Er:ﬂﬂfﬂ_qfﬂ
uimica

Recibido: nov., 2016 / Aceptado: marzo, 2017

Tratamiento por coagulacion-floculacion a efluente de
la Empresa del Niquel Comandante Ernesto

Che Guevara
Treatment for coagulation-flocculation to effluent from Ernesto Che Guevara
Company of Nickel

Ing. Sorangel Rivas-Romero, srivas@cil.moa.minem.cu; Ing. Gerardo Menés-Vuelta;
Ing. Aimet Romulo-Rodriguez

Centro de Investigaciones del Niquel (CEDINIQ). Cuba

Resumen

El efluente del sedimentador de carbonato de la Empresa de Niquel Comandante Ernesto Che
Guevara, como promedio, contiene 183,03 mg/L de niquel total, de este el 81,3 % se encuentra
en forma de niquel disuelto. Se pretendié recuperar la mayor cantidad de niquel posible de este
efluente mediante un proceso de coagulacién - floculacién. Se realizaron corridas con la adicion
de cal hidratada a diferentes dosis como coadyuvante de la coagulacién y otras con el efluente
pre-destilado. Se evaluaron seis coagulantes de diferentes compafiias en varias dosis, y un
floculante comin para todas las pruebas. Los mejores resultados fueron obtenidos con el empleo
del sulfato de aluminio en dosis de 300 mg/L y cal hidratada a 150 mg/L, con una recuperacion
del 91,70 % de niquel total y 88,67 % del niquel disuelto. Con el efluente pre-destilado no se
lograron altos valores de precipitacion.
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Abstract

Commander Ernesto Che Guevara Nickel Company’s Carbonate thickener effluent, as an
average, contains 183,03 mg/L of total nickel, from this 81,3 % is in a dissolve nickel form.
This paper aim was to recover the greatest quantity of nickel as possible from this effluent by
using the coagulation —flocculation process. Test runs were carried out with hydrated lime
addition in different dosages, for aiding coagulation and other ones with the previously distilled
effluent. Six coagulants from different companies were assessed in different dosages, including
an effluent that is common for all the tests. The best results were obtained with the use of the
aluminum sulfate in dosages of 300 mg/L as well as hydrated lime at 150 mg/L, with a recovery
of 91,70 % of the total nickel and 88,67 % of the dissolved nickel. With the predistilled effluent
no high precipitation values were achieved.

Keywords: effluent, dissolved nickel, coagulant.

Introduccion

En la Empresa del Niguel Comandante Ernesto Che Guevara (ECG), el

producto de la destilacion de la solucidon obtenida en la lixiviacién carbonato-
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amoniacal es enviado a un sedimentador con el objetivo de lograr la densidad

necesaria para la continuidad del proceso.

El reboso de la sedimentacion posee una concentracion de niquel total
promedio de 183,03 mg/L y el 81,3 % se encuentra en forma de niquel disuelto,
para la recuperacion de este elemento se utiliza la precipitacion con
hidrosulfuro de amonio; esta tecnologia tiene los siguientes inconvenientes:
elevado costo de operacion, la fabricacion del producto denominado sulfuro de
niquel el cual es de dificil venta y bajo precio, ademas de traer consigo una
elevada contaminaciéon ambiental por las emanaciones de acido sulfhidrico en

el &rea de precipitacion de sulfuro.

En este efluente los sélidos en suspension representan aproximadamente el
18,7 % de la concentracion de niquel total del efluente y estan compuestos por
carbonato e hidroxido de niquel, se componen de particulas muy finas

(0,7 a 200 um) que en su mayoria estan en estado de coloides.

El proceso de coagulacion garantiza que las particulas coloidales se agrupen
con la variacion de sus cargas eléctricas superficiales y otras que se adhieran a
los copos, aumentando asi su tamafio, lo que trae consigo un aumento de la

velocidad de sedimentacion.

El presente trabajo tiene como objetivo estudiar la recuperacion de la mayor
cantidad de niquel posible, mediante un proceso de coagulacion-floculacién al
efluente del sedimentador de carbonato antes de ser enviado a la precipitacion

con hidrosulfuro de amonio.

Fundamentacion tedrica

Caracteristicas del efluente [7]

El contenido de niquel total promedio es de 183,03 mg/L y el 81,3 % esta en
forma de niquel disuelto (148,76 mg/L). La concentracion promedio de aniones
del tipo sulfatos presente en el efluente es de 1810,80 mg/L, superior a la del
amoniaco (1362,21 mg/L), por lo que se infiere que todo el niquel disuelto esta
formando el complejo sulfato amoniacal de niquel. Esto ultimo lleva a plantear
la hipdtesis de que para precipitar el niguel y lograr su recuperacion, es

necesario romper dicho complejo.
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La granulometria maxima de los sélidos en suspension es de 43,27 um. Las
particulas menores a 10 um (estado coloidal) estan presentes en un 28,53 %.

Coagulantes

Los coagulantes se usan generalmente en el tratamiento de aguas naturales e
industriales para aglomerar los sélidos en suspension. La coagulacion consiste
en la neutralizacion de las cargas eléctricas de los coloides que componen una
solucion [2,3-10].

Los coagulantes inorganicos mas empleados son: Al,(SO,)3-18H,0 (sulfato de
aluminio), NaxAl,O4 (aluminato de sodio), Al2(SO4)3-(NH4)SO4-24H,0 (alumbre
de amonio), FeS0O,4-7H,0 (caparrosa), Fe,(SO,)s (sulfato férrico), FeCls-6H,0
(cloruro feérrico); MgO (6xido de magnesio); Bentonita; Na,O-3SiO, (silicato de
sodio); Ca(OH), (hidréxido de calcio).

La seleccion primaria de cada uno de los coagulantes depende del pH del
agua, ejemplo: sulfato de aluminio (5,5 a 7,5), sulfato ferroso (8,0 a 11,0),
sulfato férrico (Ferrisul, ferrifloc: 8,0 a 11,0 y ferriclear: 5,0 a 6,0). [2,3,5]

De todos los coagulantes el mas utilizado por su bajo costo y gran efectividad
es el sulfato de aluminio, aunque tiene la desventaja de su estrecho rango de

pH de aplicacion.

El proceso de coagulacion necesita una fuerte mezcla instantanea para
dispersar el coagulante y favorecer las reacciones quimicas iniciales, este

periodo necesita un tiempo de 10 min como minimo.

Floculantes
Los floculantes son polimeros que favorecen el proceso de formacion de

floculos, actuando de puentes para captar las particulas en suspension.

Existen tres tipos de floculantes, los anidnicos, los catiénicos y no iénicos. Los
anionicos se utilizan en la sedimentacién de particulas minerales; los catidénicos
en la sedimentacion de particulas de origen organico y los no ionicos en la
sedimentacién de particulas tanto organicas como inorganicas [9]. Su seleccién
primaria ademas de depender del origen de las particulas también obedece al
pH de la solucién donde se apligque [8]. Ejemplo las acrilamidas — acrilatos son
anionicos y su pH O6ptimo de trabajo es de 7 a 14, las poliacrilamidas —
poliaminas son catiénicos y el rango de pH es de 4 a 8 y las poliacrilamidas son

no iénicos y trabajan de 6 a 10.
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El proceso de floculacion necesita un minimo de agitacion para no romper la
cadena del polimero. El tiempo 6ptimo de floculacién es de 15 min como

minimo [8,10].

Coadyuvantes de Ia coagulacion

La coadyuvacion tiene como finalidad llevar la pulpa a un pH 6ptimo para ser
tratado. Los coadyuvantes favorecen la coagulacion, incluso a dosis de 0,5 a
4,0 mg/L, un ejemplo es la cal, usada para aportar la alcalinidad artificial

necesaria para trabajar con el alumbre o la caparrosa [3].

Meétodo utilizado y condiciones experimentales

La dosis Optima de coagulante no se puede determinar con los resultados de
los analisis quimicos, por lo tanto se necesita realizar pruebas de jarras en una
mesa de coagulacion para determinar, de forma analitica y visual, el

funcionamiento adecuado de cada coagulante y floculante en el proceso [4].

Toma de muestra

Se toma una muestra de agua de aproximadamente 25 L, suficiente para hacer

no menos de tres réplicas en una mesa de coagulacion de 6 jarras.

Materiales

Mezclador de cuatro o seis jarras que permita una agitacion regulable
entre 3,14 a 31,4 rad/s.

- Cuatro o seis vasos de vidrio o plasticos translucidos con capacidad
entre 1,0y 15L.

- Pipetasde 1,0,5,0y 10 mL.

- Equipo para medir turbiedad.

- Equipo para medir color.

- Equipo para medir pH.

- Suspension de cal hidratada a 10 g/L de concentracién.
- Coagulantes a una concentracion de 10 g/L.

Metodologia
- Tomar aproximadamente 25 L de efluente y homogeneizar bien la

muestra.
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- Tomar 100 mL de muestra y determinar pH, turbidez, color niquel total y
niquel disuelto antes de comenzar la prueba de coagulacion para tener

una referencia.
- Medir 1 L de efluente y afiadir en cada jarra.

- Poner una agitacién a las jarras de 10,47 rad/s para mantener una

turbulencia uniforme mientras se miden los reactivos que se afiadiran.

- Afadir primero la suspensiéon de cal hidratada (si la corrida lo requiere) y

esperar un minuto.
- Afadir después la solucion de los coagulantes.

- Aumentar la velocidad de 10,47 a 31,40 rad/s por un espacio de un

minuto.

- Pasado este tiempo, bajar la velocidad de agitacion hasta 3,14 rad/s, por

un espacio de 15 minutos.
- Adicionar la solucién del floculante a cada jarra.

- Una vez transcurrido el tiempo de mezcla lenta retirar los agitadores o
paletas de cada jarra y dejar el sistema en reposo por un espacio de 15
minutos durante los cuales debera observarse la apariencia o

consistencia de los floculos formados.

- Pasados los 15 min de sedimentacion, tomar de cada jarra un volumen
de 100 mL para la determinacion de turbidez, color, pH, niquel total y

niquel disuelto.

Interpretacion
El analisis de la muestra, cuyo resultado demuestre una mayor reduccion del
niquel total y el niquel disuelto, sera la mejor dosis de coagulante o el mejor

coagulante segun el caso analizado.

Resultados y discusion

Se evaluaron seis coagulantes pertenecientes a diferentes compafiias, se
seleccionaron los fabricados a base de aluminio dado que este elemento no
contamina el 6xido de niquel como lo hace el hierro; y ademas el pH del licor
(8,28 a 9,05) esta en el rango O6ptimo de aplicacion de estos productos; se

utilizé un floculante con el objetivo de acelerar el proceso de sedimentacion,
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comun para todas las pruebas, se seleccion6 del tipo no iénico teniendo en

cuenta el pH de trabajo.

Los coagulantes fueron: SNF- AC 851, VAPEN FLOC, VAPEN FLOC PP,
Chematek - hidroxicloruro de aluminio, Chematek - policloruro de aluminio y
sulfato de aluminio. El floculante empleado fue el AN 210 de la compafiia SNF.

Las dosis empleadas para los coagulantes fue de 100, 200 y 300 mg/L, y 0,5

mg/L para el floculante.
Evaluacion del efecto de Ia adicion de coagulante y floculante al efluente
En la tabla 1 se muestra un resumen de la precipitacién de niquel total obtenida

al variar las dosis de cada coagulante.

Tabla 1
Precipitacion de niquel total en funcién de las dosis de coagulante

Precipitacion Niquel Total, %
Coagulantes Dosis, mg/L

100 200 300
AC 851 - SNF 6,30 9,48 8,37
VAPEN FLOC 4,64 12,86 18,47
VAPEN FLOC PP 1,67 1,90 0
Chematek - Hidroxicloruro de Aluminio 10,37 16,04 16,35
Chematek - Policloruro de Aluminio 17,92 37,44 57,02
Sulfato de Aluminio 32,08 59,80 78,80

Con el empleo de los coagulantes AC 851 — SNF, VAPEN FLOC, VAPEN
FLOC PP y Chematek - Hidroxicloruro de Aluminio se obtuvieron muy bajas

precipitaciones de niquel en todas las dosis evaluadas.

Con los coagulantes Chematek- Policloruro de Aluminio y el sulfato de aluminio
se obtuvo una precipitacion de niquel total de 57,02 y 78,80 %
respectivamente; ademas se observd una correlacion directa entre dosis de

coagulante y porciento de precipitacion de niquel total.

Igual comportamiento se observo en la precipitacion del niquel disuelto. En la

tabla 2 se recogen los resultados obtenidos.
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Tabla 2
Precipitaciéon de niquel disuelto en funcién de las dosis de coagulante
Precipitacién Niquel Disuelto, %
Coagulantes Dosis, mg/L

100 200 300
AC 851 - SNF 20,87 8,98 9,84
VAPEN FLOC 0 8,59 21,72
VAPEN FLOC PP 9,22 11,48 12,81
Chematek - Hidroxicloruro de Aluminio 7,00 18,23 22,46
Chematek - Policloruro de Aluminio 13,51 39,69 60,00
Sulfato de Aluminio 30,16 60,12 85,86

Evaluacion del efecto de la adicion de cal hidratada, coagulante y floculante en el
efluente

Se empled la cal como coadyuvante en la coagulacién, las dosis empleadas
para la cal hidratada fueron de 50, 100 y 150 mg/L.

En la tabla 3 se muestra el resumen de la precipitacion de niquel total obtenida

al variar las dosis de cada coagulante y cal hidratada.

Tabla 3
Precipitacién de niquel total en funcidn de las dosis de coagulante y de cal hidratada

Precipitacién Niquel Total, %
Coagulantes Dosis, mg/L
Coagulante Cal Coagulante Cal | Coagulante | Cal
100 50 200 100 300 150

AC 851 - SNF 0 11,96 34,90
VAPEN FLOC 11,59 9,41 29,38
VAPEN FLOC PP 12,25 1,94 24,79
Chematek -
Hidroxicloruro de 12,62 12,50 33,01
Aluminio
Chematgk - Policloruro 17,29 23.81 74.80
de Aluminio
Sulfato de Aluminio 40,76 56,65 91,70

Los coagulantes AC 851 — SNF, VAPEN FLOC, VAPEN FLOC PP y Chematek
- hidroxicloruro de aluminio lograron menores precipitaciones de niquel total
gue los coagulantes Chematek - Policloruro de Aluminio y el sulfato de
aluminio, con estos se obtuvo una precipitacion de niquel total de 74,80 y
91,70 % respectivamente; ademas se observo una correlacion directa entre el

porciento de precipitacion de niquel total y la dosis de coagulante.

En el caso del niquel disuelto los mejores resultados se obtuvieron con el

sulfato de aluminio, 88,67 %, con las mayores dosis evaluadas. Ver tabla 4.
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Tabla 4
Precipitacién de niquel disuelto en funcidn de las dosis de coagulante y de cal hidratada

Precipitacién Niquel Disuelto, %
Dosis, mg/L
Coagulantes !
g Coagulante | Cal | Coagulante | Cal | Coagulante | Cal
100 50 200 100 300 150

AC 851 - SNF 17,48 38,29 8,57
VAPEN FLOC 36,36 0 15,38
VAPEN FLOC PP 18,42 0 7,04
Chematek_- Hidroxicloruro 15,07 2308 15,71
de Aluminio
Chenja_tek - Policloruro de 11,27 37.03 62.34
Aluminio
Sulfato de Aluminio 21,99 52,21 88,67

Evaluacion del efecto de la adicion de coagulante y floculante al efluente pre-
destilado

Esta evaluacion tuvo como objetivo comprobar la hipotesis de que para
precipitar el niquel es necesario romper el complejo sulfato amoniacal de

niquel.

La pre-destilacion se realizé en una plancha de calentamiento y se escogio un
tiempo de retencion de 25 min y temperatura 90 °C, basado en los parametros
de operacion actuales de los alambiques de licor con los que cuenta esta
empresa. Bajo dichas condiciones se logra una destilacion entre 8,35 y

18,63 % del amoniaco presente en el efluente, promediando 13,37 %.

En la tabla 5 se muestra el resumen de la precipitacion de niquel total obtenida

al variar las dosis de cada coagulante con el efluente previamente destilado.

Tabla 5
Precipitacién de niquel total en funcién de las dosis de coagulante con el efluente
previamente destilado

Precipitacién Niquel Total, %
Coagulantes Dosis, mg/L
100 200 300
AC 851 - SNF 7,48 5,39 13,16
VAPEN FLOC 3,33 12,71 14,85
VAPEN FLOC PP 2,41 15,19 4,02
Chematek - Hidroxicloruro de Aluminio 0 17,28 3,14
Chematek - Policloruro de Aluminio 7,38 1,86 0
Sulfato de Aluminio 8,23 14,98 8,23

En sentido general todos los coagulantes tuvieron un mal desempefio en
cuanto a la precipitacion de niquel total, de igual manera con el niquel disuelto.
Ver tabla 6.
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Tabla 6
Precipitaciéon de niquel disuelto en funcidn de las dosis de coagulante con el efluente
previamente destilado

Precipitacién Niquel Disuelto, %
Coagulantes Dosis, mg/L

100 200 300
AC 851 - SNF 0,51 9,85 1,75
VAPEN FLOC 10,29 3,43 6,91
VAPEN FLOC PP 1,04 0,00 0,00
Chematek - Hidroxicloruro de Aluminio 4,88 11,79 0,00
Chematek - Policloruro de Aluminio 7,35 10,70 0,00
Sulfato de Aluminio 13,94 0,00 0,00

Evaluacion del efecto de Ia adicion de coagulante y floculante en el efluente pre-
destilado con cal hidratada

La pre-destilacion se realiz6 al efluente con una previa dosificacion de cal
hidratada. Se utilizd una plancha de calentamiento, un tiempo de retencion de
25 minutos y una temperatura de 90 °C. Se obtuvo como resultado una
destilacion entre 14,79 y 24,08 % del amoniaco presente en el efluente,
promediando 21,20 %.

En la tabla 7 se muestra el resumen de la precipitacion de niquel total obtenida

al variar las dosis de cada coagulante y cal hidratada.

Tabla 7
Precipitacién de niquel total en funcién de las dosis de coagulante y cal hidratada con el
efluente previamente destilado

Precipitacién Niquel Total, %
Coagulantes Dosis, mg/L
Coagulante | Cal Coagulante Cal Coagulante Cal
100 50 200 100 300 150

AC 851 - SNF 7,91 16,27 0
VAPEN FLOC 8,19 11,00 10,11
VAPEN FLOC PP 0 1,43 1,08
Chematek -
Hidroxicloruro de 8,19 10,43 12,09
Aluminio
Chematgk— Policloruro 16,37 20,39 576
de Aluminio
Sulfato de Aluminio 28,40 12,92 2,99

De igual manera en sentido general todos los coagulantes tuvieron un mal

desempefio en cuanto a la precipitacion de niquel total y el disuelto.

Ver tabla 8.
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Tabla 8
Precipitacion de niquel disuelto en funcidn de las dosis de coagulante y cal hidratada
con el efluente previamente destilado

Precipitacién Niquel disuelto, %
Coagulantes Dosis, mg/L
Coagulante | Cal | Coagulante | Cal | Coagulante | Cal
100 50 200 100 300 150

AC 851 - SNF 7,91 16,27 0
VAPEN FLOC 8,19 11,00 10,11
VAPEN FLOC PP 0 1,43 1,08
Chematek_- Hidroxicloruro 819 10,43 12,09
de Aluminio
Chenja_tek - Policloruro de 16,37 20,39 576
Aluminio
Sulfato de Aluminio 28,40 12,92 2,99
Conclusiones

1. Los mejores resultados de precipitacion de niquel total y de niquel
disuelto, 91,70 y 88,67 % respectivamente, se lograron con el
empleo del sulfato de aluminio a una dosis de 300 mg/L y cal
hidratada a 150 mg/L.

2. Con el empleo de la pre-destilacion del efluente no se lograron
buenos resultados de coagulacion para ninguno de los coagulantes

empleados.
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