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RESUMEN
TITULO

IMPLEMENTACION DE UN REACTOR ELECTROLITICO CON ELECTRODO DE CILINDRO
ROTATORIO PARA LA REMOCION DE Cu(ll) EN MEDIO ACIDO

AUTORES: RODRIGUEZ. Luis Guillermo, RODRIGUEZ Miguel Angel**

PALABRAS CLAVES. Reactor de cilindro rotatorio, Materiales catddicos, Electrodeposicion de
metales, Solucion sintética con cobre.

DESCRIPCION

El grupo de investigacion GIMBA, se ha propuesto aplicar técnicas electroquimicas para la
remocion de metales en efluentes contaminados, que indiscriminadamente son arrojados a las
alcantarillas sin ningun tratamiento previo, ademas de arrojar dinero en forma de metal, se esta
haciendo un grave dafio al medio ambiente.

En Bucaramanga, talleres de refinacién de oro desechan grandes cantidades de agua contaminada
con cobre, situacion que afecta la salud de la poblacion y perjudica la potabilizacién del agua.

El objetivo principal del proyecto fue construir e implementar un reactor electrolitico con electrodo
de cilindro rotatorio (RCE), con la funcién especifica de recuperar el Cu(ll) desde una solucién tipo
de un taller de refinacion de oro que funciona en Bucaramanga.

El proyecto de desarrollé en 5 etapas; 1) caracterizaciéon y preparacion de las soluciones de
trabajo, 2) determinacion de algunos parametros fisicos requeridos para la implementacion del
sistema electrolitico, 3) caracterizacion electroquimica del sistema catddico para seleccionar el
material de elaboracion del catodo, 4) pruebas preliminares de electrdlisis, 5) implementacion del
reactor RCE en la recuperacion electrolitica del cobre.

Experimentalmente se comprobd que con la implementacion del reactor de cilindro rotatorio
utilizado en este trabajo se pudo recuperar un alto porcentaje de cobre, del orden de 70%, desde
los efluentes reales de una refinadora artesanal de oro que funciona en Bucaramanga, sin
afectarse la integridad de los anodos en estos sistemas altamente corrosivos con acido nitrico.

*Trabajo de grado

**Facultad de Ingenierias Fisicoquimicas. Ingenieria Quimica, Directores. Mg. JULIO ELIAS
PEDRAZA ROSAS, Dr. JULIO ANDRES PEDRAZA AVELLA



ABSTRACT
TITLE

IMPLEMENTATION OF A ROTATING CYLINDER ELECTROLYTIC REACTOR THE REMOVAL
OF Cu(ll) IN ACIDIC MEDIA*

AUTHORS: RODRIGUEZ. Luis Guillermo, RODRIGUEZ Miguel Angel**

KEYWORDS:

Rotating Cylinder reactor, Cathodic materials, metal electrodeposition, Diluted acidic solutions.
DESCRIPTION

The GIMBA research group has proposed to apply electrochemical techniques for stripping metal in
contaminated effluents that are threw indiscriminately to sewers without a previous treatment.
Besides of throw money in coins way, it's doing several harm to Nature.

In Bucaramanga, gold refining workshops discard significant amounts of cooper contaminated
water, affecting the health in people and bringing about damage on the water potabilisation.

The main objective with the project was to build and implement an electrolytic reactor with rotating
cylinder electrode (RCE) with the specific function of recover Cu (ll), since a typical solution from a
gold refining workshop operating in Bucaramanga.

The Project was developed in 5 stages: 1) characterization and preparation of work solutions. 2) To
determine some physics parameters to implement the electrolytic system. 3) Electrochemical
characterization of cathode system to select the material for making cathodes. 4) Electrolysis pre-
testing. 5) To implement the RCE reactor in electrolytic cooper recovery.

By experiments was verified that using a rotating cylinder reactor, it could be recovered a big
percentage of cooper about 70%, from real effluents in a craft refining workshop located in
Bucaramanga. It did not affect the integrity of the anodes in these kinds of systems, which are
highly corrosives with nitric acid.

*Degree Work

**Faculty of Physic Chemical Engineerings, Chemical Engineering. Advisors: **Mg. JULIO
ELIAS PEDRAZA ROSAS, Dr. JULIO ANDRES PEDRAZA AVELLA



1. INTRODUCCION

Los efluentes procedentes de industrias mineras, de recubrimientos metalicos, de
fundicion y de refinacion de oro, contaminan el agua con diversos metales y otras
especies quimicas. En Bucaramanga este problema se ha agudizado de manera
alarmante, debido a la descarga que se hace a la red de alcantarillado, ya que en
la mayoria de las ocasiones, la concentracion de metales sobrepasa el valor

permitido por las normas.

La refinacion quimica es la purificacion del oro, en el cual se retiran los metales
que contaminan el metal precioso. Este proceso inicia con la etapa de encuarte,
en la cual se funden tres partes de cobre por una de oro, produciendo una
aleacion, que luego de aumentar su area superficial en laminas, es sumergida en
una solucion de acido nitrico en exceso, el cual disuelve todos los metales que se
encuentran aleados, sin afectar al oro presente. De este proceso se obtiene como
producto principal oro de alta pureza y ademas se originan dos corrientes
residuales; una de vapores nitrosos generados durante el ataque quimico de la
aleacion metalica y un residuo liquido de elevada acidez y con altas
concentraciones de metales pesados, que exceden los limites maximos
permisibles por la normatividad ambiental colombiana, expuesta en el decreto
1594 de 1984 [,

Segun la literatura técnica consultada, la construccion e implementacién de un
reactor de electrélisis con electrodo de cilindro rotatorio (RCE, Rotating Cylinder
Electrode), es una alternativa conveniente para la recuperacion de cobre en estos
tipos de efluentes *®. Es asi, que el objetivo de este proyecto fue el de
implementar a nivel de laboratorio, un reactor de electroprecipitacion tipo RCE,
con las condiciones necesarias para recuperar la mayor cantidad de este metal, de
una solucion sintética preparada a partir de un efluente real, procedente del

proceso de refinacién de oro con acido nitrico.



Para construir el reactor, inicialmente se determinaron la viscosidad, la densidad y
la conductividad de una solucién o efluente sintético, como parametros basicos
para la implementacion del reactor. Se realizaron pruebas electroquimicas de
Voltametria ciclica, para elegir el material catédico mas apropiado, entre el Acero
Inoxidable AISI-SAE 316, el Acero AISI-SAE 1020 y el grafito. Se efectuaron
pruebas electroliticas en una celda de seccién rectangular de acrilico, utilizando
como electrodos dos laminas de Acero Inoxidable AISI-SAE 316, con el fin de
determinar experimentalmente el voltaje de electrorecuperacién de cobre desde
estos efluentes. Finalmente, se construyé e implementé el reactor de electrélisis
con electrodo rotatorio, para verificar su funcionalidad en efluentes que contienen

cobre, procedentes de la refinacién de oro con acido nitrico.
2. MARCO TEORICO

2.1 Fundamentos teéricos de electrélisis

2.1.1 Leyes de Faraday Pl Las leyes de Faraday que gobiernan las reacciones
electroquimicas son: Primera Ley: "La masa de un elemento depositado en
cualquiera de los electrodos durante la electrdlisis es directamente proporcional a
la cantidad de carga eléctrica que pasa a través del electrolito". Segunda Ley:
“Las masas de diferentes sustancias producidas por el paso de una corriente son

directamente proporcionales a sus pesos equivalentes".

Estas dos leyes se refieren a las masas de sustancias depositadas en los

electrodos de una celda durante la electrdlisis y pueden resumirse en:

_I*t*PM
Wr = T

Siendo wy, los gramos tedricos de elemento depositado en un electrodo; PM, el
T
peso molecular de la sustancia que se esta depositando en g/mol; n, el estado de

valencia de la sustancia que se deposita, adimensional; F, es la constante de



Faraday cuyo valor es 96500 culombios / eg-g; |, la intensidad de la corriente en

amperios y t el tiempo de electrélisis en segundos.

2.1.2 Eficiencia de corriente P, El peso de material efectivamente depositado
versus el que tedricamente debia haberse precipitado constituye el llamado factor
de “eficiencia de corriente”, que se indica como “n”, expresado en porcentaje. En

definitiva, la expresion que se deriva de las leyes de Faraday queda asi:

Ixt«=PM
Wp = ———

Fxn N

Donde, wg, son los gramos reales del elemento depositado en el catodo.

2.1.3 Electroprecipitacion de cobre. Se han desarrollado diferentes técnicas de
tratamiento de los vertimientos industriales para contrarrestar el impacto ambiental
y al mismo tiempo recuperar los elementos valiosos. Algunas de las técnicas mas
comunes son: aglomeracion (coagulacién, floculacion, precipitacion), biolégicas
(lagunas de oxidacién, lodos activados, etc.), filtracion (al vacio, a presiéon y

tecnologia de membranas), de absorcién y térmicas.

El tratamiento electrolitico, mejor conocido como electroprecipitacién, surge como
una de las mejores alternativas para el tratamiento de efluentes de tipo industrial
debido a su versatilidad, areas de operacion pequefias, y ademas no es necesario
el uso de aditivos quimicos para lograr la separacion, ya que la energia eléctrica

constituye el tnico reactivo utilizado 4.

Esta electroprecipitacion, es la precipitacion por reduccidén electrolitica para
recuperar en forma pura y selectiva, metales que se encuentran en solucion. Este
proceso (ver anexol1). Consiste en recuperar un metal desde una solucidn
debidamente acondicionada (electrolito) y depositarlo en un catodo utilizando un

proceso de electrolisis.



La celda consta de un anodo insoluble y un catodo sumergido en un electrolito,
que estan conectados a un generador de corriente eléctrica continua o fuente de
voltaje. La corriente eléctrica, circula a través de la disolucion (electrolito), entre el
anodo y el catodo. De esta manera los iones del metal de interés (cationes) son
atraidos por el catodo y se depositan sobre el. Las impurezas pueden quedar

disueltas en el electrolito o precipitan en forma de barros anddicos P!,

El fendbmeno quimico que puede presentarse en la electroobtencion, es una
reaccion de reduccion que se da por la presencia de un depdsito metalico en el

catodo y una reaccion de oxidacion en el anodo.

Este proceso se ve afectado por diferentes parametros: diferencia de potencial,
densidad de corriente, concentracion inicial de metal en el electrolito, agitacion,
volumen de solucion, pH, tiempo de residencia, distancia entre electrodos y

tamano de los electrodos como se puede observar en el Anexo 2.

Durante la electroobtencion de cobre desde soluciones acuosas, se pueden

presentar las siguientes reacciones principales ©!:

En el catodo:
Cu*t® +2e” — Cu” E°= 0.337 v
En el anodo:
HO ———— H™ + OH-
H* + OH- —_— 1/205 + 2HT + 2e” E%= -1.23 w
La reaccion completa es la suma:

cut? + H O — Ccu® + 1/20, + 2H"* E°= - 0.89 v

Este valor calculado (potencial teorico), se da en condiciones estandar, es decir a
actividades unitarias. Para otras condiciones, hay que tener en cuenta algunos

requerimientos como sobrepotencial y concentraciones de los reactivos.

El valor del potencial tedrico de una reaccion electroquimica, se obtiene aplicando
la ecuacion de Nernst.

RT . (a= )"
E =uxntedsrico=— ED_I:F L ==

(2 W



Donde, E°: potencial estandar del sistema; T: temperatura en grados Kelvin; n:
namero de electrones transferidos; F: constante de Faraday; ap: actividad de
productos, en este caso de iones de H'; aR: actividad de reactivos, en este caso

de iones Cu™; x, y: coeficientes de la ecuacion electroquimica.

Tomando las concentraciones reales de un efluente de refinacion de oro,
estudiado por Africano C. ', en donde se determinaron concentraciones de 30g/L
de Cu*t (0.47 M) y 106 g/L de HNO3 (2M), al aplicar la ecuacion de Nernst, se

obtiene: Epsntesrico = —0.890 —0.027 = —-0.917V

El potencial de reaccién negativo, indica que la reaccion debe proceder de
derecha a izquierda; es decir, el cobre en lugar de precipitar, se disolvera
espontaneamente. Como la reaccion deseada es la de precipitacion; se debe

aplicar una fuerza eléctrica externa. Esta fuerza debera tener signo contrario:
ERxn tesrico = 0.917V

Para que ocurra el proceso de electrdlisis, se requiere de un sobrepotencial
externo, el cual es la suma de los sobrepotenciales de anodo vy

catodo,Esoprepotenciat a/c» Mas €l sobrepotencial debido a la resistencia 6hmica del

electrolito y el sobrepotencial debido a la caida de voltaje en los contactos.

e Sobrepotencial en el catodo: en la superficie del catodo hay una fuerte
demanda de iones del metal, lo que hace que el gradiente de concentracién se
vea reducido en la capa limite a valores extremadamente pequefios. Ademas, por
la formacion de H, gaseoso a partir del agua del electrolito. Para el caso de la
electroobtencion del cobre, los valores de sobrepotencial en el catodo son muy
bajos, entre 0,05y 0,1 volts .

e Sobrepotencial en el anodo: en el anodo se necesita un cierto sobrevoltaje
para la ocurrencia de la reaccién anddica de disociacion de agua y liberacion de

oxigeno, asociada a la dificultad de nucleacién de una molécula de O, gaseoso. El



potencial anddico que se observa habitualmente en el proceso de electroobtencidn

de cobre es de Esobrepotencial anédo = 0'65 4 [3]-

¢ Resistencia 6hmica en el electrolito (E;z): el electrolito ofrece cierta
resistencia al paso de la corriente, la que esta determinada por la ley de Ohm, esta
es dependiente de la geometria de la celda; espaciamiento entre los electrodos,
area de los electrodos. En la practica este valor puede variar entre 0,15 y 0,25
volts y llegar hasta 0,50 volts, dependiendo de las densidades de corriente
aplicadas P,

e Caida de voltaje en los contactos (E . .iactos): 10S contactos fisicos entre
barras conductoras, barras distribuidoras interceldas, apoyos de catodos y de
anodos, representan otra fuente de resistencia, que es posible disminuir con un
adecuado aseo, inspeccion y mantencidn de las celdas y circuitos electroliticos,
pero que no puede desaparecer. Por lo tanto, si bien en plantas de mal
mantenimiento, este valor puede llegar hasta 0,3 volts, es dificil disminuirlo por

debajo de un valor estimado de E,ypiqct0s = 0,15 V Bl

Para efectuar un calculo aproximado del potencial requerido, se pueden tomar
datos correspondientes a la electroprecipitacion de cobre de soluciones de

lixiviacién de minerales de Cu con H,S0, P
Esobrepotencial a/C = 0,05017 + 0,65017 = O,7V
EIR == O,ZOV
Econtactos = 0,15V

Eelectrolisis = ERxn tesrico T Esobrepotencial ajc + EIR + Econtactos = 1,96V

2.2 Remocion de metales pesados de efluentes contaminados, mediante el

uso de un reactor electrolitico con electrodo de cilindro rotatorio.

En cuanto a disefo de reactores electroliticos se trata, existen muy pocos tipos de

reactores empleados en aplicaciones de recuperacion de metales y remocion de



contaminantes, los disefios basicos son tanques de celdas, celdas en marco y
plato, celdas rotativas, sistemas complicados de reactores tridimensionales como
lecho fluidizado, celdas de lecho empacado o celdas empacadas con carbono
poroso M4,

En las ultimas dos décadas, los avances en electroquimica han demostrado la
conveniencia del uso de un reactor de electrodo de cilindro rotatorio en el
procesamiento de efluentes industriales, permitiendo remociones de metales
desde 100 000 hasta 0.013 mg L-1 ' Por otro lado, permite reducir la
concentracion del ion metalico en el efluente contaminado, resolver los problemas
de distribucion de corriente y potencial 1"\, Es utilizado para la electrodeposicién de
metales en efluentes contaminados, debido a que favorece la transferencia de
masa en el proceso y el desempefio global de la reaccién ®l. En la Figura 1, se

muestra un esquema tipico.

Figura 1. Esquema de un RCE, utilizado en estudios experimentales. (a) electrodo rotatorio, (b)
contraelectrodo estatico, (c) Colector de corriente para el electrodo rotatorio, (d) Colector de corriente
estatico y (e)motor para inducir la rotacién del electrodo rotatorio.

2.2.1 Transferencia de Cantidad de Movimiento en el reactor de electrodo de
cilindro rotatorio.

Entre las ventajas principales de este reactor, se incluye la rotacién de un
electrodo, ya que los patrones de flujo producidos, afectan el comportamiento del
fluido. Dicha rotacion, ayuda a tener una mezcla perfecta, ademas favorece el
transporte de la especie electroactiva, a la superficie del electrodo .

Se presentan dos patrones de flujo principales que dependen de la velocidad

angular del electrodo w = rad s-1. A bajas velocidades angulares se presenta un



perfil de flujo laminar en la direccion radial (Figura 2) y a velocidades angulares
mayores, el régimen de flujo se hace mas inestable, llegando asi a ser régimen
turbulento (Figura 2b). Aqui los perfiles de velocidad son mas complejos, debido a

que el flujo tiene fluctuaciones aleatorias de velocidad y presion 1%,

Figura 2. Perfiles de velocidad en un cilindro rotatorio (a) y (b) perfiles tipicos de velocidad, en régimen laminar y en
régimen turbulento

(=)} (b)

e J R. Turbulernto
R. Laminar

2.2.2 Transferencia de Masa en el en el reactor de electrodo de cilindro
rotatorio. El electrodo de cilindro rotatorio, funciona en un régimen de conveccién
forzada, donde el electrodo en movimiento favorece la transferencia de masa del
ion metalico a la superficie del electrodo. La medicidn del transporte de masa en el
reactor, se cuantifica a través de la obtencion del coeficiente de transferencia de

masa (Km). Este sistema se representa en la Figura 3.

Figura 3. Flujo de masa desde el seno de la disolucion, hasta la superficie del electrodo.

T [ ol
Capa de
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En la Figura 3, se observa que para la difusion-conveccion, existen 2 capas, la
capa de difusion de Nernst, donde se presenta un gradiente de concentracion, y la
capa convectiva de Prandtl, donde se presenta transporte de masa, unicamente

por conveccion.



3. DESARROLLO EXPERIMENTAL
3.1 EQUIPOS, MATERIALES Y REACTIVOS

e Celda de electrolisis, con electrodo de cilindro rotatorio (RCE).

e Fuente de poder, Hewlet Packard, 6264B DC 0 —-20V, 0 — 20 A.

e Potenciostato/galvanostato/2KA, Gamry instruments, reference 600; con
Software Gamry framework

e Viscosimetro, Rheocalc. V2.4: Rheometer, Brookfield Engineering
Laboratories.

e Electrodo de referencia Ag/AgCl/3M KCI, Q Metrohm 6,0733.100, 0-80 °C.

e Bano ultrasonico, LC 30H, Elma.

e Espectrometro de absorcion atomica, Buck model scientific 210 vgp

e pHmetro Metrohm

e Multimetros, UT33C

e Balanza analitica, Mettler — Toledo

¢ Micropipetas, Brand transferpette de 1000 y 250 uml.

e Acero inoxidable AISI-SAE 316.

e Acero AISI-SAE1020.

e Grafito comercial.

e Plomo analitico en laminas.

e Sulfato de cobre CuS0,.5H,0 ,99.5%.

e Acido nitrico (HNO3), 65%.

3.2 METODOLOGIA EXPERIMENTAL

En la Figura 4, se presenta la metodologia experimental, llevada a cabo para el

desarrollo del proyecto.
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3.2.1 Soluciones electroliticas de trabajo

3.2.1.1 Toma de muestras y caracterizacion de los efluentes reales. Las
muestras fueron tomadas en un taller de refinacion de oro que funciona en
Bucaramanga, con el debido permiso y contacto del CDP de joyeria y el

propietario de la empresa, quien suministré las muestras.

Al iniciar el trabajo se tomaron muestras reales, que al ser caracterizadas
quimicamente por cobre y acido nitrico, resultaron con contenidos promedios de
55,89 g/L (0:88M) de Cuy 106 g/L (2M) de NHOs.

Luego para implementar el reactor RCE, se tomoé y caracterizé una nueva muestra
de efluentes recientes. Del andlisis quimico se obtuvieron
resultados: 65279 ppm de Cu 0 65,3 g/L de Cu** (1,0 M) de cobre, 83.5 ppm de

niquel, 16 ppm de hierro y 0.32 ppm de plata. Partes determinantes a la hora de

los siguientes

comparar, esta solucion, con la preparada en laboratorio.
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3.2.1.2 Preparacion de la solucidon sintética de trabajo. A partir de la
concentracion media de Cu de los efluentes reales inicialmente muestreados, se
prepard una solucion sintética de trabajo con 55,89 g/L (0:88M) de Cuy 106 g/L
(2M) de NHOs.

3.2.1.3 Analisis quimico de las soluciones de trabajo. Tanto las muestras
reales y sintéticas de trabajo, como las muestras resultantes de cada prueba
experimental se analizaron quimicamente por contenido de metales, mediante la
técnica de espectrofotometria de absorcion atémica y concentracién promedio de
acido nitrico, tomado del trabajo de grado de AFRICANO. L. Y PINZON, R. !
debido a que artesanalmente en el ataque quimico, la proporcion de agua - acido
es de 3:1.

3.2.2 Determinacién de parametros fisicos basicos del efluente. Se determiné
experimentalmente la densidad, la viscosidad y la conductividad de los efluentes

de trabajo.

La densidad se determin6 por medio de la técnica del picnédmetro, mientras que la

viscosidad, utilizando un viscosimetro de cilindros concéntricos.

Con los resultados de las pruebas de densidad y viscosidad se determind, si el
tipo de fluido es Newtoniano o no Newtoniano, caracteristicas determinantes al

momento de implementar el reactor.

Por otra parte, se llevd a cabo la medicién de la conductividad de la solucién
utilizando un potenciostato, ya que el pH de la solucion es tan acido, que el
meétodo del conductimetro se hace inadecuado. El método que se desarrollé para
dicho propdsito, fue el de espectroscopia de impedancia electroquimica ['". Esta
conductividad se determind como requisito indispensable para calcular la
resistencia éhmica del electrolito (Ejr), parte fundamental para el calculo del

voltaje de electrdlisis.
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3.2.3 Caracterizacion electroquimica del sistema catédico. Con el objeto de
seleccionar el material catdédico mas adecuado, se realizaron pruebas
electroquimicas de voltametria ciclica ['?. Como electrodos de trabajo se utilizaron
electrodos de Acero inoxidable AISI-SAE 316, Acero AISI-SAE 1020 y grafito.
Como contraelectrodo, uno de grafito y electrodo de referencia el de Ag/AgCl.

Como electrolito se utilizé el efluente sintético con cobre y acido nitrico.

Las pruebas se hicieron en un potenciostato/galvanostato Gamry Instruments,
referencia 600, 2KA (Anexo 3). La ventana de potencial para los barridos
catddicos de los diferentes materiales fue establecido entre -0,8 y 0,8 V. Para
cada material de trabajo se realizaron cinco ciclos de barrido en sentido catédico.
El area de contacto de los electrodos con el electrolito fue de 0,302 Cm?. Las
pruebas se realizaron con una velocidad de barrido de 30 mV/s y una intensidad
de corriente de 400mA (nivel maximo en el cual el equipo debe operar para evitar
dafios), en el caso de los dos aceros; y para el grafito, una velocidad de barrido de

20 mV/s, a una intensidad de corriente de 600mA.

3.2.4 Pruebas preliminares de recuperacion electrolitica de cobre. Para
determinar el voltaje de electrdlisis mas apropiado para la precipitacion del cobre
de los efluentes de trabajo, se desarroll6 una serie de ensayos preliminares,
utilizando un sistema compuesto de una celda de acrilico de seccion rectangular,

una fuente de poder y un multimetro.

Las condiciones generales en las que se hicieron estas pruebas fueron: area de
los electrodos planos en contacto con la solucién sintética de 2 cm?, volumen de
solucion 100ml, electrodos rectangulares (anodo y catodo) de Acero inoxidable

316 y sin agitacion del electrolito.
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Para fijar el rango experimental de variacion del voltaje de electrdlisis, se partio de

un valor de voltaje tedrico calculado, como a continuacion se presenta.

Teniendo como base de calculo la ecuacion de Nernst, aplicada para la reaccion
de precipitacion electrolitica del cobre y composicién quimica de la solucion
sintética de 55.9g/L de Cu*" (0.88 M) y 106 g/L de HNO3 (2M), se obtiene:

Erxn teorico = 0,909

Por otro lado, con el valor de la conductividad (Numeral 4.1.3), se determino el

potencial 6hmico del electrolito Er = 0,229V, utilizando:
Er=1*r*d*s’

donde: | = 3,306 A (Numeral 4.4.2), corriente promedio de las pruebas en el
reactor; r = 595.3 mQ.cm, resistividad de la solucién; d = 1,5cm, distancia entre

anodo y catodo; s = 10,29 cm?, area transversal de flujo.

De acuerdo a las ecuaciones presentadas en el Numeral 2.1.3, se calculo el valor
del potencial total de electrdlisis para el sistema en estudio P!, Egecrrousis =
1,988V.

Este ultimo valor fue el utilizado para definir el rango de variacion del voltaje

experimental de electrdlisis, comprendido entre 1,0 a 3,5V.

La variable respuesta utilizada para determinar la eficiencia del proceso fue el

grado de recuperacion de cobre expresado en porcentaje asi:

%Cu = % * 100
Dep. w

S

En donde: W, = gramos de cobre removidos en el catodo después de la electrdlisis
T
y W, = gramos de cobre en la solucién inicial. Esta ecuacion se utilizé para evaluar

todos los ensayos experimentales de electrdlisis desarrollados en este trabajo.
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3.2.5 Implementacion del reactor de electrodo de cilindro rotatorio. A partir de
la determinacion de parametros basicos, se comprobo el régimen de flujo laminar
y comportamiento Newtoniano de la solucion sintética, luego se procedid a
construir, experimentar e implementar el reactor, con el fin de obtener las mejores
condiciones de operacion, para finalmente usarlo en ensayos con un efluente real,

procedente de los talleres de refinacion de oro, de la ciudad de Bucaramanga.

3.2.5.1 Puesta en marcha del reactor

e Geometria. En la Tabla 1, se presenta el dimensionamiento del reactor
cilindrico de electrodo de cilindro rotatorio, para un volumen de reaccion de 100
ml. Las caracteristicas de este reactor se fijaron de acuerdo a lo reportado en la
tesis de grado de Rivera Fernando Felipe, UNAM, México D.F. P! teniendo en
cuenta que el reactor debe trabajar en régimen laminar y comportamiento

Newtoniano del fluido.

Tabla 1. Dimensiones del reactor de electrodo de cilindro rotatorio con capacidad volumétrica de 100ml de reaccion.

Volumen de reaccién. (V) (cm?) 100
Didmetro del cilindro (@) (cm) 1,1
Longitud del catodo efectivo (cm) 3

Area del cilindro (4,) en contacto con la solucién (cm?) 11,32
Dimensiones de los anodos (cm) (largo y ancho en contacto con la | 3 x1,1
solucion)

Distancia entre anodo y cdtodo (cm) 1,5
Area geométrica anddica en contacto con la solucién (4,) (dos &nodos) | 13,2
(cm?)

Area geométrica anddica en contacto con la solucién (4.) (cuatro | 26,4
anodos) (cm?)

Area especifica del catodo (a,) (cm™1) a, = i—“ 0,1132
T
Area especifica del énodo (a,) p/ dos dnodos (cm™1) a, = % 0,132
Area especifica del anodo (a,) p/ cuatro dnodos (cm™1) a, = % 0,264
r
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e Construccion y ensamble del reactor. Se disefiaron partes fundamentales
para la construccion y el funcionamiento del reactor, tales como, el colector de
corriente que facilitara la conexion al electrodo rotatorio en movimiento y la tapa

del reactor que fuera de facil manipulacion.

A partir del disefio geométrico y los parametros fundamentales, se procedié a

construir sus partes y ensamblar el reactor.

¢ Montaje experimental. En la Figura 5 a) y b), se presenta el esquema y una

fotografia del sistema experimental utilizado.

Figura 5. Sistema experimental

(a) (b)

Figura 13. Fotografiay montaje y Equipos para la puestaa prueba del RCE.
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e Puesta en operacion. Una vez montado el sistema experimental se verifico el
funcionamiento del reactor, antes de iniciar las pruebas experimentales,
corrigiéndose algunos defectos de construccion de las partes y constatando que
los parametros fisicos fueran apropiados a la geometria y funcionamiento del

sistema (Anexo 5).

3.2.5.2 Ensayos experimentales con solucion sintética. Para determinar las
mejores condiciones de operacion del reactor, se planificaron y desarrollaron

diferentes pruebas experimentales (Anexo 11) con el fin de:

1. Delimitar experimentalmente el tiempo de electrélisis mas apropiado.
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. Seleccionar el material del anodo entre el acero inoxidable y el plomo.
. Verificar el potencial al cual se debe operar el reactor.
. Determinar la cantidad de electrodos planos estaticos.

. Determinar la velocidad de agitaciéon del electrodo rotatorio.

oo O B~ WO N

. Determinar la mejor configuracion entre electrodos:
6.1 Cuatro catodos planos rectangulares y el cilindro rotatorio como anodo.

6.2 Cuatro anodos planos rectangulares y el cilindro rotatorio como catodo.

El electrodo rotatorio se trabajé como anodo en el desarrollo de las pruebas de 1 a

6.1, y en las pruebas 6.2 se trabajé como catodo.

3.2.5.3 Ensayos experimentales con solucién real. A partir de los resultados
obtenidos en las pruebas anteriores, se realizaron ensayos con los efluentes
reales con el fin de determinar el tiempo de electrdlisis y la configuracion de

electrodos mas apropiados para recuperar la mayor cantidad de cobre (Anexo 6).

4. RESULTADOS Y ANALISIS
4.1 DETERMINACION DE PARAMETROS FiSICOS BASICOS DEL EFLUENTE

4.1.1 Densidad y viscosidad de la solucion sintética. El valor de la densidad de

la solucidn sintética fue: Psin sintstica = 1.1536g/cm’.

En las figuras 6 y 7 se presentan los resultados del Anexo 9, relacionados con la

determinacién de la viscosidad de las soluciones de trabajo.

Figura 6. Esfuerzo de corte vs rapidez de deformacion Figura 7. Viscosidad vs rapidez de deformacion

esfuerzo de corte vsrapidez de deformacién Viscosidad Vs ra pidez de deformacién
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Interpretando las graficas anteriores, se puede observar en la Figura 6, el esfuerzo
de corte Vs la rapidez de deformacion para la solucién sintética con cobre, en
donde se obtiene un comportamiento lineal, caracteristico de un fluido
Newtoniano, y cuya pendiente es la viscosidad, obtenida a una temperatura de

22°C y presion de 680 mmHg.

De la Figura 7, se puede deducir que el valor de la viscosidad de la solucién

sintética es de 2,45 Cp.
4.1.2 Calculo del numero de Reynolds. Utilizando la ecuacion

_ QR?p
u

Re

Donde, Q =420 rpm (Velocidad angular de la solucion sintética en el reactor), R =
2,5 cm (Radio exterior del reactor), p = 1.1536 g/cm® (Densidad de la solucién
sintética con cobre), u = 2.45 Cp (Viscosidad de la solucion sintética con cobre),

se obtiene que Re = 20.6.

El nimero de Reynolds ! (Ec. 3.5-14) calculado, ratifica que la solucion sintética
con cobre, dentro del reactor operando, se encuentra en régimen laminar sin
ondulaciones. Por otra parte, como se dijo anteriormente (Numeral 3.2.2), el
electrolito de trabajo dentro del reactor presenta comportamiento Newtoniano. Con
estos resultados se ratifica los requerimientos de disefio y trabajo que debe

cumplir el electrolito dentro del reactor operando.

4.1.3 Determinacion de la conductividad. A partir del resultado del valor de la
resistividad de la solucion sintética, r = 595.3 mQ.cm, obtenido a partir de la curva
de Niquist resultante de la aplicaciéon de la técnica de espectroscopia de
impedancia electroquimica (Anexo 8), se calcul6 el valor de la conductividad, k =
1.68 mS/cm. Este valor se puede considerar alto, ya que si se toma como punto

de referencia el agua de mar, ésta tiene una conductividad de 0.05 mS/cm.
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Dado que en los experimentos de electrdlisis con solucion real, se obtuvieron
mejores resultados (Numeral 4.4.3.3) comparados con los obtenidos con
soluciones sintéticas, fue necesario determinar la conductividad de la solucion real
utiizada en la implementacién del reactor RCE con el fin de encontrar una

respuesta a este mejor comportamiento.

Utilizando el mismo método de espectroscopia de impedancia electroquimica se
determiné el valor de la conductividad del efluente real, k = 2,88mS/cm. Este valor
resulto estar un 58,3% por encima de la conductividad del efluente sintético, lo
cual puede ser explicado por la presencia, ademas del cobre, de otros iones
metalicos y no metalicos en los efluentes reales de refinacién de oro; como se
pudo comprobar al analizar la solucién real de trabajo. Al analizar el efluente real
se determind que este contenia 65279 ppm de cobre (superior a la concentracion
de la solucién sintética), 83.5 ppm de niquel, 16 ppm de hierro y 0.32 ppm de

plata, entre otros metales y especies quimicas.

El valor de la conductividad se utiliza para calcular el potencial requerido para

vencer la resistencia 6hmica del electrolito (Numeral 2.1.3).

4.2 CARACTERIZACION ELECTROQUIMICA DEL SISTEMA CATODICO

4.2.1 Voltametria ciclica. En las figuras 8 a 12, se observa los voltagramas para

los tres diferentes tipos de electrodos de trabajo en la solucidn sintética.

Figura 8. Voltagramas para 3 ciclos en sentido catddico con electrodo de trabajo de Acero 316, en una solucién
sintética con 55.9g/L Cu++y 2 M HNO3
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Figura 12. Voltagramas para 3 ciclos en sentido catddico con electrodo de trabajo de Acero 1020, en una
solucidn sintética con 55.9g/L Cu++y 2 M HNO3
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En las figuras 8 y 9, se pueden apreciar los voltagramas resultantes del Acero 316,
cuyo potencial de reduccidon se encuentra en -748 mV (-0,748V), al que
corresponde una corriente de -160 mA (-0,16A). A este potencial, no se ve
exactamente el pico pronunciado de reduccion de cobre, o que se observa es un
pico o curva muy suave, posiblemente por la superposicion del efecto no solo de la
reduccidén del cobre, sino que también simultaneamente se estén reduciendo el
agua a Hyg) y el NO3” a NOy La formacion de burbujas de hidrogeno y de 6xidos
nitrosos sobre el catodo, conlleva a suponer que el proceso esta limitado por
transporte de masa ® .Ademas, ciertos materiales como el Acero inoxidable 316,
en presencia de nitratos, hacen que los potenciales de reduccion del cobre y del
agua sean casi iguales ' Por otro lado, cuanto mas pequefio sea el potencial de
reduccidn, el criterio de aceptar o no un material como catodo, es positivo [\, Con
este criterio, se deberia seleccionar el grafito, puesto que con este material se
presentd el menor potencial de reduccion, -0,183V; pero debido a que con este
mismo material se presenta la menor intensidad de corriente, -0,02 A, Figura 10,
indica una cinética lenta con baja precipitacion del cobre, a la presentada con los

otros dos materiales. Lo anterior se debe a que se presenta un fendmeno de
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adsorcion del medio que tapa el area efectiva del electrodo ®!, ocasionando un
depdsito lento del cobre, caracteristica indeseable a la hora de seleccionar el
material del catodo. En cuanto al Acero 1020, Figura. 12, se observa que el pico
de reduccion del cobre es muy parecido al obtenido con el acero inoxidable, pero
al invertir la direccion del barrido, inicialmente se observan sefiales bastante
ruidosas, coincidiendo esto con el fenomeno de degradacion del material
electrodico observado experimentalmente. El potencial de este material fue de
-0,739V con una corriente de -0,184 A. En la Tabla 2 se presenta un resumen de

las caracteristicas electroquimicas de los tres materiales de experimentacion.

Tabla 2. Resumen de las caracteristicas electroquimicas de los tres materiales de experimentacion.

Material catodico | Potencial (E) | Corriente (A)
Acero AISI 316 -748 mv -160 mA
Grafito -183 mv -20 mA
Acero AISI 1020 | -739 mv -184 mA

4.2.2 Propuesta del sistema catédico. Después de analizar los resultados de
voltametria ciclica, se determiné el Acero 316, como el material mas indicado,
entre el Acero 1020 y el grafito, para ser el material catédico del RCE; debido a
que presentod una alta intensidad de corriente y mostrd una menor degradacion del

material electrédico sumergido en el medio con acido nitrico.

4.3 PRUEBAS PRELIMINARES DE RECUPERACION ELECTROLITICA DE
COBRE

A un potencial de 1V, fue imposible reportar datos de corriente, debido a que no se

pudo cuantificar estos valores en el equipo de medicion.
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Para el potencial de 3,5 V, se presento inestabilidad en la corriente, causada
principalmente por la formacion de gases, como la evolucion de hidrégeno y
oxidos nitrosos (catodo) y la evolucion de oxigeno y oxidacidon (disolucion) del
material anddico. Por tal motivo, se redujo el rango de potencial a experimentar:
1,5,2,0.2,5y 3,0V.

En la Figura 13, se muestra el promedio de variacién de la densidad de corriente

Vs tiempo de electrolisis, a diferentes voltajes de experimentacion (Anexo 10).

Densidad de corriente Vs. tiempo
1.4

=

E 12

= 3

_% 0:8 // \\ —1.5v
g 06 N —_— 20V
w A S 2,5v
£ 02 T  —av
2 o

(=]

0 10 20 30 a0 50 60

Tiempo (s}

El criterio mas importante a tener en cuenta para seleccionar el potencial mas
adecuado, fue el de observar cual de estas curvas presenta la mayor densidad de

corriente, sin que se vea afectada la integridad del material de los electrodos.

En las curvas de 2,5y 3V de la Figura 13, se puede observar que son las curvas
que presentan la mayor densidad de corriente. Sin embargo, a este voltaje, se
evidencio experimentalmente la desintegracion del material anddico, lo cual no es
conveniente a la hora de implementarlo en el reactor. Para un voltaje de 1.5V, se
presenta la menor densidad de corriente. Por tanto, el voltaje seleccionado para la
implementacion del reactor fue el de 2V. Con este valor no se presentaron
problemas en la degradacién del material electrodico. Por otra parte, este valor es

muy proximo al valor de potencial de electrdlisis calculado (1.988V).
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4.4 IMPLEMENTACION DEL REACTOR RCE EN LA RECUPERACION
ELECTROLITICA DE COBRE

4.41 Geometria, construccion y montaje. En las figuras 14, 15 y 16, se
presenta la geometria, los esquemas y las dimensiones de las partes principales
del reactor a construir. En la Figura 15, se observa en la seccion cuadrada las 4
perforaciones, que se utilizaron para fijar con tornillos, arandelas y tuercas, las
laminas de Acero inoxidable AISI-SAE 316. El colector de corriente, uno de los
elementos mas importantes para el trabajo eficiente del reactor se muestra en
detalle en la Figura 16. Los elementos constitutivos de este colector, se presentan
en el Anexo 4. El recipiente utilizado como contenedor de la solucién se presenta
en el Anexo 7. En la Figura 17, se muestra el montaje de la celda de electrodo de
cilindro rotatorio con el cual se realizaron los ensayos experimentales, montaje

similar al esquema del reactor mostrado en la Figura 1.

Figura 14. Esquema y dimensiones del electrodo Figura 15. Esquema y dimensiones de la tapa del RCE.
de cilindro rotatorio y el aislante de teflon.
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Figura 16. Fotografia del colector de corriente.
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4.4.2 ENSAYOS EXPERIMENTALES CON SOLUCION SINTETICA

4.4.2.1 Tiempo experimental de electrélisis. Experimentalmente se observé que
el tiempo total para recuperar el cobre debe ser inferior a 1 hora, pues mas alla de
éste tiempo, se presenta deterioro de los electrodos y reacciones secundarias
indeseables (evolucidn de hidrégeno y Oxidos nitrosos), que afectan el
funcionamiento eficiente del reactor. Por esta razén, todos los experimentos

realizados, se hicieron a un tiempo de 60 minutos.

4.4.2.2 Selecciéon del material anédico. Inicialmente se realizaron pruebas con
anodos de plomo metalico, con base en los trabajos de Camurri Carlos y su
equipo de investigacion (Departamento de ingenieria Metalurgica, Universidad de
Concepcion Chile) 3. Al realizar las pruebas electroliticas, el anodo de plomo se
desintegro totalmente, debido posiblemente a la alta concentracion del acido
nitrico en la solucién electrolitica (pH<0.4). Por tal motivo, se continuaron las
pruebas experimentales usando como material anddico el Acero Inoxidable AISI-

SAE 316, material recomendado en la literatura técnica 3.
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4.4.2.3 Determinacion del voltaje de electrdlisis. En la Tabla 3, se presentan los
resultados obtenidos de los ensayos de electrélisis a voltajes de 1,5 y 2V, con un
tiempo de electrélisis de 60 minutos y utilizando un anodo de Acero Inoxidable
AISI-SAE 316.

Tabla 3. Resultados de pruebas de electrolisis en el reactor RCE a dos valores de voltaje.

VOLTAIE pH VARIACION DE COBRE EN EL EFLUENTE PREDPTADN DE COBRE CORRIENTE | PESOTERID | EFIDENDA DE TEMPD
Ig] CORRIENTE REDUCDKM
| DE Cu
(h)
oH,; pHy (ppmoc |pPmo | W W Awg 50U Corriente | W_ st o .- W TER|
mizial final n;'\_‘f r’;_ '; Recupzrads | Promedio T _wy T Mige
' ' W fr
13 04 |0,39 55898 | 34202 | 5,389 3,420 2,169 38,8% | 2,386 2,826 |768% | 198
2,0 0,4 |036 55898 | 18300 | 5,389 1,830 3,760 67,3% | 3,300 3,916 96% 143

Figura 18. Variacion de densidad de corriente en funcion Figura 19. Porcentaje de recuperacion de cobre en
del tiempo de electrolisis, a 1,5y 2V funcioén del voltaje, a 1,5y 2V
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En la Figura 18, se puede observar que a un potencial de 2V, se presenta la
mayor densidad de corriente, condicibn que se confirma en la Figura 19, al

obtenerse mayor porcentaje de cobre recuperado.

A voltajes mayores, no se realizaron mas ensayos, debido a que se confirmé con
las pruebas preliminares en la celda rectangular, que al aumentar el potencial, se

presentaban dafos en el material de los electrodos.
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4.4.2.4 Determinaciéon del numero de catodos. En |la Tabla 4, se presentan los
resultados obtenidos de los ensayos de electrélisis con 2 y 4 catodos, con un
tiempo de electrolisis de 60 minutos, utilizando un anodo de Acero Inoxidable AlSI-
SAE 316 y voltaje de 2V.

Tabla 4. Resultados de pruebas de electrolisis en el reactor RCE con dos diferentes numeros de electrodos.

MNamero de pH VARIACHOMN DE COBRE EMN EL EFLUENTE PRECIPITACION DF COSRE CORREENTE PESD TESRICD EFIDIENCIA DE
electrodos =1 CORRIENTE
PH Py P s | PPeen | s = ave, R Sl R o |
. = - 2] =
2 0,4 0,37 55898 38587 5,589 3,860 1,730 30,94% 1,636 1,940 89% 2,9
electrodos
catodicos
El 0,4 0,36 55898 18300 5,589 1,830 3,760 67,3% 3,306 3,916 96% 1,43
electrodos
catodicos
Figura 20. Variacion de densidad de corriente en Figura 21. Porcentaje de recuperaciéon de cobre en
funcién del tiempo de electrdlisis, con 2 y 4 catodos. funcion del nimero de catodos, con 2 y 4 catodos.

Densidad de corriente Vs tiempo v
018 ¥ % Recuperacion de Cu

/ s+ e130%

# ‘ —
60% 1
oa /_/ — 2 CATODOS 20% ,“ "

—— 4 CATODOS

Densidad de corriente [A/em2)

0,08 2 CATODOS

o 10 20 30 10 50 60 4 CATODOS

Tiempo (s)

De los resultados obtenidos, Figura 21, se puede deducir que al usar dos catodos,
faltd remover el 69,1% del cobre presente en la solucion, justificado al presentar
menor densidad de corriente, Figura 20. Por lo anterior, se decidié tomar la
configuracion con 4 catodos planos, pues con este numero de catodos se
recupero el 67,30% de cobre.

4.4.2.5 Determinacion de la velocidad de agitaciéon. En la Tabla 5, se presentan
los resultados obtenidos de los ensayos de electrolisis con velocidades de
agitacion a 300, 400 y 500 rpm, con un tiempo de electrdlisis de 60 minutos,
utilizando un anodo de Acero Inoxidable AISI-SAE 316, voltaje de 2V y 4 catodos.
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Tabla 5. Resultados de pruebas de electrolisis en el reactor RCE con tres velocidades de agitacion.

REVOLUCIONES pH VARIACION DE COBRE EN EL EFLUENTE PRECRITATION DE LOBRE CORRENTE | PESOTEGRICD | EFIDENCIADE TIEMFD
POR MINUTO Il CORRIENTE REDUCOGN
[HPMI :':".| DE Cu

(h}
pH; pH | oM oo | BN o W oo W o Awg %0y Corriente | W rw ‘= 75500
imiziz] Final n;'\_‘f f-;-_' ;‘\ Recuperade | Promedio BT _ﬂ J‘“-::lm
' (8] 1=
300 0,4 0,37 55898 | 27729 5,089 2,773 2,816 50,4% 3,028 3,086 78,52% | 1,56
400 0,4 0,37 55838 | 21824 5,589 2,182 3,407 61% 3,189 3,777 90,2% 1,48
200 0,4 0,36 55898 | 18300 5,089 1,830 3,760 67,3% 3,306 3,916 96% 143

Figura 22. Variacion de densidad de corriente en
funcién del tiempo de electrdlisis, a 300, 400 y 500rpm
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En la Figura 23, se puede observar que a medida que aumenta la velocidad de

agitacion, aumenta la recuperacion del cobre. Asi, a la mayor velocidad de

Figura 23. Porcentaje de recuperacion de cobre en
funcion de la velocidad de agitacion, a 300, 400 y

500rom.
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agitacion, 500 rpm, se obtuvo el mayor porcentaje de recuperaciéon de cobre,

67,3%. Lo anterior puede ser explicado porque el grado agitacion es lo suficiente
para provocar los efectos de transferencia de cantidad de movimiento y transporte

de masa. A su vez, estos fendmenos ayudan al incremento de la densidad de

corriente, Figura 22, debido a la uniformidad del gradiente de concentracion de las

especies reaccionantes en la superficie de los catodos ". A 600 rpm, se presenté

desbordamiento de la solucién, debido al incremento de la agitacion en el reactor.
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4.4.2.6 Disposicion del electrodo de cilindro rotatorio como anodo o catodo.
En la Tabla 6, se presentan los resultados obtenidos de los ensayos de electrolisis
con las configuraciones del electrodo de cilindro rotatorio como anodo o como
catodo, con un tiempo de electrdlisis de 60 minutos, utilizando el otro electrodo de
Acero Inoxidable AISI-SAE 316, voltaje de 2V, 4 catodos y velocidad de agitacion
a 500 rpm.

Tabla 6 Resultados de pruebas de electrodlisis en el reactor RCE con las dos configuraciones del electrodo de
cilindro rotatorio.

pH VARMC":’)N DE COBRE EN EL EFLUENTE PRECIPITACION DE COBRE CORRIENTE PESO EFICIENCIA DE TIEMPO REDUCCION
TEORICO (g} CORRIENTE DECU
® (h)
CONFIGURACION | SOLUCION
PH; pHy o [ ppmo | W W Awg %0 Corriente | W__ItWye , = 960
micial Jinal I?"‘:l;;m ]::5\ SA‘ RE:upErad: PrDmEdiU : 6500 =ﬂ T 1“_” o
- (4) 1 wr
4ELECTRODOS | SINTETICA | 0,4 | 0,38 | 55898 | 21048 | 5,589 2,105 3,490 54,4% | 3,057 3,621 | 96,39% 1,55
ANODICOS
1 CILINDRO
CATODICO
4ELECTRODOS | SINTETICA | 0,4 | 0,36 | 55898 | 18300 | 5589 | 1,830 | 3,760 | 67,3% |3,306 | 3,916 | 96% 1,43
CATODICOS,
1 CILINDRO
ANODICO

Figura 24. Variacion de densidad de corriente en funcién Figura 25. Porcentaje de recuperacion de cobre en

del tiempo de electrolisis, con disposiciones del cilindro funcion de las diferentes disposiciones del cilindro
rotatorio como anodo o catodo. rotatorio como anodo o catodo.
Densidad de corriete Vs tiempo % De recuperacion de Cu
solucion sintética solucion sintética
% 0,4
< 035
g 03 100,00% 67,30%
g 062; 40,00% 54,40%
5 0
@ 015 dlindro catédico 60,00%
- " o
k] 0.1 ——cilindro anédico 40,00%
% 0,05 20,00%
3 . 0,00%
0 2 A0 60 danddos, 1 cilindro 4 catodos, 1 cilindro
tiempo (s) catodico anddico

Se experimentd con dos configuraciones para el electrodo de cilindro rotatorio,
una de ellas, fue tomarlo como catodo y la otra como anodo. En la figura 24, se
puede observar, que tomando el cilindro como catodo, se presenta la mayor
densidad de corriente, debido a que existe una mayor distribucion de la corriente a

través de los anodos, pues alli el area de contacto con la solucion es de
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26,42cm2; mientras, si se toma el cilindro con la otra configuracion, la densidad de
corriente disminuye debido a que la corriente suministrada, solo es distribuida por
un area de contacto con la solucion de 11,32cm2, con este comportamiento se
podria deducir que tomando el cilindro rotatorio como catodo seria la mejor
alternativa. Sin embargo, de la Figura 25, se puede deducir que tomando el
cilindro rotatorio como anodo, se obtiene la mayor recuperaciéon del cobre,
67.30%; debido a que el area catddica, en donde se recupera el cobre de la

solucién, es mayor respecto a la otra configuracion.

Como conclusidon de este estudio experimental, se puede concluir que la mejor
alternativa para la remocion de cobre es tomar el electrodo de cilindro rotatorio

como anodo.

4.4.3 ENSAYOS EXPERIMENTALES CON SOLUCION REAL

4.4.3.1 Configuracién entre anodos y catodos. En la Tabla 7, se presentan los
resultados obtenidos de los ensayos de electrdlisis con las configuraciones del
electrodo de cilindro rotatorio como anodo o como catodo, con un tiempo de
electrdlisis de 60 minutos, utilizando el otro electrodo de acero inoxidable AISI-

SAE 316, voltaje de 2V, 4 catodos y velocidad de agitacion a 500 rpm.

Tabla 7. Resultados de pruebas de electrélisis en el reactor RCE con las dos configuraciones del electrodo de
cilindro rotatorio.

PH VAR'AC":’)N DE COBRE EN EL EFLUENTE PRECIPITACION DE COBRE CORRIENTE PESO EFICIENCIA DE TIEMPO REDUCCION
TEORICO (2] CORRIENTE DE Cu
%) (h)
CONFIGURACION | SOLUCION
pH; pHy | opm cu [ppmoce | W oou Woeu Awa % Cu Corriente | W_ it Wy 6500
inicial final w!;!‘:-, ;Z: :fg'/} Recuperado Promedio T = TwE0n _we T Mgy
’ (A) 1=
4 ELECTRODOS REAL 0,6 | 0,55 | 65279 | 24519 | 6,528 2,452 4,076 62,4% 3,600 | 4,264 95,6% 1,31
ANODICOS
1 CILINDRO
CATODICO
4ELECTRODOS REAL 0,6 | 0,54 | 65279 | 18992 | 6,527 1,899 4,630 70,9% 3,978 | 4,712 98% 1,19
CATODICOS,
1 CILINDRO
ANODICO
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En la Figura 26, se puede apreciar una mayor densidad de corriente tomando el
cilindro rotatorio como catodo, debido a como se dijo anteriormente a la mayor
distribucion de la corriente en el area anddica en contacto con la solucién.
Ademas, esta gran densidad de corriente, posiblemente puede deberse también a
la presencia de otros metales ademas del cobre, como el niquel, hierro y plata,
entre otros, los cuales incrementan la conductividad de la solucion electrolitica del

efluente real.

En la Figura 27, se puede ver que el mayor porcentaje de recuperacion de cobre
se obtuvo tomando el electrodo de cilindro rotatorio como anodo, comportamiento

similar al observado en la solucion sintética.

Por otra parte, teniendo en cuenta que la configuracién en donde se toma al
cilindro rotatorio como catodo es difundida en la literatura como la mejor
alternativa para remover cobre en una solucién, se puede observar en los

resultados obtenidos, que esta no resultoé ser la mejor opcion para dicho propdsito.

4.4.3.2 Ensayos experimentales con el tiempo teérico de electrdlisis. El
tiempo tedrico de electrdlisis se calculé utilizando la ecuacion general de Faraday.
En esta ecuacion se remplazo el Wr, peso real de cobre, a partir del volumen de

prueba y la concentracion inicial de cobre en el efluente. La intensidad de corriente
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| se fijo de acuerdo a los valores promedio resultantes de los ensayos con
soluciones reales (Numeral 4.4.3.1).

El tiempo tedrico calculado para recuperar las 65279 ppm de cobre presentes en
el efluente real, fue de 1 hora y 19 minutos, sin embargo al cabo de este tiempo,
se presentd un deterioro severo del material anddico, efecto negativo a la hora de

tenerlo en cuenta en la implementacion del reactor.

4.4.3.3 Resultados comparativos entre la solucion sintética y el efluente real.
La presencia de otros metales hace que la solucion real sea un 58.3% mas
conductora que la solucion sintética (Numeral 4.1.3), por tanto, esto explica los
mejores resultados que se obtuvieron cuando la electrdlisis se hizo con efluente

real, tal como se puede apreciar en la Figura 28.

Figura 28, Porcentaje de recuperacion de cobre en funcion de las diferentes disposiciones del cilindro rotatorio
como sistema anddico o catédico en solucién sintética y efluente real.
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4.4.3.4 Implementaciéon de un reactor de electrodo de cilindro rotatorio.
Teniendo en cuenta que el propdsito principal de este trabajo fue implementar a
nivel de laboratorio un reactor de electrodo de cilindro rotatorio RCE con el objeto
de recuperar la mayor cantidad de cobre presente en los efluentes de refinacion
de oro con acido nitrico, se pudo llegar a comprobar que efectivamente este tipo
de reactores puede ser utilizado para este propdsito, de acuerdo a los resultados

obtenidos. Asi por lo tanto, los mayores porcentajes de recuperacion de cobre,
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71%, se obtuvieron de pruebas experimentales bajo las siguientes condiciones:
potencial de 2V, material catddico de Acero inoxidable AISI-SAE 316, material
anodico de Acero AISI-SAE 316, velocidad de agitacion 500 rpm, 4 catodos

planos, cilindro rotatorio como anodo, tiempo de 60 minutos.

Finalmente, en la Figura 29 a) se muestra y se puede apreciar el estado final de
las 4 laminas de acero inoxidable utilizadas como catodo vy, en la Figura 29 b) el
cobre metalico precipitado electroliticamente en la prueba donde se obtuvo la

mayor recuperacion.

Figura 29. Fotografia de a) 4 laminas utilizadas como catodo y b) cobre recuperado en el reactor de
electrodo de cilindro rotatorio

a) b)
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5. CONCLUSIONES

e A partir de la aplicacion de la técnica electroquimica de voltametria ciclica, se
seleccioné como material catédico el Acero Inoxidable AISI-SAE 316, descartando
el Acero AISI-SAE1020 por motivos de corrosiéon y el grafito por presentar baja

densidad de corriente y por lo tanto cinética lenta.

e Los ensayos experimentales realizados en el reactor de cilindro rotatorio
mostraron una recuperacién de cobre del orden del 71%, bajo las siguientes
condiciones: potencial de 2V, material catdodico de Acero inoxidable AISI-SAE
316, material anddico de Acero AISI-SAE 316, velocidad de agitacion 500 rpm, 4

catodos planos, cilindro rotatorio como anodo, tiempo de 60 minutos.

e El tiempo total de electrdlisis, debe ser del orden de los 60 minutos, pues mas

alla de este tiempo, se ve afectada la integridad del material de los electrodos.
e El uso de un reactor de electrodo de cilindro rotatorio es una alternativa

conveniente para la recuperacion de cobre desde un efluente de refinacién de oro

con acido nitrico,
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6. RECOMENDACIONES

e Continuar con la tarea de mejorar el reactor de electrodo de cilindro rotatorio,
con el fin de mitigar la problematica ambiental de los vertimientos de efluentes
contaminantes, buscando otros parametros que permitan ademas aumentar el

porcentaje de recuperacion de cobre.

e Verificar el funcionamiento del reactor de electrodo de cilindro rotatorio en la

recuperacion de metales en otros tipos de efluentes contaminados.

e Promover un proyecto que busque el escalamiento de este tipo de reactores

para aplicaciones industriales.

e Buscar las condiciones mas apropiadas para que el reactor de electrodo de

cilindro rotatorio pueda ser implementado para la recuperacion de otros metales.
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ANEXOS
ANEXO 1. Mecanismo general de depdsito de metales

Durante los procesos que involucran reacciones electroquimicas de depdsito de

metales de la forma:
- 0
M"™ +ne” - M

Se presenta un mecanismo que puede incluir 5 pasos para cualquier tipo de
geometria de electrodo. El mecanismo de electrodeposicion, se muestra de
manera general en la Figura 1.4, e incluye los siguientes pasos[Miranda, 1999]: 1.-
Transferencia de masa del idn metalico, del medio electrolitico a la interfase del
electrodo, 2.- Transferencia de carga en la interfase Electrodo/Solucién, 3.-
Adsorcion del metal en la superficie del electrodo (formacidon de adaptamos), 4.-
Formacion de pequefios grupos de atomos (clusters), que inician la formacion de
los primeros cristales, 5.-Los primeros cristales formados, se vuelven los centros

de formacién de la nueva fase

Transferasmcika Carge :

Tiranspoorbe cde Nimmsa oeoer
Ll g R, = = [ ]

Espesor de la capssa e oifusion

Figura 2. Esquema del mecanismo de una reaccién de electrodeposicion metalica en la

superficie de un electrodo.

Como se puede observar en la Figura 2, las reacciones de deposicién de metales,

presentan fendmenos de transporte, asociados con la transferencia de masa del
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bulto al electrodo y la transferencia de carga en la superficie del electrodo con las

subsecuentes etapas de formacion de la nueva fase. De esta manera, en este tipo

de procesos se pueden presentar dos casos generales, donde el proceso global

se encuentre limitado por la transferencia de carga o la transferencia de masa. En

el segundo caso, si se seleccionan las densidades de corriente adecuadas, asi

como la velocidad angular en el electrodo rotatorio, es posible la formacién de

dendritas metalicas, que ademas, de provocar que se presenten velocidades

globales de proceso muy rapidas .

ANEXO 2. Variables que afectan la electrodepositacion

Densidad de corriente: esta regula

el espesor y la calidad del depdsito. Es la principal variable ya que de ella
depende en gran proporcion los costos de produccion

Concentracion del electrolito: a bajas concentraciones se mejora la
produccion de polvo, debido a que cuando mas diluido es el electrolito las
particulas son mas finas. Un incremento en la concentracion del electrolito
aumentaria la cantidad de corriente que se requiere para el depdsito del
metal.

Temperatura: aumentando la temperatura se aumenta la tasa de
crecimiento de los cristales, favoreciendo la formacién de un depdsito
grueso.

Agitacion del electrolito: Al aumentar el grado de agitacion, mayores son los
tamanos de particula depositados. Esto se debe a que se disminuye el
espesor de capa limite, lo que determina mayor velocidad de difusion.
Reacciones electroquimicas del proceso: Para que una reaccion
electroquimica proceda basta con aplicar una FEM fuerza electromotriz,
que equivale a la suma de los voltajes requeridos por las reacciones

anddicas y catodicas respectivamente.
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ANEXO 3. Material fotografico, pruebas de voltametria ciclica

Electrodo de referencia

Electrodo de
referencia

Electrodos de
trabajo

e Acero 316
e Acero 1020
e Grafito

Contraelectrodo
de grafito

Baldn de
tres bocas

Tapones
para el
baldn de
tres bocas
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GAMRY equipo para pruebas de voltametria ciclica

Computador
conectado al
potenciostat

Potenciostato
GAMRY

Cables de Conexion del potenciostato al
contraelectrodo, electrodo de trabajo y de referencia

Anexo 4. Partes del colector de corriente para el cilindro rotatorio

e Aislante de la base y [a barra desplazadora

200m

Contenedor de la barra de cobre
actualmente el material es cobre

g 0.7cm

[¥]
~ K
=) 30cm

1.15chn

Placa base del contactor

Barra de cobre con
resarte, el resorte 85
pira ejercer presidn en
laflecha del clindro

3.0cm
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Anexo 5. Montaje del reactor de electrodo de cilindro rotatorio

Figura 13. Fotografiay montaje y Equipos para la puesta a prueba del RCE.

Agitador
mecdnico de

varilla

Multimetro

Reactor de
cilindro rotatorio

Fuente de poder

Conexiones

Colector de corriente en contacto con el cilindro rotatorio de acero 316

4 lJaminas catodicas de acero 316 en contacto con la solucion acida
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Anexo 6. Cobre recuperado después de la electrolisis con el RCE
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ANEXO 8. Resultados de las pruebas de conductividad

Solucion sintética

Solucion real

Number | Frequency/Hz | Impedance | R/Ohm
1 2,00E+05 5,98E-01 | 1,03E+00
2 1,44E+05 5,88E-01 | 7,38E-01
3 1,04E+05 5,82E-01 | 5,21E-01
4 7,46E+04 5,80E-01 | 3,59E-01
5 5,37E+04 5,80E-01 | 2,36E-01
6 3,86E+04 5,83E-01 | 1,39E-01
7 2,78E+04 5,88E-01 | 5,99E-02
-1,09E-
8 2,00E+04 5,95E-01 02
-7,86E-
9 1,44E+04 6,07E-01 02
-1,49E-
10 1,04E+04 6,23E-01 01
-2,26E-
11 7,46E+03 6,44E-01 01
-3,17E-
12 5,37E+03 6,74E-01 01
-4,24E-
13 3,86E+03 7,11E-01 01
-5,55E-
14 2,78E+03 7,57E-01 01
-7,20E-
15 2,00E+03 8,09E-01 01
-9,33E-
16 1,44E+03 8,64E-01 01
17 1,04E+03 9,21E-01 | 1,22E+00
“| Figura A7 Diagrama de Nyquist
18 7,46E+02 9,79€-01 | 1,61E+00
19 5,37E+02 1,05E+00 | 2,15E+00 Diagrama de Nyquist
. . -1E+04
20 3,86E+02 1,12E+00 | 2,89E+00 - e
_ o -LE+04 1 o
21 2,78E+02 1,22E+00 | 3,91E+00 S SE+03 - 4
[=
. % 6,E+03 1
22 2,00E+02 1,34E+00 | 5,32E+00 %0
- EE 4403
23 1,44E+02 L56E+00 | 7,24E400 | | 8 -2E403 1
- S 0F+00 1 T
24 1,04E+02 1,83E+00 | 9,83E+00 -l
2 0,0E+00 50E+03 1 0E+04 1 5E+04
R = Impedancia Real Z' (Ohmios)
25 7,46E+01 2,20E+00 | 1,33E+01 =
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ANEXO 9. Resultados de pruebas de viscosidad

Number Viscosity (Cp) Speed (RPM) % Torque | Shear Stress | Shear Rate (1/sec) | Temperature | Time Interval

1 1.39 73.59 1.6 1.25 100.00 23.6 00:30.2

2 1.33 81.77 1.7 1.33 100.00 23.5 00:30.2

3 1.42 89.94 2.0 1.57 110.00 23.5 00:30.2

4 1.57 98.12 2.4 1.88 120.00 234 00:30.2

5 1.69 106.30 2.8 2.19 130.00 234 00:30.2

6 1.68 114.47 3.0 2.35 140.00 23.3 00:30.2

7 1.77 122.65 3.4 2.66 150.00 23.3 00:30.2

8 1.91 130.83 3.9 3.05 160.00 23.2 00:30.2

9 1.93 139.00 4.2 3.29 170.00 23.1 00:30.2
10 2.00 147.18 4.6 3.60 180.00 23.1 00:30.2
11 2.06 155.36 5.0 3.91 190.00 23.1 00:30.2
12 2.23 163.53 5.7 4.46 200.00 23.0 00:30.2
13 2.27 171.71 6.1 4.77 210.00 229 00:30.2
14 2.31 179.89 6.5 5.09 220.00 229 00:30.2
15 2.35 188.06 6.9 5.40 230.00 22.8 00:30.2

Number | Viscosity (Cp) | Speed (RPM) % Torque Shear Stress | Shear Rate (1/sec) |Temperature| Time Interval

1 2.27 163.53 5.8 4.54 200.00 21.7| 00:30.2
2 2.25 167.62 5.9 4.62 205.00 217 00:30.2
3 2.31 171.71 6.2 4.85 210.00 21.7| 00:30.2
4 2.33 175.80 6.4 5.01 215.00 21.6| 00:30.2
5 2.38 179.89 6.7 5.24 220.00 21.6| 00:30.2
6 2.40 183.97 6.9 5.40 225.00 21.7| 00:30.2
7 2.38 188.06 7.0 5.48 230.00 21.6| 00:30.2
8 2.46 192.15 7.4 5.79 235.00 21.6| 00:30.2
9 2.48 196.24 7.6 5.95 240.00 21.6| 00:30.2
10 2.49 200.33 7.8 6.11 245.00 21.6| 00:30.2
11 2.47 204.42 7.9 6.18 250.00 21.6| 00:30.2

Figura A4. Grafica viscosidad (Cp) Vs. Velocidad (RPM)

VISCOSIDAD (Cp) Vs. VELOCIDAD (RPM)

B

T 50

£AS

240

L L]

L ]

£
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170 D00

o~

180 D0

VR0, 00

300 D00
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ANEXO 10. Resultados de las pruebas de electrélisis en una celda rectangular
PARA 1,5V

Prueba 1 prueba2 prueba 3

t{min) corriente (A) | densidad de corriente t{min) corriente [A) | densidad de corriente t{min) corriente (A] [densidad de corriente
o 02 01 0 012 0,06 0 01 0,05
5 0,28 0,14 5 0,14 0,07 5 0,16 0,08
10 0,34 0,17 10 024 0,12 10 0,17 0,085
15 0.46 0,23 15 028 0,14 15 02 01
20 0,53 0,265 20 034 0,17 20 0,25 0,125
25 0,57 0,285 25 044 0,22 25 033 0,165
30 0,63 0,315 30 056 0,28 30 0,34 017
35 0,65 0325 35 066 0,33 35 043 0,215
40 07 0,35 40 0,68 0,34 40 0,5 0,25
45 0,72 0,36 45 053 0,265 45 0,63 0,315
50 0,63 0,315 50 0,45 0,225 50 0,54 027
55 0,54 0,27 55 033 0,165 55 04 02
60 0,42 0,21 60 016 0,08 60 0,35 0,175

PROMEDIO

densidad de corriente Vs. tiempo

timin) corriente (A) [densidad de corriente {1’5'\;}
0 0,14 0,07
5 0,19 0,005 . 04
10 0,25 0125 E 035 -
15 0,31 0,155 3 03
20 0,37 0185 :g 0.25 aVoltaje 1,5V
25 0,45 0,225 s 02
0 051 0.255 E 015 b. Voltaje 1,5V
35 0,57 0,285 - ﬂ"df’ € Voltaje 1,5V
40 0,63 0315 E "o PROMEDIO 1,5V
45 0,63 0,315 B e 5 i -
50 0,54 0,27 =
55 0,42 0,21 Tiempeo (s}
60 0,41 0,205

PARA 2V

Prueba 1 prueba 2 prueba 3

densidad de densidad de densidad de
t{min) corriente (A) corriente t{rmin) corriente (A) corriente t{min) corriente [4) corriente
0 021 0,105 0 023 0115 a 0,24 0,12
5 0.36 018 s 0,38 0,19 5 0,27 0,135
10 039 0,195 10 047 0235 is g-ji Uﬂzéz
15 041 0,205 15 048 0,24 ) ]
20 0,54 0,27 20 043 0,215
20 0,56 028 25 0.56 0,28 25 0,46 0,23
25 0.75 0,375 30 0,63 0,315 30 0,49 0,245
30 0,79 0,395 35 0,65 0,325 35 0.53 0,265
35 0.83 0415 40 0,76 0,38 40 0.62 0,31
45 0,82 0,41 45 0,71 0,355
40 0,94 047 & X
50 0,83 0415 50 0,72 036
45 082 0.46 o5 074 047 55 0,78 0,385
50 091 0455 . 0 0355 50 0,72 0,36
PROMEDIO Densidad de corriente Vs. tiempo
densidad de (ZV]
t{min) corriente (A) corriente
0 0,23 0115 0.5
s 0,34 0,17 0,45
10 0.4 0,2 % 0.4
= B35
r o i 2 %o
o
25 0,59 0,295 § 0,25 . Voltaje 2V
30 0,64 0,32 Lo 0.2 ©. Vaoltaje 2
35 0.67 0,335 0.15
49 0.77 0,385 0.1 =———PROMEDIO 2 W
as 0,82 041 0 20 40 &0
50 0,82 0,41
55 0.78 0,395 Titulo del eje
60 0,74 0,37




PARA 2,5V

Prueba 1 prueba 2 prueba 3
densidad de densidad de densidad de
t(min) corriente (A) corriente t(min) corriente (A) corriente t(min) corriente [A) corriente
0 101 0,505 a 1,1 0,55 o 1,05 0,525
5 1,17 0,585 5 1,2 0,6 5 122 0,61
10 1,26 0,63 10 1,25 0,625 10 1,25 0,625
15 14 0.7 15 1,37 0,685 15 1,51 0,755
20 18 0.9 20 1,63 0,815 20 1,53 0,765
25 151 0,855 25 1,62 0,81 25 1,64 0,82
30 1,87 0,835 20 1,63 0,815 30 1,74 0,87
35 1,91 0,855 35 17 0.85 35 1,81 0,505
40 1,96 0,98 20 173 0.865 40 1,96 0,98
45 1,85 0,525 a5 192 0.96 a5 1,88 0,94
50 1,66 0,83 =0 ) 0.95 50 1,72 0,66
55 1,36 0,68 s 135 0.68 55 1,62 0,81
60 13 0,65 50 132 0.65 50 143 0715
Densidad de corriente Vs. tiempo
t(min) corriente (A) densidad de corriente
0 105 0,53 {Z,SV}
5 1.20 0.60 1.1
10 125 0,63 '«é‘
15 143 071 ;v?
20 1,65 0,83 =
25 172 0,85 £ a. Voltaje 2,5
30 175 0,87 £ b. Voltaje 2,5%
35 181 0,50 k] .
4 188 0,94 E < Voltaje 2,5V
45 188 054 - ——PROMEDND 2,5V
=
50 176 038 E 0 10 20 30 a0 50 60
55 1,45 0,72 =
60 135 0.68 Tiempo [5)
Prueba 1 prueba 2 prueba 3
t(min) corriente (A) | densidad de corriente t{min) corriente (&) | densidad de corriente £{rmin} corriente (A) | densidad de corriente
a 1,11 0,555 0 163 0,815 a 09 0,45
5 1,81 0,905 5 193 0,965 5 0,82 0,41
10 2,27 1,135 10 2,34 117 10 1 0,5
15 2,38 1,19 15 2,38 1,19 15 173 0,865
20 2,38 1,19 20 249 1,245 20 192 0,96
25 2,29 1,145 25 2,59 1,295 25 2 1
30 2,17 1,085 30 26 13 30 187 0,935
35 2 1 35 28 14 35 17 0,85
40 1,63 0,815 40 2,86 143 40 1,34 0,67
45 09 045 45 124 0,62 45 17 0,85
50 0,39 0,195 50 037 0,185 50 1,7 0,85
55 0,01 0,005 55 033 0,165 55 12 0.6
60 0 0 60 0,21 0,105 60 0,2 0.1
t {min) corriente (A) |densidad de corriente = = =
o 121 0.61 Densidad de corriente Vs. tiempo
5 152 0.76 (3v)
10 1,87 0,84 &
15 2,16 1,08 14 -
20 2,26 113 - 12
]
25 2,29 115 s, i aveltaje 2v
30 2,21 111 2 ]
= = = 0.6 b. Woltaje 3V
35 2,17 1,08 E oa
40 1,84 0,87 0.2 c Voltaje 2w
4 1,28 0,64 o Promedio 3V
50 0,82 0,41 L] 10 20 30 40 50 60
35 0.51 0.2 Titule del eje
50 0,14 0.07
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Tabla A6. Resultados de la determinacion de potencial en las pruebas preliminares de recuperacién
electrolitica de cobre

VOLTAJE pH VARIACION DE COBRE EN EL EFLUENTE PRECHTADSN OF CoNKE CORRANTL | MIOTEORMD | EhOENGA DL TR
) o emmnr | mesucedn
&) BE £y
{h)
EXPERIMENTOS rH; pH, PPM oo | PPM o W e W oo dws T Corrignte | W_ remg, s, o Froea
it ot it e = Sessperade | Promedio e T Mo
Y] Wy

A 04 0,38 55898 | 52471 5,589 5,247 0,347 6,20 0,379 0,450 76 1245

B 1,5v 0.4 0,38 55838 | 52062 5,989 5,206 0,383 6,85 0,513 0,610 62,7 9,19

(& 0,4 0,39 55898 | 55187 5,589 5322 0,267 4,77 0,339 0,400 66,8 13,94
PROMEDI 0,4 0,383 | 55898 | 53240 5,589 5,324 0,331 5,94 0,410 0,487 68,5 11,86
Tysy 0 0,0047 | 0 13869 |0 1,386 0,048 0,369 0,0746 | 0,0896 | 5,56 1.984

A 04 0,37 55898 | 50979 5,589 5,098 0,491 878 0,67 0,794 61,8 71

B 2,0V 04 0,37 55898 | 52391 5,589 5239 0,35 6,26 0,6 0,415 84,3 7.9

(= 0.4 0,37 55838 | 54983 5,389 5,198 0,351 7521 0,52 0,62 63,1 91
PROMEDIO 0,4 0,37 55898 | 52784,3 | 5,589 5,28 0,411 7,52 0,597 0,61 69,73 8,03
Tay 0 0 0 1658,12 | 0 1,66 0,059 1,029 0,061 0,155 10,314 | 0,822

A 04 0,35 55838 | 51606 5,589 516 0,429 7,68 1,574 1,86 23,06 3

B 2,5V 04 0,37 55898 | 51057 5,589 511 0,479 8,57 1,518 1,79 26,76 31

C 04 0,35 55898 | 51149 5,589 522 0,369 6,60 1,566 1,86 19,84 3
PROMED 0,4 0,357 | 55898 | 51604 5,589 5,163 0,4257 7,62 1,553 1,84 23,22 3,03
Tasy 0 0,0094 | 0 445,81 0 0,045 0,045 0,306 0,025 0,033 2,827 0,047

A 04 0,35 55898 | 52713 5,389 327 0,319 3,7 14877 | 1,76 18,13 32

B 3,0v 04 0,34 55898 | 51192 5,589 5,12 0,469 84 1,8285 | 2,166 21,65 2,58

Cc 04 0,34 55898 | 52007 5,589 512 0,389 7 1,3908 | 1,647 23,62 3,39
PROMEDIO 0.4 0,343 | 55898 | 51970,7 | 5,589 5,2 0,392 7,03 1,569 1,856 21,13 3,6
T30v 0 0,0047 | O 62148 |0 0,062 0,061 1,103 0,188 0,223 2,27 0,346

ANEXO 11. Pruebas para la implementacion del reactor de electrodo de
cilindro rotatorio

¢ Resultados de las pruebas para la determinacién de la velocidad de

agitacion.
300 RPM
corriente
t(min}) (A) densidad de corriente
0 2,2 0,083333333
5 2,45 0,09280303
10 2,74 0,103787879
15 2,98 0,112878788
20 3 0,113636364
25 3,4 0,128787879
30 3,5 0,132575758
35 3,5 0,132575758
40 3,6 0,136363636
45 3.4 0,128787879
50 3,21 0,121550909
55 2,98 0,112873788
60 2,4 0,090909091

Densidad de corriente (Afcm2)

Densidad de corriente Vs Tiempo
(300 RPM)

015

10

20

30

40

Tiempo (s)

50

60
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400 RPM

corriente
t{min) (&) densidad de corriente
0 1,85 0,070075758
5 2,53 0,095833333
10 2,84 0,107575758
15 3,1 0,117424242
20 3,54 0,134090909
25 3,51 0,132954545
30 3,57 0,135227273
35 3,58 0135606061
40 3,58 0,135606061
45 3,58 0,135606061
50 3,54 0,134090909
55 3,23 0,122348485
&0 3,01 0,114015152
500 RPM
Corriente
tiempo (min) | (A) Densidad de corriente
0 24 0,090909091
3 2,6 0,098484848
10 2,77 0,104524242
15 2,81 0,106435394
20 3,3 0,125
25 3.7 0,140151515
30 3,9 0,147727273
35 3,8 0,143935394
40 3.8 0,143939394
45 3,8 0,143935394
50 3,7 0,140151515
55 3,3 0,125
G0 3.1 0,117424242

0.15
0.14
0.13
0,12
0.11

0.1
0.09
0.08
0.07

0,16
0,15
0,14
0,13
012
011

0,1
0,09
0,08

Densidad de corriente Vs Tiempo
(400 RPM)

20 40 60

Densidad de corriente Vs Tiempo
(500 RPM)

10 20 30 40 50 60

¢ Resultados de las pruebas para la determinacion del potencial de
electrolisis.

1.5V

PRUEBA1
tiempo (min) Corriente (A) Densidad de corriente
0 1,31 0,049621212
5 1,45 0,054924242
10 1,67 0,063257576
15 1,93 0,073106061
20 2,2 0,083333333
25 2,43 0,092045455
30 2,38 0,097727273
35 2,63 0,099621212
40 2,74 0,103787879
45 2,96 0,112121212
30 3,02 0,114393939
55 3,1 0,117424242
60 3 0,113636364

Densidad de corriente (Afem2)

0,12
0,11

0,09
0.08
0,07
0,06
0,05
0,04

Densidad de corriente Vs Tiempo

(1,5V)
0 10 20 30 40 50 60
Tiiempe (5}
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2V

2,0V

tiempo (min) Corriente (A) Densidad de corriente
0 2,4 0,090909091
5 2,6 0,098484848
10 2,77 0,104524242
15 2,81 0,106439394
20 3.3 0,125
25 3,7 0,140151515
30 3,9 0,147727273
35 3.8 0,143939394
40 3,8 0,143939394
45 3,8 0,143939394
50 3,7 0,140151515
55 3,3 0,125
60 31 0,117424242

Densidad de corriente Vs Tiempo
(2v)

0,15
0,14
0,13
012
0,11

0.1
0.09
0,08

] 10 20 30 40 50 60

Densidad de corriente [4/cm2)

Tiempo (s)

¢ Resultados de las pruebas para determinar el numero de electrodos en
el rector

2placas Catddicas, 1Cilindro anddico sintética

PRUEBA 1
tiempo (min) | Corriente {A) | Densidad de corriente
0 0,76 0,057575758
5 0,81 0,061363636
10 0,54 0,063636364
15 0,85 0,064383838
20 0,86 0,065151515
25 1,04 0078787878
30 1,06 0,08030303
35 1,07 0,081060606
40 1,22 0092424242
45 1,34 0,101515152
50 1,77 0,134090209
55 1,79 0,135606061
60 1,74 0,131818182

4 placas catddicas 1 cilindro anddico sintética

PRUEBA1
tiempo (min) Corriente (&) | Densidad de corriente
0 2.4 0,090509091
5 2,6 0,098484548
10 277 0,1045924242
15 2,81 0,106439394
20 3.3 0,125
25 3.7 0,140151515
30 3,9 0147727273
35 3,8 0,143939394
40 3.8 0,143539354
45 3.8 0,143939394
50 3,7 0,140151515
55 3.3 0,125
60 3,1 0,117424242

¢ Resultados de las pruebas para la determinar la disposicion del
electrodo de cilindro rotatorio como anodo o catodo

4 placas catodicas 1 cilindro anddico sin sintética

4 placas anadicas 1 cilindro
catadico sintética

tiempo (min)} | Corriente [A) Densidad de corriente Tiempo (min) | Corriente (A) Densidad de corriente

o 2.4 0.050503051 o 2,09 0,184628975

5 2,6 0,0984384848 5 2,25 0,198763251
10 2,77 0,104524942 10 2,6 0,229681979
15 2,81 0,106439394 15 2.8 0,247349823
20 3.3 0,125 20 3.1 0,27385159
25 3.7 0,140151515 25 3.1 0,27385159
30 2,9 0,147727273 30 3.2 0,.282685512
35 3.8 0,143939394 25 3.2 0,291519435
40 3,8 0,143939334 40 3.7 0,326855124
45 3,8 0,143939394 45 3.8 0,.2356893046
50 3.7 0,140151515 S0 3.4 0,300353357
55 3.3 0,125 55 3.2 0,.291519435
&0 3.1 0,117424242 50 3,1 0,27385159

50



4 placas catddicas 1 cilindro anodico real

4 placas anddicas 1 cilindro

catodico real

tiempo (min) Corriente (A) Densidad de corriente

0 3,95 0,1459621212 tiempo (min) | Corriente (A) | Densidad de corriente

5 3,91 0,148106061 o 3,62 0,313787386
10 3,88 0,146969697 5 3,62 0,319787386
15 3,73 0,141287879 10 3,62 0,313787386
20 3,69 0,139772727 15 3,71 0,327738516
> 301 0,145106061 20 3,88 0,342756184
30 3,98 0,150757576 gﬁ :23 E:gggi;ﬁg
3 4,12 0,156060606 35 3,62 0,319787986
40 414 0,156818182 40 3,43 0,302003534
45 4,15 0,15713637 45 3,31 0,292402827
0 413 0,156439354 50 3,29 0,290636042
55 412 0,156060606 55 3,29 0,290636042
60 4 0,151515152 60 3,27 0,288869258
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