UNIVERSIDAD NACIONAL AUTONOMA DE
MEXICO

[
o)

G IO T
Iy

FACULTAD DE QUIMICA

TESIS

CARACTERJZACION DE ESCORIAS DE ALUMINIO PARA SU
RECUPERACION A TRAVES DE ESPECTROSCOPIA DE EMISION

ATOMICA CON PLASMA POR ACOPLAMIENTO INDUCTIVO (ICP-OES) Y
FLUORESCENCIA DE RAYOS X.

QUE PARA OBTENER EL TIiTULO DE
INGENIERA QUIMICA METALURGICA

PRESENTA:
LUCERO FIGUEROA LOPEZ

CIUDAD DE MEXICO 2018




e e

Universidad Nacional - J ~  Biblioteca Central
Auténoma de México -

Direccion General de Bibliotecas de la UNAM
Swmie 1 Bpg L IR

UNAM - Direccion General de Bibliotecas
Tesis Digitales
Restricciones de uso

DERECHOS RESERVADQOS ©
PROHIBIDA SU REPRODUCCION TOTAL O PARCIAL

Todo el material contenido en esta tesis esta protegido por la Ley Federal
del Derecho de Autor (LFDA) de los Estados Unidos Mexicanos (México).

El uso de imagenes, fragmentos de videos, y demas material que sea
objeto de proteccion de los derechos de autor, serd exclusivamente para
fines educativos e informativos y debera citar la fuente donde la obtuvo
mencionando el autor o autores. Cualquier uso distinto como el lucro,
reproduccion, edicion o modificacion, sera perseguido y sancionado por el
respectivo titular de los Derechos de Autor.



JURADO

PRESIDENTE: Prof. Ciro Eliseo Marquez Herrera
VOCAL: Prof. Ricardo Hernandez Flores
SECRETARIO: Prof. José Fernando Flores Alvarez
1er. SUPLENTE: Prof. Blanca Paz Diaz

2do. SUPLENTE: Prof. Paola Roncangliolo Barrera

LUGAR DONDE SE DESARROLLO EL PROYECTO

LABORATORIO 208-209, EDIFICIO D, DEPARTAMENTO DE INGENIERIA QUIMICA
METALURGICA, FACULTAD DE QUIMICA, UNAM

ASESOR

PROF. CIRO ELISEO MARQUEZ HERRERA

SUPERVISOR TECNICO

PROF. PAOLA RONCAGLIOLO BARRERA

SUSTENTANTE

LUCERO FIGUEROA LOPEZ



AGRADECIMIENTOS

A mis padres Lucero y Antonio, Por apoyarme en todo momento y ensefiarme que
para conseguir las cosas que uno quiere se tiene que trabajar, esforzarse y no darse
por vencido, que de nada nos sirve ser el mejor en la carrera, si antes no se es el
mas humilde para ser mejores personas. Gracias por sus consejos y sabiduria, por
darme la oportunidad de estudiar una carrera por ser un gran modelo a seguir. Los
amo con todo mi corazon.

Tofo, que a pesar de no coincidir en muchas cosas siempre me apoyaste, me
escuchaste y me ensenaste a ser mas compartida y mucho mejor persona, gracias
por creer siempre en mi. Te amo.

Edgar, a pesar de las peleas sé que siempre estas ahi para apoyarme. Te amo.

Arturo, gracias por la paciencia que siempre me has tenido, por los consejos, por
ayudarme y apoyarme siempre que lo necesito, por explicarme cuando no entendia
y por estar en mi vida, en mis mejores momentos y en los mas dificiles. Gracias por
ser mi amigo, mi complice. Te amo

Tia Ana, Foncho y Caro, los quiero muchisimo, gracias por escucharme y
orientarme, porque sé que cuento con ustedes en todo momento. Gracias por su
amor. Los amo.

A toda mi familia, por apoyarme, siempre escucharme darme una sonrisa cada vez
que los veia y alentarme a seguir adelante, por cada una de sus palabras, sus
apapachos y su amor incondicional. Los amo.

Pao, por ser la amiga mas increible de la vida, por ensefiarme que una verdadera
amistad puede durar toda una vida, por escucharme y por quererme tal y como soy.

Karla, que siempre estuviste ahi en los buenos y malos momentos, una persona a
la que admiro y que me inspira a querer ser mejor siempre. La que me ensefo que
el miedo estorba y que si dejamos que nos coma nunca seremos mas de lo que
podemos ser.

Itzel, Magali, Marco, Armando les agradezco infinitamente su amistad, su paciencia
y su amor hacia mi, son personas que me inspiran y me hacen ser mejor cada dia,
los amo.

Clemente, Jenny, gracias por hacer mi estancia en la carrera mas divertida, gracias
por los momentos que compartimos y por ser complices de comida. Los quiero.

Alex, Jeny; mis compafneros de laboratorio y amigos, muchas gracias por sus
consejos, por compartirme sus conocimientos y ayudarme a acabar esta tesis.



Al Dr. Ciro, por permitirme entrar a su laboratorio, compartirme sus conocimientos,
tiempo y mostrar siempre interés en mi crecimiento tanto personal como profesional.

A la profesora Paola Roncangliolo por sus conocimientos, su paciencia, sus
revisiones y por ayudarme a avanzar en este proyecto.

A la Faculta de Quimica porque aqui conoci maravillosas personas, por ser mi casa
y proporcionarme todas las oportunidades para ser un buen profesionista, a la
UNAM que me ensefo lo que es ser universitaria, a tenerle amor a mi universidad
y demostrarle que podemos ser excelentes profesionistas para lograr hacer de este
un pais mejor.

A la QFB Fabiola Vega del laboratorio de Geoquimica Ambiental del Instituto de
Geologia por su apoyo para la realizacién de los analisis de Fluorescencia de Rayos
X.

A la Dra. Teresa Pi I. Piug del Departamento de Geoquimica del Instituto de
Geologia por su apoyo para la realizacion de los analisis de Difraccion de Rayos X.



1. INTRODUCCION 8
1.1 PLANTEAMINETO DEL PROBLEMA 9

1.2 OBJETIVOS 10

1.1.2 OBJETIVOS GENERALES 10

1.2.2 OBJETIVOS PARTICULARES 10

1.3 HIPOTESIS 11

2. ANTECEDENTES 12
2.1 GENERALIDADES DEL ALUMINIO 13
2.2 PROCESOS DE OBTENCION DE ALUMINIO 14
2.2.1 ALUMINIO PRIMARIO 14

2.2.2 ALUMINIO SECUNDARIO 15

2.3 FUNDUCION DE ALUMINIO 17
2.4 TIPOS DE HORNOS PARA LA FUNDICION DE ALUMINIO 19
2.4.1 HORNO DE REVERBERO 19

2.4.2 HORNO ROTATIVO 20

2.4.3 HORNO DE CRISOL 21

2.4.4 HORNO DE RESISTENCIA 22

2.5 ESCORIAS DE ALUMINIO 23
2.6 FUNDENTES 25
2.7 PROCESO DE RECUPERACION DE ESCORIAS 28
2.7.1 ELECTROMETALURGIA DE ALUMINIO POR SALES FUNDIDAS 28

2.8 TECNICAS DE ANALISIS QUimMICO 31
2.8.1 ESPECTROSCOPIA DE EMISION OPTICA CON PLASMA ACOPLADO
INDUCTIVAMENTE (ICP-OES) 32
2.8.1.1 NEBULIZADOR 34

2.8.1.2 BOMBAS PERISTALTICAS 35

2.8.1.3 ANTORCHA 36

2.8.1.4 GENERADOR DE RADIO FRECUENCIA 37

2.8.1.5 SISTEMA OPTICO 37



2.8.1.6 PLASMA 38

2.8.1.7 CAMARA DE ROCIO 39

2.8.1.8 INYECTOR 39
2.8.2 CURVA DE CALIBRACION 39
2.8.3 ESPECTOMETRIA DE ABSORCION ATOMICA 40
2.8.4 ESPECTROSCOPIA DE FLUORESCENCIA DE RAYOS X 42
2.8.5 ESPECTROSCOPIA DE DIFRACCION DE RAYOS X 44
3. METODOLOGIA DE TRABAJO 46
3.1 REACTIVOS Y EQUIPO UTILIZADO 48
3.2 CARACTERIZACION DE ESCORIAS 50
3.3 TAMANO OPTIMO DE PARTICULA 51
3.4 DIGESTION DE MUESTRAS 51
3.5 DIGESTION EN HORNO DE MICROONDAS 51
3.6 ABSORCION ATOMICA 53
3.7 FLUORESCENCIA DE RAYOS X 54
3.8 ICP-OES 54
3.9 DIFRACCION DE RAYOS X 57
4. RESULTADOS Y ANALISIS 59
4.1 INSPECCION VISUAL 59
4.2 ANALISIS QUIMICO POR ICP-OES 61

4.2.1 ELEMENTOS MAYORITARIOS 62

4.2.2 ELEMENTOS MINORITARIOS 63

4.2.3 ELEMENTOS TRAZA 63
4.3 ANALISIS QUIMICO POR ABSORCION ATOMICA 66
4.4 ANALISIS QUIMICO POR FLUORESECENCIA DE RAYOS X 67
4.5 DIFRACCION DE RAYOS X 69
4.6 RECUPERACION DE ALUMINIO 72

4.6.1 RECUPERACION DE ALUMINIO POR METODO ACIDO 72

46.2 RECUPERACIQN DE BAUXITA (AL203) PARA
ELECTROOBTENCION POR SALES FUNDIDAS 75



4.6.3 RECUPERACION DE ESCORIAS PARA SU REUTILIZACION

COMO FUNDENTE 75
5. CONCLUSIONES 77
6. BIBLIOGRAFIA 78
7. ANEXOS |. ANALISI LEIDOS A TRAVES DE DIFRACCION DE RAYOS X 80
8. ANEXOS Il. RESULTADOS SIN TRATAMIENTO DE ICP-OES 83
9. ANEXOS lll. DATOS OBTENIDOS DE FLUORESCENCIA DE RAYOS X 84




1. INTRODUCCION

1.1 PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA

En el ambito ingenieril mundial el aluminio ha tenido mas usos desde el siglo X.
debido a su gran gama de propiedades mecanicas, fisicas y quimicas, que se deben

en gran medida a su factibilidad de aleacion.

Los beneficios economicos y medioambientales del reciclaje de aluminio son
evidentes y significativos, siendo uno de los aspectos mas importante que puede
ser reciclado casi de manera completa, sin pérdida de calidad del producto final.
Otro aspecto a destacar es la energia que se utiliza durante el reciclaje de aluminio,
comparado con el consumo de energia para producir aluminio, el proceso de
reciclaje solo consume entre el 5 y el 20% de la energia necesaria para la

produccion de aluminio a partir del mineral Bauxita.

La cantidad y naturaleza de los residuos y efluentes generados durante el reciclaje
de aluminio también hacen que este proceso presente un menor impacto
medioambiental que el proceso de produccion de aluminio primario. A pesar de
todas estas ventajas, la demanda mundial de aluminio hace que la produccion de

este siga siendo la principal fuente para la obtencion de este metal. [1]

Esta problematica requiere, una atencién creciente por parte de la sociedad, debido
a la necesidad de proteger el medio ambiente. En este sentido, los esfuerzos se
centran en reducir al maximo la generacion de residuos y buscar vias de
aprovechamiento de aquellos que son inevitables, soluciones mucho mas
aconsejables desde el punto de vista técnico, ecoldgico y econdmico que su vertido
o destruccion. [2]

Las escorias se generan cuando en el proceso de fundicion de aluminio, se utilizan
sales para cubrir el metal fundido. Las sales fundentes previenen la oxidacion del
aluminio y permiten separar facilmente los 6xidos metalicos del metal debido a su
composicién y posible reaccion con el agua, las escorias que vienen de los procesos

de reciclaje de aluminio estan catalogadas como residuos peligrosos, debido a su



posible reaccion con el agua o humedad del ambiente, dando lugar a la generacion
de gases toxicos o la lixiviacidn de elementos a los suelos o mantos acuiferos. Sin
embargo las escorias de aluminio representan un residuo con un potencial de
valorizacidon importante, ya que es posible la recuperacion de subproductos como
aluminio metalico y otros productos no metalicos como éxidos y sales fundentes de

sodio, potasio y magnesio. [3]

El reciclado de aluminio, la recuperacion y rendimiento de metal pueden variar
segun la calidad del material y la carga mal clasificada puede en cierta medida

disminuir el rendimiento del metal.

Para el reciclado de aluminio se emplean diversos hornos para fundir diferentes
tipos de desechos, con el fin de recuperar este elemento. En este proceso se funde
la escoria a mas de 1100°C por medio de sales fundidas para obtener una reaccion

que separe las sales fundentes de la alumina.

Adicionalmente, se suelen agregar sales al bafo del metal para mejorar la fluidez
del metal, de modo que no es necesario elevar la temperatura del horno, y
consecuentemente, se minimiza la oxidacién del material. La unica desventaja de la
adicion de sales, es el hecho de que se producen emisiones gaseosas

contaminantes al ambiente. [1]



1.2 OBJETIVOS

1.2.1 OBJETIVOS GENERALES

Desarrollar una metodologia a través de espectroscopia de emision atomica con
plasma por acoplamiento inductivo (ICP-OES) para confirmar se utilizara
fluorescencia de rayos X y difraccion de rayos X para la caracterizacion de

fundentes y escorias de aluminio.

Proponer una alternativa para la recuperacion de escorias con alto contenido de

aluminio del proceso de fundicion.

1.2.2 OBJETIVOS PARTICULARES

Desarrollar un procedimiento para la digestion y caracterizacion de muestras de

fundentes, escorias y residuos del proceso de fundicion de aluminio.

Optimizar parametros de operacién de un espectrometro de Espectroscopia de
Emision Atémica con Plasma Acoplado Inductivamente (ICP-OES), tales como

flujos de argon, flujo de bomba y potencia entre otros.
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1.3 HIPOTESIS

Al lograr la digestion de las muestras de fundente, escoria y residuos de fundicion
sera posible desarrollar una metodologia analitica empleando espectroscopia de
emision atomica con plasma acoplado inductivamente (ICP-OES) que permita
caracterizar quimicamente y recuperar dichas muestras conociendo asi su

composicion.
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CAPITULO |

2. ANTECEDENTES

2.1 GENERALIDADES DEL ALUMINIO

El aluminio y sus aleaciones son materiales que destacan por su ligereza y
resistencia a la corrosion, asi como por su elevada conductividad térmica y eléctrica.
Si se compara la resistencia o la rigidez especifica (en relacién con la densidad) los
aluminios son mas ventajosos que los aceros en determinadas aplicaciones
(aeronautica, vehiculos, piezas a grandes aceleraciones). Estas cualidades, junto
con la gran aptitud para el conformado mecanico (deformacion en frio, forja, moldeo,
extrusion, mecanizado), han convertido al aluminio en el segundo grupo de

materiales mas empleados en la industria.

Para aumentar sus propiedades mecanicas el aluminio se tiene que alear con otros
elementos como el cobre, manganeso, magnesio, silicio, zinc entre otros. Una vez
aleado el aluminio aumenta su resistencia mecanica por medio de una deformacion

mecanica o de un tratamiento térmico.

Las aleaciones de aluminio se dividen en dos grandes grupos, que son, forja y
fundicion. Esta division se corresponde con el tipo de proceso de conformado a que

pueden ser sometidas las aleaciones de aluminio.

Aleaciones 1xxx: Son aleaciones de aluminio técnicamente puro, al 99,9%, siendo
sus principales impurezas el hierro y el silicio como elemento aleante. Se
caracterizan por una excelente resistencia a la corrosion, alta conductividad térmica

y eléctrica, bajas propiedades mecanicas y excelente trabajabilidad.

Aleaciones 2xxx: El principal aleante de este grupo de aleaciones es el cobre. Estas
aleaciones requieren un tratamiento térmico de solucién para obtener propiedades

Optimas. Este tipo de aleaciones no tiene tan buena resistencia a la corrosion como

12



la mayoria de las otras aleaciones de aluminio y bajo ciertas condiciones pueden

estar sujetas a la corrosion intergranular.

Aleaciones 3xxx: El elemento aleante principal de este grupo es el manganeso.
Estas aleaciones son generalmente no tratables térmicamente, pero tienen un 20%
mas de resistencia que las aleaciones de la serie 1xxx. Debido a que s6lo un
porcentaje limitado del manganeso (hasta aproximadamente el 1,5%) se puede
afiadir eficazmente al aluminio, este es un elemento importante en algunas pocas

aleaciones

Serie 4xxx. El principal elemento de aleacidn en esta serie es el silicio, que se puede
afiadir en cantidades suficientes (hasta 12%) a causa de una reduccion en el rango
de fusion sin producir fragilidad. Por esta razén, las aleaciones de aluminio-silicio
se utilizan en alambres de soldadura donde un intervalo de fusion mas bajo que el

del metal base.

Aleaciones 5xxx: El principal elemento de aleacion en aleaciones de la serie es el
magnesio. Cuando se utiliza como un elemento de aleacion o con manganeso, el

resultado es una aleacion endurecible por acritud de moderada a alta resistencia.

Serie 6xxx. Las aleaciones de la serie 6xxx contienen silicio y magnesio en las
proporciones requeridas para la formacién de siliciuro de magnesio (Mg2Si). Este
compuesto las hace tratables térmicamente. Aunque no tan resistentes como la
mayoria de las aleaciones de las series 2xxx y 7xxx, las aleaciones de la serie 6xxx

tienen buena formabilidad, soldabilidad, maquinabilidad y resistencia a la corrosion.

Serie 7xxx. Zinc, en cantidades de 1 a 8%, es el principal elemento de aleacion en
aleaciones de la serie 7xxx, y cuando se combina con un porcentaje menor de
magnesio, resulta en las aleaciones tratables térmicamente de moderada a muy alta

resistencia. [4]
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2.2 PROCESOS DE OBTENCION DE ALUMINIO

Existen dos procesos metalurgicos para la obtencién de aluminio:

Metalurgia primaria: La cual consiste en la produccion de aluminio a partir del

mineral bauxita o de concentrados minerales.

Metalurgia secundaria: El cual consiste en la produccién de aluminio a partir de

materias primas secundarias como chatarras o residuos de otros procesos. [4]

2.2.1. ALUMINIO PRIMARIO

La bauxita es el nombre general dado a los éxidos de aluminio. Contiene cantidades
variables de agua que llevan impurezas como lo pueden ser el 6xido férrico y silice.
Es esencial que el Al203 a obtenerse este libre de impurezas, ya que de lo contrario
el oxido de hierro y silicio se reduciran y contaminaran el aluminio metalico

producido en el proceso Hall Heroult. [5]

El proceso Bayer es el principal método industrial para producir alumina (es un
material de color blanco tiza de consistencia similar a la arena fina) a partir de
bauxita, hay 5 etapas principales en todas las plantas. Las etapas de dicho proceso

son: [6]

e Preparacion de la bauxita

e Digestidn

e Separacidon de residuos. (Este proceso se lleva a cabo en tres etapas:
desarenado, espesadores, ssedimentacion, lavado y deshecho de lodos
rojos vy filtracién)

e Precipitacion

e Calcinacién

14



REFINACION DE ALUMINA
Digestion ‘ CIarificacién‘ Precipitacion ‘ Calcinacion

aR @

Figura 1. Proceso de refinacion de bauxita [2]

En este proceso la bauxita se lixivia con sosa caustica (NaOH) para producir el

aluminato de sodio soluble (NaAlz), dejando las impurezas en el residuo insoluble.

La solucién es un aluminato que se descompone y produce Al (OH)s, el cual se

calcina para producir Al203, de acuerdo a la siguiente reaccidén quimica:

Al203 + 3H20+2NaOH+ Calor > 2NaAIOH4 Ecuacion 1
2Al OHs+ Calor = Al203 + 3H20 Ecuacién 2

En el proceso denominado Hall-Hérault tenemos la alumina disuelta en la criolita
fundida (FeAlNas), para proteger el bano de la oxidacion, a una temperatura
aproximada de 1010°C y sometiéndola a un proceso de electrolisis que
descompone el material en aluminio y oxigeno. [7]

FUNDICION DE ALUMINIO

Agregar Fundicidn
Alimina ‘ Anodo ‘ Electrdlisis ‘ Placa ‘ orimaria
al bafio

Figura 2. Fundicién de aluminio primario (Proceso Hall Heroult) [2]
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Este proceso de electrolisis se produce en tinas electroliticas llamadas celdas
reductoras. Estas tinas funcionan con un bafio de criolita, donde, el anodo es un
electrodo de carbon y el catodo es la misma tina, En estas tinas se obtiene el

aluminio metalico fundido como se muestra en la siguiente reaccion. [7]

2A1203+ 3C > 4Al +3CO2 Ecuacion 3

Una vez obtenido el aluminio metalico se procede a la eliminacion de las impurezas

metalicas y no metalicas.

Los procesos de eliminaciéon se basan en tres métodos: disminucidn de presion,
removido con el bafio y escorificacion. A veces se emplea uno solo de los tres
métodos o combinacion de los tres para mejores resultados. Es muy frecuente la

utilizacion de fundentes adecuados para escorificar mediante agitacion en el bafo.

El aluminio obtenido de las celdas reductoras es moldeado a una temperatura de
700°C y procesado en hornos de concentraciéon para la obtencion de aluminio de

alta calidad en lingotes, planchones, etc. [7]

2.2.2 ALUMINIO SECUNDARIO

Dentro de la produccion secundaria de aluminio hay que destacar dos procesos
diferenciados claramente por el tipo de horno empleado. La diferencia entre ambos

radica en el empleo o no de sales fundentes para la fusion de las chatarras.

Mediante el empleo de sales se obtiene un mayor grado de recuperacion del
aluminio, ya que estas disminuyen el grado de oxidacion del metal durante la fusién

(las sales forman una capa fundida sobre el aluminio y previenen la oxidacion).

Para llevar a cabo la produccion de aluminio secundario se necesita saber las
caracteristicas de este. La principal caracteristica de la produccion de aluminio
secundario es la diversidad de materias primas y la variedad de hornos que se
pueden emplear para su procesamiento. El tipo de materia prima y su pretratamiento

determina la eleccion del tipo de horno a utilizar. El horno de fundicién mas utilizado

16



en la industria del aluminio es el horno rotatorio porque es el que mayor diversidad

de materias puede reciclar. [8]

Chatarra
de Aluminio

h J

INSPECCION ¥
CLASIFICACION

b J

PRETRATAMIENTD

h J

FUMDICION DE o
Sales Fundentes T ¥ Ezcoriz saling

v

Lingotes de
Aluminio Secundario

Figura 3. Procedimiento general de produccion de aluminio secundario [9]

La principal ventaja de este tipo de materia prima es que se conoce su calidad y su
composicion, facilitando su clasificacion y permitiendo que se realice la fundicion sin
que haya que realizar un proceso de pretratamiento. Algunos de estos subproductos
pueden mencionarse como perfiles, envases, viruta, recortes, piezas moldeadas,

etc.

El objetivo principal de someter el material de aluminio a un proceso previo de
inspeccion y clasificacion es identificar y separar todo el material de aluminio que
no requiere otro tratamiento previo, sino que se encuentra limpio y puede ser

almacenado o alimentado directamente al horno de fundicion. [1]

Ademas de separar otros materiales como plastico, hierro, acero inoxidable, zinc y

latén libres, que se consideran contaminantes.
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Todo el material de aluminio destinado al reciclaje debe sufrir un pretratamiento
donde se eliminen contaminantes y se prepare el material para la fundicién,

permitiendo realizar un procesamiento mas rapido y economico.

Todo el material de reciclaje se somete a un proceso de fundicion y refinado,
seleccionado a partir de la naturaleza del material a procesar. El horno mas utilizado
en la industria del aluminio es el horno de crisol, porque es el que mayor diversidad
de materiales puede reciclar. Asi, por ejemplo, pueden ser recicladas escorias de

primera y segunda fusion. [8]

RECICLADO DEL ALUMINIO

Recoleccidn » CIasiﬁcacic’m- Pacas - Refundicién Fund'CIOQ
secundaria

R

(s A

- . @ 5

Figura 4. Produccién de aluminio secundario. [2]

A

2.3 FUNDICION DE ALUMINIO

Gran parte de las aleaciones de aluminio se realiza por medio de los diferentes
procesos de fundicion, el cual consiste en llevar el metal por arriba de su punto de
fusion y agregarle, si es necesario, elementos aleantes, ya sea por aleaciones
maestras o materiales puros, este proceso se lleva a cabo comunmente en hornos
de reverbero, induccion de baja frecuencia, hornos de crisol, de resistencia usando

como elementos de calentamiento gas natural, aceites combustibles, electricidad.

Comunmente en los hornos pequefios se usa el proceso batch el cual es un proceso
intermitente que se alimenta de una linea de entrada o alimentacion para que el
sistema tenga un maximo de productividad, introduciendo carga metalica, retirando

la escoria y colando de manera natural.
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En los hornos grandes siempre se mantiene una temperatura constante para
favorecer una fusién rapida, la carga y el retiro de escoria se hace mediante
pequefias ollas y se puede hacer de manera automatica o manual en pequefas

piezas o en lingotes para forjar, extruir, laminar, etc.

Ademas, la materia de aluminio se funde bajo una capa de sal (fundente),
consistente de modo general, en una mezcla de aproximadamente 30% de KCly 70
% de NaCl. [10]

2.4 TIPOS DE HORNOS PARA LA FUSION DE ALUMINIO

Los hornos de fundicion son usados para llevar a los metales y aleaciones a
temperaturas superiores de su punto de fusion para su tratamiento y trabajado en
las industrias. En general estos se clasifican de una manera genérica, dependiendo

el tipo de alimentacién de la carga, la fuente para generar calor, etc. [11]

2.4.1 HORNO DE REVERBERO

En la produccién secundaria de aluminio, la chatarra puede ser fundida en hornos
de reverbero, a base de gas. El nombre reverbero deriva de la consideracion de que
reverbera de calor (irradia) desde el techo y las paredes del horno en el bafio de

metal fundido.

Los hornos de reverbero son de poca altura y gran longitud. En uno de los extremos
se encuentra el hogar donde se quema el combustible, y en el extremo opuesto la
chimenea. Las llamas y productos de la combustién atraviesan el horno y son
dirigidos, por la boveda de forma adecuada hacia la solera del horno, donde esta
situada la carga del metal que se desea fundir. Esta carga se calienta, no solo por
su contacto con las llamas y gases calientes sino también por el calor de radiacion

de la boveda del horno de reverbero.
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Los hornos de reverbero tipicos de aluminio presentan una eficiencia energética
(relacién de la cantidad de calor absorbido por la materia prima a la cantidad de
calor del combustible total consumido) del 15% al 39%, que puede ser aumentada

(15%) por recuperacion. [11]

Gases de 13 combustir

Figura 5. Esquema de un horno de reverbero. [11]

Las principales ventajas proporcionadas por hornos de fusién reverbero, son la tasa
de volumen de procesamiento, y los bajos costos de operacion y mantenimiento.
Sus desventajas son las altas tasas de oxidacion de metal, baja eficiencia y

requerimientos de grandes espacios. [11]

2.4.2 HORNO ROTATORIO

Consiste en un tambor de acero guarnecido interiormente con ladrillos refractarios,
gque descansa en sus dos extremidades sobre dos pares de rodillos. Puerta de carga
y agujero de colada, en una de las dos paredes frontales; quemador y salida de
gases, en la otra. Aventaja con mucho a los hornos estacionarios en orden a
eficiencia técnica, ya que ademas de calentarse la carga por el contacto de las
llamas y gases y por la radiacién de la boveda caliente, se calienta también por el
contacto directo con la parte superior del horno, que al girar queda bajo la carga.

Con esto se consigue un notable acortamiento del tiempo de fusion, pues se logra
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evitar el efecto aislante de la capa de escorias, que flota sobre el bafio, que en los

hornos de reverbero ordinarios dificulta el calentamiento de la masa del metal. [12]

Los hornos rotatorios se han considerado como hornos de reverbero
perfeccionados, ya que ademas de calentarse la carga por el contacto de las llamas
y gases y por la radiacion de la boveda caliente, se calienta también por el contacto
directo con la parte superior del horno, que al girar queda bajo la carga. Con esto
se consigue un notable acortamiento del tiempo de fusion, pues se logra evitar el
efecto aislante de la capa de escorias, que flota sobre el bafio, que en los hornos
de reverbero ordinarios dificulta el calentamiento de la masa del metal. También se
construyen hornos oscilantes que no llegan a girar, sino solamente oscilar de un
lado a otro. Los hornos rotatorios se emplean para fundir toda clase de metales y
aleaciones, como cobre, bronce, latén, aluminio, fundiciones, maleables, aceros,
etc. [12]
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Figura 6. Esquema de horno rotatorio para fundicion de aluminio. [1]

2.4.3 HORNO DE CRISOL

Los crisoles son recipientes de arcilla mezclada con grafito y otros materiales,
provistos de tapa, que una vez cargados y cerrados se caldean en los denominados
hornos de crisoles, utilizando como combustible carbon o gas este ultimo mas
modernamente.

En estos tipos de hornos se calienta primero el crisol vacio, al principio suavemente,

con la menor llama posible que puedan dar los quemadores durante los primeros
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10 min. Después se aumenta por etapas la velocidad de calentamiento hasta, que
el crisol se ponga al rojo, en cuyo momento se le carga y se pone el quemador al
maximo. El tiempo necesario para llevar los crisoles al rojo debe ser de,

aproximadamente 45 min. [13]

La alimentacion en este tipo de hornos es directamente en la boca del crisol, una de
las ventajas de este tipo de fundicion es que se puede modificar la cantidad de
escoria 0 de metal agregado, una de sus grandes desventajas es que solo se

pueden fundir cantidades muy pequefias a comparacion de otros hornos.

La principal desventaja de un horno de crisol es el contacto directo que se tiene con
el aire y con los demas gases de la atmosfera, ya que estos oxidan al metal liquido
y estos representan problemas al combinarse con el metal fundido, dejando mayor
cantidad de escorias y disolviendo hidrogeno en el aluminio provocando defectos

en la pieza. [13]

Rejillas del piso

Cnisol de grafito -

Z 2 .
L e T
[ N Pozo para facilitar la =
2 _1 limpieza de la ceniza © ¥
N A S - ey ;
% . p 0 B, B> Py W ek P e R S -> A2 R Z
A ol b ot el it g W SR, S0 - p Tty S o e & L S R e, e
NN N2 A Z 88\ SN NG

Figura 7. Esquema de horno de crisol. [14]

2.4.4 HORNO DE RESISTENCIA

Los hornos de resistencia tienen grandes ventajas para la fusién de los metales

pueden obtenerse temperaturas muy elevadas hasta de 3500°C en algunos tipos
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de hornos de resistencia, puede controlarse la velocidad de elevacién de
temperatura, y mantener estas condiciones entre limites muy precisos, con
regulaciones completamente automaticas, la carga queda libre de contaminacion,
puede controlarse perfectamente la atmdsfera en contacto con la masa fundida,
haciéndola oxidante o reductora a voluntad, incluso en algunos tipos de horno puede
operarse en vacio, ademas tienen mayor duracion los revestimientos, se instalan en
espacios reducidos y su operacion se realiza con mayor higiene que en otro tipo de
hornos. [13]

PYRADIA

Figura 8. Esquema de horno de resistencia.

2.5 ESCORIAS DE ALUMINIO

La escoria depende de muchos factores para su formacién, desde una inadecuada
clasificacion, condiciones de la chatarra, hasta el tipo del horno, la temperatura de
trabajo, el manejo del metal, la técnica de fusién entre otros.

Al realizarse una fusién de aluminio se obtienen normalmente un producto y un
deshecho. Este desecho es el producto de las reacciones entre los metales de la
aleacion y el oxigeno del aire principalmente, también lo constituyen las sales
usadas como fundentes las cuales se componen principalmente de NaCl y KCl y

alguna criolita adicional o CaF2. [12]
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Cuando el metal entra en contacto con el aire, se forma 6xido de aluminio en la
superficie de la masa fundida. La sal protege el metal de la atmdsfera reactiva y
facilita la aglomeracion y separacion de este, aumentando con ello la recuperacion
de aluminio liquido. También mejora la transferencia de calor al metal, previene la
oxidacion y recoge los contaminantes, tales como 6xidos, nitruros, carburos y otros

contenidos en la chatarra o producidos por reacciones durante el proceso de fusion.

[1]

Cuando se expone una superficie de aluminio liquido, la primera pelicula de 6xido
que se forma sobre esta, es la responsable de proteger en la forma de Al20O3 amorfa.
Esta pelicula continua creciendo, antes de transformarse en otras formas cristalinas
de 6xidos. Como las peliculas de 6xido mas gruesas y viejas tienden a fracturarse
debido a las tensiones, que se generen internamente. Con el tiempo la fase amorfa

sufre una transformacion a alumina cristalina, que se denomina gamma alumina. [1]

La fase amorfa es la que actua como pelicula protectora del metal liquido. Estas
fases protectoras parecen estabilizarse por la presencia de iones hidroxilo OH-
provenientes del vapor de agua, que a su vez se origina como producto de las

reacciones de combustidn que ocurren en los quemadores del horno.

Los componentes no metalicos de la mezcla cruda estdan completamente absorbidos
por el fundente liquido, formando luego del enfriamiento la llamada escoria. El é6xido
en la escoria (en la mezcla bruta) presenta la forma de una red continua, donde el
aluminio permanece atrapado. Este desecho llamado escoria puede clasificarse en

tres tipos de escoria.

Escoria blanca (White Dross): Escoria de aluminio con el color caracteristico del
aluminio, contiene entre un 15% y un 70% de aluminio metalico, combinado con

sales y oxidos de aluminio. [1]

Escoria negra (Black Dross): Escoria de aluminio con un color negro caracteristico
de las sales quemadas, es un producto general de la metalurgia secundaria del

aluminio.
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Escoria concentrada (Saltcake): Esta caracterizado por un gran contenido de sales
y poco contenido de aluminio metalico y algunas otras escorias. Al igual que la

escoria negra este presente colores muy obscuros.
Las escorias tienden a localizarse asi:

e Sobre la superficie, flotando, los cuales son fundentes menos densos que el
aluminio y de metales ligeros y de 6xidos no cristalinos y porosos que tienden

a flotar, por la cantidad de gases que disuelven.

e En el fondo del horno, decantados. Seran metales pesados u O6xidos
cristalinos grandes y compactos, nucleando a compuestos de alto punto de

fusion.
e Junto a las paredes del horno, formando costras.

La presencia de una cantidad excesiva de metal en la escoria sera el indicio de una
escorificacion deficiente o de una temperatura en el horno por debajo de la

necesaria para una buena fluidificacion de las escorias. [1]

Uno de los mayores problemas de la escoria de aluminio es en el medio ambiente,
ya que al estar en contacto con el agua desprende gases téxicos y esto genera

contaminacion y un dificil manejo de las escorias. [1]

2.6 FUNDENTES

El proceso de fusion de los materiales de aluminio, se lleva a cabo bajo una capa
de sal, que absorbe los 6xidos y los contaminantes de la chatarra y protege al
aluminio fundido de pérdidas por oxidacion. La capa de sal se compone
principalmente de NaCl y KCl y alguna criolita adicional o CaF2. En el proceso de
fundicion con sales, el horno se carga con el material de aluminio a fundir y se anade

el fundente salino (hasta 50% de la alimentacién). [16]

Los fundentes son productos quimicos agregados para modificar algun aspecto de

la fundicidn de un material, como la fluidez, la afinidad a la oxidacion etc.
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Los fundentes tienen tres aspectos fisicos son: sélidos y liquidos aunque la mayoria

de fundentes se presentan en forma de sales.

Existen diferentes tipos de fundentes los cuales se clasifican de acuerdo al tipo de

funcién que realizan en el material fundido.

¢ Fundentes de recubrimiento. Son aquellos que por medios fisicos forman una
cubierta en la superficie del metal fundido para inhibir su contacto con

agentes oxidantes.

e Fundentes desgasificantes. Realizan la funcion de capturar y retirar los gases

solubles en el bano metalico.

e Fundentes modificadores o refinadores. Materiales quimicos que modifican

la estructura final del metal colado.

e Fundentes escorificartes. Sirven para aglutinar las escorias para mejorar y

facilitar el retiro de metal fundido.

Otra clasificacion se basa en el caracter quimico del fundente con respecto a la
carga liquida: fundentes oxidantes, fundentes reductores los cuales son los mas

comunes, o los agentes neutros. [16]

Un punto importante de las sales fundentes para aleaciones de aluminio es que

deben de cumplir con ciertas caracteristicas:

- Punto de fusion bajo.

- Facilmente desechable.

- Baja viscosidad.

- Tratamiento de bajo costo.

- Costos bajos.

- No higroscopico.

- Que no reaccione con el crisol.

26



- Baja presion de vapor.

- Menor densidad que el metal

La eleccion de los tipos de fundentes a utilizar depende del tipo de materia prima y

del horno disponible para la fundicion, siendo su funcion multiple: [16]

Permite la transferencia de calor al metal y contribuye a aislar el metal de la
atmdésfera, evitando su oxidacion. Para que se pueda producir, es necesario que en
el horno se alcance una temperatura suficiente para fundir la sal y que sobrenade

en el metal.

Tienen la misién de dispersar mecanicamente los éxidos y sustancias metalicas o
no metalicas sélidas presentes en el horno. Algunos fundentes pueden reaccionar

quimicamente con los 6xidos de aluminio, disolviéndolos. [16]

Los fundentes mas usados para la industria de fundicién de aluminio son el KCl y
NaCl esto se debe a que a que muestran un caracter neutro con respecto a los
bafios metalicos es decir no reduce ni oxida al metal, asi las sales presentan un
comportamiento isomorfo y en su punto eutéctico se presenta un punto de fusién de
667°C el cual funciona para bajar la temperatura para un buen trabajado del

aluminio.

Los cloruros son muy importantes en la recuperacion de aluminio ya que evitan la
oxidacion del metal, sin embargo, su influencia en la coalescencia de las gotas de
aluminio es minima. Los cloruros crean una barrera protectora alrededor de los
materiales para evitar la oxidacion del aluminio contenido en el material. En el caso

de la escoria también favorece la remocién parcial de la capa de espinela. [17]

Los fluoruros son muy eficientes para mejorar la coalescencia debido a que tienen
la capacidad de disminuir la viscosidad de la mezcla de sales fundida. Este hecho
permite que las gotas de aluminio se muevan con mayor facilidad,
consecuentemente existen mejores condiciones para que las mismas se unan al

bafio del metal fundido. Adicionalmente, estas sales presentan la capacidad para
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solubilizar los 6xidos, por lo que concentraciones relativamente altas permiten
mayor disolucion de la capa superficial de 6xido. De esta forma, se dice que las
adiciones de sales de fluor se generan un ataque a las capas de 6xido formadas y
una disminucién de la viscosidad de la mezcla de sales fundidas, lo cual permite un

aumento de la recuperacion de aluminio metalico. [17]

2.7 PROCESO DE RECUPERACION DE ESCORIAS

La recuperacion de escorias de aluminio se puede hacer por diferentes procesos
como son; el proceso de sales fundidas el cual es un proceso electroquimico, o

recuperacion de fundente por medio de un diagrama ternario.

2.7.1 ELECTROMETALURGIA DE RECUPERACION DE ALUMINIO POR
SALES FUNDIDAS

La alumina se disuelve mediante un bafio electrolitico de criolita fundida (fluoruro
sodico), por la quimica del aluminio, el medio electrolitico no puede ser agua; de
hecho, casi toda la produccion comercial del aluminio durante los ultimos 90 afios
ha sido un medio de criolita, en un recipiente de hierro revestido de carbon o grafito
conocido como "crisol". El crisol actua como catodo, mientras que como anodos se
suelen utilizar unos electrodos de carbon de Soldberg. En el proceso Hall-Heroult
se utilizan dos tipos de celdas, las que tienen anodos multiples precocidos, y las de

anodos autococidos 0 anodo Soderberg. [17]

Entre el anodo y el catodo se hace circular una corriente eléctrica de bajo voltaje y
alta intensidad (200-350 kA). En el proceso se reducen los iones de aluminio
produciéndose aluminio metal en el catodo y, por otro lado, se forma oxigeno en el

anodo de grafito que reacciona con el carbono produciendo CO2
La reaccion quimica total es la siguiente.
2A1203 + 3C > 4Al +3C0O2 Ecuacién 4

Esta reaccion puede reducir la eficiencia de la pelicula e incrementar el consumo de

carbon de la misma. El aluminio formado al ser mas denso que el electrélito se funde
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en el fondo del bafio y queda protegido de la oxidacion.

Las sales alcalinas de fluor actuan como surfactantes, es decir, se encargan de
disminuir la tension interfacial entre el aluminio liquido y las sales fundidas. En
general, las adiciones de sales de fluor se realizan hasta una concentracion de 10
% molar en la mezcla de sales fundentes. La efectividad de cada sal tiene el
siguiente orden creciente, Na3AlFes < LiF < CaF2 < MgF2 < NaF < KF. Sin embargo,
el NaF se vuelve mas efectivo que el KF para concentraciones mayores que 10 %
molar. Sin embargo, la adicion de fluoruros no siempre es beneficiosa, puesto que
estas sales presentan puntos de fusion superiores a 950 -C, lo cual ocasiona que la
mezcla de sales fundida se vuelva mas densa, lo cual limita su uso en este tipo de

procesos. [17]
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Figura 9. Mecanismo de remocién de la capa superficial de éxidos de aluminio. [17]

La ruptura de la capa superficial de 6xido se atribuye a un ataque corrosivo
generado por la presencia de la mezcla de sales fundida (a). Este ataque permite
debilitar y fracturar la red de 6xidos en los bordes (b), luego, las sales fundidas
penetran las fracturas formadas (c), de este modo los fragmentos de 6xidos se
separan del aluminio (d). Es asi que el metal queda libre y, a la vez, es protegido
por las sales fundidas, de esta manera, se forman las gotas de aluminio liquido que

posteriormente, se aglomeraran (e).
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Los 6xidos presentan una estructura parecida a unas pequefas placas asperas, los
mismos que se disponen de tal manera que forman una red continua de material.
Esto implica que presentan una alta superficie especifica, lo cual favorece que el

aluminio metalico sea atrapado al interior de la red de oxidos.

El metal que se separa en el horno de electrdlisis se saca a intervalos regulares
(aunque el fondo ha de quedar siempre cubierto). El aluminio liquido se extrae de la
cuba por medio de un sifon utilizando el vacio para evitar tener que utilizar a esas
temperaturas bombas y valvulas, y se calienta en un horno para separar del metal
las particulas de criolita arrastradas y eliminar los gases disueltos y, finalmente, se

cuela en barras o en moldes. [18]

El aluminio asi obtenido tiene una pureza del 99,7-99,8%, aceptable para la mayoria
de las aplicaciones. Sin embargo, para algun uso especial se necesita aluminio de
alta pureza, especialmente si se requiere una ductilidad o conductividad elevada,

con lo que es necesario el uso de celdas de refinado.

Otra posibilidad es que el aluminio obtenido se mezcle con determinados elementos
(Fe, Si, Mg, Cu y Zn principalmente) formando distintos tipos de aleaciones con las

propiedades mecanicas requeridas.

Lo normal es que el aluminio se obtenga en forma de lingotes para luego someterlo
a distintos procesos que nos permiten obtener los semielaborados de aluminio:

productos laminados, extrusionados, piezas forjadas, etc. [18]

Entre el anodo y el catodo se hace circular una corriente eléctrica de bajo voltaje y
alta intensidad (200-350 kA). En el proceso se reducen los iones de aluminio
produciéndose aluminio metal en el catodo y, por otro lado, se forma oxigeno en el

anodo de grafito que reacciona con el carbono produciendo CO2
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Figura 10. Horno de sales fundidas. [19]
2.8 TECNICAS DE ANALISIS QUiMICO

Las técnicas de analisis quimico han tenido un gran avance tecnoldgico durante los
ultimos afios. En algunos casos la muestra se tiene que digerir, en algunos otros se

puede analizar directamente.

Dependiendo del origen y de las caracteristicas de analisis se determina la técnica
mas factible que cumpla con las caracteristicas estipuladas. Algunos de los

parametros que se toman en cuenta son:

- Tipo de muestra

- Limites de deteccion

- Numero de muestras

- Precision requerida

- Numero de analitos

- Habilidad del operador

- Costos operacionales

Las técnicas espectroscopicas atomicas consisten en transformar la muestra en
atomos en estado de vapor (atomizacion) y medir la radiacion electromagnética

absorbida o emitida por dichos atomos. La mayor parte de la informacion util desde

31



el punto de vista analitico se obtiene operando en las regiones ultravioleta, visible y

la correspondiente a los rayos X.

A diferencia de los espectros moleculares en las regiones UV y visible, que suelen
consistir en una serie de bandas anchas, los espectros atomicos estan constituidos
por picos estrechos (tedricamente lineas) y bien definidos, originados por
transiciones entre distintos niveles de energia electrénica (en los atomos aislados
no existen, evidentemente, niveles vibracionales ni rotacionales). Esto explica la
gran selectividad que suelen presentar estas técnicas. Asimismo, la sensibilidad
también suele ser elevada y depende del numero de atomos en estado fundamental

(técnicas de absorcion) y en estado activado (técnicas de emision). [20]

2.8.1 ESPECTROSCOPIA DE EMISION OPTICA CON PLASMA
ACOPLADO INDUCTIVAMENTE (ICP-OES)

Cuando un atomo se excita, un electron de ese atomo aumenta su nivel de energia
desde su orbital de estado fundamental en un orbital mas alejado del nucleo y con

un nivel de energia mas alto, dicho atomo se dice que esta en un estado excitado.

Un atomo es menos estable en su estado excitado; por lo tanto decaera de nuevo
al perder energia, la emisiébn de una particula de radiacién electromagnética,
conocida como fotén. Como resultado de esta pérdida de energia, el electron vuelve
a un orbital mas cercano al nucleo. Si la energia absorbida por un atomo es
suficientemente alta, el electrén puede estar completamente disociado del atomo,

dejando un ion con una carga positiva neta.

La energia requerida para este proceso conocida como ionizacion es diferente para
cada elemento, en la figura 11 se puede observar como las lineas representan los
niveles de energia de un atomo; en donde las flechas verticales representan
transiciones energéticas o cambios en la cantidad de energia de un electron. Las
diferencias de energia entre los niveles superiores e inferiores de una transicion
radiactiva definen la longitud de onda de la energia que esta involucrada en esa

transicion. [20]
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Figura 11. Diagrama del nivel energético que representa las transiciones de energia
donde a y b representan la excitacion, ¢ es la ionizacidn, d es la excitacion de

emision y f, g y h son la emisién de atomos. [20]

Con esta técnica se pueden identificar y cuantificar todos los elementos de la tabla
periddica, a excepcion del nitrégeno, oxigeno, halégenos y gases nobles, mediante

su espectro de emision utilizando el plasma como fuente de excitacion.
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Figura 12. Tabla periddica con limites de deteccion. [20]

33



La luz emitida por los atomos e iones excitados en el plasma se mide para obtener
informacion sobre la muestra. Debido a que las especies excitadas en el plasma en
esta radiacion policromatica deben ser separadas en longitudes de onda
individuales por lo que la emisién de cada especie excitada se puede identificar y
su intensidad se puede medir sin interferencia de la emision. La separacion de la
luz de acuerdo a la longitud de onda es generalmente usando un monocromador
que sirve para separar las longitudes de onda, una vez que ha sido separada de
otras longitudes de onda es captada por un detector fotosensible tal como un

fotomultiplicador o rejilla o un dispositivo de carga acoplada. [20]

Generador de Y Detector Espectrometro
Radiofrecuencia /

Argon

Microprocesador

Drenaje Computadora

Figura 13. Esquema del funcionamiento ICP-OES [20]

Un espectrometro de emision o6ptico de plasma para analisis elemental esta
constituido por los siguientes sistemas:

2.8.1.1. Nebulizador

Los nebulizadores son dispositivos que convierten un liquido en un aerosol para
que pueda ser transportado al plasma. El proceso de nebulizacién es uno de los
pasos mas importantes de ICP-OES, el sistema de introduccion de muestra ideal
seria que se suministrase toda la muestra al plasma de una forma tal que el plasma
pueda desolvatarse, vaporizarse, atomizarse e ionizar de forma reproductible y
excitar asi al electrén. Debido a que solo son utiles pequefias gotitas en el ICP, la

capacidad de producir gotitas pequenas para una amplia variedad de muestras
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determina en gran medida la utilidad de un nebulizador para el equipo. Muchas
fuerzas se pueden utilizar para romper el liquido en un aerosol, sin embargo,
solamente dos se han utilizado con éxito, fuerzas neumaticas y fuerzas ultrasonicas

mecanicas, la mayoria de los nebulizadores son de uso neumatico.

El nebulizador neumatico mas comunmente utilizado se llama nebulizador
concéntrico, en este nebulizador la solucion se introduce por medio de un capilar a
una region de baja presion creada por un gas que fluye rapidamente mas alla del
extremo del capilar, la baja presidon y el gas de alta velocidad se combinan para

romper la solucién y convertirla en un aerosol. [20]

= = < Muestra

ARGOM

Figura 14. Nebulizador usado para ICP-OES. [20]
2.8.1.2. Bombas peristalticas

Las bombas peristalticas como la que se muestra en la figura 13 son casi
exclusivamente bombas de eleccion para aplicaciones ICP-OES. Estas bombas
utilizan una serie de rodillos que empujan la solucién de la muestra a través del tuvo
usando un proceso conocido como peristalsis. La bomba no entra en contacto con
la solucidn, solamente con el tubo que lleva la muestra al recipiente y de ahi pasa
nebulizador. Por lo tanto, el potencial de contaminacion de la solucién que puede

existir con otros tipos de bombas no es una preocupacion. [20]

35



Toma del
recipiente
Entrada al X‘\\ﬁ
nebulizador

Figura 15. Bomba peristaltica. [20]

2.8.1.3. Antorcha

Las antorchas contienen tres tubos concéntricos para el flujo de argon y la inyeccion
del aerosol, la separacion entre los dos tubos exteriores se mantiene estrecha de
modo que el flujo del plasma de gas inducido entre ellos emerge a alta velocidad.
El caudal auxiliar de esta camara esta disefiada también para hacer que la espiral
de gas tangencialmente alrededor de la camara a medida que avanza hacia arriba.
Una de las funciones de este gas es mantener las paredes de la antorcha frias por
lo tanto este flujo de gas se llamé originalmente flujo de plasma, pero ahora es

llamado flujo de gas exteriores. [20]

Ranura
H de visién
8 g Bobina
o (o]
o o de carga
|
Flujo del
plasma B —— | -
Flujo —
auxiliar - Tubo
injector
Flujo del
nebulizador

Figura 16. Esquema de una antorcha de ICP-OES [20]
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2.8.1.4. Generador de radio frecuencia.

El generador de radio frecuencia es el dispositivo que proporciona la potencia para
la generacidén y mantenimiento de la descarga del plasma, esta potencia tipicamente
de 700 a 1500 vatios, se transfiere al gas de plasma a través de una bobina de
carga que rodea la parte superior de la antorcha, la bobina actua como una antena
para el plasma se hace generalmente de tubos de cobre y se enfria con agua o gas

durante el funcionamiento. [21]

2.8.1.5. Sistema Optico

La radiacion producida por los elementos y moléculas es colectada por un sistema
optico, dicho sistema consta de prismas parabdlicos que redireccionan la luz
emitida. Esta luz pasa por una rejilla de difraccion (Echelle), la cual tiene como
funcién separar la luz policromatica en radiacion monocromatica. Este proceso se
genera por las lineas que tiene en su superficie la rejilla, normalmente este espejo

tiene una intensidad de 600 a 4200 lineas por milimetro. [21]

Colimador Dispersador
parabolico cruzado

Abertura

ESP.eJO Flattener
toroidal
Camara
’ esfera
Espejo
toroidal
Antorcha
del ICP

Figura 17. Montaje 6ptico de Echelle [21]
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Cuanto mas larga sea la longitud de onda y mayor sea la intensidad de la linea,
mayor sera el angulo de difraccion, para separar la luz policromatica de forma
predecible, la rejilla se incorpora un instrumento 6ptico denominado espectrometro.
La funcién del espectrometro es formar la luz en un haz bien definido, dispersarlo
de acuerdo con la longitud de onda y enfocar la luz dispersada sobre un plano o

circulo de salida.

2.8.1.6. Plasma

El plasma se define como un gas parcialmente ionizado, eléctricamente neutro en
su conjunto y confinado en un campo electromagnético. Sus temperaturas (entre
4,000 y 10,000 °K) son notablemente superiores a las llamadas quimicas, lo que
fundamenta su aplicacion como fuente de emision en espectroscopia, donde se

disocian las combinaciones quimicas, incluidas las mas refractarias. [21]

La ionizacion del gas argdn continua en una reaccion en cadena, rompiendo el gas
en un plasma que consiste en electrones de argén y asi el argén forma lo que se
conoce como una descarga de plasma acoplado inductivamente, la descarga de
ICP se sostiene dentro de la antorcha y la energia es transferida a través del proceso

de acoplamiento inductivo.

El plasma se genera cuando el argén es dirigido a través de la antorcha, la cual
consta de tres tubos concéntricos de cuarzo y se aplica el chispazo. El aerosol de
la muestra se lleva entonces al centro del plasma por el flujo interno (o flujo del
nebulizador). Las funciones de la descarga del ICP en este punto son varias, la
primera funcion del plasma de alta temperatura es retirar el disolvente del aerosol,
o desolvatarlo, por lo general dejando a la muestra como particulas de sal
microscopicas. Los siguientes pasos implican la descomposicidén de las particulas
de sal en un gas de moléculas individuales (vaporizacién) que luego se disuelven

en atomos (atomizacion). [21]

Una vez que la muestra ha sido desolvatado el plasma tiene una o dos funciones

restantes que son ionizar y excitar para que el atomo o ion den una radiacién
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caracteristica uno. Los procesos de excitacion e ionizacion ocurren
predominantemente en la zona de radiacion inicial (IRZ) y la zona analitica normal
(NAZ). La NAZ es la region del plasma a partir de la cual se mide tipicamente la
emision del analito. La temperatura del gas del centro del ICP es de
aproximadamente 6800K. Los procesos de salida y de ionizacidon ocurren

previamente en la zona de radiacion inicial (IRZ) y en la zona analitica normal (NAZ).

NAZ

IRZ

PHZ

o0opo

Figura 18. Zonas del ICP. IR Region de induccion, PHZ Zona de precalentamiento,

IRZ zona inicial de radiacion, NAZ Zona analitica normal.

2.8.1.7 Camara de rocio

La camara de rocio mejora la calidad del aerosol eliminando gotas de mayor tamafnio

para asi permitir el paso de la neblina de muestra ya fina al inyector.

2.8.1.8 Inyector

El inyector es el encargado de transportar la muestra nebulizada desde la camara
hasta el interior del plasma, el mas usado en ICP-OES es de alumina ya que es el

mas resistente al ataque quimico y a las altas temperaturas.

2.8.2 CURVA DE CALIBRACION

Son graficos que muestran la respuesta de un método analitico (sefial) en funcién

de cantidades conocidas de analito (concentraciones)
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Las mediciones cuantitativas estan basadas en la ley de Beer, la cual establece que
la concentracidn es proporcional a la absorbancia (C=kA). Es bien conocido, sin
embargo, para la mayoria de los elementos, particularmente a concentraciones

altas, la relacion entre la concentracion se desvia de la Ley de Beer y no es lineal.
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Figura 19. Curva de calibracion.

2.8.3 ESPECTROMETRIA DE ABSORCION ATOMICA

La absorcién atémica es el proceso que ocurre cuando atomos de un elemento en
estado fundamental absorben energia radiante a una longitud de onda especifica.
La cantidad de radiacién absorbida aumenta al hacerlo el numero de atomos del
elemento presentes en el camino Optico, utilizandose esto con fines analiticos
cuantitativos. La técnica permite la determinacion de, al menos, unos 70 elementos
en cantidades tan bajas como 10 - 14 g con razonable selectividad, pequehia
manipulacion y minimo tamafo de muestra. Aunque inicialmente se utilizé solo para
la determinacién de elementos metalicos, se han desarrollado métodos indirectos
que permiten la cuantificaciéon de una gran variedad de aniones y de compuestos
organicos. En la practica, las muestras se vaporizan y se convierten en atomos

libres, proceso denominado atomizacién. Sobre el vapor atémico originado se hace
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incidir la radiacion electromagnética que sera absorbida parcialmente por el analito.
[20]

El espectro de absorcidn atomica de muchos elementos se origina por transiciones

electronicas desde el estado fundamental a estados excitados.

Un espectro de absorcidn atémica consta preferentemente de lineas de resonancia,
que se producen como consecuencia de transiciones del estado fundamental a
niveles superiores. En otros elementos, por su estructura electrénica mas compleja,
o por otros motivos, el numero de transiciones permitidas es mucho mayor, y, con
frecuencia, un gran numero de lineas de resonancia aparecen muy proximas. En
cualquier caso, la anchura de la mayor parte de las lineas atomicas es
inherentemente muy pequeria (del orden de 10~ nm), e incluso en los casos en los
que se produce el ensanchamiento de las lineas, por los motivos que se indicaran
posteriormente, nunca exceden de 102 nm. Por ello, los espectros de especies
atdbmicas gaseosas estan constituidos por un conjunto de lineas estrechas y bien
definidas a longitudes de onda caracteristicas, lo cual explica la gran selectividad
de la técnica. Este hecho hace, sin embargo, que no pueda utilizarse una fuente de
radiacién continua para la excitacion, como en otros métodos espectroscépicos,
pues seria necesaria una anchura de banda espectral de unos 5x10~*nm, lo cual
excede la capacidad de la mayor parte de los monocromadores. Este problema se
ha resuelto con la utilizacion de lamparas de catodo hueco y otros dispositivos que

se comentaran en la parte correspondiente a instrumentacion. [20]

La llama aire—acetileno resulta apropiada para la atomizacién efectiva de un grupo
numeroso de elementos. Esta llama es practicamente transparente en una amplia
zona espectral, y puede operarse en condiciones estequiométricas o débilmente
oxidantes. Sin embargo, su temperatura no es lo suficientemente alta para disociar
oxidos metalicos refractarios, para los cuales se hace necesario utilizar llamas mas
calorificas. Esta llama proporciona espectrofotometria de absorcion atédmica a unos
1000°C mas que cuando se utiliza aire como combustible, lo cual se debe, por una
parte, a que la combustién es mas rapida, ya que parte de la energia calorifica
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producida en la combustion se utiliza para calentar el nitrégeno presente. Con las
llamas que utilizan éxido nitroso se alcanzan temperaturas mayores a las que se

logran utilizando aire como fuente de oxigeno. [20]
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Figura 20. Esquema del funcionamiento de un equipo de absorcion atémica.

2.8.3 ESPECTROSCOPIA DE FLUORESCENCIA DE RAYOS X

Los rayos X fueron descubiertos por Wilhelm Conrad Roentgen en 1895. Son una
radiacion muy energética. Su energia dentro del espectro electromagnético esta

situada entre el lejano ultravioleta y los rayos gama (g). [20]

La espectrometria de fluorescencia de rayos X es una técnica de espectroscopia
atdbmica. Esta se basa en las transiciones de electrones de los atomos que se
producen cuando una radiacion electromagnética de cierta energia incide con el
material en estudio, produciendo una excitacién del atomo, el cual pasa de un
estado basal (estable) a otro de mayor energia (inestable) de lo que resultan
transiciones en diferentes estados energéticos en el atomo, los cuales son unicos
para cada atomo en particular. Esta caracteristica se utiliza para la identificacion de
los analitos 0 compuestos que queremos analizar, por lo que es de gran utilidad en

el analisis cualitativo.
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Para que se dé el proceso de fluorescencia de rayos X, primero tiene que ocurrir la
absorcion fotoeléctrica por el elemento. La absorcion fotoeléctrica por la muestra
sucede cuando un foton altamente energético proveniente de una radiacion de rayos
X interactua con la materia. Cuando los atomos de la muestra a analizar absorben
esta alta energia, un electron de los mas cercanos al nucleo de las capas internas
K o L es expulsado del atomo. En este proceso de absorcion, parte de la energia
del foton incidente de rayos X es utilizada para romper la energia de enlace del
electrén interno del elemento y la energia restante acelera el electron expulsado.
Después de que el electrén es expulsado, el atomo queda en un estado altamente
excitado y por lo tanto muy inestable. Para que se reestablezca la estabilidad, los
electrones de las capas adyacentes llenaran el espacio vacante, al pasar un electron
de otra capa y con una energia diferente al del electrén saliente hay una diferencia
de energia, la cual se emite en forma de radiacion de rayos X. Precisamente, este
proceso de emitir rayos X es conocido como fluorescencia de rayos X. El foton de
rayos X emitido tendra una energia especifica igual a la diferencia entre las dos
energias de enlace de un electrén de las capas interna y adyacente, y esta energia

es Unica para cada elemento. [20]
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Figura 21. Esquema del funcionamiento de un equipo portatil de fluorescencia de
rayos X. [22]
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2.8.4 ESPECTROSCOPIA DE DIFRACCION DE RAYOS X

La difraccion de rayos X es una técnica analitica no destructiva y muy importante en
la caracterizacion de materiales cristalinos, tales como los metales, ceramicos,

intermetalicos, minerales, u otros compuestos organicos e inorganicos.

La técnica de rayos X es utilizada para identificar las fases presentes en la muestra,
desde materia prima, hasta un producto final. Esta técnica ha sido utilizada durante
muchas décadas con gran éxito para proporcionar informacién precisa sobre la
estructura de los materiales. La calidad de difraccidn suele ser limitado por la
naturaleza y la energia de la radiacion disponible, por la resolucién del instrumento

y por las caracteristicas fisicas y quimicas de la muestra. [20]
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Figura 22. Patron de una muestra sélida.

La difraccién ocurre cuando una onda se encuentra una serie de obstaculos
espaciados regularmente, tal que son capaces de dispersar la onda, siempre que
las dimensiones del objeto que se estudian sean comparables en la magnitud de
longitud de onda. Por otro lado, la difraccién es consecuencia de las relaciones
especificas de las fases que se establecen entre dos 0 mas ondas que han sido

dispersadas por obstaculos.

La relacion de fase entre las ondas dispersadas, dependen de la diferencia de

longitud del camino recorrido.
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Los rayos X son un tipo de radiacion electromagnética que tiene una alta energia y
longitudes de onda muy cortas, las longitudes de onda son del orden de los espacios
atomicos de los sélidos. Cuando un haz de rayos X incide sobre un material sélido,
na porcion de este rayo se dispersa en todas las direcciones por los electrones

asociados a cada atomo o ion que esta dentro del camino del haz. [20]
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Figura 23. Esquema del funcionamiento de DRX. [23]
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Difraccion de rayos X (DFX)
Fluorescencia de rayos X (FRX)
Espectroscopia de Absorcion Atémica (EAA) DRX ICP-OES

Espectroscopia de emisién con plasma (ICP-OES) FRX — EAA




Con la finalidad de obtener una escoria homogénea las muestras fueron sometidas
a un tratamiento fisico, el cual consistid6 en un proceso de trituracion para asi
disminuir el tamano de particula. Posteriormente se realizé un cribado de estas para

obtener tamanos de particula entre la malla 70 y 200.

Una vez obtenidas estas muestras se hizo un analisis visual para caracterizar cada
una de las escorias, esto con el fin de seleccionar cuales eran las que tenian mayor

valor metalico.

Después de esto se llevd a cabo dos tipos de ensayos, el no destructivo y el
destructivo. En el analisis destructivo las muestras fueron sometidas a dos tipos de
digestion, la digestion en horno de microondas analitico y la digestién en parrilla,
esto con el propdsito de observar las ventajas y desventajas que tiene cada método

y asi proponer una mejor alternativa para la metodologia de este tipo de escorias.

Al finalizar con las disgregaciones se llevaron a analizar por medio del
espectrometro de emision atdmica con plasma acoplado inductivamente (ICP-OES)
y por espectroscopia de absorcién atomica, para ello se necesitaron hacer curvas
de calibraciéon con estandares de concentraciones conocidas para poder tener un
marco de referencia y asi poder cuantificar la concentracion de los diferentes

elementos contenidos para las muestras problema.

Para los ensayos no destructivos las muestras fueron llevadas al equipo de
fluorescencia de rayos Xy difraccidén de rayos X para poder tener un concepto mas

grande de todo las fases y elementos contenidos en la muestra.

Todo esto se realizé para tener diferentes opciones para la recuperacion del
aluminio como son: recuperacion por sales fundidas o recuperacién de aluminio por

balance de carga.
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3.1 REACTIVOS Y EQUIPO UTILIZADO

El equipo y material utilizado para la caracterizacion de escorias se enlistan de la
siguiente manera:

Acido nitrico grado reactivo.

Acido clorhidrico grado reactivo.

Acido fluorhidrico grado reactivo.

Acido sulfarico grado reactivo.

Balanza analitica. Ohaus Analitycal Plus, resolucién 0.0001g.
Envases de propileno.

Vasos de precipitados marca Pyrex, de diferentes volumenes.
Parrilla de calentamiento con agitacién marca Thermolyne.
Vidrios de relo;j.

Mufla.

Espatula de acero inoxidable.

Piseta con agua desionizada.

Piseta con agua destilada.

Criba N° #8, #50, #70, #120, #140, #200, #325, #400 Marca Fisher, ASTM -
11 (para un manejo mas sencillo de los datos se usara un numero de
referencia el cual se muestra en la tabla.

Tabla 1. Relacion entre numeros de referencia y numero de malla.

N° 1 2 3 4 5 6 7 8
Referencia

N°Malla 8 50 70 120 140 200 325 400

Horno de microondas analitico marca Milestone modelo MLS 1200.

Vasos de tefldn.

Equipo de absorcion atomica Perkin Elmer AAS 3100.

Equipo de fluorescencia de rayos X Thermo Scientific Niton XL3T.
Equipo de difracciéon de rayos X EMPYREAN.

Equipo de ICP-OES Perkin Elmer Optima 4300 DV.
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Micropipeta Fised Labsystems con puntas desechables.

Matraces volumétricos mara Pyrex clase A capacidad de 100mL, 25 mL, 10
mL

Botella de propileno 120 mL.
Multielemental Quality Control Standard 21, Marca Perkin Elmer Pure.
Quality Control Standard 7A 5%NHO3/Tr.HF Lote 41-105AS.
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3.2. CARACTERIZACION DE ESCORIAS

Se realizd la inspeccion visual de las muestras de llegada por utilizando un

microscopio optico.

Corundum
Horno de retencion

Corundum
Horno de retencién

c4

Figura 24. Horno de retencion C4 Figura 25. Horno de retencién C3

Escoria

Escoria de Al

No identificada

r

Figura 26. Escoria C4-3003. Figura 27. Escoria sin identificar.

3.3 Tamaiio 6ptimo de particula.

Para obtener muestras representativas mucho mas homogéneas, las escorias
fueron sometidas al mismo proceso de muestreo para obtener el tamafio éptimo de
particula, el cual consistié en llevar el material a una trituradora para disminuir el
tamano de particula de las escorias, se pesaron aproximadamente 100g para tener

una base de calculo y asi clasificar las escorias.

Los 100 g fueron llevados a tamizar en cribas #8, #50, #70, #120, #140, #200, #325,
#400, este proceso sirvio para saber si el tamafio de particula influye en la

concentracion de aluminio por criba.
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3.4 Digestion de las muestras
Se pesé aproximadamente 0.1g de muestra de todos los tamafos de malla. En
vasos de precipitados de 50 ml, y se agregé una mezcla 1:1 de (Agua-HCI), la cual
se dejo reposar durante 24 horas con agitacion y se cubrid con un vidrio de reloj en
una parrilla a 40 °C, esto con el fin de tener una digestion total entre el aluminio

metalico y la escoria.

Posteriormente el filtrado de las muestras se afor6 en matraces de 100 ml y se
vaciaron en recipientes previamente etiquetados para evitar confusiones en el

manejo de las muestras durante en analisis por ICP-OES y absorcion atomica.

La muestra solida fue secada en la mufla a 400°C para eliminar el exceso de agua
que llegase a tener, esto con el fin de tener lecturas mas precisas en difraccion y

fluorescencia de rayos X.

3.5 Digestion en Horno de Microondas

Tabla 2. Rutina para digestion asistida por horno de microondas.

Primer Segundo Tercer Cuarto Quinto

paso paso paso paso paso
Potencia 250 W ow 600 W 500 W 400 W
Tiempo 2 minutos 2 minutos 5 minutos 5 minutos 5 minutos

Tres muestras de la malla #200 fueron llevadas a digestién acida mediante horno
de microondas analitico MLS 1200 MEGA, que de acuerdo con el programa 3
elegido del manual del instrumento (tabla 2), indica la relacién del manual
Microwave para el método de escoria ya que en la muestra se encuentran presentes

varias fases.

Para la disgregacion en el microondas se peso6 aproximadamente 0.1g de muestra
la cual se adicion6 en dos vasos de teflon con papel encerado, cuidando que la

muestra no tocara el vaso ya que asi se tiene perdida de material. Se adicion6 una
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mezcla de acidos concentrados cuidadosamente con las cantidades que se

muestran en la tabla 3.

Tabla 3. Relacion de acidos para el método 1.

HCI
2 ml

HNO:;
6 ml

HF

1 ml

Se marco un blanco en un vaso de teflon en el cual se agregaron las mismas

cantidades marcadas en la tabla 3. Después de que acabd el procedimiento de la

tabla 2 las muestras se dejaron unos minutos dentro del horno de microondas

analitico con su sello de emergencia por si aun quedaba gas producido de la

reaccion en el carrete esto con el fin de que las tapas no se rompieran por la presion

contenida en ellas, después de la digestion se llevo todo el sistema a una

recirculacion de agua para enfriar las muestras.

El liquido resultado del proceso se vacié en matraces de plastico de 100 ml para

poder aforarlos, posteriormente se traspasé a envases de propileno previamente

etiquetados de la siguiente manera.

Tabla 4. Etiquetado de las muestras.

Muestra Muestra

C4
C4 8
C4 50
C4 70
C4 120
C4 140
C4 200
C4 325
C4 400

C3
C38
C350
C370
C3 120
C3 140
C3 200
C3 325
C3 400

Muestra
S/ldentificar
S/ldentificar 8

S/ldentificar 50
S/ldentificar 70
S/ldentificar 120
S/ldentificar 140
S/ldentificar 200
S/ldentificar 325
S/ldentificar 400

Muestra C4-3003

C4-3003 8
C4-3003 50
C4-3003 70
C4-3003 120
C4-3003 140
C4-3003 200
C4-3003 325
C4-3003 400
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3.6 Espectroscopia de Absorcion Atémica

El analisis se hizo con un equipo Perkin Elmer AAS 3100, para comenzar con este
analisis lo primero que se hizo fue preparar estandares los cuales estan dados en
1000 ppm para hacer la curva de calibracion, se colocé la lampara y se ajustaron
las condiciones del elemento a leer (longitud de onda, slit, etc.), se optimizd el
equipo variando el flujo de gases, la energia maxima de la lampara y mover el

gquemador para que no hubiera interferencias.

Tabla 5. Condiciones estandar para absorcién atomica.

Elemento Longitud de SBW (nm) Concentracion Gases- flama
onda de verificacién
Al 309.3 0.7 50.0 N-Ac

Se prepararon estandares que cubrieran el intervalo adecuado de concentracion y
asi poder medir la respuesta del procedimiento analitico, para la preparacion de los
puntos se utilizaron soluciones de aluminio aforando con agua destilada de las
siguientes concentraciones: 50, 100, 200 ppm y para su lectura se ocuparon las

condiciones de la tabla 5.
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3.7 Fluorescencia de Rayos X

El andlisis se hizo con un equipo “Thermo Scientific Niton XL3T”, las muestras
fueron leidas en la modalidad “mina” (ppm) ya que el aluminio es un elemento ligero
y el equipo no lee elementos ligeros menores al numero atémico 14 (Si), no se pone
en modo suelo (mg/Kg). Las muestras se analizaron de la siguiente manera, se
coloco la pistola de Rayos X a cierta distancia de la muestra y comenzo la lectura,

esto tardo 80 segundos por corrida, se analizé escoria lixiviada y escoria no lixiviada

por triplicado para tener mejores resultados.

L

Figura 28. Equipo de Fluorescencia de Rayos X (Thermo ScientiFic)

En la figura 28 se observa el equipo utilizado para el siguiente estudio que fue
llevado a cabo para obtener mas informacién y corroborar que otros elementos se

encontraban en las escorias a caracterizar.

Los elementos encontrados en mayor proporcion fueron Cu, Fe, Mn, Ti, Ca, K, Al.

3.8 Espectroscopia de emisién 6ptica con plasma (ICP-OES)

Los analisis se hicieron en un equipo ICP-OES Perkin EImer Optima 4300 DV. El
equipo cuenta con el software WinLab 32 en el cual se mueven las condiciones del
proceso para el momento de la lectura con el fin de lograr la maxima sensibilidad y

precision en el equipo.
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Para la preparacion de la curva de calibracién se hicieron dos estandares de

referencia los cuales se muestran a continuacion:

Tabla 6. Estandar 7A de referencia para calibracion.

Quality Control Standard 7 A

Concentracion Elemento
1000 mg/L K
500 mg/L Si
100 mg/L Al, B, Ba, Na
50 mg/L Ag

Tabla 7. Estandar 21 de referencia para calibracién.

Quality Control Standard 21
Concentracion Elemento
1000 mg/L As, Be, Ca, Cd,
Cr, Cu, Fe, Li,
Mg, Mn, Mo, Ni,
Pb, Sb, Se, Sr, Ti,
TI, V, Zn

Se determinaron 4 puntos para obtener mejores resultados. Las diluciones fueron

calculadas de acuerdo con la ecuacion siguiente
C1V1=C2V2

Donde

C1= Concentracion del estandar de calibracion.

C2= Concentracién de la solucion que se necesita.

V1= Volumen requerido

V2= Volumen de aforo que se requiere

Ecuacion 5
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Tabla 8. Preparacion de la curva de calibracién.

Concentracion Volumen de Volumen de
la alicuota aforo [mL]

[mg/L] [mL]
0.1 0.1 100
1 1 100
5 1.25 25
10 1 10

El equipo necesita un precalentamiento de 4 horas aproximadamente, en el cual el

detector y espectrometro alcanzan la temperatura adecuada (-40°C) para comenzar

con el analisis.

Se procedio a colocar la camara Scott ya que se utilizé HF para la digestion, se hizo

una prueba para ver si el goteo era continuo esto con el fin de tener una buena

lectura de muestras y sin ninguna fuga por donde pudiera entrar el aire esto con el

fin de no tener una mala lectura, a continuacién se encendié el recirculador, el

extractor y se abrid el tanque de argoén verificando que la presion se encontrara a

80 psi. Se continud a ajustar los parametros de operacién del sistema como se

muestra en la tabla 6.

Tabla 9. Parametros de operacion de ICP-OES

Flujo
plasma
15 L/min

del

Flujo Auxiliar Flujo del Potencia

Nebulizador

0.2 L/min 0.5 L/min 1500 W

Flujo
bomba
2 ml/min

de

En el software se colocaron los parametros a utilizar para hacer el método como

fueron:

e Nombres y numero de muestras a leer

e Orden de lectura (estandares, muestras blanco) teniendo en cuenta que el

blanco se lee cada 10 muestras para no perder la calibracion del equipo

o Eltiempo de lectura
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e El numero de lecturas de cada muestra
e La ecuacion de calibracion

¢ Flujos de bomba, argdn y nebulizador

Por ultimo, se alineo la dptica con la posicidn de la antorcha con el fin de obtener la
mayor intensidad en cada senal con la menor cantidad de interferencias posibles y
asi poder cuantificar los analitos deseados, se llevd a cabo con el elemento
magnesio ya que contribuye en la optimizacién de elementos facilmente ionizables
y de elementos que requieren mayor energia para lograr su excitacién. En la figura

25 se muestra el equipo utilizado para los analisis de ICP-OES.

Figura 29. Equipo de Espectroscopia de emision atdmica con plasma por
acoplamiento inductivo (ICP-OES).

3.9 Difracciéon de Rayos X

Las muestras se analizaron utilizando un equipo marca EMPYREAN equipado con
filtro de Ni y tubo de cobre de foco fino, La muestra se coloco en un porta muestras
sin sefal de fondo (zero background holder), totalmente molida para que la lectura
pudiera ser homogénea en todos los puntos analizados, se colocaron las

condiciones en el software del equipo (puntos de lectura, tiempo la leer la muestra)
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y por ultimo se hizo un procesamiento en el software la cual comienza con una
regresion lineal para buscar zonas cristalinas, las fases mas cercanas a las puntas
del difractograma, todo esto se hizo en la base de datos del equipo con el fin de
saber las fases presentes. En la siguiente imagen se observa el equipo utilizado
para las lecturas de difraccion de rayos X.

Figura 30. Equipo de Difraccion de Rayos X EMPYREAN.
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CAPIiTULO llI

4. RESULTADOS Y ANALISIS DE RESULTADOS

4.1 Inspeccién Visual

Tabla 10. Descripcion de las muestras a caracterizar.

Corundum, horno de La escoria tiene un color gris .

retencion C4 con tonalidades blancas, Gl Horno de retencion
contiene una gran cantidad de -~
aluminio metalico y es mucho
mas densa que las otras tres
muestras, ademas de que se
muestra en una sola pieza.

Corundum
| Horno de retencion
c3

Corundum, horno de Escoria color gris con mas

retencion C3 tonalidades metalicas, blancas
y grisaseas, la muestra se
observa quemada a
comparacién de la anterior,
ademas de que es mas ligera
que la C4.

Escoria C4-3003 La mayoria de esta escoria es
casi polvo de tonalidad gris
fuerte, mas ligera que la C4,
muchas zonas plateadas con
blanco y mas facil de
deshacer.

Escoria sin identificar Muestra densa, de tono gris
con muchas partes blancas y
muy pocas tonalidades
platedas, es la mas pesada de
las cuatro muestras. Muy dificil
de deshacer.

Escoria de Al
No ldentlﬂgg" |
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Para comenzar este capitulo se explicara la tabla 10, en la cual se encuentra la
descripcion de las muestras de estudio, su caracterizacidn visual, dicha inspeccion
se realizé con un microscopio 6ptico, este paso fue esencial en la determinacion de
componentes, se diferenciaron los tipos de fases que contenia el material, de
acuerdo a sus caracteristicas como: color, peso, textura, compactacion, etc. Estas
fases distinguibles a simple vista son: aluminio metalico, fundente y oxido de
aluminio. Al examinarlas a simple vista se puede notar la diferencia de colores, por
ejemplo; el aluminio metalico se observa de un color plateado brillante, en cambio
el corindon u oxido de aluminio es de tonalidades grises y opacas, el fundente se
aprecia de color blanco aperlado. Ya que se tuvo la posibilidad de analizar una
muestra del fundente que se utiliza en la industria se obtuvieron rapidamente los

datos de esta fase en las muestras de estudio.

Los distintos colores en las escorias se deben a que se tomaron de diferentes partes
del horno de reverbero, las cuales trabajan a temperaturas mas altas de las
utilizadas usualmente para la fundicién de aluminio, esto trae como consecuencia
diferentes tipos de escoria (escorias blancas, escorias negras y escorias
concentradas). Para tener la menor pérdida de material al término del proceso de
fundicion lo ideal seria obtener solamente escorias negras, ya que estas no
contienen aluminio metalico, de esta forma el unico material que se pierde durante

el proceso es aquel que reacciona con el oxigeno.

Tres de las muestras se clasificaron visualmente como escorias blancas, (estas
contienen entre un 15% y 70% de aluminio metalico, combinado con sales y éxidos
de aluminio), de acuerdo a su aspecto brillante y una como escoria negra por su

apariencia opaca (como se aprecia en la escoria C3).

Con la ayuda del analisis granulométrico se puede saber el tamafo 6ptimo de
liberacion de las particulas metalicas esto con el fin de poder realizar digestiones a
menores tiempos para poder conocer la cantidad presente de aluminio metalico en
la escoria. A partir de este punto se comenzaron los analisis quimicos para saber
cuantitativamente cuanto aluminio metalico habia en las escorias para su

consecuente recuperacion.
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4.2 Analisis Quimico por ICP-OES

4.2.1 Elementos mayoritarios.

A continuacién, en la grafica 1 se exponen los resultados obtenidos por ICP-OES
de las muestras digeridas a la parrilla, mostrando en la grafica la cantidad de

aluminio contenido en cada escoria contra el numero de criba utilizado durante el
tamizado.

Resultado Al por ICP
18
16
14
12

10
M Escoria C4
Escoria Sidentificar
| Escoria C4-3003
0 I
3 4 5 6 7 8

1 2

% peso Al
H )] (o)

N

Cribas
Grafica 1. Resultados de aluminio en ICP por criba en peso.

La escoria C3 no aparece dentro de los graficos a pesar de que se leyo; esto se
debe a que al tener la mayor concentracién de aluminio contenido en esta muestra

sobrepasa la curva de calibracion y los estandares que se hicieron no fueron aptos
para continuar con el estudio.

En la grafica 1 se observa que ninguna de las escorias muestra continuidad alguna,
sin embargo, las concentraciones de aluminio aumentan entre las cribas 5,7 y 8
(#140, #325, #400). En la teoria la malla #200 (6) es la que casi siempre contiene

el tamafo optimo de particula, en este caso no ocurrié de esa manera.
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La escoria sin identificar seguida por la escoria C4-3003 son la que mas contenido
de aluminio tienen en casi todas las cribas, por lo tanto, es una escoria blanca por
la cantidad de aluminio metalico que es de aproximadamente 16% en cada una de
las muestras, tedricamente estas serian las de mayor interés para poder hacer la
recuperacion de material metalico mediante sales fundidas o su reciclado para

producir fundente.

4.2.2 Elementos minoritarios.

En la grafica 2 se muestran los resultados obtenidos por ICP-OES para los
elementos minoritarios los cuales se consideran menores a 0.01 ppm (1%), se
tomaron los elementos que tenian un RSD menor a 10 y los que estuvieron dentro
del rango son manganeso y cobre, este tipo de elementos son provenientes de
materia prima reciclada para obtener aluminio secundario. En este caso la empresa
informd que lo utilizado para las fusiones son: virutas, restos de troquelado, perfiles,
traste, cable, lamina y aluminio puro. Y que las series fabricadas son 1xx que el
principal aleante es hierro y silicio, pero son 99.5% puras y la 3xx, la cual tiene como

principal aleante al manganeso.

Elementos minoritarios

0.6
0.5
Mn C4
0.4 CuCa
g 03 B Mn C3
o
p CuC3
2 9.2 .
N Mn Sin iden
01 L Cusiniden
B Mn C4-3003
0 L I B I - M mcucs-3003
1 2 3 4 5 6 7 8
-0.1

Cribas

Grafica 2. Resultados de elementos trazas en las 4 escorias
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El cobre se ve en una mayor cantidad entre las cribas 3, 4 y 5 con un maximo
aproximado de 0.5% en peso y con un minimo de 0.1% en peso. Se aprecia que la
escoria sin identificar en la criba 4 es la de mayor cantidad de elemento minoritario
de cobre, seguida de la C3 en la criba 3 y de la C4-3003 en la criba 5, la obtencion
de estos resultados permite hacer la suposicién de que alguna de las chatarras

utilizadas pertenece a la serie 2xx.

El manganeso también se observa en una cantidad mayor entre las mismas cribas
en las que se encuentra el cobre, pero en menores concentraciones, la escoria sin
identificar sigue teniendo un alto contenido de manganeso, un aproximado de 0.48%
en peso, por lo tanto, se puede decir que esta ultima escoria proviene de la

fabricacion de una serie 3xx.

4.2.3 Elementos traza.

En las graficas siguientes se obtuvieron los elementos trazas de la escoria digerida
a la parrilla, esto significa que hay una cierta cantidad en ppm dentro de la muestra

y esta es significativa para la lectura.

En la grafica 3 (escoria C4) se observa que el calcio, magnesio y silicio son los
elementos predominantes, todo esto en la criba 8 que es el punto en donde se
acumulan dichos elementos. Se puede decir que el calcio obtenido en los resultados
proviene del fundente, ya que se tiene calcita en un cierto porcentaje. La obtencién
de silicio y magnesio podria ser el resultado de la utilizacion de chatarra de la serie

3xxx de conformado mecanico.
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Escoria C4

1.6
14
1.2

0.8
0.6
0.4

0.2
4 5 6 7

Cribas

% en peso

8

Grafica 3. Resultados de elementos minoritarios en la escoria C4

BT

H Si
Mg
Ca

HFe

En la grafica 4 se puede identificar que el calcio es el elemento mayoritario, seguido

de magnesio, hierro, silicio y por ultimo titanio. Al igual que en el grafico anterior se

puede adjudicar la presencia de calcio debido al fundente utilizado, la cantidad de

hierro presente se podria deber al uso de serie 1xx durante la fusion, también se

observa mayor cantidad de magnesio que en el grafico anterior, por lo que se asume

que se manejo una mayor cantidad de chatarra de la serie 3xxx.

Escoria C3
1.6
1.4
1.2
3 1
Q
208
Q
N 0.6
o I I IJ |] | I I
0.2
1 2 3 4 5 6 7 8
Cribas

Grafica 4. Resultados de elementos traza en la escoria C3

mTi

H Si
Mg
Ca

HFe

64



En la grafica 5 se encuentra que el titanio tiene una mayor participacién que en los
dos graficos anteriores, esto podria indicar que se realizé una refinacién de grano
durante el proceso de fundicion. Con respecto al magnesio se puede decir que

ocurrio un evento similar que el del grafico 4.

Escoria Sin identificar

0.9

0.8

0.7

0.6 mTi
2 o5
g o uSi
0.4
5 M

g

2 03

0.2 Ca
or Jot ol o 101 I

0 _m _ I HFe
0.1 1 2 3 4 5 6 7 8

Cribas

Grafica 5. Resultados de elementos traza en la escoria Sin identificar

En la escoria C4-3003 las trazas encontradas son silicio, magnesio y hierro en
mayor cantidad, el silicio y el hierro podria deberse al uso de la serie 1XXX en el

proceso de fundicién.

Escoria C4-3003

1wl

Titulo del eje

Titulo del eje
®B & o o o
[T T -

=]
=

Grafica 6. Resultados de elementos traza en la escoria Sin identificar
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El analisis de resultados de ICP-OES realizado para estas estas escorias esta
formado en su mayoria por suposiciones, debido a la poca comunicacién otorgada
por parte de la empresa hacia el equipo de trabajo para tener un mayor
conocimiento de su proceso de fundicién, las materias primas utilizados y sus
materiales obtenidos. Sin embargo, todos los resultados obtenidos sirven para
poder mejorar la fusion y tener un mayor rendimiento durante la obtencion de
aluminio en este proceso; o sustentar las propuestas de recuperacion de alumina o

utilizar la escoria como materia prima para un fundente.

4.3 Analisis Quimico por Absorciéon Atémica

En el siguiente grafico se exponen los resultados del analisis realizado por absorcion

atomica.

La escoria C3 aqui ya tiene una aparicion, no como en los graficos anteriores, esto
se debe a que los estandares realizados tienen un rango mas alto para hacer la
lectura de esta muestra, se puede afirmar que esta muestra tiene mayor contenido
de aluminio, a pesar de que en la inspeccion visual este material era el que mostraba
la mayoria de las caracteristicas de una escoria negra ,sin embargo por la cantidad
encontrada de aluminio metalico en este analisis la suposicion de que es una

escoria de este tipo queda anulada.

Como se observa el aluminio metalico se concentra entre las mallas #8, #50 y #70,
esto permite ver que no se cumple el criterio encontrado en trabajos realizados con
anterioridad en el tratamiento de escoria, los cuales indica que el tamafo 6ptimo de

particula se encuentra en la malla #200.
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Numero de criba vs Concentracion

N
(€]

20

15 m C4-3003

10 M Sin identificar

o LI n m L I. LY . 4
8 50 70 120 140 200 325

400

Concentracién %w/w

NuUmero de criba

Grafica 7. Comparativo de aluminio por Andlisis de Absorcidén Atdmica en
las cuatro escorias.

4.4 Analisis Quimico por Fluorescencia de Rayos X

En los siguientes graficos, se puede observar que se analizaron dos tipos de
muestras, en la 8 se muestra un comparativo de una muestra lixiviada y no lixiviada
de la malla 200, en esta se observan los elementos mas significativos de la lectura
en los cuales tienen presencia el cobre, hierro, manganeso, titanio, calcio y en este
caso aparece el potasio, se puede exponer que los resultados no varian mucho a
pesar de que la muestra 1 fue lixiviada con acido clorhidrico, solo se ve una pequefia
disminucién de cobre y de hierro.

Muestra lixiviada vs Muestra no lixiviada

1.2
1 mCu
0.8 HFe
g_ 0.6 B Mn
- 0.4 Ti
0.2 - _ HCa
0
1 2 «
muestras ms

Grafica 8. Comparativo de muestras no lixiviadas (1) y lixiviadas (1)
elementos minoritarios malla 200.
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Otra cosa que se puede decir es que las muestras se leyeron en malla 200 ya que
fueron de los primeros experimentos que se hicieron y no se sabia que malla era la
optima para obtener el tamafo de particula de las escorias, esto se debe a que

tedricamente es la malla correcta para obtener el tamafo 6ptimo de particula,

En el grafico 9 se hace un comparativo de aluminio metalico entre las muestras
lixiviadas y no lixiviadas, este paso se hizo para saber que tanto aluminio se lograba
recuperar de la escoria. Pero como se puede notar hay un cambio minimo, la escoria
lixiviada muestra aproximadamente un 95.3 ppm, en cambio la no lixiviada tiene
95.45 ppm, sin embargo todavia hay mucho aluminio metalico contenido en la
escoria, esto se puede deber a que se utilizd una malla no 6ptima para este
experimento, ya que como se ha confirmado en el analisis de ICP-OES las cribas
tienen diferentes concentraciones de aluminio, pero ninguna de este proyecto indica

que la malla 200 sea la mejor como sugiere la teoria.

Al lixiviado (2) vs no lixiviado (1)
95.5
95.45
95.4
a 95.35
Q.
95.3 Al
95.25

95.2

muestras

Grafica 9. Comparativo de muestras lixiviadas (2) y lixiviadas (1) de
aluminio criba 200.
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4.5Difraccion de Rayos X

Tabla 11. Composicion quimica y espectro de un aluminio puro.

Al 93.50 - 93.74
Si 6.50 - 6.26
Total 100.00 - 100.00

Label A: Espectro Aluminio metal base

Al

Intensidad

° i
okl

070 140 210 280 350 420 490 560 630 7o 7.7

Posicion

Grafico 10. Composiciéon quimica de aluminio “puro” comercial obtenida a partir de
difraccion de rayos X de placa de aluminio

Se analizé una placa de aluminio puro comercial para asi poder hacer una
comparacion de la cantidad de aluminio y otros elementos obtenidos durante los

analisis. Como se observa el aluminio predomina en todo momento, pero también
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se obtiene una cantidad de silicio muy pequenfa, la cual se vera reflejada en los

resultados de difraccion y fluorescencia.

En las siguientes graficas se aprecian los resultados obtenidos por difraccién de
rayos X en donde se logra ver que aqui no hay elementos como en los analisis
pasados, lo que arroja la base de datos del equipo son fases, este tipo de analisis
es muy puntual y por lo tanto se puede observar alguna fase que no se contemplaba
en las tres técnicas utilizadas anteriormente ya que estas arrojan elementos y no

fases.

En la tabla 12 se observa una escoria de la malla 200 la cual no fue lixiviada, estos
resultados arrojan una gran cantidad de nitrato de aluminio (62%) esta fase se
genera por las condiciones en las que se trabaja el aluminio; especificamente su
alta temperatura, ya que al tener fusiones con temperaturas altas provoca que el
nitrogeno del aire se combine con el aluminio y eso genera el nitrato de aluminio, en
cambio a temperaturas mas bajas la fase generada es el 6xido de aluminio, en este
caso se sabe la temperatura utilizada para la fusion es de aproximadamente 690°C
a 740°C cuando deberia de ser una temperatura de 660°C. También se observa
que hay menos cantidad de 6xidos de aluminio y que ambas muestras tienen la fase
de titanato de calcio lo cual podria indicar que si se realizé una refinacion de grano,

esto no perjudica ni favorece a la recuperacion del aluminio.

Tabla 12. Fases leidas por DRX en una escoria lixiviada

Nitrato de Aluminio AI(NO2)3
Oxido de Aluminio Al203
Magnesio Oxido de Aluminio
Titanato de Calcio CaTiO3

(o2}
N © O1 K
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En la tabla 13 se observa que hay espinelas, este tipo de fases son muy
complicadas porque no siempre se sabe que elementos contiene ya que hay
muchos tipos de espinela en la base de datos del equipo de difraccidn de rayos X,
pero lo mas cercano que se encontrd es que se trata de una espinela que contiene
silicatos, sulfuros de hierro. Esta técnica es muy util ya que es cuantitativa y ademas

confirma las fases que se tienen las pruebas realizadas anteriormente.

Tabla 13. Fases leidas por DRX en una escoria no lixiviada

Nitruro de Aluminio AIN 78.2
Oxido de Aluminio Al203 9.9
Espinela 4
Titanato de Calcio CaTiO3 2
Sulfuro de Hierro FeS 1

Para la ultima grafica de difraccidon de rayos X, se realizé una lectura del fundente
utilizado en la industria. Como se observa hay gran cantidad de cloruros de sodio
en este, ademas de sulfatos y sulfitos de sodio, calcita y nitratos, todos estos

componentes son necesarios para una buena proteccion del material.

Tabla 14. Fases leidas por DRX en fundentes

Halita NaCl 46.7
Nitratos 2.9
Calcita 3.2

Maladrita Na2SiF 26.3
Thenardita Na2SOa4 1

En las cuatro pruebas realizadas se puede confirmar los elementos y fases
encontradas durante el proyecto, ademas de que se nota la diferencia entre
muestras lixiviadas y no lixiviadas, esto indica que la digestion forma un papel
importante en las escorias, pero que no hay una extraccion completa del aluminio
metalico, esto se logra con la ultima parte del proyecto que es la recuperacion del
aluminio por medio de sales fundidas o proponer un balance para la reutilizacion de

las escorias pero como fundente por medio de un diagrama ternario.
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4.6 RECUPERACION DE ALUMINIO

4.6.1 Recuperacion de alumina de escorias por método acido
El procedimiento de recuperacion por acidos implico la siguiente metodologia:

Se realizé un ataque con acido clorhidrico a una temperatura de 60°C. Esta solucion
fue separada de los compuestos insolubles, a través de un filtrado para
posteriormente llevar a cabo un secado y obtencion de la sal de aluminio haciendo

un proceso de cristalizacion.

LD

8.5

A Al

AlO, H0

41,5

Potential (W va. SHE)

A B

Figura 31. Diagrama de Pourbaix del aluminio [24]

En la figura 31 se observa como a pH acidos y potenciales arriba de -1.58 se forma
el ion AI®*, esto quiere decir que por debajo de este potencial se forma aluminio
metalico. En casi todas las técnicas utilizadas los resultados obtenidos fueron del

ion Al3*

Una vez recuperada esta sal se propusieron algunos procesos en los cuales se

podria realizar la extraccion de la alumina, estos pueden ser por via térmica o
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quimica. Asi también se podrian recuperar los productos acidos, para recircularlos

en nuevos ataques o para producir una sal con valor comercial para su venta.

La alumina que se obtiene por estos procedimientos tiene en general una pureza
satisfactoria en cuanto a SiOz2 se refiere, ademas de contener pequenas cantidades
del anion correspondiente al acido empleado en su preparacion; su textura fisica es

diferente de la alumina calcinada obtenida por un procedimiento alcalino.

Figura 32. Recristalizacion de la sal aluminio (Al203+3.H20)

4.6.2 Recuperacién de alumina (Al203).

Las escorias de aluminio contienen alta cantidad de éxido de aluminio que es
posible lixiviarlo. Dicha escoria es molida y digerida con una disolucion de hidroxido
de sodio, la cual se introduce en una autoclave con presion y temperatura constante.

La reaccion principal es:

Al203-nH20(s) + 2NaOH (aq) «» 2NaAlO2z(aq) + (n+1) H2O  Ecuacion 6
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Por el analisis obtenido a través de ICP-OES se puede asumir que el compuesto de
aluminio que se encuentra en mayor cantidad en la escoria es el corindén esto se
conoce por los analisis antes realizados. El corindén es parcialmente soluble lo que

permite su lixiviacion por medio de la técnica antes mencionada.

1789 1860
‘CA,’  ‘CAg AlLO,

Figura 33. Diagrama ternario Al203-CaO-SiO2. [25]

En el diagrama ternario de la figura 33 se indican los porcentajes obtenidos para
oxidos de aluminio (18% p/p), calcio (2% p/p) y silicio (8% p/p), al extrapolar los
valores se confirmé que compuesto obtenido es el corinddn, lo que respalda la
metodologia de recuperacién de alumina por medio de los procesos propuestos,
para lograr una buena recuperacion se necesita manejar temperaturas de

aproximadamente 1830°.
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4.6.3. Recuperacion de escorias para su reutilizaciéon como fundente.

Una vez recuperado el aluminio, las escorias se pueden volver a utilizar como
fundente en una fusién de hierro ya que la composicion final contiene bajo contenido
de alumina (menor al 0.1%), pero con al menos 8% de silice, 0,5% de éxido férrico,
0,5% de titanio y con menos del 0,1% de azufre.

Al tener estas cantidades se puede decir que las escorias caracterizadas por medio
de las técnicas analiticas son aptas para usarse como fundente, ya que contienen
concentraciones que estan dentro de los rangos para su reutilizacion.

El tener mayores o menores cantidades de Cu, Ti, Fe, AI(NO3)3, CaTiO3, como
ejemplos no influyen en nada en la recuperacion de estas escorias, muchos de estos
elementos al contrario favorecen algunas de las propuestas anunciadas con
anterioridad.

Todas estas técnicas fueron propuestas para tener menos cantidades de residuos
0 que puedan ser utilizadas para rellenos sanitarios sin que haya problemas de

contaminacion en mantos acuiferos, y medio ambiente en general.
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4. CONCLUSIONES

Se identificaron las fases de corindon, 6xido de silicio, 6xidos de calcio, etc. y
los elementos correspondientes a dichos compuestos entre otros, mediante las
técnicas de Plasma acoplado inductivamente (ICP-OES), Difraccion de Rayos
X (DRX), Fluorescencia de Rayos X (FRX) y Absorcidon Atdmica (AA).

Las condiciones Optimas para el equipo de ICP-OES son (Potencia = 1300 W,
flujo de bomba = 2.0 ml/min, flujo de argéon = 0.5L/min, flujo de argdn para
plasma = 15L/min, flujo de gas auxiliar = 0.2L/min, tiempo de lectura 30
segundos, camara tipo Scott y vision de lectura axial.

El intervalo de tamafios 6ptimos para la digestién de las escorias de aluminio se
encuentra por debajo de 200um hasta 70um.

La mejor disgregacion se obtiene con HCI y calentamiento en parrilla en
comparacién con la disgregacion por microondas.

La concentracion de aluminio identificada en las escorias es alta, sin embargo,
se podria mejorar el rendimiento del proceso de fundicion de la planta variando
temperatura y modificando la composicién del fundente.

Se encontraron tres opciones para el tratamiento de la escoria, ya sea por medio
acido (obtencion de alumina), por medio alcalino (obtencién de alumina) o para
reutilizarlo como fundente.

La recuperacion del aluminio como fundente podra utilizarse en fusiones de

hierro agregando caliza y menas de hierro, utilizando como reductor coque ya
que contiene las cantidades maximas de alumina, silicio y titanio.
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Difractograma de fundentes leidos por DRX
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Anexo ll. Datos obtenidos por ICP-OES.

Mean Data

ID: C48

Sample Qty:

Analyte

As 188.979
Be 313.107
Ca 317.933
Cd 228.802
Co 228.616
Cr 267.716
Cu 327.393
Fe 238.204
Li 670.784
Mg 285.213
Mn 257.610
Mo 202.031
Ni 231.604
Pb 220.353
Sb 206.836
Se 196.026
Sr 407.771
Ti 334.940
T1190.801
V 290.880
Zn 206.200
K 766.490
Si 251.611
Al 396.153
B 249.677
Ba 233.527

Corr. Intensity

-3.4
8.2
4,123.7
-9.2
2.8
87.7
58,929.4
8,054.6
16,951.1
7,971.8
2,550.9
68.8
256
3.7
8.6
-19.4
27,359.0
5,541.8
-7.5
128.1
49.6
-94,146.5
5,065.6
2,974,184.7
-2,247.6
1451

Prep. Vol.:

Conc (Calib)

-0.034
-0.049

-0.060

-0.099
-0.044

0.000

-0.000
0.051

-0.072
-0.052
-0.006
-0.044
-0.001

-0.185
-0.030
-0.056
-0.227

-0.154
-0.032

Seq.
No.:

30

Dilution:

Std. Dev.

0.0498
0.0005
0.0010
0.0121
0.0019
0.0022
0.0161
0.0029
0.0005
0.0056
0.0002
0.0134
0.0059
0.0116
0.0176
0.0802
0.0006
0.0002
0.2584
0.0014
0.0205
0.0279
0.0038
1.077
0.0075
0.0008

Calib
Units

mg/L
mg/L
mg/L
mg/L
mg/L
mg/L
mg/L
mg/L
mg/L
mg/L
mg/L
mg/L
mg/L
mg/L
mg/L
mg/L
mg/L
mg/L
mg/L
mg/L
mg/L
mg/L
mg/L
mg/L
mg/L
mg/L

Conc (Sample)

-0.034
-0.049
0.252
-0.060
-0.099
-0.044
2.684
0.632
0.000
0.167
-0.000
0.051
-0.072
-0.052
-0.006
-0.044
-0.001
0.019
-0.185
-0.030
-0.056
-0.227
2.110
54.42
-0.154
-0.032

AIS
Pos:

Date:

Std.
Dev.

0.0498
0.0005
0.0010
0.0121
0.0019
0.0022
0.0161
0.0029
0.0005
0.0056
0.0002
0.0134
0.0059
0.0116
0.0176
0.0802
0.0006
0.0002
0.2584
0.0014
0.0205
0.0279
0.0038
1.077
0.0075
0.0008

08/05/2017
03:39:18p.m.

Sample
Units

mg/L
mg/L
mg/L
mg/L
mg/L
mg/L
mg/L
mg/L
mg/L
mg/L
mg/L
mg/L
mg/L
mg/L
mg/L
mg/L
mg/L
mg/L
mg/L
mg/L
mg/L
mg/L
mg/L
mg/L
mg/L
mg/L

RSD

148.33
1.08
0.38

20.28
1.87
5.09
0.60
0.46

137.89
3.37

160.53

26.24
8.18
22.51
273.00
184.37
38.07
0.95

139.49

4.70
36.81
12.29

0.18

1.98

4.90

2.58

%
%
%
%
%
%
%
%
%
%
%
%
%
%
%
%
%
%
%
%
%
%
%
%
%
%
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Anexo lll. Datos obtenidos por Fluorescencia de Rayos X.

Pd Pd Error Pd CPS/ua Ag Ag Error Ag CPS/ua Bal Error Bal CPS/ua Mo
<LOD 0.002 0.333 0.002 0.001 0.567 0.125 3.146 0.007
<LOD 0.002 0.327 0.002 0.001 0.571 0.13 3.053 0.007
Mo Error Mo CPS/ua Nb Nb Error Nb CPS/ua Zr Zr Error Zr CPS/ua Sr Sr Error
0.001 1.671 0.004 0.001 0.827 0.027 0.001 2.856 <LOD 0.002
0.001 1.678 0.005 0.001 0.882 0.029 0.002 2.903 <LOD 0.002
SrCPS/ua Rb Rb Error Rb CPS/ua Bi Bi Error Bi CPS/ua As As Error As CPS/ua
0.219 <LOD 0.002 0.087 <LOD 0.002 0.063 <LOD 0.004 0.073
0.223 <LOD 0.002 0.074 <LOD 0.002 0.051 <LOD 0.004 0.076
Se Se Error Se CPS/ua Pb Pb Error Pb CPS/ua W W Error W CPS/ua Zn
0.039 0.002 1.122 0.008 0.003 0.325 0.022 0.014 0.349 0.065
0.04 0.003 1.127 <LOD 0.004 0.264 <LOD 0.029 0.325 0.076
Zn Error Zn CPS/ua Cu Cu Error Cu CPS/ua Ni Ni Error Ni CPS/ua Co Co Error
0.006 0.686 0.198 0.013 1.221 <LOD 0.009 0.232 <LOD 0.008
0.006 0.76 0.205 0.013 1.228 0.014 0.006 0.253 <LOD 0.008
Co CPS/ua Fe Fe Error Fe CPS/ua Mn Mn Error Mn CPS/ua Cr Cr Error Cr CPS/ua
0.074 0.134 0.017 0.344 0.087 0.018 0.137 0.018 0.003 0.569
0.069 0.157 0.018 0.38 0.096 0.019 0.143 0.015 0.003 0.538

\ V Error V CPS/ua Ti Ti Error Ti CPS/lua Ca Ca Error Ca CPS/ua K

0.084 0.008 2.153 1.052 0.034 7.939 0.961 0.049 2.47 1.05
0.092 0.009 2.202 1.081 0.036 7.927 1.024 0.054 2.567 1.13
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