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Resumen

Entre los métodos fisico-quimicos que se emplean en el tratamiento de las aguas se encuentran la
coagulacién-floculacion, con el objetivo de favorecer la disminucion de particulas indeseadas en el
liquido; para ello es necesario emplear un coagulante. La produccion nacional de sulfato de
aluminio en Cuba no alcanza a suplir la demanda interna, por lo que es necesario producir este
coagulante a partir de materias primas nacionales, a partir de una disponibilidad de uno de los
principales recursos minerales que se emplean en la produccién de este producto; tal es el caso del
caolin, ubicadas fundamentalmente en el yacimiento “Rio del Callejon” en la Isla de la Juventud.
Para la obtencién de los resultados se realizaron experimentos para la produccién a escala de
laboratorio, determinandose los parametros para ser empleados en el escalado del reactor a escala
de banco, mediante el criterio de similitud geométrica. Las dimensiones del reactor para la escala
de banco fueron 20 L de volumen total, diametro del reactor de 1,8 m, diametro del impelente de
0,27 m y velocidad de agitacion de 168 rpm. Los resultados de los calculos obtenidos durante el
analisis de escalado son una propuesta para obtener este producto a escala de banco.
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Abstract

Among the physical-chemical methods used in the treatment of water is coagulation-flocculation,
to enhance the reduction of particles in the liquid, a coagulant agent is necessary. The national
production of aluminum sulphate in Cuba does not reach the internal demand, and it is necessary to
produce this coagulant since national raw materials, being a good chance to improvements since the
existing the availability of one of the main mineral resources that are used in the production of this
product, such is the case of kaolin, located mainly in "Rio del Callejon"”, located at Isla de la
Juventud. To obtain the results, experiments were carried out to obtain this product at a laboratory
scale, determining the parameters to be taken into account for the scaling-up process of the reactor
at a bench scale, using the geometric similarity criterion. The reactor dimensions were 1.8 m high,
0.27 m of impellent diameter and 168 rpm of stirring speed. The results obtained from during the
scaling-up are a proposal to the obtaining of the product at a bench scale.
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1. Introduccién

El creciente interés por el tema ambiental y de salud puablica, los estdndares internacionales de
calidad y el medio ambiente han motivado el surgimiento de nuevas normas que implican una
evaluacion de los procesos existentes de potabilizacion de agua y una mayor exigencia ambiental a
los nuevos proyectos [1]. EI continuo desarrollo tecnoldgico e investigativo obliga a innovar en los
procesos de tratamientos de aguas con la importancia que tiene el mejoramiento del proceso de
potabilizacién de agua [2], como también dar a conocer importantes desarrollos tecnoldgicos [3] en
cuanto a nuevos equipos y diferentes alternativas [4].

El tratamiento del agua para el consumo humano se divide en varias etapas [5]: acondicionamiento
quimico, acondicionamiento sensorial y clarificacion [6]. La clarificacion puede definirse como
cualquier proceso 0 combinacion de procesos, cuyo proposito es reducir la concentracion de los
materiales suspendidos en el agua [7], tratindose de una de las etapas basicas en el tratamiento [8,
9]. Algunas particulas suspendidas son de un tamafio muy pequefio y tienen una carga eléctrica
superficial que las hace repelerse continuamente, impidiendo su aglomeracién y la formacion de
particulas pesadas que le permitan sedimentar [10]. El proceso de clarificacion debe desestabilizar
las particulas coloidales, anulando las fuerzas repulsivas entre ellas (coagulacion) y luego
aglomerarlas en particulas mayores (floculacion). Existen tres mecanismos que pueden actuar:
desestabilizacion de las fuerzas electrostaticas de atraccion y repulsion, puentes quimicos y
sobresaturacién de coagulantes. Para ello es necesario emplear coagulantes, siendo el sulfato de
aluminio [Al,(SO,)s] el coagulante convencional mayormente empleado.

El mineral por excelencia para la obtencion de la alumina y con posterioridad, el aluminio, es la
bauxita [11] que posee un mayor porcentaje de alumina por encima de otros minerales. Sin
embargo, debido a la no existencia o abundancia de bauxita, se busca como obtener tanto alimina
como aluminio de fuentes alternativas con menor porcentaje de alimina que la bauxita. Es por ello
que para obtener una sal o metal a partir de fuentes minerales, uno de los procesos aplicados, es la
lixiviacion del mineral [12]. La obtencién de sulfato de aluminio con caracteristicas apropiadas
para ser empleado como sustancia coagulante para el tratamiento de aguas de consumo humano y
residual estd reportado [13-16]. Sin embargo, la industria cubana de produccion de sulfato de
aluminio se encuentra poco desarrollada, con una produccion que no alcanza a suplir la demanda
interna; se produce a partir de acido sulfurico que es producido en el territorio nacional e hidréxido
de aluminio de importacion, siendo necesario producir este producto de alto valor agregado
empleando materias primas nacionales. Por otra parte, existe la disponibilidad de uno de los
principales recursos minerales que se emplean en la produccion de este producto, tal es el caso del
caolin; con una reserva nacional estimada en 55 millones de toneladas, ubicadas fundamentalmente
en el yacimiento “Rio del Callejon” en la Isla de la Juventud, lo que permitiria la explotacion
estable por décadas y se podria reducir la importacion del hidroxido de aluminio.

El objetivo de este trabajo es obtener sulfato de aluminio a partir del caolin existente en Cuba, asi
como proponer las condiciones de operacion en el escalado de un reactor a escala de banco. El
desarrollo de tecnologias de obtencion de productos quimicos de alto valor agregado incluye
labores de ingenierizacion que deben ser consideradas en todas las etapas de la investigacion. No
obstante, es recomendable que se incluyan etapas especificas para el escaldo a nivel de banco y de
planta piloto, por lo que como una continuacion de los resultados obtenidos a nivel de laboratorio,
se ha concebido el escalado de escala de banco de una tecnologia para la obtencién del sulfato de
aluminio a partir del caolin.
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2. Materiales y Métodos

El proceso de obtencion del sulfato de aluminio a partir de un mineral, en este caso el caolin (como
fuente de alimina) se realizé a partir de la lixiviacion &cida empleando el &cido sulfurico como
solvente por su bajo costo, facil disponibilidad, manipulacién y caracteristicas quimicas que
presenta.

Se realizaron los experimentos a escala de laboratorio empleando como materias primas caolin y
acido sulfarico, a partir de los siguientes procesos:

Calcinacion del mineral
Lixiviacion acida
Filtrado

Evaporacion
Cristalizacién

Para la realizacion de los experimentos se empled el disefio de tipo Plackett-Burman [13], con el
objetivo de reducir el nimero de variables y determinar las que mas influyen en el proceso; como
variable respuesta se determino el peso de los cristales de sulfato de aluminio y como variables
independientes se tuvieron en cuenta: temperatura de calcinacion, temperatura de lixiviacion,
tiempo de calcinacion y velocidad de agitacion. El disefio estadistico de experimentos es una forma
muy eficaz de disefiar un conjunto de experimentos. Consiste en determinar cuéles pruebas se
deben realizar y de qué manera, para obtener datos que, al ser analizados estadisticamente,
proporcionen evidencias objetivas que permitan responder las interrogantes planteadas, y de esa
manera clarificar los aspectos de un proceso, resolver un problema o lograr mejoras. El disefio de
Plackett-Burman se emple6 debido que es un disefio de “screening” (barrido), que permite
establecer la relacion entre variables de estudio y la variable respuesta. Es un disefio completamente
ortogonal que reduce el nimero de experimentos a realizarse con un elevado nimero de variables.

La variable respuesta a medir fue el peso de los cristales de sulfato de aluminio. Se empled como
materia prima 50 g de caolin, provienen del yacimiento “Rio del Callejon”, fijando dicha cantidad y
variando la relacion sélido-liquido, de acuerdo a los niveles del disefio de experimentos en
variables reales que se muestra en la Tabla 1.

Tabla 1. Variables independientes en el disefio factorial

Factores Nivel bajo  Nivel alto
Temperatura de calcinacion (°C) 25 700
Tiempo de calcinacion (min) 60 120
Temperatura de lixiviacion (°C) 80 105
Velocidad de agitacién (rpm) 350 612

Metodologia empleada para la realizacion de los experimentos

1. Se calcina el caolin en una mufla a 700°C durante una hora para eliminar los grupos
hidroxilo del hidréxido de aluminio.

En un beaker de 1000 mL se adiciona la solucion de acuerdo a la relacion sélido/liquido.
Cuando se alcanza la temperatura de 105°C se adiciona el caolin.

4. Terminada la lixiviacion se enfria la muestra y se filtra al vacio.

wmn
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5. El liquido filtrado se evapora para disminuir el contenido de agua y dejar que ocurra la
cristalizacion.

6. Los cristales se secan en una desecadora y se determina su peso.

7. El residuo sélido del filtrado se lava para eliminar el remanente de acido sulfurico, se filtra
y se seca en la estufa a 100°C.

Algoritmo de célculo

Célculo de la potencia:

P=Np-n*Di*p (1)
Siendo:

Np Numero de potencia para el impelente

n Velocidad de agitacion del impelente (rpm).

Di Diametro del impelente (m).

p densidad del liquido (kg/m3).

Para el célculo de la potencia es necesario determinar el Reynolds segln la siguiente ecuacion:

_ pnyDif

Re; === — @)

Tomando ese valor y el tipo de impelente [11], se determina el valor de la constante Kn=1,8 y se
tiene que:

Dr _ 4 _ Zi _
D, = 3o D, = 2,7....... D, = 0,75
Siendo:

Dt Diémetro del mezclador

Di Diametro del impelente

Z, Altura de nivel del liquido en el mezclador
Zi Altura del impelente sobre el fondo

Sustituyendo en la ecuacion (1) la potencia es igual a:
P:=2,586 W

% = 2586 W/m®

1

Comprobando la relacion P, , Py, V,, V; se tiene que:

Pp _3172W _ 5586 W/m®

V,  0.02m?

Manteniendo la similitud geométrica

_ wDF-HL

V= ®)
Siendo:

Dr-H;,

Caélculo del Reynolds en la escaba de banco

i2
Re, =p-m -~ (4)
d; 2
Ny =Ny - (d_2)3 (5)
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3. Resultados y Discusion

Mediante la NC: 44-16 se caracterizo la muestra del yacimiento “Rio del callejon” el cual presenta
un 23,32% de oxido de aluminio, como se muestra en la Tabla 2.

Tabla 2. Caracterizacion del caolin de “Rio del Callejon”

Ensayo Caolin (%)
SiO, 54,69
Al;03 23,32
Fe203 0,56
MgO 0,021
CaO No detectable
K,O 1,43
Na,O 7,63
Pérdidas por ignicion (PPI) 10,42
pH 5,76
H,O 1,65
Granulometria <60 mesh 10,5

De 60 a 200 mesh 32,5
>200 mesh 57,0

Para la caracterizacion del &cido sulfarico (H,SO,) se emplearon las siguientes Normas Cubanas:
e NC: 901:2012. Determinacion fotométrica del contenido de hierro por el método 2,2-
bipiridil.
e NC: 761:2010. Determinacion de la concentraciéon por medio de la densidad.
e NC: 762:2010. Determinacion del residuo fijo por ignicion.
e NC: 63:2010. Determinacion volumétrica de la acidez total.

Mediante la caracterizacion se determind la acidez total del acido sulfarico con un 97,96% de
acidez, como se muestra en la Tabla 3.

Tabla 3. Especificaciones de los indices de calidad del acido sulfarico

Ensayo Resultado
Acidez total como H,SO, 97,96%

Fe 10,65 mg/L
Mn 46,5 mg/L

Cu 0,6 mg/L

Ni 5,85 mg/L
Residuo fijo por ignicion 0,014%
Densidad 1,843 g/mL (20°C)
Sustancias reductoras al permanganato 0,001%

Para realizar los experimentos fue necesario mantener constantes las siguientes variables del
proceso de acuerdo a los resultados de la optimizacion que se realizo.

e Tiempo de calcinacion (1 hora)

e Velocidad de agitacion (350 rpm)

e Concentracion del acido (12,17%)

e Temperatura de lixiviacion (105°C)
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Los resultados de los experimentos fueron comparados con la NC 387:2016, como se muestran en
la Tabla 4.

Tabla 4. Resultado de los experimentos

No. Alumina total Fe total soluble  Acidez libre como
experimento (Al,03)% en agua (H2S04)%
(Fe203)%
1 23,41 0,036 25,68
5 22,52 0,007 31,33
6 21,18 0,055 24,90
7 23,71 0,065 24,73
9 24,35 0,012 23,31
11 24,45 0,005 26,54
NC 387:2016 Minimo 0,75 sobre la
Terrén o en 17% base de 17%
grano grado Al;,O3
técnico

Parametros propuestos para el escalado del reactor en la obtencion del sulfato de aluminio

Por la importancia que tiene la etapa de lixiviacion durante el proceso, los calculos estan asociados
solamente a las condiciones que debe tener el reactor. El desarrollo de tecnologias de obtencion de
productos quimicos de alto valor agregado incluye labores ingenieriles que deben ser consideradas
en todas las etapas de la investigacion. Con los datos obtenidos en el laboratorio se ha concebido el
escalado a escala de banco de un proceso para la obtencién del sulfato de aluminio a partir de
materias primas nacionales. ElI volumen a emplear para el escalado fue de 20 L. Los datos del
equipo que se empled en el laboratorio, asi como los resultados de la escala de banco se muestran
en la Tabla 5.

Tabla 5. Condiciones de operacion del reactor

Datos Unidades  Laboratorio Banco
Volumen (L) 1 20
Diametro del impelente (m) 0,09 0,27
Distancia del impelente al fondo (m) 0,025 0,07
Velocidad de agitacion (rpm) 350 168
Distancia del eje a la pared (m) 0,057 1,0
Diametro del reactor (m) 0,15 1,8
Altura de liquido (m) 0,07 1,4
Densidad del liquido (kg/m?) 1226 1226
Viscosidad (Pa-s) 0,012 0,012
Reynolds 2,059-10*
Potencia (W) 51,72

Se realizo el escalado, aplicando el criterio de similitud geométrica donde la relacion (P/V);=
(P/V), es constante. El impelente que emplea es de doble paleta, cumpliéndose la similitud
geomeétrica.
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4. Conclusiones

A partir del empleo de materias primas nacionales se obtuvo el sulfato de aluminio a escala de
laboratorio para ser empleado como coagulante en el tratamiento de aguas. Las dimensiones del
reactor para la escala de banco fueron 20 L de volumen total, diametro del reactor 1,8 m, diametro
del impelente 0,27 m y velocidad de agitacion 168 rpm. Los resultados de los célculos obtenidos
durante el escalado son una propuesta para obtener este producto a escala de banco.
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