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RESUMEN

En el presente trabajo, se estudidé experimentalmente la velocidad de secado del
carbonato de niquel de la empresa “René Ramos Latour”, Nicaro. El propdésito fue
determinar el efecto de la composicién quimica y fineza del carbonato, el pH de la
pulpa, la temperatura y humedad del carbonato, sobre la velocidad del secado. Se
determind que las variables que influyen sobre la velocidad del secado son la
temperatura de secado, humedad inicial del sélido y el pH. Un incremento de la
temperatura aumenta la velocidad del secado; en cambio, la humedad inicial tiene
un efecto inverso. El contenido de diéxido de carbono, la porosidad y pH son
variables que influyen sobre la humedad critica, momento en que finaliza el
periodo de velocidad constante. Se propuso un modelo para estimar la humedad
critica y la pendiente que relaciona la dependencia de la humedad del tiempo de

secado en funcion de la temperatura, humedad inicial y pH.

Palabras clave: El pH de la pulpa, temperatura y humedad del carbonato



SUMMARY

In the present work, the speed of nickel carbonate of the company "René Ramos
Latour” studied experimentally, Nicaro. The intention was to determine the effect of
the chemical composition and fineness of carbonate, pH of the pulp, the
temperature and humidity of carbonate on the dried speed of I. One determined
that the variables that influence the speed of the drying are the temperature of
drying and the initial humidity of the solid. An increase of the temperature
increases the speed of the drying; however, the initial humidity has an inverse
effect. A model was proposed to estimate the critical humidity and the slope that
relates the dependence of the humidity of the time of dried depending on the

temperature, initial humidity and pH.

Words key: pH of the pulp, temperature and humidity of carbonate
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INTRODUCCION
El orden econémico mundial de hoy dia exige de los paises un incremento en la

eficiencia de su economia con el objetivo esencial de elevar su nivel competitivo y
con ello conquistar un espacio en el mercado mundial.

En nuestro pais la industria del niquel desempefia una ardua labor en este
sentido, debido a que su objetivo es elevar la productividad y la eficiencia, lo que
constituye primicia esencial de cualquier institucion del pais.

En Cuba, a partir del afio 1943, empezaron las primeras producciones al fundarse
en Nicaro, la primera industria del mundo con TCA gque tras su nacionalizacion con
el Triunfo de la Revolucién en 1959, adopté el nombre de empresa “René Ramos
Latour” (RRL). En Moa operan otras dos empresas productoras: “Pedro Soto Alba”
(PSA) con tecnologia acida, puesta en operacion en 1959 y “Ernesto Che
Guevara” (ECG), proceso CARON, operando desde 1986.

El niquel es un elemento quimico muy valioso, aproximadamente el 65 % de su
produccion se emplea en la fabricacion de acero inoxidable austenitico, un 12 %
en superaleaciones de niquel y el resto, en otras aleaciones, baterias, catélisis,
acufiaciéon de monedas, recubrimientos metalicos y la fundicion. Para su obtencién
a partir de minerales lateriticos, se aplican la Tecnologia de Lixiviacion Carbonato
Amoniacal (TCA) y la Tecnologia de Lixiviacion Acida a Presion (LA).

Los mayores productores de niquel en el mundo en la actualidad son Rusia,
Filipinas, Indonesia, Canadd; Cuba ocupa el puesto 9 con volimenes que superan
las 73 000 t anuales. Asimismo, por sus reservas mineras, Australia con mas de
20 millones de toneladas ocupa el primer lugar en cuanto a volumen disponible,
seguido por Cuba, Rusia y Canada.

Este trabajo centra su atencion en la empresa “René Ramos Latour”; que en los

ultimos periodos de produccion, se han visto afectados por la baja eficiencia en la
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obtencion del 6xido de niquel, aparejadas con la disminucién del precio de niquel
(Figura 1B del anexo) en el mercado internacional, el incremento del precio de los
insumos elevando el costo de produccion y estado de las instalaciones tras casi 60
afos de explotacion.

El proceso de destilacion presenta como problema las pérdidas de amoniaco
(NH3) y diéxido de carbono (CO,), lo que trae como consecuencia contaminacion
al medio ambiente, pérdidas econdmicas y al mismo tiempo disminuye la eficiencia
metallrgica en la industrial. Teniendo en cuenta esta problematica, se recomendo
implementar el control de la operacién por pH.

El control de la destilacion por pH consiste en aplicar una “carta de control” en la
que se recomienda operar en el intervalo de (8,1 < pH < 8,5) y de esta forma,
disminuir los gastos de operacion por consumo de reactivo de precipitacion de
niquel y pérdidas de amoniaco. El estudio lo realizaron en una minicolumna de
destilacion (MCD) y en las torres de destilacion industrial.

Alimentaron por un plato lateral de la MCD licor de alto CO, (NH3/CO,=1,6) y
obtuvieron un incremento en el contenido de dioxido de carbono en el carbonato
de niquel de 6,7 % a 9,4 % y el azufre disminuyé de 4,4 % a 2,3 %, el carbonato
se enriguecié en fracciones mas gruesas. Las pruebas de filtracion y secado
preliminares reflejaron que la resistencia especifica de la torta disminuyd con
valores en el orden de 10° y 10’ m/kg y la humedad del filtrado fue menor.
Situacion problémica: Teniendo en cuenta el efecto de la calidad del licor
producto de lixiviacion alimentado a destilacién y las normas de operacién en las
torres de destilacion modificadas por el método de control por pH, sobre las
caracteristicas fisicas y composicion quimica del carbonato de niquel, se hace
necesario determinar como inciden sobre las propiedades de secado del
carbonato, de tal forma que permitan tomar acciones correctivas en el proceso
para reducir los gastos energéticos en los hornos de calcinacion.

Problema Cientifico: Esta investigacion es la necesidad de determinar la
influencia de los factores: composicion quimica y fineza del carbonato; pH de la
pulpa y sus interacciones, sobre el secado del carbonato de niquel procedente de

la empresa “René Ramos Latour”.
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Objeto de Investigacion: el objeto de la investigacion es el método de secado del
carbonato de niquel.
Objetivo General de la investigacion: Determinar la influencia de la composicion
quimica y fineza del carbonato, el pH de la pulpa, la temperatura y humedad del
carbonato; sobre la velocidad del secado del carbonato de niquel procedente de la
empresa “René Ramos Latour”.
Objetivos Especificos:
1 Seleccionar y caracterizar las muestras de pulpa de carbonato de niquel del
proceso de destilacion y las condiciones de operacion que la originaron.
2 Obtener la curva de la dependencia de la humedad del tiempo de secado y de
régimen de secado.
3 Determinar la influencia del las propiedades del carbonato de niquel, pH de la
pulpa, la temperatura, humedad inicial sobre la velocidad del secado.
Hipotesis: Si se determina la influencia del pH de la pulpa destilada, la
composicién quimica y propiedades fisicas del carbonato de niquel y su relacién
con la velocidad de secado, entonces se podra mejorar el método de destilacion
del licor producto para disminuir los gastos energéticos durante la obtencion del
oxido de niquel o sinter.
Metodologia de la Investigacion.
% Método lbégico-historico, para analizar el efecto de las variables de operacion
sobre el secado del carbonato de niquel.
% Método empirico, basado en la medicién de los parametros de operacion y la
observacion de las tendencias.
+ EIl andlisis estadistico de la base de datos, aplicando los programas MS
Excel y StatGraphics, para la obtencion de los modelos y su calidad de

ajuste.



CAPITULO 1. FUNDAMENTO TEORICO
El presente estudio bibliografico expone los resultados de investigaciones

precedentes relacionadas con el secado. Todo ello tributa a una mejor
comprension de los aspectos tedricos y resultados experimentales que son objeto
de andlisis y de referencia para emprender el trabajo experimental.

1.1 Antecedentes y estado actual de la temética

En la bibliografia consultada se reportan varios estudios donde se analiza el efecto
de las variables de operacién sobre la velocidad del secado de diversos materiales
y los modelos de velocidad, los que estan estrechamente relacionados con el
material a secar y agente de secado, donde se genera una relacién con la
transferencia de masa.

Las variables de secado se han agrupado como condiciones internas y externa,
las cuales ejercen una considerable influencia sobre el secado. La temperatura,
humedad y velocidad del flujo desecante ademas de las que circundan el material,
se les clasifica como variables externas.

Las condiciones internas que influyen sobre el secado son: la naturaleza del
material, su estructura, composicion quimica, caracter del enlace de humedad,
grosor (dimensiones de los trozos y composicion granulométrica) y cantidad de

humedad del material sometido al tratamiento.

Tamayo et. al. (2003), para mineral lateritico, propuso el modelo (1.1), como se

ilustra en la figura 1.1.

X =0,0217+0,5923.-¢ %%/ (1.1)
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Figl]ra 1.1 Humedad en funcién del tiempo
Fuente: Tamayo, 2003

La temperatura desempefia un papel importante en el secado, en forma general,
segun incrementa su valor, acelera la eliminacién de la humedad dentro de los
limites posibles. Valle, (2000), estudi6 el efecto del campo magnético y la
temperatura sobre el secado del alginato de sodio y obtuvo una dependencia lineal
de la humedad del tiempo de secado.

La humedad relativa del aire se define como la razén de la presion de vapor de
agua presente en ese momento, con respecto a la presién de saturacién de vapor
de agua a la misma temperatura. Cuando el aire contiene su maxima capacidad,
se dice que se trata de un aire completamente saturado y por lo tanto, incapaz de
absorber mas humedad, por el contrario, un aire no saturado, tiene la posibilidad
de absorber una cantidad determinada de humedad hasta lograr su saturacion.
(Perry, 1984)

La velocidad del aire dentro del secador tiene como funciones principales, trasmitir
la energia requerida para calentar el agua contenida en el material facilitando su
evaporacion y transportar la humedad saliente del material. Davidnson et. al.
(1985) expresa que la velocidad de secado es proporcional a la velocidad del gas

cuando predominan las resistencias externas; por lo contrario, en materiales con
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una alta resistencia interna, como el trigo, encontraron que la velocidad de secado
es independiente a la velocidad del gas. En la practica industrial cuando el
material presenta un contenido de humedad elevado las velocidades del secado
se utilizan entre 2 m/s y 3 m/s, en caso contrario las velocidades son superiores a
este rango.

Mostafa, (1977), encontré que cuando se incrementa el diametro de la particula de
106 a 2247 ym, y tienden a perder humedad rapidamente, se produce un aumento
en la velocidad secado.

Davidnson et. Al, (1985), también menciona que el tiempo requerido para remover
una cantidad especifica de humedad con una resistencia interna alta es el
cuadrado del didametro de la particula.

La determinaciéon de la humedad de equilibrio, la constante de secado y el
coeficiente de transferencia de masa, tiene importancia en la modelacion del
proceso de secado, lo que permite una mejor proyeccion y seleccién de los
pardmetros racionales de trabajo de los equipos.

Varios autores han estudiado el proceso de secado, fundamentalmente para
materiales como la zeolita, el bagazo y la sacharina. Dentro de ellos se destacan
los trabajos realizados por Novoa y Meinardo, (1992, 1994, 1995), quienes
disefian un equipo para el secado de zeolita en la provincia Santiago de Cuba;
Murugesan y Seetharamu, (1996), hacen un andlisis convectivo del secado de
materiales porosos a partir de los modos de transferencia de calor y transferencia
de masa presentes en el proceso.

Relacionado con el mineral lateritico existen pocos trabajos encaminados a lograr
mayor eficiencia en el proceso de secado de este material; no obstante los
resultados obtenidos por Miranda et. al., (1996), muestran resultados significativos
basados en una comparacion y conjugacion de meétodos para determinar el
contenido de humedad inicial en las distintas menas de los yacimientos lateriticos
y se aplica el método de reflexion neutrénica. En los trabajos anteriores, aunque
se establecen métodos de caracter general aplicables a algunos materiales,
ninguno se adapta al estudio del secado del mineral lateritico y del carbonato de

niquel.
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Montoya, (2006), propuso modelos del tipo lineal, exponencial, logaritmico y
polinomial de segundo orden para la madera.

Rojas, (2006), estudié el secado del carbonato de niquel. El licor producto lo
destilaron en una minicolumna, y obtuvieron que a menor temperatura de
operacion en el tope de la minicolumna, la velocidad de secado fue mayor al igual
que el contenido de di6xido de carbono en el carbonato; pero las lecturas de
humedad la realizaron en una estufa y no les permitid construir las curvas de
secado correctamente y la masa de carbonato colectada, impidi6 modelar el
proceso.

Chang, (2003), realiz6 un balance energético en los hornos de calcinacion. A
temperaturas superiores a los 60 °C, el carbonato de niquel empieza a
descomponerse y a desprender, ademas del agua embebida, la contenida en la

molécula, asi como el di6éxido de carbono y azufre.
2NiCO,.3Ni(OH ),.NiSO, — 6NiO,) + SO, +2C0O, ;) +3H,0 +%oz(g) (1.2)

El niquel primero se oxida hasta sulfato y después se descompone hasta NiO

segun muestra la reaccion (1.3)

. . 1
NiSO, — N|O(s) + SOZ(Q) + EOZ(Q) (1.3)

1.1.1 Fundamento teérico

El secado es una operaciéon unitaria de transferencia de masa. Es un proceso en
el cual se produce el intercambio de calor y de humedad entre la superficie del
material que se somete al secado y el medio gaseoso que lo rodea, cuando se
produce el intercambio de calor y de humedad en el interior del material. (Treybal,
1965)

En general, el secado de sélidos consiste en separar pequefias cantidades de
agua u otro liqguido de un material solido con el fin de reducir el contenido de

liquido residual hasta un valor aceptablemente bajo. Es habitualmente la etapa

-7-



final de una serie de operaciones y, con frecuencia, el producto que se extrae de
un secadero pasa a empaquetado. (McCabe, 1991).

Los mecanismos de secado son:

1. Difusion liquida: Se puede producir la difusién de la humedad liquida debido
a los gradientes de concentracion entre las profundidades del sélido, donde

la concentracion es alta y la superficie es baja

2. Movimiento capilar: La humedad no limite en sélidos granulares y porosos
tales como arcillas, pigmentos de pinturas y otros semejantes, se traslada a
través de capilares e intersticios de los sélidos mediante un mecanismo que
implica tension superficial. Los capilares se extienden desde pequefios
receptaculos de humedad dentro del solido hasta la superficie de secado. A
medida que se lleva a cabo el secado, al principio la humedad se traslada
por capilaridad hacia la superficie con suficiente rapidez, siendo constante el

régimen de secado.

3. Difusion de vapor: Si se suministra calor a una superficie de un sdlido
mientras en otra el secado continla, se puede evaporar la humedad debajo
de la superficie, difundiéndola hacia afuera como vapor. También se puede
evaporar, las particulas de humedad existentes en solidos granulares en
forma aislada de la porcion mayor de humedad que fluye a través de los

capilares.

4. Gradiente de Presion: Durante el secado debido a la concentracion de las
capas externas de un sdlido, se puede compeler la humedad hacia la

superficie. (Treybal, 1965)

Para el estudio del secado, se requiere precisar conceptos basicos, como se

ilustran en la figura 1.1.
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Figura 1.1 Tipos de humedades

Humedad libre (o desligada): es el exceso de humedad de un sélido, respecto a la
humedad de equilibrio, en contacto con una determinada masa de aire. Es la
humedad que puede perder un soélido después de un contacto prolongado con el
aire.

Humedad en equilibrio (o ligada). Cuando una sustancia se expone al aire (no
saturado) comenzara a evaporarse 0 condensarse agua en él, hasta que las
presiones parciales del vapor contenido en el aire y del liquido contenido en el
sélido se igualen. Entonces el sélido y el aire estaran en equilibrio, llamandose
humedad en equilibrio, al contenido de agua en base seca que tiene el sélido en
ese momento y siempre que no cambien las circunstancias externas (temperatura
o humedad principalmente). Para una temperatura dada, la humedad en equilibrio
del sélido dependera, por tanto, de la humedad relativa que tenga el aire. Es la
humedad minima necesaria para que el sélido deje de comportarse como
higroscopico. Al representar graficamente la humedad relativa vs humedad de
equilibrio, (o viceversa) se obtiene una curva de equilibrio, que sera distinta para

cada sustancia y para cada temperatura, como se muestra en la figura. 1.2.
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Figura 1.2 Humedad de equilibrio de un sélido en funcion de la humedad
relativa del aire
Fuente: McCabe, 1991

1.1.2 Curvas de humedad con el tiempo

La cinética del secado se caracteriza por el cambio en el tiempo de la humedad
media del material. La dependencia entre la humedad del material y el tiempo, se
representa mediante la curva de secado de la figura 1.3, la cual se traza
basandose, en datos experimentales obtenidos durante la prueba de secado.
(McCabe, 1991; Fonseca, 2002; Andién, 2013)

kg humedadikg stlido seco

X =

@ = tiempo, horas

Figura 1.3 Dependencia de la humedad del tiempo de secado
Fuente: Treybal 1965
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Tramo AB: Pequefio intervalo de tiempo, correspondiente al periodo de
calentamiento del material, durante el cual la humedad disminuye muy poco.
Tramo BC: Periodo de velocidad constante de secado (I PERIODO) durante el
cual la humedad del material disminuye con intensidad en forma rectilinea.

Tramo CE: Periodo de caida de velocidad de secado (Il PERIODO). Al final de
este periodo de secado la humedad del material se aproxima asintéticamente a la
humedad de equilibrio lo cual significa la suspension completa de la ulterior
evaporacion de la humedad del material.

1.2.3 Curvas de Régimen de Secado

Los datos obtenidos en una prueba graficada con el contenido de humedad en
funcién del tiempo, figura 1.3, se puede obtener abundante informacién si se
convierten los datos a regimenes de secado, expresados como N (kg de humedad
evaporada / h m?) y se los lleva a un gréfico en funcién de contenido de humedad
como en la figura 1.4. (McCabe, 1991)

Generalmente se pueden apreciar dos partes notorias de la curva de régimen de
secado: un periodo de régimen constante y uno de caida de régimen, aunque
tedricamente existen o se pueden apreciar tres etapas del proceso o periodos de

secado, como se muestra en la Figura 1.4.
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Figura 1.4 Curva de Régimen de Secado
Fuente: McCabe, 1991
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Etapa A-B: Es una etapa de calentamiento (o enfriamiento) inicial del sélido
normalmente de poca duracién en la cual la evaporacion no es significativa por su
intensidad, ni por su cantidad. En esta etapa el sdlido se calienta desde la
temperatura ambiente hasta que se alcance el equilibrio entre el enfriamiento por
evaporacion y la absorcién de calor de los gases. Este equilibrio se alcanza a la
temperatura de bulbo himedo del gas.

Etapa B-C: Es el llamado primer periodo de secado o periodo de velocidad de
secado constante; donde se evapora la humedad libre o no ligada del material y
predominan las condiciones externas. En este periodo el solido tiene un
comportamiento no higroscopico. La velocidad de secado se mantiene constante
si el gas tiene un estado estacionario y en general depende solo de las
propiedades y velocidad del mismo. Si durante el proceso, el gas se enfria, la
velocidad de secado decrece pero sigue en esta zona dependiendo de factores
externos al soélido. Durante este periodo la temperatura del sélido se mantiene
igual a la de bulbo humedo del gas, ya que se mantiene el equilibrio alcanzado al
final de la etapa de calentamiento.

El punto Xc, conocido como segundo punto critico, es el punto donde finaliza el
periodo de velocidad constante. Aqui, el agua de superficie del sélido esta
totalmente evaporada y la velocidad de secado dependerd de la difusién de
humedad a la superficie del sdélido. Por lo anterior, este punto depende de la
porosidad y del tamafio de particula del sélido que se esta secando.

Etapa C-E: Es el segundo periodo de secado o periodo de velocidad de secado
decreciente; donde se evapora la humedad ligada del material y predominan las
condiciones internas o las caracteristicas internas y externas simultaneamente. En
estas condiciones el solido tiene un comportamiento higroscopico. Durante el
periodo, la temperatura del material sobrepasa la de bulbo himedo debido a que
el descenso de la velocidad de secado rompe el equilibrio térmico que mantiene
estable la temperatura y una parte considerable del calor se emplea en un
calentamiento del solido. Ahora la humedad deber& ser extraida del interior del

material con el consiguiente incremento de la resistencia a la evaporacion.
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Este periodo de velocidad decreciente puede dividirse en dos partes, con
diferentes comportamientos de la velocidad de secado, la cual decrece cada vez
mas al disminuir la humedad del solido. Esto implica dos modelos de secado
diferente en dicha zona.

Un pardmetro muy importante a determinar en los materiales a secar es la
humedad a la cual se cambia del primero al segundo periodo, llamada humedad
critica. Esta depende del tipo del material y de la relacion de secado en el primer
periodo.

En el punto E la velocidad del secado es cero y comienza la humedad de equilibrio
poniéndose el sélido en equilibrio con su ambiente externo (la temperatura y el
porcentaje de humedad es constante).

La forma de la curva de secado en el segundo periodo varia en dependencia de
las caracteristicas del material a secar. Existen curvas tipicas de cuerpos capilar-
porosos con grandes superficies especificas y de pequefas superficies

especificas asi como de cuerpos coloidales. (Madariaga, 1995)

1.2.4 Condiciones para el escalado del secado
Las siguientes condiciones que deben parecerse o mas posible a las condiciones

que predominaran en la operacion a gran escala son:

La muestra debe soportarse en forma similar sobre un plato o estructura.

e Tener la misma relacion de superficie que se seca y no se seca.

e Sujetarse a condiciones similares de transferencia de calor por radiacion;

e El aire debe tener la misma temperatura, humedad y velocidad (con la misma
velocidad y direccidn con respecto a la muestra).

e Se deben realizar varias pruebas sobre muestras de diferente espesor.

Conclusiones parciales
De acuerdo con el andlisis realizado en los acéapites del presente capitulo, se

pueden identificar los problemas cientificos siguientes, relacionados con el

perfeccionamiento del método de destilacion del licor producto de lixiviacion de la
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tecnologia carbonato amoniacal, para obtener un carbonato de niquel de baja
humedad que reduzca los gastos energéticos en los hornos de calcinacion:

1 El control del pH en la destilacion logra disminuir las pérdidas de amoniaco y
el consumo de reactivo de precipitacion de niquel, dependiendo de la
composicién quimica del licor alimentado y pardmetros de operaciéon de los
destiladores; pero no se ha precisado la incidencia que ejerce sobre el secado
del carbonato de niquel.

2 Al mantener las condiciones internas de secado constantes (masa, espesor de
la muestra, humedad inicial) y las condiciones externas (temperatura de
secado, velocidad del aire, temperatura ambiente y humedad), la velocidad del
secado dependera de las caracteristicas fisico — quimicas del carbonato de
niquel.

3 Las condiciones experimentales de secado en la balanza sartorius, no
cumplen la semejanza geométrica, mecdanica, ni térmica utilizadas a escala

industrial.
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CAPITULO 2. MATERIALES Y METODOS

El capitulo tiene como objetivo principal exponer la metodologia para la realizacion
experimental del secado a temperatura constante de la pulpa carbonatada
obtenida mediante la destilacion del licor producto en la tecnologia carbonato
amoniacal de la empresa “René Ramos Latour,” para determinar la influencia de
los factores: composicion quimica, fineza del carbonato, pH de la pulpa y sus

interacciones, sobre el proceso de secado.

2.1 Muestreo

Se tomaron muestras de licor de alimentacidén a las torres de destilacion, en la
linea de descarga y muestreo del tanque de alimentacién de licor producto a
dichas torres. Teniendo en cuenta que fueran muestra de licor con relacién
NH3/CO, y Ni/S en un intervalo amplio que correspondiera a las condiciones de

operacion obtenidas en la empresa.

En la figura 2.1, se muestra un histograma de frecuencia, donde se observan
licores con relacién NH3/CO, entre 1,5 -1,9 predominando entre 1,7-1,8.

80 f

60 |

40 |

Frecuencia

20 |

1,4 15 16 1,7 18 1,9 2 2,1
NH,/CO,
Figura 2.1 Histograma de frecuencia Relacion NH3/CO,
Licor alimentado a las torres de destilacion empresa RRL
Fuente: Rojas, et. al., 2006
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En cuanto a la relacion Ni/S, en la figura 2.2, se muestran licores con relacién Ni/S

entre 1,0-2,9 predominando entre 1,7-2,0.

00 f

80 |

60 |

Frecuencia

40 |

20 |

1t T

| -
r T
T 1T i

1 121416 1,8 2 22 24 26 2,8 3
Ni/S

Figura 2.2 Histograma de frecuencia Relacion NH3/CO,

Licor alimentado a las torres de destilacion empresa RRL

Fuente: Rojas, et. al., 2006

Las muestras de pulpa de carbonato de niquel, se tomaron en la linea general de
descarga de las torres de destilacion. Esta es correspondiente a la de licor

alimentado.

2.2 Materiales
Para el secado del carbonato de niquel de la tecnologia de lixiviacion carbonato
amoniacal se utilizaron los siguientes materiales que permitieron establecer las

normativas para el secado de una torta de carbonato de niquel.

Materiales y equipos necesarios (Cantidad/prueba)

Materiales Unidad Total
Estufa U 1
Balanza Sartorius U 1
Quitasato 500 ml U 1
Embudo U 1
Mangueras consistente M 2
Sifén de vacio o bomba de vacio U 1
Tanques de almacenamiento de pulpa de carbonato L 20
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Papel de filtro U 3
Estufa de secado (max. operatoria de 60 °C) U

Vidrio Reloj U 12
Balanza U 1
pHmMetro-mV U 1

Balanza Sartorius

La balanza Sartorius se muestra en la figura 2.5. El procedimiento de operacion se

describe a continuacion:

Figura 2.5 Balanza Sartorius

La balanza utilizada brinda la oportunidad de variar la temperatura y tiempo de

secado, lo que permite obtener un analisis detallado de la cinética del proceso.
pHmetro - mV

El pHmetro-mV (figura 2.6) de marca Philips con precision 0,001pH/ °C, determina
el pH del licor de alimentacién a las torres de destilacién y la pulpa de carbonato

de niquel.

Figura 2.6 pHmetro-mV Philips
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2.3 Métodos
La técnica utilizada para el analisis experimental fue la de absorcién atomica SP-9,

en el equipo se muestra en la figura 2.7. En la tabla 2.1, se reflejan los andlisis

quimicos, los métodos aplicados y el error admisible.

Figura 2.7 Equipo de Absorcion atdmica SP-9

Tabla 2.1 Andlisis quimicos aplicados y error de andlisis

Analisis Rango Error Titulo del Procedimiento
(g/h absoluto
>50 UEBT-LC-MPO-5. Determinacion de amoniaco
NHs3 0,80 ) . , .y
<100 en licores amoniacales. Método Volumétrico.
10 NRIB 649. Determinacion de Dioxido de
CO, <45 0,70 Carbono en licores amoniacales. Método
Volumétrico.
>0,1 UEBT-LC-MPQ-7. Determinacion de Azufre en
S 0,05 . . , C
<1,0 licores amoniacales. Método Gravimétrico.
. >5 UEBT-LC-MPO-5. Determinacion de Niquel en
Ni 0,30 . . , .
<10 licores amoniacales. Método Volumeétrico.
Co UEBT-LC-MPO-5. Determinacion de Cobalto
<0,25 0,04 en licores amoniacales. Espectrofotometria de
Absorcién Atémica.
25> NS 01-38-01
CO, ’ 0,30 Determinacion de Didxido de Carbono en
<45 % . . L
Carbonato de Niquel. Método gasométrico
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Analisis Rango Error Titulo del Procedimiento
(%) absoluto

UEBT-LC-MPQ-7

S <0,03 % | 0,05 Determinacion de Azufre en Carbonato de
Niquel. Método Gravimétrico.
NRIB 803

Ni <76 % 0,05 Dfaterminacién de Niquel en Carbonato de
Niquel.
Espectrofotometria de Absorcion Atomica.
NRIB 803

% H,0 >65 % 1,00 Determinacion de humedad en el Carbonato de
Niquel.
UEBT-LC-MPO-5
Determinacion de Cobalto en Carbonato de

Co =1,30% 0,04 Niquel. Espectrofotometria de Absorcién
Atdmica.

2.3.1 Procedimiento de Secado
El procedimiento para el secado, se describe a continuacion:

- Filtrar la pulpa de carbonato de niquel.

- Secar masa suficiente de carbonato de niquel por un tiempo de 24 h a una
temperatura de 60 °C, en vidrio reloj, con 10 g cada uno.

- Afadir agua hasta lograr la humedad inicial deseada, segun el disefio de
experimentos.

- Secar en balanza Sartorius a la temperatura del disefio.

- Tomar lectura directamente de la balanza Sartorius, a diferentes intervalos de

tiempo.

2.3.2 Método para el calculo de la velocidad de secado

El método para procesar los resultados obtenidos se muestra en la tabla 2. 2, los
datos se deben sustituir para calcular la humedad en base seca con respecto al
tiempo.
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Tabla 2.2 Método para el procesamiento de la informacién

¢ | Masa AX | Ag

No. . . X N

© (min) | ti(9) X
1 0 Myo Xo=(Mto- Mtn)/ Mtn - - - -
2 1 M1 Xq= (mtl. mm)/ Min Yo-Y1 | to-tg (X0+X1)/2 N1
3 2 M | Xo= (M- Mp) My | Yi-Yo | To-to | (Xi4X2)/l2 | Np
N Tf Mtn 0

donde:

X: Humedad en base seca (g H.O / g sélido seco)

N: velocidad de secado

¢: Tiempo

2.3.3 Disefio experimental

El disefio estadistico de experimentos contempla una amplia variedad de

estrategias practicas que son Optimas para alcanzar informacion a partir de

resultados experimentales, una de ellas es el disefio factorial completo 2. El

meétodo describe los ensayos mas adecuados para conocer simultaneamente qué

efecto tiene k factores sobre una respuesta y descubrir si interaccionan entre ellos.

1

Los experimentos estan planeados de forma que varien simultdneamente
varios factores. Esto evita que cambien siempre en la misma direccion y evade
experimentos redundantes. Ademas se complementan de tal modo que la
informacion buscada es lograda al hacer combinar las respuestas de todos
ellos, lo que permite adquirir la informacion con el nimero minimo de
experimentos, el menor costo y la menor incertidumbre.

Para realizar los ensayos fueron tomados dos niveles y tres factores, por lo

qgue el numero de experimentos se determina por la expresion siguiente:
0
N =n (2.1)

N =22 N: nimero de experimentos
n: numero de niveles
N =4

0 : numero de factores
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En la tabla 2.3 se muestran las variables a investigar (temperatura, pH, flujo de

licor) y los niveles para llevar a cabo la investigacion.

Tabla 2.3 Niveles para la planificacion de los experimentos

Variables Nivel Minimo Nivel Maximo
Temperatura 60 100
Humedad inicial 160 250

En las tablas 2.4 y 2.5 se representan los diferentes pardmetros a investigar en

cada una de las pruebas mediante una matriz codificada y descodificada del

disefio experimental.

Tabla 2.4 Matriz codificada del disefio experimental

Pruebas X1 X2
1 +1 +1
2 -1 +1
3 +1 -1
4 -1 -1

A partir de la distribucion obtenida en la tabla 2.4 segun indica el método, la matriz

descodificada quedaria como se muestra en la tabla 2.5.

Tabla 2.5 Matriz del disefio experimental

Pruebas Temperatura (°C) Humedad Inicial en base
seca (%)
1 100 250
2 60 250
3 100 160
4 60 160

Se tomaron 6 muestras de pulpas de carbonato de niquel y se secaron cada una

de ellas a dos niveles de temperaturas y humedad inicial, realizando 4
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experimentos a cada una con una réplica. El nUmero de analisis experimental fue
de 48.

2.4 Herramientas estadisticas

Se aplico el Microsoft Excel para la representacion grafica, obtencion de lineas de
tendencia y el StatGraphics.

El StatGraphics es un software de estadistica, el cual brinda bondades tales como:
R-Cuadrado (R?): Denominado coeficiente de determinacién, es una medida del
grado de asociacion lineal entre la variable respuesta o dependiente (Y) y las
variables predictoras o independientes. El R? ajustado por los grados de libertad
(9.l.) tiene en cuenta el tamafio del conjunto de datos y su valor es ligeramente
inferior al de su correspondiente R% El rango del R-cuadrado es entre 0 % vy
100 % y mide que tan bien el modelo estimado explica los datos observados de la
respuesta.

Error Estdndar de la Estimacion: El error estandar de estimacion mide la
variabilidad o dispersion de los valores observados alrededor de las recta de
regresion. Es la desviacion estandar del error experimental.

Error absoluto de la Media: Es el intervalo de confianza con el cual probablemente
encontraremos la medicién (+ 6x). Se estima con el mismo orden numérico
(décimas, centésimas, etc.) de la cifra dudosa de la medicion. Es el error promedio
de la prediccion.

Estadistico Durbin-Watson (DW): Es una herramienta estadistica que detecta si
los residuales de una regresion estan auto correlacionado. La auto correlaciéon es
un problema estadistico donde los residuales de una regresion de un periodo de
tiempo no son al azar, sino que tienen algun tipo de patrén. Este problema no
afecta los coeficientes del estimado, pero tiene un impacto en errores estandar. Si
la regresion tiene problemas de auto correlacion, puede ser que haya resultados
que parezcan ser estadisticamente significativos, pero que no sea asi. Cuando

DW es mayor que 1,4, indica que el estadigrafo F garantiza buenos resultados en
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la hipotesis, justifica un buen ajuste y demuestra que el proceso que se estudia es
completamente independiente y representativo de la data.

Auto correlacion residual Lag 1: Una medicién de la correlacion serial en los
residuales, basada sobre el orden en que aparecen las corridas en la base de

datos. Valores cercano a cero corresponden a residuales.

2.5 Ecuaciones basicas

El Contenido de humedad en base humeda, es la cantidad de agua que contiene

el solido referido al solido hiumedo (sélido seco + agua).

y =My =M, 2.1)
mY
Donde:
Y : humedad base humeda, kg de agua/ kg sélido humedo (x 100 = %)
m, : Masa himeda (kg)
m, Masa de solido seco (kg)
La humedad en base seca seria:
x =My =M 2.2)
ms
Donde:
X : humedad base seca, kg de agua/ kg sélido (por 100 en %)
m, : Masa humeda (kg)
m, Masa de solido seco (kg)
Para relacionar las ecuaciones (2.1) y (2.2) se aplica (2.3) y (2.4)
Y = 1:”m 2.3)
Y
m, == o (2.4)

Se puede lograr por determinacion de pequefios cambios en el contenido de
humedad (dX) para los correspondientes cambios en el tiempo (d¢)y calculando

el régimen por la ecuacion (2.5):
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Donde:

m,: Masa del sdlido seco.
A: Superficie humedad sobre la que sopla el gas.

(dX): Variacion de humedad.
(d¢): Variacion de tiempo.

N: Velocidad de secado

2.6 Modelacion de las curvas de secado

Para las curvas de régimen de secado (figura 1.4) en el Treybal,

proponen las siguientes ecuaciones para cada tramo:

(2.5)

(1981) se

e Periodo de régimen constante (CB), integrando ecuacién (2.6), para N

constante.
6
[dp= _-Ls] j dX
%
-Ls
X, —-X
p=y Ak %)
=——/(X, = X
=N =X, - X,)
e Periodo de caida de réegimen (CD) lineal.
N=m-X+n
Donde
m : Pendiente recta
n: Intercepto
Sustituyendo (2.8) en (2.9)
—LS Ya dX
7= A LcmX+n
- mX, +n
g —Lsa mx, |

mA mXC+n‘

(2.6)

(2.7)

(2.8)

(2.9)

(2.10)

(2.11)
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Pero como:

N, =mX, (2.12)
Ny =mX, (2.13)
- )'\('c—;\'(u (2.14)
A
-Ls X, =X N
9= % .In—< (2.15)

A N -N, N
_Ls X=X, [N,
AN -N, N,

e Periodo de caida de régimen no lineal (DE), se puede obtener una funcién

¢

(2.16)

polinomial hasta la humedad de equilibrio.

N=a+bX*+cX®+..dX" (2.17)

2.7 Conclusiones parciales
Con el desarrollo del capitulo 2, se llegaron a las siguientes conclusiones:

1. La metodologia aplicada para evaluar el secado, se basa en una
sistematizacion de las ecuaciones béasicas y la teoria del secado, la cual
puede ser aplicada para materiales de diversa naturaleza.

2. La metodologia establecida posee la limitacion de que el disefio de
experimentos estuvo sujeto a las condiciones de la muestra de pulpa tomadas
del proceso industrial, no se pudo ajustar la operacion de los licores y de las
columnas de destilacion, a un disefio experimental previo.

3. Los métodos de analisis quimicos poseen un registro de control de la calidad,

para garantizar la fiabilidad de los analisis.
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CAPITULO 3. DISCUSION Y ANALISIS DE RESULTADOS

En este capitulo se muestran los resultados de la investigacion, del analisis del
efecto de la composicién quimica y fineza del carbonato; el pH de la pulpa y sus
interacciones, sobre la velocidad del secado

3.1 Descripcion de la operacion de las columnas de destilacion
Los principales parametros de operacion de las columnas de destilacién de licor

producto se reflejan en la tabla 3.1, el promedio de las variables 20 minutos antes
y durante el tiempo de toma de la muestra. Se observa que la muestra 1, se
corresponde al periodo de mayor flujo de licor alimentado a la columna de

destilacion y la muestra 3, a la mayor temperatura en el tope.

Tabla 3.1 Operacién de las columnas de destilacion

Muestras Flujos Temperatura | Presion Fondo
Licor (m%h) Vapor (t/h) tope (°C) (kgtiem?)

P1 78,36 17,44 82,50 0,10

P2 73,03 14,89 82,30 0,30

P3 73,21 14,42 84,30 0,06

P4 74,03 15,34 82,40 0,09

P5 - - - -

P6 - - - -
Promedio 74,658 15,523 82,875 0,138
Desvest. 2,506 1,332 0,954 0,110

En la tabla 3.2, se refleja la caracterizacion de los licores de alimentacion a las
columnas de destilacién. Pueden observarse periodos de relacién (NH3/COz)en
un rango de 1,74 — 1,86 y (Ni/S) entre 1,3 — 2,45 en correspondencia con la
variabilidad del proceso industrial representado en la figura 7 y figura 8; sin
embargo, la concentracion de amoniaco muy baja, inferior a lo obtenido a la
empresa entre 57- 66 g/l.
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Tabla 3.2 Caracterizacion de los licores de alimentacion a las columnas de

destilacion

Muestras NH, CO, | NH4/CO, Ni Co Ni/S | [S,0:]- | [SO4° | pH
P1 50,00 | 26,85 1,86 5,76 | 0,037 | 2,23 | 2,45 4,75 | 9,91
P2 50,00 | 27,80 1,80 5,66 | 0,037 | 2,14 | 2,16 509 | 9,91
P3 47,60 | 27,30 1,74 6,43 | 0,087 | 2,59 | 2,06 7,47 | 9,95
P4 40,00 | 23,00 1,74 7,77 1 0,034 | 3,04 | 1,72 5,26 | 9,87
P5 45,10 | 28,05 1,61 540|0,041 | 2,16 | 1,31 5,02 | 10,25
P6 39,30 | 22,39 1,76 450 | 0,020 | 1,83 | 2,28 5,16 | 10,30

Prom. 45,33 | 25,90 1,75 592 | 0,04 | 2,33 | 1,80 5,09 | 10,03

Devest. 4,77 2,52 0,08 1,10 | 0,02 | 0,42 | 0,69 0,10 | 0,19

Prom: promedio Desvest

: desviacion estandar

Para la caracterizacion de la pulpa se realizaron analisis al licor y a los sdlidos, los

cuales se muestran en la tabla 3.3 y tabla 3.4.

Tabla 3.3 Caracterizacion del licor efluente procedente de la destilacion

Muestras Concentracion (g/l) pH
NHs3 S
P1 1,41 0,38 2,12 8,24
P2 1,91 0,55 2,31 8,76
P3 1,19 0,75 2,05 7,82
P4 1,22 0,65 2,03 7,81
P5 1,14 0,48 2,27 7,52
P6 1,30 0,37 2,19 7,40
Prom. 1,36 0,58 2,16 8,16
Devest. 0,28 0,16 0,11 0,45
Tabla 3.4 Caracterizaciéon del carbonato de niquel
Muestras Concentracion (%) Densidad (mg/l) e
Ni Co S MgO CO, Pr Pa
P1 48,79 | 0,354| 2,23 [ 0,375 | 3,99 | 206 | 0,640 | 0784
P2 47,20 | 0,348 | 3,09 | 0,369 | 1,90 2,85 | 0,567 0,801
P3 45,58 | 0,258 | 1,84 | 0,650 | 4,42 2,82 | 0,533 0,811
P4 47,19 | 0,317 | 2,92 | 0,305 | 2,09 | 262 | 0,670 0,744
P5 48,37 [ 0,386 | 2,75 [ 0,210 | 2,88 | 320 | 0,566 | 0.823
P6 48,39 [ 0,278 | 2,58 [ 0,280 | 324 | 279 | 0,521 | 0813
Prom. | 4759 | 0,32 | 257 | 0,36 | 3,09 | 287 | 058 | 0,796
Devest. | 119 | 0,056 | 046 | 0,15 | 1,01 | 0,19 | 0,06 0,03
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Pr: Densidad real

Pa: Densidad aparente

¢ : Porosidad

Puede observarse en la tabla 3.3, que solo la muestra 1 se correspondié a una

operacion al minimo costo de pérdidas de amoniaco y de consumo de reactivo de

precipitacion del niquel, reportado por Rojas et. al., (2007c) y Magafa et. al.,
(2011), en el rango de pH entre 8,1y 8,5.

En la tabla 3.4, se muestra un carbonato con contenido promedio de niquel y

azufre semejante a los reportados en la tabla 1.6; pero el didxido de carbono fue

inferior (3,09 % vs 9,37 %), el magnesio mayor expresado en forma de éxido

(3,09 % vs 0,093 %), lo que afecta la calidad del 6xido y sinter de niquel, porque

constituye una impureza.

En la figura 3.1 se muestra la fineza del carbonato y en la figura 3.2, su relacion

con el diéxido de carbono.
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En la figura 3.2 se muestra que a mayor contenido de diéxido de carbono, mayor
es el diametro promedio de las particulas de carbonato de niquel, este resultado

esta en correspondencia con los resultados obtenidos por Rojas, (2007c¢).
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Figura 3.2 Influencia del contenido de didxido de carbono sobre la diametro
de la particula

3.2 Curva caracteristica del régimen de secado del carbonato de niquel
En la figura 3.3 se muestra la curva caracteristica del régimen de secado del

carbonato de niquel.
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Figura 3.3 Curva caracteristica del regimen de secado del carbonato de
niquel (Prueba P-21y P22)
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Se aprecian en la figura 3.3, las zonas de secado como son: AB, periodo de
calentamiento del carbonato, donde la humedad disminuye ligeramente; BC, el
periodo de velocidad constante hasta alcanzar la humedad critica (Xc); CD,
periodo decadente lineal de la velocidad de secado, donde se evapora la
humedad ligada; DE, régimen de caida de velocidad asintéticamente hasta la
humedad de equilibrio, donde culmina la evaporacién de la humedad.

Al incrementar la temperatura de secado, incrementa la velocidad del secado,
aunqgue se debe tener en cuenta que a temperatura de 100 °C, ya se ha iniciado la
descomposicion del carbonato, con el desprendimiento de gases, de ahi que
pueda observarse el periodo lineal con una ligera pendiente. A mayor
concentracion de diéxido de carbono en el carbonato, a esta temperatura de
secado de 100 °C, han de esperarse mayores pendientes y por tanto, es probable
que no se obtenga un periodo de secado constante por el desprendimiento de
COg,, SO,, H;0, O..

La humedad critica la alcanz6 en un entorno muy cercano, para ambas
temperaturas de secado, de 51,4 % y 49,5 % de humedad.

A partir de esta experiencia, se determin6 para cada carbonato de niquel, a la
temperatura y humedad inicial de trabajo, la humedad critica en base seca. Puesto
gue para un mismo carbonato la desviacidén estandar de la Xc fue baja, se calculd
el valor promedio y se muestra en la tabla 3.5. La Xc se “refind” a partir de obtener
las figuras de dependencia de la humedad del tiempo de secado, como se aborda
en el epigrafe 3.3.

Tabla 3.5 Humedad critica para las muestras de carbonato de niquel

ITEMS Muestras
P1 P2 P3 P4 P5 PG
0,
Xc (%) 42,74 | 4978 | 4153 | 4858 | 4548 | 4455
promedio
Desviacion |, 2, 1.20 0. 59 121 3.01 311
estandar
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Se observé una relacion entre el didoxido de carbono contenido en el carbonato de
niquel y la humedad critica (Xc), como se muestra por la ecuacion (3.1) y la

figura 3.4.

60

o —+—mW—
1,0 2,0 3,0 4,0 5,0

CO. (%

Figura 3.4 Relacion entre el dioxido de carbono y la humedad critica del
carbonato de niquel

Xc =-8,7019-In[CO, |+ 54,622 (3.1)
R?=0,9658
Donde:
Xc: Humedad critica (%)
[CO,]: Concentracién del dioxido de carbono en el carbonato de niquel (%)

Por regresion lineal multiple, mediante el StatGraphics, se obtuvo una ecuacién de
relaciona la humedad critica con el pH de la pulpa destilada, la porosidad y la

concentracion de didxido de carbono, como se muestra por la ecuacion (3.2)

Xc =33,732+13,4811: £ +1,2166- pH - 2,8778-[CO, | (3.2)
R-cuadrado = 99,79 porcentaje
R-cuadrado (ajustado para g.l.) = 99,48 porcentaje
Error estdndar de est. = 0,0022

Error absoluto medio = 0,0010
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Estadistico de Durbin-Watson = 3,245 (P=0,0003)
Autocorrelacion residual en Lag 1 = -0,667
La relacion del pH de la pulpa del carbonato de niquel con la humedad critica
puede estar dado por las redisoluciones del carbonato que suceden en la
descarga de las columnas de destilacién, debido a interacciones con el azufre en
el licor, lo que requiere estudios posteriores. (Rojas, 2009a,b,c)

3.3 Dependencia de la humedad del tiempo de secado
Los datos de humedad y tiempo, mediante el Excel y el StatGraphics, se ajustaron

a varias ecuaciones y se escogio la de mayor calidad de ajuste. Se obtuvo un
comportamiento lineal (3.2), siendo n, el intercepto o humedad inicial; m, la
pendiente, y t el tiempo en minutos. Esta dependencia lineal finaliza en el punto
correspondiente a la humedad critica Xc, obtenida con la ayuda de la figura 3.2,
realizada para cada muestra de carbonato.

X=n+m-t (3.3)
En la figura 3.5 se muestra la dependencia caracteristica de la humedad del
carbonato de niquel del tiempo.
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Figura 3.5 Dependencia de la humedad del tiempo de secado del carbonato
de niquel a diferentes temperaturas (prueba P-11y P12)

A 60°C: X =-2,8631t+174,166 (3.4)
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R? = 0,9987
A100°C: X =-4,85-1+172,85 (3.5)
R? = 0,9999
De la figura 3.5 se observa que al incrementar la temperatura, efectivamente, la
humedad alcanza el valor de equilibrio a la humedad cero méas rapidamente, lo
gue se confirma con los valores de las pendientes de las ecuaciones.
En la figura 3.6 se refleja esta dependencia, para una muestra de carbonato (P-4)
procesado a diferente humedad inicial y temperatura de 60 °C. Cuando aumenta la
humedad inicial en base seca de 147 % a 256 %, se requiere de un tiempo de
retencibn mayor para lograr la humedad cero, lo cual depende del sélido que se
esté secando. En el caso de los sélidos P-1 y P-3 el rango de humedad aplicada,
no provocd un incremento de tiempo de secado apreciable, carbonatos que se
correspondieron con los mayores contenidos de CO,; aunque pueden haber otros
factores causales que incidan como es, la inestabilidad en la temperatura del local

donde se realizaron las pruebas, por lo que se puede confirmar en posteriores

estudios.
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Figura 3.6 Dependencia de la humedad del tiempo de secado del carbonato
de niquel a diferentes contenidos de humedad inicial (P- 41y P- 43)
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A X=216 %: X =-2,5250.t+217,1 (3.6)

R? = 0,9997
A X=169 %: X =-2,0709-t+175,85 (3.7)
R? = 0,9986

Se obtuvo una ecuacion para predecir la pendiente de la variacion de la humedad
en el tiempo para las distintas muestras de carbonato de niquel mediante el
StatGraphics en la opcion, regresion lineal multiple. Se incluyeron las propiedades
del carbonato de niquel, el pH del licor de descarga, la temperatura (T) y el
porciento de humedad en base seca (X).
m=-2,68193+0,0229704- X -0,00064432- T - X +0,00604643 pH - T (3.7)
R?=97,51 %

R? (ajustado para g.l.) = 97,07 %

Error estandar de est. = 0,0053

Error absoluto medio = 0,00387

Estadistico de Durbin-Watson = 2,588 (P=0,0792)
Autocorrelacion residual en Lag 1 = -0,3799

Donde:
X: humedad en base seca (%)
T: temperatura (°C)
pH: pH de la pulpa de carbonato en la descarga de la destilacion

El andlisis de varianza de clasificacion del modelo mostr6 independencia de la
pendiente, de las propiedades del carbonato, como se muestra en el anexo B;
aunque el pH de la pulpa ejercio significacion estadistica. De aqui que las
propiedades del carbonato no inciden sobre variacién de la humedad del tiempo
de secado, en el rango investigado ni de la velocidad del secado, sino que el
diéxido de carbono determina la humedad critica de cada muestra.

Sustituyendo el valor de la pendiente calculado por la ecuacion (3.8) en la
ecuacion (3.2), se puede estimar la humedad en el tiempo, siendo n, la humedad

inicial en base seca, en porcentaje.
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En la figura 3.7, se muestran los valores observados y predichos de la pendiente,

colocandose los puntos sobre la linea diagonal, indicando buena calidad del

ajuste.

0,15
0,12
0,09
0,06

0,03

0k . . . . .
0 0,03 0,06 0,09 0,12 0,15
Valores calculados de la pendiente

Valores predichos de la pendiente

Figura 3.7 Valores observados y predichos de la pendiente (m)

A partir de la humedad critica, la caida de humedad es como una funcion del tipo
exponencial, cuya pendiente (myxc) se puede estimar por la ecuacion (3.8)

m,. =-0,236775-0,00058106 - X +0,0481432-pH - 0,00056831B- T -pH + 3.8)

0,00004696- T - Xc

R? = 95,15 porcentaje
R? (ajustado para g.l.) = 93,53 %
Error estandar de est. = 0,015
Error absoluto medio = 0,01
Estadistico de Durbin-Watson = 2,44 (P=0,0827)
Autocorrelacién residual en Lag 1 = -0,2908

Como se refleja en la ecuacion (3.8), la temperatura del secado no aparece solo
en su interaccion con la humedad y el pH de la pulpa de carbonato, se debi6é a que
a 100 °C, la lectura del datos de humedad cada 2 min., no permitio obtener el
valoOr de la pendiente; por lo que se recomienda para posteriores trabajos, lectura

del dado cada 0,5 min, luego de alcanzada la temperatura critica. En la figura 3.8
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se muestra la relacion entre los

todos alrededor de la diagonal.

Valores predichos de la pendiente (myc)

Figura 3.8 Valores observados y predichos de la pendiente (m)
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En la figura 3.9, se muestra la aplicacion del modelo para las muestras (P - 61) y

(P 62).
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Figura 3.9 Aplicacion del modelo (3.9) para el estimado de la pendiente
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Conclusiones parciales

Con el desarrollo de la investigacion, se llegaron a las siguientes conclusiones:

El carbonato de niquel posee un régimen de secado tal como la curva tipica del
secado de sdlidos, aunque a temperatura de 100 °C y alta concentracion de
diéxido de carbono, el periodo de velocidad de secado constante posee una

ligera pendiente.

La dependencia de la humedad en el tiempo del carbonato de niquel se pude

describir por la ecuacion de una recta hasta la humedad critica.

El incremento del contenido de diéxido de carbono en el carbonato de niquel
ejerce un efecto estadisticamente significativo e inversamente proporcional
sobre la humedad critica del carbonato de niquel; asi también, la porosidad y el
pH de la pulpa de descarga de las columnas de destilacion, con un efecto

directo.

. Se obtuvo un modelo estadistico para estimar la pendiente que determina la
dependencia de la humedad del tiempo de secado, en funcion de la
temperatura, humedad inicial y pH de la pulpa de carbonato, independiente de

las propiedades del carbonato de niquel.

. Al incrementar la temperatura de secado, aumenta la pendiente de caida de

humedad en el tiempo.

Cuando aumenta la humedad inicial del sélido, se requiere de un mayor tiempo

de retencion para secar el carbonato hasta humedad cero.
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CONCLUSIONES

Se determind que el diametro promedio de particula y las propiedades del
carbonato no influyen sobre la velocidad del secado; sino que esta depende de la
humedad inicial, la temperatura y el pH de la pulpa destilada de carbonato de
niquel. La concentracioén de dioxido de carbono, la porosidad del carbonato y el pH
poseen un efecto estadisticamente significativo sobre la humedad critica y se
propuso un modelo para estimarla; asi también, para determinar la pendiente de la
recta que relaciona la dependencia de la humedad del tiempo de secado en
funcion de la temperatura y humedad inicial hasta alcanzar la humedad critica.
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RECOMENDACIONES

- Continuar la investigacion, incrementando el rango de concentracion de
diéxido de carbono en el carbonato de niquel y pH de la pulpa de carbonato de
niquel.

- Investigar las vias para incrementar la concentracion de diéxido de carbono en
el carbonato de niquel.
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ANEXO A

5 Year Nickel Spot
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Fuente: http://www.kitcometals.com/charts/nickel historical large.html
Consultado (27/05/2013)
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ANEXO B

Andlisis de Regresidn Miltiple

Error Estadistico
Parametro Estimacidon estandar T P-Ualor
CONSTANTE A, 8639937 A,08969327 A,660187 a,5287
T -8,08009460521 a,808121889 -8,78808321 a, 4448
hi a,8008246035% 8, 808104516 2,354083 a,8358
Dp -0,00080834129 0,008873737 -8,0954668 a,9254h
pH -8,8113611 a,81109806 -1,82365 a,3247
T=x -0,000008646783 A,0000010808957 -6, 40649 A,a80688
pH=T a,080081822462 a,0800142176 1,28195 a,2223
CO2xX -8,0080008439572 8,0008184452 -8,238313 a,8154

Se observa la independencia de la pendiente de caida de humedad en el tiempo
del carbonato de niquel, de las propiedades del carbonato; aunque la interaccion

del pH de la pulpa con la temperatura de secado, mostré significacion estadistica.



