt) l3caja
k)
it 045 1380120072000 1 2 disponifle 820
15 045 226012002000 2 4 disponible 1580
il 0457 2260°2200°2000 4 i disponiole 1800
45 0453 2260*3200°2000 6 144 disponible 2100
il 0454 d4B0*2200°2270 8 192 disponible 2800

(Changzhou Yeping Drying Equipment Co., 2013)



ANEXO XIV

RESISTENCIA A LA CORROSION DE MATERIALES DE

CONSTRUCCION

Tabla A XIV. 1 Tabla para seleccion de materiales de construccion
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Metals Nonmetals
, Stainless tee] - P Vark | smaetadl
Chokd |, | O | A |l o e | | e
and ";.n Nickel | Monel b me | til | (Kare | msine | e | chle | matews
il | 1| ol IV [P L A
res) | 188 o " ‘ o
Aetivaed,onde,, | € | C [ C L C | CLC | C|A | A A]A]A C [hed!
Aoetio aeid, pure. ..o, AR AN AR AR NE A R R
Acetic anhydrde, ..., 8B | B [ !IRLE]ISIALNT NS R
ROONO, v K 1ElE IR RTR|I NI &N | S ANHCESS
Aluminun ehlorde. ... X[C|X | K| C|C|A A [A]A[A]u[A sl
Aluuinum sulfate, ... Ll g |80 I® QG RIA|&| & A [CATEAEIASS
Ko iiaviviiing 1E 1B Al R I& | K| &I E&]A[EAIEARSEA
Aomonia (g88). .o o1 PLE LRl & L& RN 4] % €
Ammoniuw ehlorde. ... 81 &1 E|%|'8a | & BEINI&ALIE]A A heded
Anmonium bydroside, | A | A | A | A [ C [ C | X | C]A A C [acd!
Ammoniu phosphate
(moncbesit) .o | X | C | A | A || %] & | %8 hedel
Ammmonium phosphate f
(1777) ¢l N | d!|w | & |CG|C| & |&]|A « (aedel
Ammoniuns phosphate | |
(tribasie) . 1+ 00 OO I O VO O T YO wedal
Ammonium sulate. ... g || B C| A& G[A14&]1 8] 8]4 LA
Aailing. v voviviine Al A A i3 : |k |G ¢ al

(Peters et al., 2003, p. 458)
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Tabla A XIV.1 Tabla para seleccion de materiales de construccidon (continuacion...)

Caleium hydroxide. ...
Caleium hypoeblorte, .
Carbon fetrachloride, ..
Carboie acid. .,.v11...
Chloracetie acid. .. ..,
Chlorine, dry. v.v 0.
Chloring, wet. .10
Chromic aeid, 11111
Citrie aeid. v ovivvven,

Etlylene glyeol, 1.1
Fatty acids. .. c.ov0ni.
Ferric chlorde. ...
Ferric sullsbe. .o 1o
3 Ferrous sulfate, ...,
3 Formaldebyde. ... ...
Formie 8., o000

Hydrocarbons (sliphatic)
Hydrochlorie acid. .. ...
Hydrouorie aeid. .. ...
Hydrogen peroxide. .. ..
Lactioneid, vvovvis,
Magnesium ehloride, ...
Magnesiom sulfate. ...

Phenol (earbolic acid). ...
Phosphorie acid . ...
Potagsium hydeoxide. ...
Sodiom bisullate, .. ...,
Sodium earbonate. ...

>t b= = = T2 B b I CO = = C2CO €2 2 > T Co2 C2 & 3 T2 T2 2=

S €3 €2 C2 5 €2 C2 2 = = 2 > =

€D S I OO bt e D e I3e €0 £ 3t OO Bt e CD €O B O £ e I

S 5= = T2 CO D 5= ) = 5 €D Co> CY 5t 5t 3= =

S = e D D= €D 3 2 D e D e O3 5d bt B B OO B e e OO S B 3 3 D €O Bt e b T e e e €D €3 3 B

o B e

S D 0D B e D bk B 3 e €2 €2 00 D B D 0D S e D bt e b e OO0 D €D e S €D e e €D B e <D B D
T2 C2 5 P2 €3 €2 €3 5t B 5= 02 5= €2 34 5ot 3= 3= 2. T2 C3 5t 52 €O 35 35 3 €D 3t 30 3= 2 €3I C2 €2 €2 €3 €2 C3 =

= o = O OO B o B e e O T2 DD B D OB b OO Bd e B e 2D D 3 3 O B = O3
T2 C2 5 Pt B 2 B O B B O O B 3 m B e A B OO €D Bt e b e 3k e O Bt e O = O3 O T

-

(Peters et al., 2003, p. 459)
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Tabla A XIV.1 Tabla para seleccion de materiales de construccidon (continuacion...)

Moty Nonmetels
Stailes tel el
: i § Phev Vingh | nonmetalle
(ol Iron iCr?nt " Alw | Induse | Corbon | ol | Aerlle | idene |~ pusht
md N Nickel | Monel e mle | toal | (Kar | esng | resng | ohlo | materal
e )| 4 18§ oum | goss | bate) | (Hoe | (ueit)| rid
Mo
Veg) (Sora)
bodium el A | A C L O [ A [ A C|CLALA] L] lneded
bdumbydoside o] A | A ) A | A [ A [ AL C| X C | ALALA]C et
Sodivm bypoctlrte, | X | € | C | A [ C[C|C|X|A]O]X A (bedl
botimaitneoc] A (A | A (A A LA O A AN o [hedel
Sodium gt 1111 Yl lRlelXd ¥l dldlR]ll A laedet
Sl | A | K[ C | A LA A X R C A o [wat
Sum e ... ARER AR RE IR AR AR AR |
Sodiom thiosllte.oio | € | o [ A | A [ AL AL CLC AL AN A aedel
LT SIALEl R4 R0 (Ek]S Y
SN AR RIGIRIB(EIQ (A4 v (el
Sulfur dosde, ..., RISl EIRIELBLIRALE] K] Al
Sulfure s (08% bo
117 AEAE AN A AR AR AE AENE B A AW (Y
Sufwiescd O60%).f A [ C | X | X | X[ C [ X[ X[ A |C|X]|X]|C [0
Suliosed (06%)..4 X | C | X | X | O [ C[X | X | A A|C|C|4 [bf
Bulfreaed (<00 X | C | X [ O [ C [ C[C[C|A|A|]C|A|A |ahea
Sullurousseid..,..,.... Al Bl ALY I®(8IQ &[] 0 [hedel
Trcblomethylent.,....., IRl El& & (& &8 & 8]&!1a 800k
Ting chloride, ... 111+ (G IEIR A & %N AL A (heded
T Cl & [ A [N A|A]C |0 v Ihedat
|

(Peters et al., 2003, p. 460)
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ANEXO XV
COTIZACION SULFATO DE AMONIO

En la Figura A XIV.1 se tiene una cotizacion para 50 kg de sulfato de amonio que

comunmente se encuentra en el mercado nacional. Si se calcula el costo por

kilogramo, este tendria un valor de 0,49 USD.

FERTISA, FERTILIZANTES, TERMINALES I SERVICIOS S.A.
Av. 25 de Julio via Puerto Maritimo, Calle Don Bosco (al final de la calle)
Telfs. 042- 484632-638 042-488490-491-494-495 « Fax: 042- 484637 » Casilla: 09-01-6148
Guayaquil — Ecuador

IOFERTA No. : 001-01/

FECHA: | 1471012013
CLIENTE: | CONSUELO ALDAZ

DIRECCION: SELVA ALEGRE CALLE JUAN SALINAS
TELEFONO: 2870014

Cl

DETALLE DE OFERTA:

PRODUCTO PRESENTACION CANTIDAD PRECIOPVP TOTAL

SULFATO DE AMONIO
$

TOTAL 24.30

ENTREGA: EN ALMACEN FERTISA SANGOLQUI
PRESENTACION: Sacos de S0KG .

|OBSERVACIONES:
' Estos precios estan sujetos a cambio sin previo aviso. Si existe un incremento de impuestos, de

.
cualquier naturaleza, estos incrementos seran agregados al precio del producto.

Atentamente,

&~
Ing. Evelyn Paspuezan
2080278/0989054694
ADMINISTRADORA DEL ALMACEN

Figura A XV.1 Cotizacion de 50 kg de sulfato de amonio en el mercado nacional



