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1.- INTRODUCCION.

Agradezco a Industrias Pacocha S.A. y a la Universidad Nacio
nal de Ingenieria, por permitirme presentar como tema de te-
sis el Trabajo de Investigacidn desarrollado por el convenio
suscrito entre UNI-IND.PACOCHA-ITINTEC en el aprovechamiento
del catalizador de nickel degradado. En ella el autor parti

cipdé como Investigador-Ejecutor.

El presente trabajo de investigacibén centro como producto
principal al sulfato de nickel de amplio uso en la Industria
de Galvanotegnia, vislumbriandose otros productos de comercia
lizacidén como se detalla en el capitulo 4.3.- E1l trabajo
constd de dos fases, una primera desarrollado en el laborato
rio en la exportacidn de diversas alternativas de extraccidn,
incidiéndose bastante en el estudio de las propiedades fisi-
cas y quimicas de cada componente y el efecto que tienen de
terminados reactivos. Una segunda etapa fué a nivel de plan
ta piloto, obteniéndose una informacién incompleta debido a
la reducida infraestructura econbémica, pero los resultados -
que se obtuvieron fueron excelentes. Durante el trabajo se
cometieron errores, las cuales se subsanaron oportunamente -
obteniéndose de ello una excelente experiencia en el desarro

1lo de tecnologia.

De acuerdo a un breve analisis econdmico, la alternativa de
extraccidon hexano-acido es satisfactorio y rentable, como se

puede apreciar en el capitulo 8.-

v



Cabe mencionar qué el presente trabajo de Investigacidn se -
desarrolld en el laboratorio de Operaciones Unitarias del De
partamento de Procesos Industriales del Programa Académico. -
de Ingenieria Quimica de la Universidad Nacional de Ingenie-
ria. Cualquier informacidn técnica que no se encontrase en

la presente redaccidn, consultar con los patrocinadores.

Por la presente quiero agradecer a quienes directa y/o indi-
rectamente participaron en la realizacidn del Proyecto de In
vestigacidn, de una manera muy especial a la Ingeniero Leo-
nor Neira C., Directora del mismo, a la Ingeniero Doris Mara
vi de Muscari, Jefe del Laboratorio de Operaciones Unitarias
y a los compafieros de trabajo Ing. Julia Salinas, Ing. Julio
Egocheaga Young, Ing. Haydee Hurtado, de una manera muy espe

cial al Sr. Gabino Barrios y al Sr. Lazaro Pajuelo.



2.-

CONCLUSIONES.

2.1.-

GENERALES.

Para recuperar el nickel del catalizador degradado, se
definié como una alternativa 6ptima, el de la extrac

cidén hexano-acido. Con éste método primero se disgre-
ga a la sustancia con el solvente orgadnico para propor
cionar una mayor superficie de ataque y extraer la sus
tancia oleaginosa remanente, se imparte al sistema una
agitacidn vigorosa no mds de 1000 RPM; la temperatura-
no debe sobrepsar el punto de ebullicidén del solvente,
de 1o contrario se produce una evaporacidn violenta.

En las pruebas de planta piloto se experimentd con car
gas de 10-5 litros de solv./kg, presentidndose cierta

dificultad en éste Gltimo porque la solucidn se satura

mas.

El paso inmedidto es el ataque con &cido nitrico a una
concentracién de 25-30%. La reaccién es exotérmica vy
rapida , la agitacibébn no debe ser mayor de 800 RPM, es

ta operacidén dura aproximadamente 45 minutos.

Terminada la operacidén, se neutraliza el exceso de aci
do con soda caGstica, retirando en forma lateral la so
lucidén hexano-acido y al fierro como hidrdéxido. Se

procede a la filtracidn, el licor queda exento de fie-
rro, materia orgédnica y silice, quedando en solucidén -

iones de: nickel, nitrato y sodio.



El nickel se extrae del licor refinado como hidréxido,
éste es un producto muy importante, sirve de puente en
la obtencidén de sales de nikel como: sulfato, cloruro,
nitrato, acetato, formiato, bromuro, ioduro, oxalato y

del nickel metalico.

Para obtener sales de nickel en sistemas batch se con-
centra la solucidn por evaporacidn con una posterior -
germinacidén y crecimiento por enfriamiento de crista

les, segln sea el tamafio requerido. En las pruebas de

laboratorio se obtuvieron sales de alta pureza.

En la. pruebas de planta piloto se logrd recuperar nic-
kel en un 80%, pudiéndose alcanzar seglin estimaciones-
hasta el 90%. La estimacidn tebrica del sulfato de

nickel en el catalizador desactivado es del 80%, sien-

do el experimental 60%.

DE LA MATERIA PRIMA.

2.2.1.- COMPUESTOS ORGANOMETALICOS.

Se 1llama compuestos organometdlicos, a aque
llos en los cuales existen atomos de carbono
pertenecientes a un grupo organico directamen-
te ligado a d4tomo metdlicos. No se incluye en
ésta categoria a los compuestos que contienen-

grupos orgadnicos ligados al metal a través de



otros d4tomos como oxigeno, nitrdgeno o azufre.
Se sabe que los grupos organicos pueden unirse
a través del carbono, con todos los elementos-
de 1la clasificacidén peribddica, con excepcidn -
de los gases nobles. El1 término compuesto or-
ganometalico se emplea en una forma muy poco

precisa, se incluye con frecuencia en ésta ca-
tegoria a compuestos organicos de elementos de

cididamente no metadlicos como B, P y Si.

Por sus propiedades fisicas, la mayoria de los
compuestos organométidlicos se parecen mas a
los compuestos organicos que a los inorganicos
Normalmente son solubles en disolventes organi
cos débilmente polares como: Tolueno, éter,

benceno, o alcoholes.

Los compuestos organometdlicos se clasifican -
convenientemente segGn.el tipo de enlace metal
-carbono. E1 carbono es un elemento de elec -
tronegatividad media (2.5 en la escala de pau-
ling), Yy en consecuencia puede esperarse que -
forme enlaces idénicos sb6lo con elementos mas

electropositivos y enlaces covalentes por par

electronico con los otros elementos.

En los compuestos organometédlicos es muy impor

tante tener en cuenta su estabilidad térmica o



2.2.2.-

la resistencia al ataque quimico, especialmen
te a la oxidacidén o a la hidrdélisis. Estos -
aspectos de la estabilidad dependen a su vez-

de factores termodinidmicos y cinéticos.

CARACTERISTICAS.

La materia prima utilizado en el presente es-
tudio, es un @atalizador degradado de nickel -
que ha sido empleado en la hidrogenacidén de a

ceites comestibles.

El catalizador inicial consta de una sustan
cia organometdlica de silice que actfia como -
soporte adheriendo en su porosidad externa al
nickel metialico finamente dividido. Para pro
porcionar una mayor superficie de contacto

viene en forma de escamas de aproximadamente-
de 1 mm. de espesor y 0.6cm? de superficie, -
de una coloracidén gris oscuro debido mds que-
todo a la finura del nickel metalicos, recu -
bierto de una sustancia muy especial que evi-
la contaminacidén y alteracidén del catalizador
con el medio ambiente, presenta gran estabili
dad térmica a la oxidacidén y hidrdlisis. El
contenido de nickel esta comprendido entre

20% y 22%.

El catalizador degradado se obtiene de su se-

paracidon de la grasa hidrogenada por filtra



cidon (prensa), de ésta operacidn el cataliza-
dor se impregna de materia grasa con la cual-
se va compactando y endureciendo a medida que
transcurre el tiempo en diversas formas, por
lo que el catalizador pierde sus propiedades-
iniciales, quedando como un desecho. Las al
ternativas para tratar el catalizador degrada

do son:

a) Reactivar el catalizador.

b) Recuperacidn del nickel como metal o sal .
Pudiéndose recuperar la grasa, como lo hi
cieron otros grupos de investigacidn, en

paises como la India y Pakistén.

El presente trabajo constd unicamente en la

obtencidén de sulfato de nickel.

2.2.3.- PROPIEDADES FISICAS DE LA MATERIA PRIMA.

Color * negro

densidad : valor promedio de 0.7 g/cc.

consistencia grasosa y pastoza recien sali-
do del proceso de hidrogena
cidn, betuminosa y duro cuando
se almacena.

solubilidad debido a la preponderancia del

compuesto organometflico y gra



sa, su solubilidad frente al sol
vente orgénico es superior a 1los

inorgénicos.

2.2.4.- PROPIEDADES QUIMICAS DE LA MATERIA PRIMA.

Muy importante es conocer la procedencia y 1la
composicién de la materia prima. De los traba
jos de otros investigadores y del nuestro, es
muy comdn encontrar grasa, humedad, fierro,

;aluminio, nickel y silice. En la separacidén -
del nickel tiene marcada interferencia el alu-
minio y fierro, pero conociendo los valores

del producto de solubilidad Fe(OH); 3,2 x 1636

-33 -15

Al(OH)3 5 x 10 s Fe(OH)2 1 x 10

-15 ,

y Ni(CH)2
2 x 10 se puede efectuar una separacidn

selectiva para dejar sb6lo el nickel en la solu
cidén, controlando el pH. Cuanto mis soluble -
sea el hidr6xido, tanto mayor serd la concen -
tracién de iones oxidrilos necesarios para so-
brepasar su producto de solubilidad, por 1lo q'

el valor del pH debe ser mayor para que empie-

ce la precipitacidn.

El catalizador degradado estudiado es de natu-
raleza similar a las investigadas por MANDSOOR
AHMAD M.J. BHATTY AND KHALID MASOOD, H.C. BEJA
WAT y S.G. BEDEKAR, M.N. SANKARSHANA MURTHY |,
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CUADRO 1.- SOLUBILIDAD CON SOLVENTES ORGANICOS A
25°C.
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gasolina buena
kerosene buena
bensol buena
tolueno ' bueno
cloroformo muy bueno

tetracloruro de
carbono muy bueno

hexano bueno, 3.54
‘ g/100cc.
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CUADRO 2.- - Solubilidad frente a so

SOLVENTE SOLUBILIDAD

agua nula

dcido sulflrico extrae al nickel y
fierro

dcido clorhidrico extrae al nickel y
fierro

dcido nitrico extrae al nickel y
fierro

soda cafistica baja

-------------------------------------------------------------------------------------

a temperatura normal. Calentando se
logra dar plasticidad a la sustan -

cia organometilica.

cuando es concentrado la reaccidn -
es exotérmica, sufriendo mayor ata-

que la materia organica.

cuando es concentrado, Menos exotér
mico que el sulffirico.

cuando es concentrado. Reaccidn es
exotérmica y rdpida, la materia or-
ginica sufre ataque.

calentando saponifica a la grasa re
sidual dejando en libertad al orga-

nometalico.

T e e mm wm e e e s e am em W e o mm m e e me wm am M em o wm mm am MR A Em AR e R e e e em e mm wm em e W v o e W



CUADRO 3.- Anialisis del catalizador desactivado.

' '
E materia‘orgénica 30.00 % E
? fierro 5.60 E
+ nickel 17.00 E
E silice y otros 47.00 E
' '
' i

- e o Er m oe w ae EE E EE EE O R R EE A e m M W N as e MR A e e e e S e = e e =

CUADRO 4.- Anidlisis del catalizador desactivado en

LA INDIA.

nickel | 12.0  18.1 .14.0  5.37 %

silice 30.0 46 .2 32.8 9.71

]
]
]
A
]
:
]
| grasa 50.0 46.2 47.0 64.00
{
:
]
'C,Fe,Al y otros 8.0 2.6 6.2 29.92
[ ]
]

D . - -



como se aprecia en los Cuadros 3.-, 4.-, por
lo que el trabajo desarrollado tiene la ver-
satilidad de adaptarse al tipo de materia

prima.

El poder de reaccidn de los acidos inorgani-
cos con la materia prima estad en el orden de
dcido sulfirico, clorhidrico y nitrico, jue-
ga papel importante la temperatura y la con-
centracién. Cuando la concentracibn es dé -
bil el acido se centra en atacar al nickel Yy
fierro, aumentandose la concentracién y tem-
peratura el acido ataca a la grasa insatura-
da y al organometdlico produciendo reaccio -
nes exotérmicas de oxidacidén, originando com
puestos organicos solubles en fase acuosa,

lo cual interfiere la purificacién del nic -

kel.

La solubilidad frente asolventes orgédnicos -
permite aumentar la dispersidén en particulas
reducidas, permitiéndose un mayor area de

contacto para la extraccidn del aceite y el
ataque del acido mineral. Con la dispersibn
se rompe el estado pastoso o betuminoso de

la materia prima, se le ayuda con la tempera

tura y agitacién.
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2.3.- PRODUCCION DE LA MATERIA PRIMA.

La influencia de compuestos alcalinos se

unicamente cuando el sistema esta a .altas

temperaturas,

se logra saponificar a la

da

gra

sa existente y parte de la materia orgédnica-

.del soporte.

mente.

El nickel es afectado relativa

Un efecto similar se obtiene cuando-

se saponifica directamente con vapor de agua

La materia prima estd en funcidén del consumo que

tiene del catalizador empleado en la hidrogenacidn
En el Cuadro 5.-
la Industria patrocinadora.

El catalizador es importado desde Alemania Occiden

tal de UNICHEA-CURSLAKER NEVER DEIHN.

El consumo promedio anual es de 1'000,000.00 Kg./afo.

CUADRO 5.- Consumo dg Catalizador Activo.

Agosto
Setiembre
Octubre
Noviembre
Diciembre

e e e e e S e e T G e T G e e eEm e eEeEE T Ee ™ @me T e~ ®®®e®®® o-®®eeeeeee-"=" e~ -

se aprecia el consumo por parte

se

de
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CUADRO 6.- Consumo de sales de nickel.
 ANO l.-....CLORURQ___________SULFATQ_ ______
e e %___K _____ USA/FOB___ __ Kg____USA/FOB____

1975 i 14,771 30,826 18,570 30,960
1976 E 12,423 25,913 16,537 35,033
1977 E 10,417 23,627 24,165 43,445
1978 i 6,487 14,715 13,748 32,019
1979 E 4,632 10,810 11,677 19,842
1980 i 4,119 12,750 12,944 29,153
'
............ e e crcemecctccccccccccccc e e e e

R I R

sulfdrico

clorhidrico

nitrico

-371.4774
- 95.1300
-173.7214

L I e,
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CUADRO 8.- Otros productos de nickel.

NICKEL BRUTO ANODOS DE POLVO Y :
Kg NICKEL KG  PARTICULAS KG !
38,849 21,083 2,420 |
126,964 25,067 3,112 :
80,776 ' 22,522 1,542 i
23,384 6,110 3,933 :
75,775 18,049 1,900 E
31,292 30,548 2,925 E

DEL CONSUMO DEL PRODUCTO EN EL_MERCADO NACIONAL

La informacidn recogida del consumo anual de las sales
de sulfato y cloruro de nickel fué por intermedio del
Dpto. de Informacidn de Datos estadisticos del Ministe
rio de Comercio, el cuidl se detalla en el Cuadro 6.- ,
En ella no se precisa la distincidén entre si -el produc
to es quimicamente puro o de grado técnico, pero se

considera que un 90% es para la Industria de Galvano -

tegnia.

ESPECIFICACIONES TECNICAS DEL PRODUCTO FINAL.

NORMAS INTERNACIONALES.



De acuerdo a normas técnicas, las sales se pueden cla
sificar en:
a) Sales quimicamente puro.

b) Sales de grado técnico o industrial.

CLORURO DE NICKEL

a) Grado Q.P.
formula

especificaciones: ASTM D1193-66

% minimo % maximo
Nickel 98.0
cobalto 0.200
Alcalis y tierras 0.200
cobre 0.002
hierro 0.002
insolubles 0.005
nitrogenados 0.005
plomo 0.00S
sulfatos 0.005
zinc 0.010

b) Grado Técnico
f6rmula
especificaciones: Catalogo BDH
% minimo % maximo
nickel 97.00
sulfato 0.050

cobalto 0.020



hierro

SULFATO DE NICKEL.

A)

b)

Grado Q.P.
férmula

especificaciones:

nickel
alcalis y tierras
arsénico
cadmio

cloro

cobalto
hierro
insolubles
nitrogenados
cinc

Grado Técnico
niquel
cobalto

cobre

cromo

hierro

plomo

cinc

insolubles

catidlogo BHD

0.020

minimo % maximo

20.7
0.060
0.002
0.001
0.001
0.0005
0.001
0.003
0.001
0.0025

20.5 0.500
0.500
0.002
0.001
0.005
0.010
0.006
0.050



2.6.- ECONOMICAS.

Efectuando un anialisis econdmico en los cuadros se de
duce que el proyecto es rentable para una produccidn-
anual de 392,600Kg. de sulfato de nickel, con una ta-
sa interna de retorno (TIR) del 90% (ver capitulo 8.2)

Una produccidn inferior es desventajoso.

El analisis de flujo de caja considera una proyeccidn
en dolares constante al afio 1981 (ver Cuadro 30). Los
equipos se deprecian en 10 afios, los terrenos no se

deprecian se valorizan.

El consumo anual en término promedio del sulfato de
nickel es de 16,000 Kg. cantidad muy inferior a la
produccidén anual-ideal, lo cual hace entender que el
nickel debe producirse en otros compuestos, tales co

mo cloruros, y nickel metalico principalmente.

El consumo anual del cloruro de nickel es de 8,800 Kg.

del mismo modo del Cuadro 8.- se tiene:

nickel bruto 62,840 kg.
anodo metidlico 20,563 kg.
polvo y particulas 2,638 kg
TOTAL 86,043 kg.

El excedente de nickel que se puede obtener del sulfa
to es de 82,000 kg., cantidad muy concordante con el

consumo.



3.

INVESTIGACION DE TECNICAS DE EXTRACCION. DE NICKEL.

Para optar determinadas técnicas de extraccidn se tuvo que

estudiar el estado de la materia prima, para ello se hizo-

un bosquejo tedrico de las posibles reacciones cinéticas Yy

termodinamicas.

3.0.1.-

NICKEL.

Esta presente en estado metdlico finamente dividi
do o, 1o cual hace que pueda reaccionar con suma
facilidad frente a los acidos minerales como sul-
fGrico, clorhidrico y nitrico, originando un des
prendimiento rapido de gases, lo cual de por si
provoca agitacidn, turbulencia y liberacidn cald-
rica en el sistema, las cuales se detallan en las

reacciones siguientes:

a) Ni(s) + 2H,SO4 »~ NiSO,(aq) + 2H,0(1)+S0,(g) AH

Ni(s)

+

HZSO4(aq)+ NiSO4(aq) + Hé(g) AHZ

+

b) Ni(s) + HC1(aq) *NiCl,(aq) + H,(g) AHg
c) Ni(s) + 4HNO;(aq) »Ni(NO),(aq) + H,0(1) +

NOZ(g),AH4.

donde:

AH

1 154.6 kcal/mol-gr.

AH 15.3 kcal/mol-gr.

>
as)
S A )

-55.11kcal/mol-gr.

>
oot

124.35kcal/mol-gr.



3.0.2.-

por lo visto la mayor reaccidn exotérmica se ob-
tiene con acido nitrico, Considerando el calor -
de disolucidon del acido, la reaccidn del acido -
sulfiirico es la mas exotérmica, experimentalmen-

te se 1llegd hasta 80°C.

Cuando se hace combustionar el organometilicos ,
se produce una reaccidn de oxidacidn con el nic-
kel metadalico, formandose el 6xido de nickel NiO.

E1l catalizador degradado es buen conburente.

Los alcalis fuertes no atacan a temperatura nor-
mal, pero cuando se saponifica a 90-100°C con so
da catGstica, el catalizador degradado sufre ata

que formando jabdn de nickel.
HIERRO.

Se encuentra en estado metalico mezclado junto
con el nickel, sufre una pasivacidn cuando el
sulfiirico y nitrico estid concentrado. El hierro
en solucidn puede estar en estado de oxidacidn -
+2 0 +3; de los acidos, el clorhidrico oxida -
en forma parcial a Fe(III), mientras que nitrico
lo hace en forma total a una concentracidén mayor
del 20%; y el sulfiirico lo extrae solamente como

Fe(II).



3.0.3.-

Las reacciones cinéticas que se originan son:

a) Fe(s) + ZHZO(aq) > FeSO4(aq) + 2H20(1) + SOZ(g)
AHS
Fe(s) + HZSO4(aq)+ FeSO4(aq) + Hz(g) AHg

b) Fe(s) + 2HC1l(aq) - FeClZ(aq) + Hz(g) AH7

Fe(s) + 3HC1l(aq) -~ FeClS(aq) + Hz(g) AHB
c) Fe(s) + 6HNO3(aq)+ Fe(NO)s(aq) + 3H20(1) +
AH = 158.4 kcal/mol-gr.
AHg = -19.1 kcal/mol-gr.
AH, = -60.977Kcal/mol-gr.
AHS = -87.88 kcal/mol-gr.
AHg = -124.354kcal/mol-gr.

Al combustionar el organometidlico se forma el 6xi

Los alcalis fuertes a temperatura normal no produ
cen reaccidn alguna. Existe la posibilidad que -
el hierro esté formando parte de la estructura

del organometalico, en estado de oxidacidén + 2.
SILICE.

La silice forma un enlace quimico fundamental si

lice-oxigeno-silice, conocido como unidén siloxano.



3.0.4.-

Este compuesto organometalico cumple su funcidn
de soporte del nickel metalico.

Presenta alta estabilidad térmica y baja reacti
vidad, la baja polaridad del enlace metal carbo
no lo hace menos reactivo a la hidrolisis.
Resisten a los adcidos y alcalis diluidos; los

acidos y alcalis fuertes lo atacan.

Durante la combustidén del organometalico, se
elimina la parte organica dejando libre el sili
cio como 6xido. E1 producto toma una colora

cidn pardo claro.
GRASA.

La grasa se encuentra impregnado al compuesto -
organometalico, aumentando su propiedad hidrodfo
ba, la cual dificulta el ataque total del nic -

kel metalico.

La grasa insaturada esta en un 80%, lo cuial ha-
ce presagiar que pueda ocurrir reacciones de

oxidacidon frente a oxidante fuertes.

Los adalcalis fuertes entre 80-100°C producen
reacciones de saponificacidn, dando lugar a 1la

formacidon de glicerina y jabodn.



La grasa en contacto con el medio ambiente su

fre reacciones de oxidaciodn.

3.1.- PRUEBAS DE EXPLORACION DE METODOS DE EXTRACCION. -

Teniendo el conocimiento de las propiedades quimicas-
y fisicas de los componentes del catalizador degrada-
do, a nivel de laboratorio y planta piloto, se inci -
didé en dos procesos quimicos: extraccidn-digestidn he
xano-acido y saponificacidén, las cuales se detallan -

a continuaciédn.

3.1.1.- EXTRACCION POR SOLVENTE ACIDO. -

Esta operacidn consiste en disgregar al cata-
lizador degradado con el fin de extraer a 1la
grasa, se le ayuda con la temperatura y agita
cidn. Si se trabaja a una proporcidén de hexa
no/sustancia al minimo, es necesario -aumentar
el tiempo de operacidén, la temperatura de ex-
traccidén es moderada, por razones técnicas y-
de seguridad no es conveniente operar a tempe
raturas superiores al punto de ebullicidn del
solvente, porque la velocidad de evaporacidn

se hace violenta y descontrolable. También -
se logra extraer a la grasa remanente. La so
lubilidad de 1la grasa extraida y del cataliza

dor degradado se muestra en los Cuadros 9 y 10 .



Para contrarrestar la alta velocidad de eva-
poracidén del solvente es conveniente que el
reactor esté acondicionado de un condensador
de suficiente capacidad para que el solvente
recicle y cumpla su funcidn.

Mayor Informacidén, consultar con los Patroci

nadores.

3.1.1.1.-EXTRACCION ACIDA.-

Lograda la disgregacidén del catali-
zador degradado, se tiene un area -
de contacto lo suficiente para que
el acido puede atacar al metal fina
mente dividido. La reaccidn que se
produce es exotérmica, lo suficiente
para lograr una conversidén del 100%,
se debe evitar de trabajar a tempe-

raturas superiores a 65°C.

El inicio de la reaccidn es violents
se produce una rapida liberacidén de
gases, el cual permite que las partf
culas emulsionen violentamente trans
firiendo los iones metalicos libera
dos a la fase acuosa reteniendo el
solvente organico a la grasa extrai

da, la reaccidén progresa. Es reco-



mendable que el adcido se agrege en

partes. A mayor concentracidn de
dcido se logra extraer mayor % de
nickel.

En diversas pruebas de laboratorio-
se optimizd los parametros respecti
vos, como se detalla en los cuadros
y graficos adjuntos. Para el efec-
to se trabajo con dos 4dcidos: nitri

co y clorhidrico.

3.1.1.1.1.- ACIDO CLORHIDRICO. -

Los resultados y conclu
siones se adjuntan en -
el Grafico 4 y Cuadro

10.

Las reacciones cinéti
cas mas resaltantes que

se. producen son:

Ni + 2HC1l~+ NiCl2 + H2 (1)

Fe + 2HC1» FeCl, + H, (2).

4Fe (II) + 4H(I) + 02*4Fe(III) +
2H,0 (3)

De los experimentos

efectuados, con las re-
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acciones 1 Y 2 se puede ob-
tener conversiones del 100%
mientras que con 3 es menor,.
esté es un incoveniente pa-
ra la eliminacidén del hie -
rro, para lo cual se tiene-
que adicionar un proceso de

oxidacion.

CUADRO 9.- Solubilidad del catalizador degradado.

_—— e o mm w E e e  ae ee me e e e e A e e e e e e e e e e e e e e e e = e e e = e

1 1
' PRUEBA SOLVENTE SUST. % Ni EXTRAIDO !
e e e e e e e e e o e e — e e e e e e e e .. . - — .. ., ., e, e, e, ., e, e, —m— - [ ]
' | '
: 1 16.4 1008 ;
] ?

\]
E 2 12.0 1008 i
L}

?
' 3 10.0 859 ;
\] \]

|}
' 4 5.0 (- '
| \]
\] 1
| 1
1 ]

(-) no reportado

CUADRO 10.- Solubilidad de la grasa extraida.

] ]
' PRUEBA SOLVENTE-GRASA (1/Kg) !
2 T T T . U SN S A P J
' '
; 2.40 ;
\] \]
; 2 3.11 !
' 3.60 '
]

o
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CUADRO 11.- Extraccidén Acido-Clorhidrico.

[}

PRUEBA HC1 REAC 9 NICKEL |
CIONANTE RECUPERADO !
_____________________________________________ .s.
1 3.37 51.76 ;

2 10.48 76.88 '

3 11.82 79.41 !

4 16.95 (-) :

5 19.93 95.80 g

(-) no reportado

CUADRO 12.- Determinacidén del porcentaje Sptimo

del &acido.

- Em e e e R e e Sm e S S S e G En AR e SR SR S E NS AR SE AR S AR M A T A e e e e

PRUEBA HNO3 % Ni RECUPERADO
1 5.090 29.41
2 9.605 31.62
3 14.580 47.35
4 19.670 63.95
5 24.890 84.50
6 30.230 83.57
7 33.870 90.27
8 38.500 96.86

- - e A =W ew W W =W @ @ W W = e - - = - -



CUADRO

13.- Determinacidén del Volumen equivalente

del acido.

CASO "A"
Ver figura 3.
CASO '"B"

Ver figura 4.

3.1.1.1.2.- ACIDO NITRICO.

Los resultados reporta-
dos de los experimentos
se muestra en los Cua
dros 12 y 13.
Las reacciones cinéticas
mas resaltantes que se
origina son:
Ni + 2H(I) » Ni(II) + H, (1)
Ni + 2H(I) + 2N03(I)+Ni(II)+2NO2 +
2H,0 (2)
Fe + 3N03(-I) + 6H(I) - Fe(III) +
3NO, + 3H,0 (3)
"Fe + 3H(I) -+ Fe(II) + 3/2H2 (4)
Fe + NOz(-I) + 2H(I) » Fe(III) +
NO, + H,0 (5)
4Fe(II) + 4H(I) + 0, + 4Fe(III) +

2H,0 (6)



Termodinamicamente las -
reacciones 1, 2 y 3 son-
prioritarias dado que
las energias libre stan-
dard asi 1o confirman

(ver anexo-6).

El acido nitrico a temperatu
ras ordinarias de trabajo lo
gra extraer al nicel y hie -
rro en un 100%, manifestando
su ventaja sobre el clorhi -
drico en que el hierro ex --
traido estid en estado de oxi

dacidén + 3.

La reaccién que se produce
en el sistema es exotérmica-
y peligrosa por la libera
cién de diéxido de nitrdgeno,
Si se permite fuga alguna
del reactor, puede producir-
se contaminacién con tenden-
clia a ocasionar muerte si la
exposicibén del ente es pro -

longado.



La agitacién debe ser modera
da, de lo contrario la velo-
cidad de evaporacién aumenta,
por 1lo que el reactor debe -
poseer un sistema de conden-
sacibén adecuado para evitar-
una excesiva fuga del solven
te. E1 didxido de nitrbgeno
escapa al medio ambiente por
que es un gas volatil y de
una gravedad especifica me -
nor que el aire.

Para la informacién de los -
parametros 6ptimos para una-
buena extraccidén, consultar-

con los patrocinadores.

3.1.2.- SAPONIFICACION.

Por los distintos métodos de saponificacién

de las grasas se obtiene siempre glicerina.

Se escogi6 el método de la soda calGistica. Es
te es una innovacidén del grupo que trabajd en
el presente proyecto, no se encontrd informa-

cidbn de otros equipos de investigacidn.

3.1.2.1.-REACCION DE LA SODA CAUSTICA.




La saponificacidn con soda cafistica
debe realizarse con suma rapidez.

.La reaccidén es exotérmica. Al po -
nerse en contacto el aceite con el-
alcali se produce el primer jabdn,
el cual permite que emulsione el a-
ceite sin saponificar, la reaccidn-
avanza formandose jabdn y emulsio

nando el aceite hasta lograr la con
versidén del 100%; lo cual da enten-
der que el jabdn es un buen agente-
emulsionante para iniciar la saponi

ficacioén.

Se comprobd experimentalmente tanto
a nivel de laboratorio como planta-
piloto, que la concentracidn O6ptima
de soda es reducida. La temperatu-
ra debe estar muy cerca al punto de
ebullicién del agua, se aprovecha -
el burbujeo del vapor en la agita

cioén.

La reaccidén quimica que se produce-
en éste proceso se muestra con el

siguiente ejemplo.



R-COO

R-COO + 3NaOH - +3RCOONa]
R-COO (1)
R-COO
R-CO0 + 3H20 -+ +3RCOOR
(2)
R-COO
La reaccidén (1) es 1la . predominan

te, si en el sistema existen &cidos-
grasos libres la reaccibén (3) es la-
inicial. Estos se llevan a cabo en-
recipientes abiertos al medio ambien

te.

Una observacidén muy importante de és
te proceso es la reaccidn que sufre-
el nickel, produciéndose un jabdén

verde. Este se . .debe - a que el
nickel metdlico es atacado por la so
da o que una minima cantidad de

nickel forma estructuras con compues

tos orgénicos.

El jab6n que se forma es Aaspero,
de una consistencia muy similar a 1la

cera, lo mas probable es que sea la-



3.1.2.2.

sustancia que recubre al catalizador
original, sirviéndole de protector -

frente al medio ambiente.

CORTE DE JABON.

Esta operacibn consiste en agregar

salmuera a la solucidn saponificada,
logrando reducir la solubilidad del-
jabdén en la fase acuosa o lejia, por
lo que el jabdén se separa ascendien-
do a la superficie, parte de la gli-
cerina se adhiere a la sustancia se
dimentada y el resto queda en solu

ciodn.

De los experimentos, si la concentra
cién de NaCl es mayor del 20%, se

produce una buena separacidén del ja-
bdon de la sustancia insoluble, 1la

glicerina tiende a descender y depo-
sitarse junto al s6lido negro. Este
fendmeno es correcto en la fabrica

cién de jabones, pero para el presen
te no lo es, dado que se presenta di
ficultades en la filtracidn y obten-
cidn de sales. Por otra parte si el

% de NaCL va disminuyendo, la suble-

jia se enriquece mads de glicerina Yy



de particulas de jabdén. Al disminu
ir la concentracidn del electrolito
se favorece la emulsidn del coloide,
razdén por la que la materia insolu-
ble estd mas libre de 1la glicerina.
A una concentracidén menor del 10% y
a una disminucidén de la temperatura,
la fase sub-lejia se vuelve mids co
loide, dificultando la separacidn -
del producto a temperaturas ordina-

rias.

Durante la sedimentacidn las parti-
culas se aglomeran como fldéculos,
cayendo libremente por efecto de 1la
gravedad. Las particulas estin
constituidas por el soporte organo-
silicato y nickel metialico, aunque-
lo hay también particulas de jabdn-
y glicerina. La distribucidn de 1la
velocidad es independiente de 1la
cantidad de muestra, como se apre -

cia en el Grafico 6.-

La pasta jabonosa obtenida es de co
lor verde, debiéndose a la presen -
cia de nickel. Su consistencia es-

muy similar a la cera, &4spera sobre
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CUADRO 14.- Resultados del proceso de saponificacion.

. PRUEBA SODA-MUESTRA TIEMPO TIPO DE REACCION

L 0.300 4h 15" bueno f
E 2 0.283 3h bueno :
: 3 0.250 3h bueno E
Ly 0.250 3h 15°' forzado E
E 5 0.286 3h 30' incompleto 4

pH 13.0

L e I

' " JABON “A0- 73 SUBLEJIA ' TIEMBO
B N\EY ol R et = IR S
_TRUEBA, _*NaCl . MEDO:-ke/ke :TTkglkg___i_ _spIgfllli_ min_____
] ]
1 . 20.00 ! 0.625 ! 23.60 ! 1.100 i 55
2 1 18.75 1 0.587 . 22.00 i 1.085 | 40
(] ] 1 P ]
3 ) 18.03 ! 0.567 ! 16.23 ! 1.085 40
4 + 16.67 i 0.500 . 10.43 i 1.084 | 30
5 + 15.25 ) 0.375 ! 9.82 ! 1.085 i 40
CUADRO 16.- Andlisis de la sublejia.
! Alcali libre como Na,0 0.45 %
i+ cloruro de sodio 10.79 % :
! [}
i glicerina 0.00 ¢ :
E gravedad especifica 1.0906 :
! acidos grasos totales 0.08 % E
. '
1 :

CUADRO 17.- Anidlisis del jabdn procedente de la sapo-

nificacion.

Alcali libre 0.00 %
humedad ; 14.20 %
dcidos grasos tot. 77.90 %

el e e e .



CUADRO 18.- Costo de Servicios.

HEXANO-ACIDO
por kg. de muestra

SAPONIFICACION
por kg. de muestra

- s ==

- e e e e e e - e e-E e - e- - --— - - I T T T T e T et

hexano $ 330.000 soda $ 52.224
dcido nitri  741.800 cloruro de 86.670
co sodio

soda caflistica 89.682 dcido sulftd  292.214

rico

dcido sulfGri 228.000 soda calsti 67.292

co.

oxidante 4.078

- e e e e A e wm e e e A e e A M A A e

- e e e g - EE e EeE e e e eeE e e e e e e e - e e e e eEa e -ee-- - -
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todo.

El producto se lava y queda expedito
el ataque con el adcido respectivo.

Con el clorhidrico se logrd extraer-
nickel hasta 98.0%, con el sulfGrico

en planta piloto hasta 70.6%.

Las caracteristicas del producto de

la saponificacidén son:

- color negro.

- presenta menos dificultad durante-
la filtracién.

- pierde 1la pastocidad inicial del
catalizador. Seco tiene el aspec-
to de cualquier polvo mineral.

- insoluble en agua.

3.1.3.- OTRAS ALTERNATIVAS.

Las otras alternativas posibles para la recu-

peracidén de nickel son:

Saponificacibn a vapor directo.

Es un método que tiene como agente saponifican

te el vapor de agua, logra desdoblar al trigli
cérido obteniéndose glicerina y &acido graso.
El producto obtenido es pastoso, dificulta su

facil manipulacidn cuando se opera en grandes-

volGmenes.
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En este proceso el nickel no sufre ninglin ti
po de ataque como en la saponificacidén con so

da catstica.

El nickel se extrae con acido mineral.

Extraccidn por solventes orgidnicos.

En esta técnica se opera con concentraciones-
diluidas, para luego obtener soluciones con -

centradas y de alta pureza.

Se emplea &sta técnica en la mayoria de los -
casos, muy en especial cuando se quiere sepa

rar el nickel del cobalto.

El compuesto orgidnico como el dcido di(2-etil-
exil) fosfdérico D2EHPA forma un complejo con-
el nickel, ejerciendo un control en el pH su
poder de extraccidén aumenta (Ver Fig. 7).

Ello garantiza que la extraccibén act@ie s6lo -
sobre el nickel, pudiendo existir en la solu-
cidén iones de Fe, Zn, Cu, Co, MN, Mg, Ca. La

reaccidén quimica es la siguiente:

C,H,
[o-cH, - (cH,) ,-CR- (CH,) ,-CH,]
)-CH, - (CH,) 5 2)37CHs3
p
RS
o’ o
//0 2+
_cH.-0] .- : Ni
2[}H3{CH2)3-9H CH,-0], P o+ NiT
CoHg OH 0-240

[o-CHZ-(CHZ)S-gH-(CHZ)SCH3]
CoHg



3.2.-

Existen otros compuesto organicos que cumplen
similar funcidén como el acido versatico, diti
zona , dietil-ditiocarbonatos (EDTA), entre -
otros. E1 complejo formado es extraido con
un solvente orgidnico. Posteriormente se sepa
ran las fases. E1l nickel extraido puede recu
perarse por un proceso de electrodeposicidn o
reduccidén directa con hidrdégeno, como un cato
do de alta pureza o como un polvo metdlico
respectivamente.

El proceso es muy interesante pero muy costo-
so, rentable para grandes producciones, razdn

por la que se dejd de lado.

Ignicidn.

Consiste en hacer combustionar la parte orga-
nica del catalizador desactivado. Los meta -
les pasan ala forma de 6xidos. E1l proceso de .

pende del voldmen a tratar.

EVALUACION DE RESULTADOS.

La evaluacidn de resultados se hizo buscando 1a facil

maniobrabilidad y control del proceso, sencillez del-

mismo y calidad de las sales de nickel, menor consumo

de insumos y recuperacibébn de nickel en su totalidad.



Se evalud la extraccidn por digestidn acida de la sa

ponificacidén, optidndose por el primero, siendo un -

factor determinante la calidad de las sales, a pesar

que el método de la saponificacidn es mas econdmico,

como se muestra en el Cuadro 18.

3.2.1.- CONCLUSIONES.

a)

b)

La extraccidn via hexano-4cido es mias
riesgosa que la saponificacidén. Cuando
se opera con acido nitrico se produce una
reaccidén violenta, turbulenta y descontro
lable por la formacidén de didxido de ni -
trégeno e hidrdogeno. La velocidad de eva
poracidn del hexano aumenta y esto hace
que el reactor deba estar acondicionado
de un condensador y ser lo mas hermético-
posible. La saponificacidén no presenta -

riegos de contaminacidn.

El uso de hexano tiene doble finalidad,en
primera instancia sirve para disgregar al
catalizador degradado para dar un mayor -
drea de reaccidn y permitir la extraccidn
del 100% de nickel; y una segunda, la de
extraer la grasa. En las pruebas efectua

das en planta piloto, se logrd el primer-



d)

objetivo, la grasa recuperada es rancia Yy
no saponificable. Con el método de la sa-
ponificacidén se logra eliminar la grasa co
mo jabdén de mala calidad y glicerina de ba

ja concentracidén en la solucidén de corte.

En ambos métodos el incremento de la con -
centracidén del acido y de la temperatura
degradada a la grasa y al catalizador, ori
ginando compuestos orgéinicos de 1, 2, 3 6-
4 carbonos, que contaminan la calidad de

la sal de nickel.

Segin el Cuadro 18.-, el método de saponi-

ficacidn es mas econdbmico.



4.- PURIFICACION Y SEPARACION DE IMPUREZAS DEL NICKEL.

4.0.1.SISTEMA DISPERSO.

Sistema en el cudl una sustancia en estado fino de di
visidn estd distribuido o disperso en una segunda sus
tancia que actlia como medio. Los sistemas dispersos-

se clasifican en:

a) Suspensiones y emulsiones en las que el diadmetro -
de las particulas sb6lidas o liquidos es menor que-

0.1 micras.

b) Soluciones coloidales o socles, en las que el diame
tro de las particulas dispersas oscila entre 0.1

micras - 1 mili micras.

c) Soluciones verdaderas o dispersiones moleculares,-
en las que el diametro de las particulas diminutas

es menor que 1 milimicra.

4.0.2.COLOIDE.

Estado de 1la materia bajo ciertas condiciones. Las
principales propiedades de las soluciones coloidales-

son:

a) Al hacer pasar un rayo de luz a través de la solu-
cibén coloidal, su camino en la solucidén se elimina

por la reflexidén (efecto TYNDAL).



b)

d)

Poseen carga eléctrica superficial, resultante de
la adsorcibén de iones de la solucidn, el cuidl per-

mite que se repelan unas a otras.

Se les separa de las soluciones verdaderas mediante

una membrana de colodio o de pergamino (DIALISIS).

Presentan una gran superficie con respecto a su ma

sa.

Las soluciones coloidales pueden dividirse en:

Suspensoides (COLOIDES LIOFOBOS)

De viscosidad muy similar al agua. Son soles de -
metales como; halegenuros de plata, sulfuros de me
tales, azul de prusia, 6xido fé€rrico, etc. Requie-
re de una concentracién pequefia para coagular, 1a
transformacidén ‘es irreversible, poseen carga eléc-

trica de carga definida.

2. Emulsoide (COLOIDES LIOFILOS)

Muy viscosos. Son soles de sustancias gelatina, al
godén, albtimina, &cido silicico, 6xido estannico y
otras sustancias orgdnicas. Requieren una concen-
tracién relativamente grande para precipitar, la -
transformacidn es reversible. La particula cambia
de carga, dependiendo del medio en que se encuen -

tre, asi positivo si es medio acido.



" 4.1.- IMPUREZAS PRESENTES.

Las impurezas presentes en la solucibdn extraida son :
a) silice

b) hierro

c) compuestos organicos solubles.

d) nitratos

4.1.1.- ELIMINACION DEL HIERRO.

De los analisis efectuados en el laboratorio,
la manera mas facil de eliminar al hierro es-
como hidrdxido de fierro. El1 método quimico-
para la purificacidn de la solucidén de nickel
con la eliminacién del hierro es la PRECIPITA

CION SELECTIVA.

4.1.1.1. PRECIPITACION SELECTIVA.

Es un método que se basa en el con

cepto de producto de solubilidad, em
pleandose para el efecto un agente -
precipitante que posea el ién com@in-
a los contraiones de la solucibn a

separar.

El proceso de precipitacidén se compli

ca con las soluciones coloidales, pa

ra tal efecto es conveniente preve -



nir o a destruirlas si é&stas se for-
maridn, en el presente trabajo se op-

td6 por ambos.

Como primer paso en la eliminacidn
del hierro, se neutraliza el exceso-
de dcido de la solucibn de nickel ex
traido con soda calistica hasta un pH
que aumente lo suficiente el grado
de sobresaturacibén relativa del. _

hierro.

En el sistema, si existiera Fe(II) ,
precipitaria en primera instancia el
nickel y luego el Fe(II), en cambio-
si todo el hierro estid en estado de

oxidacibn +3, su separacibn del nic-

kel es del 100%.

Cuando se adiciona el &dlcali precipi
tante, en el pH 6ptimo se forman las
primeras particulas de (m)Fe(OH)3

las cuales adsorben en su superficie
externa o interna (oclusibén) iones -
(n)Fe(III), Fe(OH)®* 6 Fe(OH),,, dan
do a la particula carga positiva.

Esta particula atrae contraiones (n)



N03-. Parte de ellos (x) quedan en
la fase 1liquida, formando la 1llama-
da '"'capa de difusién'' iy otra (x-n)-
esta adsorbida por la particula y-
se desplaza junto con el. . La ca-
pa de adsorcién consta asi de dos
capas de iones de carga opuesta,por
eso suele llamarla doble capa eléc-
trica. La carga total es recibida-
por la particula coloidal debido a
que la suma de las cargas de 1los
contraiones en la capa de adsorcidn
no compensan enteramente la suma de
las cargas de los iones adsorbidos-

inicialmente.

La particula coloidal junto con 1la

capa de difusibébn forma una micela.

Este fenbmeno puede representarse -

asi:

{|Fe(O) 4] . nFe>” 3(n-0N05 17> 3Nz (1)

3
{| Fe(OH) 5| . nFe(0D)%" 2(n-x) Nog }"2X103

- Nucleo—
— particula cargada

— micela (electricamente neutra)

(2)



\NO's
4 N
Fe>*
o NQ;\
fe \
|
6 . Fe ]
No3 f ’/?W/
~ -
NO; -
NOT — Nog
FIGURA-I

Conforme se va adicionando el 4lcali,
los iones oxidrilo desplazan a los -
iones nitratos, pero en el precipita-
do siempre queda trazas de Fe(N03)3 .
El tipo de compuesto (1) precipita de

preferencia por su baja solubilidad.

La solucidn coloidal gana estabilidad
porﬁue las particulas cargadas se re-
pelen unas con otras, el cull es un
obstéculo para su cohesibn, mantenién
dose el sol disperso. Este problema-
se soluciona con la destruccidén de 1la
doble capa eléctrica y la solvatacibn
de 1las particulas. En el laboratorio

se empleé como agente precipitante .



NH4OH‘y como electrolito para dismi-
nir el grado de dispersidén NH4C1, el
ién Cl- reemplaza a los contraiones-
NOg lo cual hace que las particulas-
se unan entre si y puedan coagular ,
el i6n Cl- favorece tambien la des -
truccidén de las capas de solvatos.

Elevando la temperatura de la solu -
cién se logra disminuir la adsorcién
de los iones y favorecer con ello 1la
coagulacién. En la planta piloto se
empled como agente precipitante soda
caGstica, con una precipitacidén len-
ta se forman particulas mas puros ,
de granos mayores Yy una superficie

menor. Durante la formacidén de cris
tales los fendmenos de adsorcidn jue
gan un papel relativamente pequeno ,
es mias probable admitir que el creci
miento lento de los cristales contri

buya a disminuir la oclusibén y adsor

cidén, ya que el proceso de sustitu -

cidén de los iones nitratos adsorbi

dos sobre la superficie de particu

las de Fe(OH)Spor los iones propios
OH transcurre mas facilmente. Ello
también evita que los iones de nic -

kel sean arrastrados.



El proceso de sedimentacidn transcu-

rre entre 15-20 minutos.

Para extraer el 100% de hidréxido fé
rrico, se debe coagular de lo mejor-
la solucidén coloidal. E1 hidrdxido-
se puede separar sb6lo o con silice ,

la pureza del extracto no se altera.

Este método de separacién del hierro
es el mas versatil si se logra domi-
nar; mids simple y econdmico compara-
do con la extraccidén por solventes y
separacidén electrolitica. La tnica-
condicidén necesaria para eliminar el
hierro en un 100%, es que el hierro-
esté en 100% en su estado de oxida -

cidén +3.

CUADRO 19.- Caracteristicas de la torta de

Eliminacidn del Fe.

Color * rojo ladrillo

forma coloide, tipico de los hidrdéxidos
solubilidad : insoluble a pH=5.5

velocidad de floculacién y sedimentacién:rapido en caliente
solubilidad en acidos minerales ; se disuelve facilmente.

% de nickel : 0%

A temperaturas comprendidas entre 600-700°C, se ob
®serva su cambio de estado a la forma de FeZO3



4.1.2.-

ELIMINACION DE ACIDOS ORGANICOS SO- -

LUBLES EN AGUA.

La presencia de compuesto orgénicos-
en la solucidén de extracto de nickel
tiene una influencia como contaminan
te en la obtencidn de las sales de

nickel. En la separacidn del nickel
como hidréxido no se logra aislar a
los compuestos orgadnicos, porque es-
tos son adsorbidos por particulas de
Ni(OH)Z, ni por los lavados que se

pueda hacer a la torta. Para tal si
tuacidn se probd floculantes de wuna
concentracidén de 0.05%, coagulando -

en forma parcial.

Mejor resultado se obtuvo controlan-
do 1la reaccidn de degradacidn de 1la
grasa en el reactor de extraccidn,

ésta se incrementa si la concentra -
cién del acido y temperatura lo hacen
En las pruebas de planta piloto a

concentraciones de adcidos moderados-
y temperaturas moderadas, se consi -
guid el propdbsito. Si la concentra-

cién de los compuestos organicos es



reducida, se pueden eliminar conjunta
mente con la separacibén del hierro,ya
que de llevarse el proceso de acuerdo
a lo descrito en 4.1.4, las particu -
las de fe(OH)3 adsorben a los compues
tos orgédnicos menos solubles ¢ poco -
ionizadobs como son los compuestos or-

ganicos resultantes.

4.2.- OBTENCION DEL NICKEL COMO HIDROXIDO.

Eliminados la silice, hierro y compuestos orginicos de
la solucibébn de extracto, é€sta contiene en mayor propor
cibén iones nickel, nitrato y en menor cantidad magne -

sio, sodio, carbonato y sulfato.

Se precipita el nickel con soda cafistica. E1l sistema-
es tipico de una solucibén coloidal, se debe permitir -
que las particulas se cohesionen ridpidamente para dis-
minuir la superficie total. de adsorcién y hacer que

ellas coagulen y sedimenten. La elevacibén de la tempe
ratura contribuye a la desorcibén, se ayuda el proceso-

regulando la adicién del alcali precipitante.

El mecanismo de éste fenbmeno se puede explicar asi:

{INi(OH), | . mNi?" 2(n-x)NO3"?* 2x NO3

Conforme se adiciona el &dlcali, los iones oxidrilos -
desplazan a los iones nitrato, permitiendo a que 1as

particulas se aglomeren, la superficie de adsorcién -



disminuye, asi el precipitado se libera de la contami

nacidén de iones nitratos. Aunque al final siempre

existe, pero é€ste se elimina por continuos lavados.

4.2.0.1.

FILTRACION.

En la recuperacidn del hidréxido de

nickel precipitado, se experimentd a

nivel de planta-piloto con dos tipos

de filtros.

a)

b)

Filtro centrifugo.

Por la alta viscosidad y por el

aspecto amalgamado, el hidréxido-
a 3,500 RPM manifiesta su resis -
tencia a la separacidn del medio-
dispersante, €sto porque el ducto
de alimentacién se obstruye por
la rapida sedimentacidén de la sus
tancia coagulada. Existe la posi
bilidad de que un filtro especial
de alta velocidad dé mejores re

sultados.

Filtro Prensa.

Es lo mejor para la separacidn
del hidr6xido precipitado. Se
trabajé con lona comiin como medio

filtrante. Conforme se forma 1la



4.2.1.-

torta, su resistencia aumenta,por
que las particulas se cohesionan-
y compactan cada vez mejor con la
consiguiente disminucién de su po
rosidad. Por lo visto se necesi-
ta fuerza para lograrlo, una bom-
ba pistdén es lo indicado, aunque-
existe la posibilidad de hacerlo-
con una bomba centrifuga especial
mente preparado, é€sto quedd en ex
perimentacidn.

ELIMINACION DE SALES INORGANICAS.

Como bien se sabe los iones presentes en la -
purificacidén del nickel son: nitratos, sodio,
carbonato, sulfato, calcio y magnesio. Los
iones nitrato y sodio se introducen junto con
los reactivos reaccionantes necesarios, lo
cudl no se puede prescindir, mientras que el
resto proviene de la calidad de la soda cafls-

tica y del tipo de agua.

Las sales absorbidas por las particulas preci
pitadas de hidrdéxido de nickel en su superfi-
cie externa o interna, como se describid 4.2-
son como sigue: carbonato de nickel, carbona-
to de sodio, nitrato de sodio y nitrato de

nickel. E1 grado de precipitacidén disminuye-

en ese mismo orden, los valores del producto-



de solubilidad son:

1.3 x 1077

~
]

Ni(II) + 0%
Na(I) + CO5™ - K

39.914

Na(I) + NO; > NaNO; K =148.16

Ni(II)+ 2NO5- + Ni(NOg), K =585.76

3

No se puede eliminar en su totalidad las sales-
contaminantes, lo Ginico que se puede hacer pa
ra obtener hidréxido de nickel con relativa

pureza, es cefiirse a las recomendaciones de

4.2.

4.3.- DISOLUCION DEL HIDROXIDO CON ACIDO.

La obtencidén de nickel como hidréxido es lo més versa
til y préactico, porque es un producto de partida para
la obtencidn de una variedad de compuestos de nickel-

Yy en especial en la regeneracidén del catalizador.

Con suma facilidad se puede obtener sales diversas,no
existe riesgo alguno si se opera con acidos concentra
dos, €sto es una gran ventaja porque las sales de nic
kel estadn concentradas y ello facilita la etapa de

evaporacidén y formacidén de cristales, permitiendo un
gran ahorro en el consumo de energia. Las sales prin
cipales que se podrian obtener son cloruro y sulfato-
de nickel, de amplio uso en la industria de galvano -

tegnia.



La reaccidén quimica que se suscita es:

Ni(OH), + 2HC1

De las experiencias de laboratorio, es recomendable con
trolar la acidez, ésto faculta la eliminacién de hidré-
xido férrico, carbonato de sodio, carbonato de nickel y
residuos organicos que podrian existir, por otra parte-
orienta la facil cristalizacién de las sales y proble -

mas de corrosidén de los equipos.

A partir del hidréxido de nickel se puede obtener otros

productos, como se describe en el Cuadro 20.-

CUADRO 20.- Productos Derivados del Ni(OH)2

0,(g) NiO

1
1
v T :
+  CH3COOH Ni (CH3C00) ; ;
' HCOOH Ni (HCOO) 2 :
1 !
: HBr NiBr, E
© HI Nil, :
: H,C,04 Ni(C204) '
' 1
i HCN - Ni(CN), E
L Co(g) Ni(CO), :
' Hy(g) Ni (S) :
U I
: :
' :
L



La utilidad mds importante del nickel estd en la rege-
neraciédn del catalizador, lo confirman los experimen -

tos de otros investigadores (1),(2) y (3).

De las sales, la mas comercial es el sulfato de nic -

kel, razén por la que mas se incidid en é1.

NOTA.- Mayor informacibébn técnica consultar con los pa-

trocinadores.

DETERMINACION DEL CONTENIDO DE NICKEL EN BASE A SUS

PROPIEDADES.

La concentracidén de nickel se puede evaluar en una for
ma rapida con un error de 5-10%, utilizando sus propie
dades fisicas como la densidad, conductividad eléctri-
ca, Indice de refraccidn, etc. Se escogid los dos pri
meros, por ser mas practicos y sencillos en su manipu-
lacidn. Depende mds que todo de 1la habilidad y expe -

riencia del operador.

4.4.1.- CONDUCTIVIDAD ELECTRICA.

El instrumento que se emplea, es el conductime
tro, el cual consta de un par de electrodos

geométricamente definidos (c€&lula de midicién)
ello se sumerge en la solucidédn y la unidad de

medida es en siems.
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La relacidén de la conductividad con la unidad

siems es la siguiente: k = s.c

.. . - -1
k = conductividad especifica ohm 1cm
s = siems.
c = constante de celda, relacidén entre distan

cia y superficie de los electrodos, cm/ cm?

Ver los Graficos 8.- y 9.-

4.4.2.- GRAVEDAD ESPECIFICA.

Es el método mas sencillo que existe, requie-
re unicamente de un densimetro cuya escala de
ba estar de acorde con el rango de operacidn.
su calibracidén se adjunta en los Graficos 8.-

10.-

4.5.- REQUERIMIENTO DE AGUA.

El tipo de agua tiene relativa influencia en la buena
calidad de las sales de nickel. La influencia de 1las
sales impertinentes se describid en 4.1.1., 4.2y 4.2.

1.

Las etapas y su requisicidon del tipo de agua se des -

cribe en el Cuadro 21.-

El equipamiento, procesamiento y mantenimiento de un
desmineralizador es mas caro que un ablandador de
agua.Por tanto la eleccidén del agua blanda es sufici-

ente.



CUADRO 21.- Tipo de agua en el Proceso.

ETAPA TIPO DE AGUA OBSERVACION
extraccibn dura satisfactorio
acida
eliminacidn del dura agua dura es
hierro blanda correcto
precipitacidn dura E1l ideal es el
del hidrdxido desminera agua.desminerali
de nickel lizada zada, el agua

blanda en su au-
sencia es acepta

ble.
lavado de torta blanda El agua desmine-
de hidrd6xido de desminera ralizada es el -
nickel lizada 6ptimo, pero es

suficiente el
agua blanda en
sSu ausencia.



5.- OBTENCION DE SULFATO Y CLORURO DE NICKEL COMO PRODUCTO FINAL

S5.1.- TECNICAS DE OBTENCION DE SALES METALICAS.

Las sales metdlicas son cristales que se obtiene de 1la

formacién de particulas sb6lidas en un medio homogéneo.

El elemento bdsico que permite la formacién de crista-
les es la sobresaturacidén de la solucidén, la cual se -
consigue mediante la evaporacibén si la solubilidad es
relativamente independiente de la temperatura, por en-
friamiento si la solubilidad aumenta con la temperatu-
ra o por efecto del i6én comlGn si se adiciona a la solu
cidén un electrolito, ejem. para precipitar el AgCl se

adiciona NaCl a la solucibén que contiene iones Ag.

El rendimiento y la pureza son factores importantes en
las operaciones de cristalizacibén, pero en los cristg-
les comerciales tienen importancia la uniformidad y ta
mafio, ello permite la ficil maniobrabilidad en el lava
do y filtrado. La uniformidad del tamafio permite que

se dé un apelmazamiento minimo en el envasado.

De acuerdo con la teoria de MIERS (4), el diagrama de
cualquier sal inorginica consta de tres zonas: regibn-
no saturada, regidén metaestable y regidén 14bil.

AB curva de solubilidad.
CD curva de sobresolubilidad.

Ver Figura II.



CONCENTRA

CION

El proceso de cristalizacidén consta de dos proceso, la
nucleacidén y el crecimieﬁto de cristales. La curva de
sobresolubilidad representa la sobresaturacidn critica
(grado minimo), en la cual aparece la nucleacidn hete-
rogénea o secundaria. Por los experimentos que reali-
26 MIERS, se determino que es paralelo a la curva de

solubilidad. D

A 4
Regidn Labil 7 ;
Ve

a | > //////
-~
/ \ . .
-~ Kegiodn

c |- /
Metaestable

Regidn no
saturada
"L
_ —»
AB Cunvz Solubilidad TE ‘PERATURA
CD Curva Sobresolubilidad
FIGURA 1II

En el gréficg, la cristalizacidén es imposible en la -
zona estable o insaturado (a), pero enfriando la solu
cidn se satura (b) y en la zona metaestable la nuclea
cidén expontinea es imposible, pero el crecimiento pue
de ocurrir sobre un cristal germen o sebo. En un pos
terior enfriamiento la solucidn pasa a la zona LABILE
(d), donde 1la nucleacidn expontinea es probable y nue
vos nucleos pueden formarse afin en la presencia de

cristales existentes, con una caida de la concentra -
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cidén hasta terminar en la curva de solubilidad

La frontera localizada entre las zonas METAESTABLE y
LABILE es muy afectado por los factores como: visco-
sidad, impurezas, grado de agitacidén, etc. En las -
soluciones artificialmente sembradas, la posicidn de
la curva de sobresaturacidén depende la velocidad de
enfriamiento, la intensidad de agitacidén y del nime-

ro y tamafio de los cristales de siembre.

5.1.1.- CRISTALIZACION DE SOLUCIONES REFINADAS POR -

ENFRIAMIENTO.

En los experimentos efectuados se incidid mis
en la produccidn de NiSO4,,observéndose basi-

camente el crecimiento del cristal NiSO4bH20.

La solucidn refinada de NiSO4 para el proceso
de cristalizacidn posee una concentracidén ini
cial baja; del grafico de solubilidad 12.- se
aprecia que la concentracidén de la solucidn -
saturada debe ser moderada, lo cual equivale-
concentrar la solucidén evaporada al menos el

50-80%.

Los experimentos de formacidén de cristales se
efectuaron en un evaporador cristalizador in-

termitente, obteniéndose de ello una relacidn
del porcentaje de evaporacidén y el tiempo co

mo se muestra en la Figura 13.-



En el proceso de cristalizacidén tiene marcada
influencia la presencia de gérmenes o agentes
que actGan como sebo en la formacidén de cris-
tales. Razdn por la que se incidid mucho en
el cultivo, comprobidandose que materiales ex -
trafios o del mismo adheridos al recipiente
promueven el crecimiento, de igual manera par
ticulas extrafias provenientes del medio am
biente, la variacibén del gradiente de tempera
tura en los extremos del recipiente como en -
la superficie de la solucidn, grado de agita-
cidén que permite una mayor area de interac
cidén sdb6lido-1iquido, cuando los agrupamientos
moleculares crecen y se estabilizan, y B pre
sencia de agentes propiamente dichos que ac
tudn como verdaderos nficleos, tales como par
ticulas diminutas de la misma sal NiSO4 iones
Fe(II), Fe(III) y concentracidén de &acido di
luidos. Para los cristales comerciales es
mas recomendable la inoculacidén del cristal a
producir. Se obtuvo cristales mas uniformes-
en un menor tiempo. La forma y tamafno de los
cristales sebo influye en el crecimiento del
cristal, lo mismo que la velocidad de enfria-
miento de la solucidn saturada, si se efectia
en forma ridpida se formaridn cristales diminu-

tas, por lo que mids conveniente es bajas so



5.2.-

bresaturaciones para obtener cristales grandes

Terminada la cristalizacidén se recoge del 25 -
30% en volumen de licor madre de cristaliza

cién.

Durante el proceso de evaporacidn los carbona-
tos y sulfatos precipitan con facilidad, el

cual se elimina con una simple filtracidén an-
tes de iniciar con el proceso de crecimiento -

de cristales.

La solubilidad del sulfato y cloruro de nickel
se muestra en el Grafico 12.-
NOTA.- Paridmetros O6ptimos, consultar con los

patrocinadores.

ELIMINACION DE IMPUREZAS EN LICORES MADRES.

Las impurezas son sobre todo carbonatos y sulfatos que
provienen de la calidad y tipo de agua empleado desde-
el proceso de extraccidn, iones metalicos como sodio -
que proviene de reactivos quimicos, tal como se descri
bié en 3.1.1.-, 4.1.-, 4.2.1.-, y 4.5.-, de igual mane
ra silicatos y restos de sustancias organicas que pro-
ceden de la degradacidén del catalizador desactivado.

Estos se saturan en el proceso de evaporacidn, sedimen
tandose muy facilmente, se facilita su separacidn por

filtracidén o decantacidn, seglin sean las circunstandas.



Eliminadas las impurezas, no se presenta mayores con-

taminantes en el proceso de crecimiento de cristales.

DETERMINACION DEL % Ni y PUREZA.

Antes de proceder al proceso de evaporacidn es reco
mendable hacer un andlisis cualitativo y cuantitativo
para determinar el grado de pureza, seglin sea el re -
querimiento. En una forma ripida puede utilizarse
los graficos 8.-, 9.- y 10.- y 11.-, para evaluar 1las
condiciones de alimentacibén y determinar asi las con-

diciones de operacidén en el proceso de cristalizaciébn.
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De un balance de energia en el sistema se tie

ne:
0 o o
S - = d(Ej
pE - vl Q /vf' a(EpV) )

Q = hsA(Ts-Tq) (2)
Q = kA(T1’T2) . (3)
Q = R A(T,-Tq) (4)

relacionando (2),(3) y (4)
9(1+AX+1)=(TS‘T1) (5)

considerando:

U 3
1 AX 1
Fs © k" hg
en (5)
Q = AU (Tg-T ) (6)

A su vez, la variacidén de energia interna en -
la solucidn se puede relacionar con la tempera

tura, asi:

(7)
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reemplazando (6) y (7) en (1)

AU(Tg -
AU(Tg - T) =
AU dt = dT
pVCp
efectuando la integracidén, se tiene:
Ln (Tg - T)lio = = %%t_ t|g
p
Ln  Tg - T, _ -AU O
Ts -Tg DVCp

despejando U:
U= _ACp .1 .Ln ETs -’Toa (8)

A ] Tg T '
el vapor necesario sera:
Q = AU (Tg - T ) (9)
Q = W 2 vapor (10)

en la cual:
Cp : calor especifico del 1liquido
T : temperatura del 1liquido

A : superficie disponible para la transmisidn

del calor.

Ts temperatura
o temperatura
tiempo

coeficiente

volumen del

T < < © A

de la fuente térmica, vapor

inicial del 1liquido.

global de transmisidén de calor

liquido contenido en el tanque

densidad del 1iquido.



Q = flujo calorifico
W flujo de vapor.

Avapor: calor latente de vaporizacidén del agua.

SERPENTIN
GASLS
1y ‘VAPOR
Te
AGUA DE Tog
ENFRIAMIENTO
_4——To

V'APOR CONDIENSABLE MAS GAS.

del balance de energia, el calor absorvido por

el agua sera:

Q = Ce h (Tf -To) (11)
Q = AU (Tv-Tf) - (Tv-To) (12)
G e v

donde:

Ce : calor especifico del agua

m : flujo midsico del agua.

Tf : temperatura de salida del agua

To : temperatura de entrada del agua

Tv : temperatura del vapor saturado del hexa-
no.

A : drea del condensador

U : coeficiente global de transmisidn de ca-

lor



Q : flujo calorifico.

NOTA.- La correlacidon de valores experimentales

del sistema reactor-condensador se mues-

tran en los graficos.

FILTRACION

En los procesos de filtro prensa, la relacidn

matematica que mejor interpeta el proceso,

la ecuacidn de CARMAN, 1la cual dice:
dt = _
dv »
a presidn constante:
t = Y (wa(V)? + Rm ¥,

gc(-4P) 2 A A
donde:
w T peso sdlido seco

- volumen de agua
& =1 - ¢ Torta
» 5611do
A ; area de filtracidn £t 2
V : volumen ft3
o : resistencia especifica de la torta ft/1lb
Rm : resistencia de la superficie de filtra -
cidn ft-1

u : viscosidad 1b/ft-h.
gc : 4.17312 x 10° 1b - ft/h2

1b¢

f : tiempo horas.

(S



EVAPORACION-CRISTALIZADOR INTERMITENTE.

Las ecuaciones (8), (9) y(10) pueden ser em -
pleados para relacionar los parametros en un

evaporador-cristalizador BATCH.

Los parametros y capacidades de los equipos -

de planta piloto se muestran en el Cuadro 26.-

NOTA.- Mas informacidén sobre equipos de plan-
ta piloto, consultar con los patrocina-

dores.

6.3.- BALANCE DE MATERIA Y ENERGIA.

6.3.1.- REACTIVOS QUIMICOS

Consultar con los patrocinadores.

6.3.2.- SERVICIOS

por Kg. de muestra.

' SERVICIO EXTRACCION PRECIPITAC.  CRISTALIZA TOTAL :
: HEXANO-ACIDO DE NICKEL CION ;
Pols s s s e S S e e s s s e e s '
i calor,btu/h 762,855 “ 1,245.083  2,007.94 °
Etiempo, h 2 0.3 2,6323 4.6323 ;
ivapor,lb/h 0.7862 - 1.2833 .2.069533
iagua dura L 3.640 - - 3.64 §
'agua blanda  5.00 12.431 - 17.431

6.4.- ESCALAMIENTO A NIVEL INDUSTRIAL.

De las estimaciones correspondientes se tiene 1los va-
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7.-

lores respectivos en el Cuadro 31.-

USOS DE LAS SALES DE NICKEL EN LA INDUSTRIA DE GALVANOTEGNIA

Niquelado. -

La galvatognia es un método de recubrimiento del material me
tdlico o plastico para mejorar su aspecto decorativo, protec
cidén contra la corrosidn o propiedades mecanicas como la
dureza. La electrodeposicidn puede ser mediante corriente -
catddica o anddica, segiin sea el caso. En el proceso del ni

quelado generalmente es catédico.

7.1.- PREPARACION DE LA SUPERFICIE.

En todo proceso de recubrimiento es muy importante 1la
preparacidén de la superficie a recubrir.
Los medios para eliminar la materia grasa y 6xidos pue

den ser:

a.- mecanicos.- Haciéndo uso de la pasta de pulir, es

cobillas metalicas, lijado, arenado u otro. Se
practica unicamente cuando la superficie del mate-
rial es bastante aspero, rugoso, veteado o presen-

ta capas de herrumbe.

b.- quimicos.- Es mds que todo para eliminar las impu-

rezas orgénicas o inorganicas finas, se efectna
por inmersidén del material, cuidando su deterioro.
Influye relativamente en la brillantez y lucidez

final del producto, algunas veces prepara la super



ficie para una mejor conductividad eléctrica.

electroquimico.- Es un complemento de lo anterior,

se recomienda para materiales relativamente sucios,
puede operar con corriente catddica o anddica. Con
corriente anddica el material recibe menos accidn-
limpiadora de la agitacibén debida a las burbujas -
de oxigeno, sin embargo se contrarrestra aumentan
do la densidad de corriente, existen ventajas por-
que el metal cargado (+) no atrae a los jabones o
iones de metal que por lo comGn forman manchas, no
existe peligro de fragilidad originado por el hi
drbégeno, porque el Gnico gas liberado sobre 1las
piezas es el oxigeno; los materiales no ferrosos -
se sumergen solo unos cuantos segundos. Con la co
rriente catddica, el volumen de hidrdgeno liberado
en el ciatodo es dos veces el oxigeno liberado en
el anodo, siendo su accidén limpiadora mayor. Es
una desventaja el hecho de que las piezas de metal
con (-) atraen a los iones Cu, Zn y otros, asi co
mo a los jabones y algunas materias coloidales de
la solucidén limpiadora, haciendo que se depositen-
como una mancha aislada en la superficie del metal.
Existe un peligro de que el hidrdégeno atdmico 1libe
rado sobre las partes del metal pueda penetrar 1la

superficie de la misma y ser adsorbida por é&sta.

El acero se vuelve muy quebradizo si el gas no es expe

lido. Los metales no ferrosos, pulido pueden ser some-



tidos a exposiciones largas.

Como se ve, su seleccibn depende del tipo de material

o en mayor caso de una combinacidn.

El Gnico fin y objetivo de todo esto es garantizar 1la

buena calidad y acabado de los productos, asi como

una eficiencia en la electrodeposicibn.

7.1.1.-

DESENGRASADO.

Como su mismo nombre lo dice, se tiene que

limpiar el material de grasa. Existen proce-
dimientos electroliticos y de inmersidn, el
primero es mas costoso y eficiente, se emplea
en articulos decorativos, en cambio el segun-

do es mas comQn.

Al escoger el desengrasante se debe tener en
consideracidén que el material no sea afectado,
su seleccidn depende del tipo y procedencia -
del material, en su superficie pueden existir
residuos de pastas abrasivas y de pulir, acei
tes abrasivos y manchas de pigmentacidn entre

otros.

Comercialmente existe una variedad de desen -
grasantes, sea como productos preparados ( a-
llied, Bk-14, BK-18/1, BK-18, NONE-P40,MAGNUS,
entre otros) o por preparar (silicato de sodio

soda cafistica, carbonato de sodio, pes rubiaj;



7.1.2.-

tripolifosfato, etc).

Un desengrasante a preparar para un mGltiple
tipo de objetos de hierro, acero, nickel, co

bre y latdén es el siguiente:

carbonato de sodio 40 gr/L
soda calstica 13 "
fosfato trisddico 13 "
cianuro de sodio 13 "
silicato de sodio 6.25 "

La temperatura y tiempo de inmersidn se regu-

la de acuerdo al estado del material.

El uso de un desengrasante con solvente orga-
nico es muy costoso y peligroso. Las cubas -
son de material de fierro o acero. Se agita-

con aire o en algunos casos no es necesario.

DECAPADO.

Tiene por finalidad eliminar los 6xidos del
material u otros residuos inorganicos. Cuan-
do el material a recubrir esta muy corroido,-
antes del desengrase se efectia una limpieza-
mecanica para uniformizar la superficie y eli
minar la herrumbe. E1 decapado puede ser

electrolitico o por inmersién, siendo éste 1lo

mas usual.



7.2.-

Muy importante es tener en cuenta el tipo de
material, para el fierro y afines se puede -
emplear dcido sulfdGrico al 8-15% y 60-80°C ,
mientras que en materiales de cobre y latén-
se sumergen en una solucidén de cianuro dilui
da 5-10%, seguido de una inmersidén en acido-
clorhidrico, sulfGrico o nitrico diluido del

5-15% para eliminar el ampafiamiento.

En caso de bronce, si existe apreciable can
tidad de estafio en aleacibén, es mejor pres -
cindir de la inmersidén en cianuro, puesto

que puede mermar el grado de adherencia.

Antes de que las piezas se recubran electro-
liticamente es recomendable enjuagar bien el
material, si es posible neutralizar con una
solucidén diluida de carbonato y bbérax al

0.20% de Na20.

DETERMINACION DE LOS PARAMETROS BASICOS.

Los parametros basicos para el niquelado son: concen

"tracibn, temperatura, tiempo, densidad de corriente,

agitaciébn y contaminacién. Los cuales se detallan -

en el Cuadro 22.-

No se incluye el voltaje porque ello depende de 1la

distancia de los electrodos.
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El disefio de las cubas electroliticas estda en funcidn

-de los materiales a tratar, el ancho es muy inferior-

a la profundidad y al largo. Los electrodos deben es
tar lo mads cerca, evitando posibles contactos, de ocu

rrir se originaria un corto circuito.

En cualquier proceso electrolitico el contacto es ba
sico, en el proceso se debe evitar cualquier interrup
cién. Las piezas pueden ir sujetas a ganchos, amarra
dos en platinas con alambres o brazos de contacto, ©

en tambores.

Los ganchos pueden ser de cobre, aluminio o cualquier
otro metal conductor. Los electrodos de contacto son
de material de cobre. Deficiencias en el diseno del
drea de las platinas que alimentan la corriente a 1la
cuba originan calentamiento en el contacto con el

electrodo horizontal, 1o cual perjudica a los equipos,
por esta razdén se disefia un sistema de refrigeracidn-

en el prisma de contacto, ver Fig. 16 y 17.

El contacto entre el electrodo de distribucidn de co-
rriente con el electrodo horizontal puede ser median-
te prisma o platos, como se describe en la Fig. 18 Yy

19.

RECUBRIMIENTO PREVIO DE -COBRE.

Es una técnica muy comiGn de recubrimiento previo al-

niquelado, por ejemplo: piezas o materiales de fundi-
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ciones inyectadas a base de aleacidn de cinc, del ace
ro para reducir el coste de pulido o para mejorar 1la
resistencia de los recubrimientos a la corrosidn, del
hierro para mejorar su propiedad de proteccidn contra

la corrosidn,entre otros.

Con las aleaciones de cinc, se ha observado que los
depb6sitos de cobre se absorben por el cinc, de modo -
que debe existir una cantidad suficiente del metal co
bre, no sd6lo para el ataque del cinc por la solucidn-
de niquel, sino también para asegurar que el recubri-
miento previo de cobre no sea absorbido durante la vi
da del objeto. E1 espesor minimo para obtener un re-
cubrimiento de nickel de buena calidad es de 0.5 mi

cras. Un recubrimiento previo de cobre permite utili
zar cualquier bafio corriente de niquelado, de modo

que pueden conseguirse elevadas velocidades de preci-
pitacidn sin riesgo de ''quemaduras'. E1l bafio de co -

bre recomendado para éste caso es el cianurado.

El niquelado directo o con un cobreado previo depende
en gran parte del tipo de objeto que se recubre. Las
piezas de formas complicadas deben cobrearse previa -
mente a causa del escaso poder de penetracidn del ba-

fio de nickel con elevado contenido de sulfato.

7.3.1.- BANOS ALCALINOS AL CIANURO.

Los electrolitos cianurados deben ser alcali-

nos para evitar la formacidn del &acido cianhi



drico. La electrodeposicidén de un tamafio de
grano mas fino y con frecuencia mas brillante.

El rendimiento catdédico es inferior a 70-80%

Estos recubrimientos pueden ser reforzados

por electrdlisis en bafios de sulfato acido.

La composicidn de un bafio puede ser:

sulfato de cobre 100 g/1

carbonato de sodio 100 g/1

cianuro de sodio 100 g/1

densidad de corriente 2-10 amp/dm2
relacidn anodo/catodo 2/1

color de depdsito rosado brillante.
reposicidn cuando el trabajo

es continuado conviene agregar diariamente pe
quefias dbésis de cianuro de sodio al bafio, 1lo

suficiente para matener limpio los &anodos y
una vez por semana agregar sales, seglin sea -

el consumo.

7.3.2.- BANOS ACIDOS DE COBRE.

El cobreado acido se efectia a partir de una-
solucidén que consiste fundamentalmente de sul
fato de cobre y acido sulféirico. E1l rendi
miento anddico y catddico se acerca al 100

Pueden obtenerse depbdsitos muy gruesos y adhe



rentes a considerables densidades de corrien-
te. El1 depbsito de éste tipo de solucidn sue
le ser de un color mate y si se requiere una-
superficie brillante se debe efectuar un tra-

bajo de afino.

Un bafio tipico es el siguiente:

sulfato de cobre 155-220 g/1
dcido sulfdrico 50-75 g/1
densidad de corriente 2-6.5 amp/dm2

La presencia del acido sulfiirico es esencial,
pues evita la formacidn de precipitados de sa
les basicos de cobre y aumenta la conductivi-
dad,ahorrando el consumo de energia. La pre-
sencia del acido sulflrico en la solucidn dis
minuye la solubilidad del sulfato de cobre,
la concentracidén no debe ser demasiado alta a
fin de que no tenga lugar la cristalizacidén ,
Ver Fig. 20.- La agitacidén con aire aumenta-
la densidad de corriente que pueda utilizarse
sin obtener un depdsito ''quemado' o '"'arbores-
cente'. La elevacidén de temperatura dia lugar
a la obtencidn de un depdsito de cobre mas

blanco.

Para obtener recubrimientos brillantes es ne-
cesario agregar aditivos como cola, dextrina-

a 0.006 g/1 (maximo). Estos compuestos tie -

’



7.3.3.-

nen la propiedad de detener la produccidén de
""arborescencia'" y da lugar a que los depbsi
tos sean mas lisos, del mismo modo sirve el

dcido fenolsulfdnico a 1 g/1.

Un bafio con sentido comercial es el siguiente:

(8)

sulfato de cobre 210 g/1
dcido sulfGrico 30 g/1
melaza 0.8 "
tiorena 0.04"
densidad de corriente 5.4-7.5 amp/dm2
relacidén anbédo/catodo 2/1

ANODO.

Se recomienda la utilizacidén de anodos de co-

bre electrolitico laminado.

En bafios dcidos, el anodo presenta una apa -
riencia clara y mate, se torna brillante de-
bido a un exceso de acido, del mismo modo
los danodos oscuros indican una densidad de

corriente muy elevada.

Cuando los anodos trabajan bien en un bafio de

cianuro se recubren de una capa verdete.

La composicidén de un buen dnodo es la si

guiente:



Cu 99.07

o

Pb 0.18
Sb 0.11
As 0.05
Se 0.074
Ni 0.15
Te 0.045
Fe 0.03
Zn 0.05
Bi 0.02

7.4.- NIQUELADO.

El nickel es uno de los mads importantes entre los me-
tales utilizados en galvanotegnia, no tiene rival en
su utilidad para el recubrimiento del acero, del 1la. -
tén y de fundicidén inyectada a base del cinc, en las-
cuales se requiere propiedades decorativas como pro

tectoras. Se utiliza casi exclusivamente como recu -
brimiento previo al cromado de los metales antes cita
do. La deposicién del nickel es de aspecto mate, pe
ro mediante el uso de aditivos especiales se pueden -
obtener recubrimientos brillantes sin necesidad de ir

a un''afinado"

Los bafios de niquelado pueden ser frios o calientes ,

con o sin agitacién.
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CUADRO 23.-" Bafios de Niquelado caliente y agitado.

BANOS TEMPERATURA DENSIDAD DE AGITACION

°C CORRIENTE - :

' amp/dm !

frio 20-25 0.2-1 ninguna E

caliente 40-60 2-5 ninguna E
caliente 40-60 5-12 si ;
]

E1l bafio watts es la base de todos los procesos moder
nos de niquelado, ha sufrido cambios sobre la compo-
sicidn original sugerida por Watts. Fundamentalmen-
te consiste de una solucidén de sulfato de nickel que
contiene cierta cantidad de cloruro niqueloso y de -
dcido bbérico. Su composicidn estd registrada en pa-

tentes.
7.4.1.~- SULFATO gg NICKEL.

La concentracidn de sulfato de nickel se in-
crementa con la densidad de corriente y con
ello la velocidad de electrodeposicidén. Los
iones nickel tienen una movilidad relativa -
mente pequefia (ver grdfico de conductividad-
eléctrica) y €sta circunstancia impide el em
pobrecimiento de la solucidén en la proximi -
dad del catodo, para lo que es recomendable-
dar una agitacidén a la soluc. o mov. al cito

do.
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Antes del empleo de la solucidén Watts, 1los-
bafios de niquelado consistian de '"'sal doble-
de nickel'", sulfato de nickel amoniacal.
Una de las desventajas es el hecho que la so
lubilidad de las sal es baja, razén que impo
sibilita el uso de soluciones concentradas ,
muy necesarias para el niquelado a gran velo
cidad. La presencia de sales de amonio en -
la solucidén tiene una marcada influencia so-
bre el endurecimiento del depbsito de nickel,
alin a concentraciones bajas. Esta propiedad
se aprovecha cuando se requieren depdsitos
duros de nickel resistentes al desgastado ;-
asi el recubrimiento de nickel tiene una du-
reza de 400-500 vickers, muy superior al ni-
quelado blanco que solo tiene 100-180 vic

kers.

CLORURO DE NICKEL.

La presencia de cloruros hace que la pasiva-
cién del &nodo sea minima.

Con un incremento gradual en la concentra
cién del cloruro de nickel se pueden obtener

las siguientes ventajas:

a) Su elevada conductividad, que es casi el-
doble de las soluciones de sulfato hace

que se opere a bajas tensiones en la cuba.
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b)

e)

Si el bafio de niquelado fuera integramente
de cloruro de nickel, el ahorro en energia

esti en el orden del 50%.

Iaposibilidad de utilizar soluciones con -
bajo valor de pH sin pérdida de rendimien-
to, lo cual es muy ventajosos para recu

brir metales ferrosos.

Obtencidn de una excelente corrosién andéddi

ca.

Obtencidén de un grano mids fino, liso y dic
til.

Ausencia relativa de picaduras.

Por otra parte existe la desventaja, mads que-

todo en la corrosibébn de las cubas, las cuales

deben ser de un material muy especial.

Un

bafio tipico de cloruro recomendado por Wss

ley y Carey es:

cloruro de nickel 187.5 g/1
dcido bérico 18.75 "
pH 1-5
temperatura 45-65 °C.

ACIDO BORICO.

Actlia principalmente como agente amortiguador

y ayuda mantener el pH de la solucidn, evitéan



dose oscilaciones amplias en el pH del niquela

do.
7.4.4.- PH.

El pH es un factor muy importante en los bafios
de niquelado, depende mucho de la composicidn-
del electrolito, de la temperatura y densidad-

de corriente.

Su descripcién cuantitativa estd registrada en
patentes. Los bafios tipicos operan en un ran-
~go de 1.5-6 a un valor mayor existe el inconve
niente de la precipitacibébn de compuestos béasi-
cos que puedan originar picaduras. De la expe
riencia, durante el proceso de niquelado el pH

sube.

A grandes valores de pH.

A) Es menor la probabilidad del desprendimiento
de hidr6geno en el €atodo, éste en circuns
tancias especiales permite la aparicidn de
picaduras. E1 1imite de trabajo comGn de

los banos de niquelado es 5.6 - 5.8.

B) Se forman compuestos basicos como Fe(OH)S,-
insoluble a altos valores de pH, originando

picaduras en el recubrimiento.

C) 1la electrodeposicibn es mas duro que los ob

tenidos a valores de pH bajo.



d) E1l poder de penetracibén es bueno, especial

mente a densidades de corriente inferiores.

A bajos valores de pH.

A) En el rango de pH: 1.5 - 3.9, los materia -
les solubles tienden mucho menos a permane-

cer en suspensién.

B) Se produce una electrodeposiciédn de super-
ficie mas lisa y una menor probabilidad q'°

aparezcan picaduras.

C) Se produce una disminucibén de la eficacia-
catddica, aumentando la tendencia al des -
prendimiento hidr6geno. En &stas circuns-
.tancias es necesario el empleo de agentes-
humectantes, el cual permite reducir 1la
tensién supeficial de la solucién y con
ello se disminuye la tendencia de las bur-

bujas ha adherirse al material.

D) Permite el uso de elevadas densidades de -

corriente al aplacar un depbsito delgado.

Para recubrimientos de nickel brillante, el

PH recomendado esta entre 2.4 - 4.8

7.4.5.- TEMPERATURA.

El aumento de la temperatura permite que la
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7.4.7.-

7.4.8.-

conductividad del electrolito y la solubili
dad de las sales de la solucidn se incremente.
Para el niquelado un valor 6ptimo estid entre-

35-60°C.

AGITACION.

Con una buena agitacibn se impide el empobre-
cimiento de iones metdlicos en la zona catédi
ca. En menor cuantia disminuye 1la adherencia
del hidrégeno en el cidtodo. Existe la incon-
veniencia de dar un recubrimiento negro y pi-
cado si es que oportunamente no se ha filtra-
do la solucidén para eliminar las impurezas

(precipitados).

DENSIDAD DE CORRIENTE.

Regula el espesor de la capa electrolitica.

Un aumento de la densidad de corriente afina-
el grano hasta un cierto limite, a una mayor-
se corre el riesgo de obtener capas sin con -
sistencia. Su seleccibén depende del tipo de-
bafio, en un niquelado frio su valor es bajo ,
mientras que en uno caliente se puede obtener

densidades varias veces mayor.

PODER DE PENETRACION.

Es 1la capacidad del electrolito en distribuir
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uniformemente la capa metalica depositada, en

un citodo de forma irregular.

Tiene una marcada influencia la seleccibn y -
optimizacidén de las condiciones en que se

efectGa el niquelado.

Las soluciones de mayor pH tienen un elevado-
poder de penetracidén que los de bajo valor, -
en éstas circunstancias se procede a aumentar

la temperatura y la concentracidén del nickel.
ANODO.

Su buena seleccidn influye en la calidad de
la electrodeposicién. No debe introducir en
la solucidén impurezas o particulas que puedan
provocar en las piezas rugosidades o picadu

ras. Su corrosidn debe ser uniforme y debe -
permanecer siempre limpio, razdén que obliga

tener una mejor referencia del tipo y proce -

dencia del anodo.

ANODO FUNDIDO. Es el mas barato y se comporta

satisfactoriamente en soluciones que trabajan
a bajas densidades de corriente. Son facil -
mente solubles y se disgrega por su heterogé-
nea estructura cristalina, la cual se puede -
remediar con una cristalizacidén entre 800-810

°C.



ANODO LAMINADO. Son de grano mads homogéneo Yy

mas fino que el anterior, tienden a disgregar
se a elevadas densidades de corriente. Cuan-
to mas dura es su estructura, menor es la so
lubilidad y mayor la tendencia a la pasiva

cibén.

ANODO DESPOLARIZADO. Estad constituido por nic

kel de alta pureza y oxido de nickel en el or
den del 0.5%, muy finamente dividido (reparti
do) por la masa del metal, €sta evita la for-
macidén de la pelicula pasiva y fayorece a 1la
disolucidén uniforme. Tiene un buen resultado
a elevadas densidades de corriente y pH. E1l
azufre esta presente en un orden del 0.003% ,
un exceso origina la desintegracidén del anodo
(por 1la segregacidn de NiS) y una insuficien-
cia causa una despolarizacidédn enificaz. La -
desventaja es la liberacidén del 6xido de nic-

kel insoluble en el bafo.

ANODO DEL TIPO CARBONO. Estan constituidas

por carbono entre 0.2 - 0.3% y silice alrede-
dor del 0.2%. En el proceso, el anodo se re
cubre de una pelicula adherente de carbono-si
lice, la cual es suficientemente fuerte para-
evitar que pequefias particulas de nickel se

desprendan y pasen a la solucién. E1 carbono

tiende ha adherirse al adnodo y la silice des-



prenderse y caer con posterioridad, 1o hace -
que el bafio no deba ser agitado. Para salvar
€ste inconveniente se usan fundas especiales-

de proteccidn.

ANODO ELECTROLITICO. Es de elevada pureza, se

utiliza muy frecuentemente en bafios de nique-
lado brillante o mate a pH 4 -4.5. Se reco -
mienda para soluciones de alto contenido de
cloruro, caso contrario se pasiva y se disuel
ve en forma irregular. Para obtener una uni-
formidad en el grano de nickel electrolitico-
es necesario dar un previo recocido de recris

talizacidén entre 800-820 °C.

Un buen anodo de nickel tiene 1la siguiente

prescripcidén (BRITISH STANDARDS INSTITUTION).

nickel (con cobalto) no mas del 99.00 %
nickel, no mis del 98.50 %
hierro, " 0.75 %
cobre, " 0.25- %
silicio, " 0.10 %
manganeso, " 0.10 %
carbono, " 0.30 %

o\

cinc, " 0.01



7.5.- NIQUELADO BRILLANTE.

Las ventajas de un recubrimiento de niquelado brillan

te son:

a) Mediante éste proceso se logra un recubrimiento de
electrodeposicidédn brillante y adherencia del espe-

sor que se desee.

b) Se elimina el costo de las operaciones de acabado-

de la superficie de nickel (pulido).

c) Ahorro en el nickel desprendido por la operacidn -

de pulido en un 30 -55 %

d) Los objetos niquelados pueden ser directamente cro

mados.

Los bafios de niquelado brillante hacen uso de agentes
o aditivos especiales llamados espléndbgenos, las cua
les estédn patentadas o son de férmula secreta. Se co
nocen comercialmente como '"'Abrillantadores'. Su com
posicién y tipo estd Intimamente ligado a la férmula-
de bafio. Estos '"abrillantadores' constan de materia-
les como sales de cinc y cadmio, aldehidos, selenio y
teluro, gluten, gelatina y dextrina. Cantidades exce-
sivas hacen que los depbdsitos se alteren, pudiendo

ser negros o demasiado fragiles. Por esta razdn se -
afiade aditivos estabilizantes que sean o no abrillan-

tadores, permitiendo asi el empleo de concentraciones
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mucho mas elevados de los abrillantadores pri
marios; pueden ser sales de cobalto, los naf-
talen sulfonato, 4cido polisulfénico, formia-

tos, sulfoamida, mono y polisulfonatos.

El sulfato de cobalto permite obtener una

electrodeposicidén de mucha brillantes y alta-
dureza, su concentracidén varia entre 1 - 20%,
el depbésito de cobalto disminuye al incremen-

tarse la densidad de corriente.

En el Cuadro 24.- se muestra diversos tipos

de bafios de niquelado brillante.

RELACION MATEMATICA.

Para un rendimiento del 100%

t

Ejemplo:

4.8762313 x e (1)

d

espesor de recubrimiento, micras.
densidad de corriente, amp/dm2

tiempo de recubrimiento, minutos.

Calcular el tiempo necesario para obtener -

un espesor de 15 micras, a una densidad de corriente

de 6 amp/dm2 en (1)

t

t

4.8762313 x 15

12 minutos.

Si el rendimiento disminuye, el tiempo de recubri

miento aumenta. El1 rendimiento es influenciado por-



la conductividad de la solucidén, ésta depende de 1la
calidad del disolvente, iones contaminantes, sales -
conductoras,.contacto eléctrico, distribucién de co
rriente, agitacién, grado de polarizacidén del &nodo,

temperatura, pH, poder de penetracidn, etc.

CUADRO 24.- Composicidén de bafios de nickel brillante.

SUSTANCIAS Y CON

] ] N
] 1 [] |
eS| [ ' [
DICIONES DE TRAB.! I : II : ITI . IV
g/L 1 i 1 1
L TS e e oee e e
] ] 1 ]
] ] ] ]
Sulfato de nickel: 240 | 240 ! 240 : 240
] ] ] ]
cloruro de nickel] 30 ! 30 ' 30 ! 45
I 1 ] )
formiato de nic. , 45 ; 45 : 45 : -
I ] ] 1
dcido bérico 30 1 30 30 t 30
[} 1 ] [}
sulf. de cobalto | 2.6 , 4.5 . 15 : 15
] ] ] 1
sulf. de amonio | 0.75 .+ 0.75 : 0.75 i 0.75
(] [} ] ]
formaldehido E - E - E - E 45
[} ] ] ]
temperatura °C ! 55-70 \ 55-70 ' 50.70 , 55-60
] ] ] ]
pH 13.5 - 4.5 43.5-4.5 13.5-4.5 13.5-4.5
__________________ S (DN 1 A

7.7.- NORMALIZACION Y CONTROL

Existen normas técnicas para un mejor control de cali
dad de los recubrimientos de nickel desarrollados por
la ASTM u otros. De ellos la que mejor describe es
la "Asociacidén Francesa de Normalizacién" . Ver cua -

dro 25.-

-
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CUADRO 25.-NORMA A-91-101 "RECUBRIMIENTO ELECTROLITICO DE NICKEL Y CROMO"

SOBRE ALUMINIO Y ALEA
CIONES DE ALUMINIO.

--------------------------------------------------------------------------------------

SOBRE ALEACIONES FE ! SOBRE ALEACIONES CU ' SOBRE CINC Y ALEA -

: {
CATEGORIAS Y CALIDA Cu A
RROSAS (Acero y hie ! PROSAS (Cu, Latény ! CIONES DE CINC.

DES DE RECUBRIMIEN-
TOS. :

(¢)

F=ssicazsis

rro fundido) ~ 1 bronce)

- - - -

A.- Interiores, at
mosfera seca o muy
débilmente corrosi
va, desgaste poco
importante.

N2
N5
N10 NC10
N20 NC20

N1
N2Z
N5
N10

N1 N,
NS
-calidad buena N10 NC10

|

|

|

4

| N,

-cal. muy buena ' N20 NC20 -
\
|

N5
N10 NC10
- N20 NC20

-calidad mediocre
-calidad mediana

B.- Interiores, ex
posicidn a conden-
saciones, lugares-
h@medos, cocinas ,
cuarto de bafio. Po
sibilidad de desgas
te

C.- Exteriores, pie
zas expuestas a 1l1a
intemperie o al des
gaste.

-calidad mediana
-calidad bueno
-calid.muy bueno
-cal.excelente(1) .

- e e R e e e e e e e e e o e

Como Categoria C

N10 NC10
N20 NC20
N30 NC30

N10 NC10
N20 NC20
N30 NC30

N10
N20

N30

N20 -Nc20
N30 NC30
N40 NC40
N50 NC50

(1) En casos muy necesarios. N: recubrimiento de nickel NC: recubrim. de una capa de cobre y nickel

O e - = A R R e e W A e e YR R N G e S e R e o e M W R e e e e e e e -

N10 NC10 LONS



Ejem. NC20, quiere decir que el espesor total de CU-Ni
es mayor o igual que 20 micras y que el espesor de

nickel no debe ser menor o igual que 10 micras.

Para la categoria B y C se recomienda recubrir de una
capa de cromo (Cr 6 Cr,), siendo elrninimo necesario -

de 0.25 micras.

CONCLUSIONES.

En todo tipo de recubrimiento electroquimico, el pro-
blema fundamental es la evolucidn del hidrdégeno en el
catodo, que resta mucho las propiedades de dure:za Y
consistencia del material como hierro y acero. Para-
tal fin existen aditivos humectantes que permiten que
las burbujas de hidrdégeno se deslizen facilmente de

las piezas tratadas. Estos agentes hacen que la ten-
sién superficial de la solucibdn disminuya y con ello-
se reduce la tendencia de las burbujas de hidrbégeno a

adherirse al catodo.

Es indudable que para todo proceso electroquimico 1la
optimizacidn de los parametros basicos como la densi-
dad de corriente, voltaje, tiempo, temperatura, con -
centracidén y conductividad eléctrica se determinen me
jor en la misma planta. Esto no desmerece el papel -
que cumple la planta piloto y las pruebas de laborato

rio.



En un problema dado pueden influir: estado de los ba-
nos de desengrase, decapado, enjuague, mordido, recu-
brimiento, calidad de materia prima y material a recu

brir.

La composicidén del bafio de niquelado que se describe-
en el Cuadro 22.- es para recubrimientos brillantes.

Obtuvo excelentes resultados en el recubrimiento de -
cobre, nickel brillante y cromo en materiales de bron

ce Yy zama.

En la electroquimica, el conocimiento del analisis es

muy importante.



8.- ANALISIS Y EVALUACION DE COSTOS.

8.1.-

ESTIMACION DE COSTOS DE EQUIPOS.

Para la estimacibén de los costos de equipos se utili
26 los indices de Marshall and Stevens (9).

Ver Cuadro 26.-

De la estimacibén hecha, la inversibén necesaria para-
la adquisicidén de equipos, sin incluir el costo de

instalacidén asciende a la suma de $§ 44'248,096.00

ESTIMACION DEL CAPITAL DE INVERSION.

La estimacidn se hizo en base al costo en equipos de
proceso (9)-.

Ver Cuadro 29.-

La inversibén total para la instalacidén de una planta
de produccidén de sulfato de nickel asciende a la su-
ma de $§ 200'443,000.00, siendo el capital fijo de

$ 167'699,000.00

ESTIMACION DE LOS COSTOS DE SERVICIOS.

Los costos de servicios se estimaron para una produc
cidén anual de 392,600.00 Kg. de sulfato de nickel.
Los costos unitarios de los servicios estan actuali-
zados al costo real de 1981.

Ver Cuadro 28.-
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El costo total para la produccibn anual asumida en -

servicios, asciende a la suma de $§ 174'159,000.00.

En el hexano, el costo se aplica s6lo sobre el 20% -
de la cantidad necesaria, asumiendo que el resto es°

recuperable.

ESTIMACION DEL COSTO DE MANUFACTURA.

El costo de manufactura se estima s6lo para el pri
mer afio, asumiendo que en afios siguientes sera simi-
lar. Si existe variaciones en costos,el aumento en
el precio del producto serda en la misma proporcibn.

(9

E1l costo de manufactura corresponde al afio 1981.

Ver Cuadro 29.-

El costo total de proceso asciende a $§ 316'318.00000
y el costo de manufactura a § 280'008,000.00. De -

calculos se tiene:

Costo unitario de manufactura 713.21 $/kg.

Costo unit. tot. del producto 805.70 $/kg.

PRECIO DE VENTA EN EL MERCADO =2,000.0 $/kg.

El precio de venta varia segiin la calidad de 1l1la sal,
por ejemplo para una pureza del 99.5%, el costo es

de 3,500.00 $/kg.

Por lo visto, de acuerdo a la produccidén estimada -

el precio es competitivo.



CUADRO

[ —
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ITEM EQUIPO COSTO §

R -1 reactor con conden 18'170,333.00
sador.

F -1 filtro prensa 2'401,426.00

E-1 cristalizador 15'000,000.00

B-1 bomba de filtracidn 3.876,337.00

TK-1 tanque con sist. de 4'800,000.00
agitaciodn.

- e e e e e e o e e e e e o e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e R e e e o o e

26.- Costo de Equipos, actualizados al afio 1981.

- - -
- i e W wm e S e R W e e W o = = =



CUADRO 27.- C&lculo del capital de inversiodn

COSTOS DIRECTOS.

Equipos

Instalacién
Instrumentos

Tuberias

Instalacidon eléctrica
Edificios

Mejoramiento de &area
Servicios

Terrenos

COSTOS INDIRECTOS.

Ingenieria y supervisiodn

Gastos de construccion.

OTROS GASTOS.

Honorarios del contratista

Contingencias

CAPITAL FIJO
CAPITAL DE TRABAJO
INVERSION TOTAL

44'248,000.00
19'991,600.00
31'982,320.00
7'070,680.00
4'424,800.00
11'062,000.00
4'424,800.00
17'699,200.00
2'654,880.00

14'159,360.00
15'044,320.00

. 7'522,160.00

15'044,320.00

$ 167'699,000.00

32'743,520.00

$ 200'443,000.00



CUADRO 28.- Costo de Servicios para el afio 1981.

- e R e A e S e W AR W e e e e o e e e e S W R SR R SR b e Em o R e mE e AR R R e e

SERVICIOS COSTO UNIT. COSTO TOTAL
Energia elect. 19.15 $/kwh. 7'000,000.00
Agua de proceso 0.3341 $/gal 11'200,000.00
Agua blanda 1.023 §$/gal 2'319,299.00
Vapor 1.67 $/1b 4'286,957.00
Acido nitrico 111.14 $/kg. 93'124,206.00
Hexano 54.79 $/L 33'136,800.00
Soda 80.00 $/Kg. 13'341,888.00
Acido sulfiirico 77.38 $/Kg. 9'749,880.00

CUADRO 29.- Costo de Manufactura (primer afio 1981)

COSTOS DIRECTOS DE PRODUCCION.

Materia Prima (anexo) $ 15'120,000.00
Mano de obra 26'123,850.00
Supervisidn 17'415,900.00
Servicios operativos 174'159,000.00
Mantenimiento y reparacidn 3'353,980.00
Suministro de operacidn 335,398.00
Laboratorio 2'612,385.00
COSTOS FIJOS

Depreciacidn 16'770,000.00
Seguros. 670,000.00
COSTOS GENERALES DE PLANTA. 23'446,865.00
GASTOS GENERALES.

Gastos administrativos. 7'034,060.00
Distribucidén y ventas 15'934,004.00
Investigacidn 15'704,020.00

TOTAL $ 316'318,000.00

—— e —————mm me = = me = =
2 5 5 = k5



CUADRO

30. -

FLUJO DE CAJA.

: ©ASO 1 . AR 2 ¢ AN03 ARO 4 ¢ ARO S + ARm6 . ASO 7 .
' OVENIAS ' 3857201,000 785'201,000. 785'201,000 : 785'201,000 + 785'201,000 : 785'201,000. 785' 201,000
| IMPULSTOS A VENTAS | 20'921,200¢ 26'921,200% 20'921,200° 26'921,200 % 26'921,200 1 26'021,200: 26'921,200
L) : : ! ! : : : '.
| COSTO A VINTAS (-) - ' 280'000,000' 30'000,000 ' 280'000,000 ' 240'000,000 * 280'000,000  280'600,000: 280'000,000
I MDA ©A7RT270,000° 1787271,000 ) 478°271,000 L 478' 271,000 | 478%271,000 ¢ 478'271,000, 478" 271,000 |
b ASTOS GENERALES (<) + 22'908,004: 22'56B,064+ 22'068,004 © 22'068,000 : 22'968,064 1 22'168,004: 22'908,064
| UTTLIDAD NETA L AR51302,000 155%302,000 0 1550 102,000 1 155°302,000 ¢ 4557302,000 ¢ 155' 32,0001 155! 502,000
{'lxwuu5T0 S0% (-) L227'051,000, 227'651,000; 2271651,000 1 227'651,000 ; 2277651,000 ; 227'151,000] 227 651,000 |
L UTILIDAD DESPUES DE  + 227'651,000% 227,651,000+ 227'651,000 + 227'651,000 + 227°651,000 + 227'451,000: 227'651,000 :
CODP, K ' ; ; : i i !
) f ' \ . \ ‘ ] ' '
* INVESTIGACION TECND  + 15'704;020+ 15'704,020: 15'703,020: 15'704,020 + 15'704,020 i 15'704,020: 15'704,020 .
©LOGLCA (-) o i i i : ; ; i
| COMUNIDAD INDUSTRIAL @ 22'765,100% +22'765,100: 22'765,100 @ 22'765,100 + 22'765,100 :  22'765,100: 22'765,100
) k - ! : . | : 4 : ]
| ACCIONES LABORALES ~ + 34'147,720: 34'147,720: 34'147,720 ¢ 34'147,720: 34'147,720 0 34'147,7200 34'147,720
: (‘) i . ] [ N ' : : :
| UTILIDAD DESPUES BE' @ 155'034,000% 155'034,000 ¢ 155'034,000 1 155'034,000 & 155'054,000 . 155'034,000. 155'034,000
' RENUCCIONES, > _ ) X y ’ ) i i
{ DEPRECIACION Y \WOR  © 15'770,000% 16'770,000 * 16'770,000 ¢ 16'770,000 : 16'770,000 : 16'770,000: 16" 750,000
* TIZACION, i . - i i i :
' OFLWIO DE CAUA. 171°804,000 171,804,000 ¢ $71'804,000 * 171,804,000 ¢ 171,804,000 * 171'304,000} 171,804,000
A SN L. SO B R et S S 5

785'201,000

280'000,000

26'921,200¢

478'271,000,
22'968,064 1
155302000
237'051,0005

227,651,000 »
£15'704,020
22'765,100
34'147,720
155'034,000

'
'
"
1
'
'
0
0
0
'
'
I
i
v
'
'
0
"
'
‘
.
"
[
-
'
.

16"770,000

171'804,000 .

785'201,000

26.921,200

280'000,000
478'271,000

22'968,064
A55'302,000
227'651,000

227,651,000
15'704,020
22'765,100
34'147,720

155'034,000
16'770,000

171,804,000

785'201,000

26'921,200
280'000,000
22'908,064
155 302,000

227'051,000

1178' 271,000
1227,651,000
15'704,020
© 22'705,100
34'147,720

155'034,000

161770900

171,804,000

¢
.
]
'
‘
.
'
'
]
'
.
'
s
'
'
'
.
'
'
'
.
'
.
]
'
-
'
"
‘
'
]
.
]
'
’
'
'



8.5.-

8.6.-

DETERMINACION DEL FLUJO DE CAJA.

El andlisis del flujo de caja que se muestra en el -
Cuadro 30.-, esta proyectado al afio 1981.

La estimacién del flujo de caja asciende a $ 171'804 00

RENTABILIDAD DEL PROYECTO

Determinacidén del TIR.

Para el efecto se determina la tasa interna de retor
no (TIR)

Por definicién el TIR se evalua con la -siguiente re-
lacidén (9).

n
INVERSION TOTAL = FLUJO DE CAJA X 1 {a)
_ k-1 (T + 1)

De los calculos efectuados para una depreciacién en
10 afios, se tiene los siguientes valores:

INVERSION TOTAL $ 200'443,000.00

FLUJO DE CAJA

171'804,000.00
- 10 anos.
reemplazando valores en la relacidén (a)

200'443,000.00 = 171'804,000 1 1

G T *---* g+110)

por tanto se obtiene 1 = 0.90
lo cual quiere decir que el TIR = 90%. Si el interés
al capital de inversidén es de 50%, el presente proyec

to a las consideraciones asumidas es rentable.



9.- ANEXOS Y BIBLIOGRAFIA.

ANEXO 1.- Propiedades Fisicas y Quimicas de principales

Compuestos.

ittt dde ikttt | ot Sty Fe-=----———— Fe-=----————
] . L] ] . ] ]
i COMPUESTO | FORMULA | ESTADO |CALOR DE | MOLES DE :CALOR DE
' ' ' :FORMACION : AGUA POR :DISOLUC.
: ! y W \ MOL DE - 1H®g
' ' ! :kca{/mol + COMPUEST ' kcal/mol-g
T T TT TS s s s T s F--TT=====~ FTTTTT s F=========< F=========< F==== = ===-=-<
Sulfato de hie- - 653.62 ;
TTO
Sulfato de hie FeSO4 c -220.50 200 -15.50
TTO
Clor.de hierro FeCl3 c - 96.80 -31.10
Clor.de hierro FeCl, c - 81.50 -19.50
gigrato de hie Fe(NCy) 3 aq.en -156.50
: 800agua.
nitrato de hie Fe(NOz), aq, -118.90
sulf. de nidel NiSO4 c -213.00 -19.20
cloruro de nic NiCl2 c - 75.5 10000 -19.63
kel.
nit. de nickel c -101.50 200 -12.00
acid.sulfirico L -193.91 -22.99
acid.clorhidri g - 22.063 -17.96
co
acido nitrico HNO3 L - 41.404 - 7.9680
! Hidroxido de Ni(OH)2 (o ' -128.60
1
t Hidr6xido de Fe Fe(OH) 5 c -197.00
| Hidroxido deNa  NaOH c -101.99 -10.246
]
 Dioxido de azuf. g - 70.96 10000 9.6
+ Tridoxido de az. g - 94.45 -54.13

Didxido de Nit. NO, g 8.091



ANEXO 2.- Reacciones quimicas termodindmicamente posibles.

Ni(s) = Ni(II) + 2e E = 0.23

H(I) + e » 1/2 Hy(g) E =0

Ni + ZH(I) »Ni(ID)+ H,(g) E = 0.23 voltios.
Ni(s) = Ni(II) + 3e E = 0.23

NO; + H(I) + e > H0 + NO, (g) E=0.8

Ni(s) + 4H(I) + 2NO;~ > Ni(II)+2H;0 + 2NO,(g) E = 1.03 v.

Fe(s) - Fe(II) + 3e. E =0.44

H(I) + e > 1/2H2(g) E=0

Fe(s) + 2H(I) -+ Fe(II) + Hz(g) E =0.44

Fe(II) - Fe(III) + e E =-0.771

4H(I) + 0, + 4e » ZHZO E = 1.229

4Fe(II)-H‘lH(I)+O2 > 4Fe(III)+2H20 E = 0.458 v.
Fe(s) > Fe(III) E =0.036

N03° + 2H(I) + e > HZO + NOz(g) E=0.8

Fe(s)+3NO; +6H(I) - Fe(III)+3H,0+3NO,(g)E=0.836 v

Fe(1I) > Fe(III) + e E=-0.771
NOz + 2H(I) +e - H,0 + NO,(g) E =0.8

Fe(II)+NOg + 2H(I)»> Fe(III) + H20+NOz(g) E = 0.029 v.

ANEXO 3.- Costo de la Materia Prima.
Se asume el costo de la materia prima 25 $/Kg.

Siendo el costo total : $§ 15'120,000.00
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