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Resumen

Este trabajo tiene por objetivo evaluar el control del sulfato en efluentes acuosos mineros, el
cual es un contaminante ionico que genera problemas al medio ambiente y al ser humano. EI método
consiste en la utilizacion de resinas de intercambio ionico, las que tienen por funcién intercambiar
iones en la solucion en la que estan inmersas. Se propuso dos resinas comerciales, IRA-400 e IRA-
420, las cuales son de tipo alcalina fuerte y fueron acondicionadas con una solucién de NaOH. Ambas
resinas se sometieron a distintas pruebas en las que se cuantificaron factores como la carga maxima
de sulfato que pueden retener, la velocidad de intercambio ionico, la eficiencia de descarga para
diferentes concentraciones de agente re-extractante y el comportamiento de las resinas en un test
ciclico de carga-descarga. De las isotermas de extraccion se puede deducir que con ambas resinas es
posible llegar a extraer practicamente el 100% del sulfato, tanto para 1000 como para 2000 mg/L de
sulfato en el medio acuoso. También se deduce de la isoterma obtenida con 2000 mg/L, que el aumento
de pH producido por la reaccién de intercambio idnico afectaria negativamente al proceso de carga.
En el proceso de intercambio, la resina transfiere iones OH- al acuoso, lo que hace subir el pH. La
carga maxima de la resina IRA400 fue de 267 g/L cuando se contactd con una solucion con 1000
mg/L de sulfato, y superior a 400 g/L para 2000 mg/L de sulfato. Para la resina IRA-420, la carga
maxima fue de 228 g/L para 1000 mg/L de sulfato, y superior a 400 g/L para 2000 mg/L.

La cinética de extraccion es favorable, en tiempos menores a 5 minutos porque se alcanza
aproximadamente el 80% del equilibrio, lo cual da una posibilidad a tratar grandes volumenes de agua
sin tener que recurrir a enormes equipos de reaccion. Para la regeneracion de la resina y re-extraer el
sulfato en las pruebas con 1000 ppm, se requiere de una concentracion de hidroxido de sodio de 2 M
con ambas resinas. Para una concentracion de 2000 ppm de sulfato, la resina IRA-400 logra la méxima
re-extraccion con una concentraciéon de NaOH de 4 M, mientras que con la resina IRA-420, se
requeriria una concentracién de NaOH igual o mayor que 5 M. En la prueba de 5 ciclos de carga y
descarga, para la resina IRA-400 con agua de 2000 ppm de sulfato, se pudo comprobar que la carga
efectiva de intercambio ionico fluctia entre 35 y 65 g/L de sulfato, mientras que para la resina IRA-

420 fue de 30 a 40 g/L de sulfato utilizando una concentracién de 3 M de NaOH para la re-extraccion.
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Nomenclatura

- SX: Extraccion por solventes

- IX: Intercambio ionico

- BV: Bed Volume

- PLS: Solucion de lixiviacion cargada
- K: Kelvin

- °C: Grados Celsius

- g: Gramo

- kg: Kilogramo

- ton: Tonelada

- mL: Mililitro

- L: Litro

- h: Hora

- min: Minuto

- s: Segundo

- g/L 6 gpL: Gramos por litro

- ppm: Partes por millén (1000ppm =1 gpL)
- m: Metro

- cm?: Centimetro cuadrado

- cm?: Centimetro clbico

- M: Molar

- Rpm: revoluciones por minuto



1. Introduccion y aspectos generales

1.1. Motivacion de la investigacion

El agua en la mineria ha sido siempre un recurso importante y escaso. Siempre se busca la

manera de poder reciclarla y retornarla al proceso minero. (Nueva mineria y energia, 2016)

Los residuos industriales liquidos, también llamados riles, son comunes en la industria minera
y deben ajustarse a la normativa ambiental. Dentro de estos riles, una de las especies mas comunes es
el sulfato y su remocién se ve dificultada por los grandes volimenes a tratar y las pocas posibilidades

de generar alguna especie de valor comercial.

La presencia de ion sulfato en el agua, ya sea por la actividad industrial o de manera natural en
aguas superficiales o subterraneas, restringen el consumo habitual del recurso, debido a las
consecuencias que puede generar en la salud. Las secuelas directas derivan en el consumo de sulfato
en el agua potable, el cual puede producir un efecto laxante, generando deshidratacion la que puede
llegar a consecuencias fatales. Otros efectos adversos pueden producirse por el regadio y el posterior

consumo de alimentos en seres humanos o animales. (Guidelines of drinking-water quality, 2008)

En Chile hay varias industrias, incluida la minera, que vierten sus residuos a rios cercanos. Tales
efluentes deben cumplir con una normativa que indica la concentracién maxima de contaminantes en
el agua. De no ser cumplida se arriesga un término de actividades en la industria y multas por
contaminacion. La norma chilena indica una concentracion maxima de sulfato en riles de 1000 ppm
(1g/L) y una concentracion de 500 ppm (0.5 g/L) en el agua potable. (Biblioteca del Congreso
Nacional, 2001)

En este trabajo se estudiara el empleo de resinas de intercambio i6nico en un medio alto en
sulfato, para simular las condiciones de un ril, tal como ocurre en la industria. La reaccion se estudiara

a escala de laboratorio en un sistema batch.



Las tecnologias actuales ocupadas para el manejo de ion sulfato en efluentes, consisten ya sea

en filtros, membranas o precipitacion, las cuales se discutiran presentando sus ventajas y desventajas.

Finalmente, se debera obtener una concentracién de sulfato menor a la maxima permitida por la

norma medioambiental y, ademas, la implementacion del uso de la resina deberé ser de bajo costo.



1.2. Objetivos

1.2.1. Objetivo General

Evaluar el proceso de intercambio ionico para la remocion de sulfato desde efluentes acuosos

de la mineria.

1.2.2. Objetivos especificos

- Evaluar la cinética de la eficiencia de una resina para absorber el ion sulfato, particularmente

para bajos tiempos de residencia.

- Determinar la capacidad efectiva de carga de la resina de 1X (resina cargada- resina descargada).



2. Antecedentes de la investigacion

Las normas de la OMS dicen que una concentracion de sulfato mayor a 400 mg/L afectan la
potabilizacion del agua, ademas que el sulfato al ser un ion de carga negativa, tiene la posibilidad de
asociarse con cationes tales como Cu*?, Zn?*, Mg?*, entre otros, los cuales aumentan la peligrosidad
del compuesto que forma en el agua potable. Ademas, concentraciones de sulfato superiores a 250
mg/L generan problemas de corrosion en equipos de distribucion del agua potable. (M. Santander,
2011)

En la ley chilena, el decreto supremo N° 90 dice que la concentracion maxima permitida de
sulfato en aguas residuales es de 1000 mg/L, pero a pesar de esto, es posible observar sus efectos en
concentraciones de 500 mg/L. De ser superior a la primera descrita, se arriesgan multas o el cierre de

operaciones. (American Water Works Association, 1999)

En este trabajo se utilizd el método de intercambio idnico para la purificacion de soluciones con

ion sulfato.

2.1. Tecnologias ocupadas para la remocion de sulfato desde el agua

En el ambito medioambiental, se han investigado diversas tecnologias para el tratamiento de
aguas con ion sulfato. Entre estas tecnologias se incluye intercambio i6nico, osmosis inversa y el

proceso con lodos de alta densidad (HDS).



2.1.1. Osmosis inversa

Consiste en el transporte de agua a traveés de una membrana por medio de diferencias de
presiones. Las membranas semipermeables ocupadas, impiden el paso de sales disueltas. El proceso
no es selectivo, generando agua libre de iones disueltos y un flujo de agua de alta concentracion en

sales que debe ser tratada por algin otro método.

El problema de la membrana es su durabilidad frente al ensuciamiento gradual al cual esta
sometida. La limpieza depende del tipo de membrana, y la duracion de la membrana se ve afectada

por el uso de quimicos ocupados para su limpieza.

2.1.2. Proceso con lodos de alta densidad (HDS)

Consiste en afadir piedra caliza para formar precipitados de calcio. La reaccion ocurre en un
reactor en el que entran otras soluciones con sulfato, donde se mezclan y luego son decantados por
medio de un floculante. El decantador separa las dos corrientes, donde una es el efluente tratado y la
otra es un lodo que vuelve a una etapa de recirculacion. La desventaja en la implementacion de este
método radica en los grandes volimenes de solucién a tratar lo que hace necesaria la utilizacion de
grandes estanques para hacer reaccionar la solucion como espesadores, entre otros. (D.J. Murdock,
1994)



2.2. Teoriade IX

El intercambio i6nico es un método de purificacion en el que ocurre un movimiento de iones de

igual carga, los cuales se desplazan entre el fluido y el sélido.

En el intercambio idnico se ocupan resinas, las cuales son polimeros esféricos que contienen
grupos funcionales capaces de intercambiar iones de su estructura por iones de carga opuesta (0 mayor
afinidad) que se encuentran en solucién. De esta manera, existen resinas que pueden intercambiar
iones de carga positiva, llamadas resinas catiénicas, y de carga negativa, llamadas resinas aniénicas.
(Nevarez, 2009)

Cuando la resina esta cargada positivamente es capaz de intercambiar iones de carga negativa:
Rt¥—C +S =R*—=S"+C~ (1)
Anélogamente, la resina cargada negativamente es capaz de intercambiar iones de carga
positiva:
R-—C*+S*=R =ST+C* (2

Donde R es la resina, C representa al ion de intercambio en la resinay S es el ion que se quiere

extraer de la solucién. (Manahan, 2007)

Las reacciones estan escritas de manera que el ion a extraer es de tipo monovalente, pero al

tratarse de un ion como lo es el sulfato, la reaccion de carga cambia a la siguiente:

2R — (OH)¥™ + 502~ =R, — SO2™ + 2(0H)~ (3)

Ademas, el intercambiador ionico tiene preferencia sobre los iones de mayor valencia, esta es

la razon por la cual es posible extraer el sulfato utilizando una resina cargada con hidroxido.



Por otro lado, una forma de verificar que el intercambio se esté realizando, es comprobar que el
pH en la solucién aumenta a medida que la resina esta en contacto con la solucién. Debido a que la
resina esta cargada con ion cloruro (CI), es preferible que después del intercambio queden iones OH"
en vez de iones ClI', ya que, de esta forma, la alcalinidad de la solucion generada por los iones OH" se

puede controlar mas facilmente que retirando iones cloruro de la solucion.

Rt—ClI"+OH  =R*—0OH™ +Cl- (4

Como en el intercambio ionico las reacciones son reversibles, la reaccion de re-extraccion de

sulfato seria:

R, — SO?~ + 2(0H)™ = 2R — (OH)2~ +S02~  (5)

Finalmente, la resina queda apta para una nueva etapa de carga. (Mirko Grageda Zegarra, 2006)

2.2.1. Cinética de la reaccion:

La cinética de intercambio i6nico se debe abordar desde un punto de vista micro (a nivel de
particula) y desde un punto de vista macro (lecho de resina), el cual tiene relacion con el equipo donde

ocurre la reaccion.

A nivel de particula se tienen tres mecanismos de control:

o Control por transferencia en el film.
o Control por difusion en la particula (Difusion de Fick).

o Control por reaccion quimica (Modelo Nucleo recesivo).



Para el caso del intercambio ionico, el mecanismo que regula la velocidad de la reaccién es el
de control por difusion en la particula (esfera de resina), en el cual, existe un contacto entre el sélido

(resina) y la solucion.

Para este caso, el tiempo de reaccion se puede modelar mediante la siguiente ecuacion:!

RZ
t = —In(1 — x?) —2
n(l=x)5

Coeficiente de distribucion: Dwue

Se define el pardmetro Dme como la razon de concentracion de interés entre la fase resina y la

solucion en equilibrio como:

DMe:<

Concentracion metal en resina >
Concentracion metal en solucion/,,

Factor de separacion: Sg

Este parametro mide la selectividad de la extraccion y se define como:

Coeficiente de distribucion de metal A

F™ Coeficiente de distribucién de metal B

El estudio a nivel de lecho de resina guarda relacion con el equipo en que se realizara la reaccion

de intercambio.

! (F.Parada, 2010)



La reaccion de intercambio ionico se lleva a cabo en una cantidad de tiempo determinada. Para
esta investigacion se midio la concentracion de iones absorbidos por la resina en distintos tiempos de

contacto.

2.2.2. Carga maxima

Es la capacidad méxima que tiene la resina para intercambio i6nico. Se mide en eq/L
(equivalentes por litro). Se obtiene cargando la resina repetidas veces hasta que la resina ya no pueda

realizar mas intercambios con la solucion.

2.2.3. Isoterma de extraccion

La isoterma de extraccion representa el balance de masa entre la resina y la solucion acuosa. Se
obtiene experimentalmente haciendo sucesivos contactos entre la resina y la solucién, en la que se
varia tanto la masa de resina empleada, como también el volumen de solucion de contacto. Esta Gltima

contiene una concentracion constante de iones en cada contacto.

Cuando se contacta una cantidad de resina que es pequefia respecto a un volumen de solucion,
se obtiene la m&xima absorcion de iones, lo que corresponde a la maxima concentracion de iones en
la resina. Andlogamente, cuando se contacta una cantidad de resina que es grande respecto a un
volumen de solucién, se obtiene la minima absorcién de iones, lo que corresponde a la minima

concentracion de iones en la resina.

2.2.4. Elusién

En la elusion o descarga o re-extraccion de la resina, se contacta la resina cargada con una
solucion que contiene una alta concentracion de iones mas afines a la resina, que el ion que se desea
descargar, por lo que ocurre un nuevo intercambio i6nico. En el caso de que el ion mas afin sea el H,

el intercambio pasa por un cambio de pH entre las fases carga/descarga.
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Cuando la solucidn se descarga, la resina queda apta para un nuevo contacto, debido a que la

resina vuelve a quedar con el sitio activo previo a la carga.

2.2.5. Hinchabilidad de la resina

La capacidad para absorber agua de la resina estando seca, se mide para poder calcular el

aumento de volumen de la resina cuando tiene contacto con la solucion.

2.2.6. Capacidad maxima de intercambio de la resina

La resina tiene una capacidad limite para realizar intercambios. Después de que ocurre una
descarga de la resina queda una cantidad de iones que no se descargd, la cual se va acumulando

después de sucesivas cargas y descargas.

Este dato, ademés de determinar la duracion efectiva de la resina, también ayuda a
determinar si la solucion de descarga es capaz de hacer que la resina descargue la solucion. (Pinilla,
2008)
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3. Estado del Arte

A continuacion, se presentan diferentes estudios considerados en el estado del arte, en los que

se ocupo resinas de intercambio idnico alcalina fuertes para la remocion de ion sulfato.

(Ashref Darbi, 2003) abordaron distintos métodos para extraer sulfato, y entre los cuales el
intercambio i6nico estuvo dentro de las mejores alternativas. Se investigaron tres tipos de agua (agua
potable con sulfato, agua subterranea de Leroy y agua de una corriente rapida en Saskatchewan -
Canada), a las cuales se les afiadio sulfato de magnesio hasta llegar a una concentracion de 1000 y
2000 ppm. Para el intercambio se utilizé una columna de 90 cm de largo y 1 cm de didmetro. La resina
estuvo en contacto con la solucién durante 4 horas, retirando muestras después de 1 hora de contacto
cada media hora. La Figura 1 muestra como la resina es capaz de disminuir la concentracién de sulfato
en las aguas de Leroy y Swift Current. Las concentraciones iniciales de sulfato en Leroy y Swift
Current fueron de 2280 y 3665 mg/L respectivamente. Las aguas de Swift Current hasta los 100
minutos aproximadamente, la resina ABS2 es capaz de retirar practicamente el 100% del sulfato, y
luego empieza a disminuir su extraccion debido a su saturacion, y luego aumentando la concentracion
de sulfato en la solucion por la disminucion en su capacidad de extraccion. Por otro lado, en las aguas
de Leroy, se puede ver que la resina ABS2 logra una extraccion de sulfato menor, la cual se mantiene
estable hasta los 100 minutos aproximadamente. La Figura 2 muestra el tiempo de regeneracién para
las muestras de Leroy y Swift Current. Se puede distinguir como la resina ABS 2 es capaz de soltar
practicamente todo el sulfato extraido en ambas aguas durante los primeros 40 minutos de elusién. En
conclusion, el intercambio i6nico es una alternativa conveniente debido a su capacidad de disminuir
el sulfato en concentraciones de 1000 y 2000 ppm en aguas de Leroy y Swift Current. Ademas, es una

alternativa que se puede utilizar para el tratamiento de aguas de consumo humano.
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(W. Ashane M. Fernando, 2018), estudiaron que el drenaje acido de minas (AMD) vy, el drenaje
acido de rocas (DRA) contienen sulfatos de metales pesados, generados por la oxidacion de sulfuros
metalicos. El efluente rico en sulfatos avanza aguas abajo, contaminando aguas de consumo y
comprometiendo el medio ambiente. En esta investigacion se revisé el proceso de precipitacion de
yeso por intercambio iénico en contracorriente (GYP-CIX), el cual consiste en adicionar calcio a la
solucion para precipitar sulfato a la forma de yeso, y afiadiendo resinas anionicas y cationicas, las
cuales remueven el calcio y sulfato restantes que no precipitaron. En la experimentacion se ocupé una
solucion que contiene una concentracion de 500 ppm de calcio y 1200 ppm de sulfato. Luego del
contacto con las resinas se obtuvo una concentracion de 50 ppm de calcio y menos de 200 ppm de
sulfato. En este proceso la formacion de yeso puede mejorarse a partir de la precipitacion de sulfato

con calcio.

(Reza Haghsheno, 2009) estudiaron la mina de cobre Sarcheshmeh la cual procesa 41 mil
toneladas/dia de mineral que contiene un 0.7% de cobre. Debido a los altos volumenes de mineral
procesado, la industria ha tenido que ser mas estricta con las aguas residuales teniendo que mejorar
las instalaciones y la tecnologia utilizadas para el tratamiento de estas. El sulfato y metales disueltos
son los principales contaminantes generados por esta industria y el dafio medioambiental que pueden
generar es enorme. Dentro de las tecnologias revisadas en esta publicacién para el tratamiento de
aguas residuales contaminadas con sulfato, se encuentra el intercambio idnico. En este estudio se hizo
un contacto de una resina anionica lewatit K6362 en una columna, a la cual se le introducian
soluciones de 500 a 900 ppm de sulfato, por medio de una bomba que funciond a velocidad constante,
y cuya solucion se introducia en la parte superior de la columna. La solucién estuvo en contacto con
la resina hasta lograr una extraccion cercana al 100%. También se hicieron experimentos en los que
se varid la cantidad de resina de 0.2 g a 1.2 g a un volumen constante de solucién a un tiempo de
contacto de 24 horas. El analisis quimico se hizo por medio de cromatografia. En los resultados se
tiene que hay una extraccion completa de sulfato a una concentracion de resina de 1000 mg /100 ml.
En la Figura 3 se muestra la relacion entre el porcentaje de extraccion de sulfato y la cantidad de resina
ocupada en una prueba en la que se utilizd una concentracion de sulfato entre 500 ppm y 900 ppm. Se
puede ver como aumenta el porcentaje de extraccion de sulfato en la resina, hasta llegar al 100% de
extraccion, donde se utilizd la razdn resina/agua antes descrita. En conclusion, la resina Lewatit

K6362 puede extraer iones sulfato en solucién en el rango de concentracién de 500 a 900 mg/L.
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Figura 3: Eficiencia de extraccion de sulfato respecto a la resina Lewatit k6362. (Reza Haghsheno,
2009, pag. 965)

(Musterman, 1979), investigaron que en el medio oeste de Estados Unidos tienen problemas por
la alta concentracién de sulfato causada por la disolucion de yeso (CaSOa). La concentracion de
sulfato se encuentra entre los 1000 y 3000 ppm. Para el tratamiento no se recomienda utilizar osmosis
inversa debido al alto costo de operacion y mantencion. Por lo anterior, se ocup6 el método de
intercambio i6nico en columnas utilizando la resina IRA-68 que es anidnica debil, en la forma de
aminaterciaria. La resina empleada fue acondicionada con bicarbonato, de esta manera, cuando ocurra
el intercambio idnico, el bicarbonato serd mas facil de remover. Luego de la carga de la resina se

ocupd NaOH para la descarga, donde las reacciones de carga y descarga son:

R — (HCO3), + S0;2 = R—S0, + 2HCO3 (5)
R —S0, + 20H™ = R— (0OH), + S0;?2 (6)
R — (OH), + 2C0, = R — (HCO3), (7)
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La ecuacion (5) indica la carga de la resina ya acondicionada en la que se intercambia el ion
sulfato por el bicarbonato. En la ecuacion (6) se muestra la descarga de la resina en medio alcalino
gracias a la presencia de iones OH". Finalmente, en la ecuacion (7) se muestra la regeneracion de la
resina por medio de la adicion de dioxido de carbono, quedando la resina lista para un nuevo ciclo de
extraccion de sulfato.

Para el experimento se ocup0 sulfato de sodio (Na2SOa) a una concentracion de 2000 ppm. En
la Figura 4 se muestra como varia la concentracion de sulfato en la solucion. Hasta antes de los 20
minutos hay un 100% de extraccion, luego la resina llega a su saturacion, por lo que empieza a extraer
menos sulfato, llegando finalmente a no extraer nada de sulfato. Como resultado se obtuvo que la
resina fue capaz de disminuir la concentracion de sulfato de la solucién en un 100% durante un tiempo
de 20 minutos. También se pudo comprobar la eficiencia en el acondicionamiento de la resina con
bicarbonato. En conclusién, se puede decir que la resina IRA-68 es apta para la extraccion de sulfato,
utilizando una columna de intercambio idnico.
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Concentracién de sulfato en solucién [gpl]

0 10 20 30 40
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Figura 4: Variacion de la concentracion de sulfato en solucion. Resina IRA-68. (Musterman, 1979,
pag. 344)
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4. Desarrollo experimental

4.1. Resinas utilizadas

De la revision bibliografica realizada, es posible extraer sulfato con las resinas descritas en la
Tabla 1. De entre estas resinas se decidié experimentar con las alcalinas IRA-400, e IRA-420, las
cuales presentaban buen rendimiento y se aplican comercialmente para la remocién de sulfato. Ambas

resinas fueron conseguidas en la empresa MERCK Chile.

Las resinas de la Tabla 1 fueron probadas en distintos estudios para la extraccion de sulfato

desde aguas residuales.

Tabla 1: Resinas aptas para extraccion de sulfato

Resina Tipo
Amberlite IRA-68 Anionica
Amberlite IRA-400 Anionica
Amberlite IRA — 458 Aniodnica
Amberlite IRA — 420 Anionica
Amberlite MB20 Mezcla
Amberlite MB400 Mezcla

Dowex A-1 Aniodnica
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En la Tabla 2 se muestran las especificaciones técnicas de la 2resina IRA-400. En la Tabla 3 se
ven las especificaciones técnicas de la *resina IRA-420.

Tabla 2:Especificaciones resina IRA-400

Temperatura limite 60°C
Cross-Linkage 8%
Humedad ~45%

Matriz Stireno-DVB
Tamafio de particula 0.6a0.8 mm
pH de operacién 0-14
Capacidad 1.4 meg/mL

Tabla 3: Especificaciones resina IRA-420

Temperatura limite 60°C
Cross-Linkage 8%

Humedad ~45%

Matriz Polystireno-DVB
Tamario de particula 0.297 a1.19 mm
pH de operacién 0-14

Capacidad 0.95 meg/mL

2 Y3(Lenntech, Water treatment and air purification., s.f.)
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4.2. Materiales

4.2.1. Material de laboratorio utilizado

Las pruebas se realizaron en el laboratorio del DIMET UdeC, y los materiales utilizados fueron:

. Resina IRA-400

. Resina IRA-420

. NaOH pro-analisis

. Na>SO4 pro-anélisis

o BaCl, pro-analisis

o Agua destilada

o Probetas de 10 ml

o Pipetas de 50 y 100 ml
o Propipeta

o Vaso precipitado de 250, 500 y 1000 ml
e  Agitador magnético

o Agitador orbital

o Agitador de eje

. Matraz Kitasato

o Papel filtro

° Balanza milimétrica



19

4.3. Procedimiento y condiciones experimentales

4.3.1. Preparacion de la resina

a) Medicion de la hinchabilidad de la resina:

En la prueba de hinchabilidad se determind la capacidad de la resina para retener agua. Con esto

se logra observar el volumen final de la resina después de realizar los intercambios.

Se pesaron 2 g de resina y se colocaron en una probeta graduada a temperatura ambiente. Se
midio la altura ocupada por esta. Luego se afiadié agua destilada hasta que dejé de aumentar el
volumen de la misma.

Finalmente se registro la altura final del lecho de resina.

En la Figura 5 se muestra la resina IRA-400 en la prueba de hinchabilidad. Se contactaron 2 g

de resina seca los cuales aumentaron su volumen debido al agua que ingreso a ella.

Figura 5: Resina IRA-400 en prueba de hinchabilidad
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b) Acondicionamiento de la resina

En este estudio se aplico la resina Amberlite IRA-400 (CI") (malla 16-50) (Sigma-Aldrich), la
cual es un intercambiador idnico alcalino fuerte. En su estructura posee un grupo funcional de amonio

cuaternario, cuyas caracteristicas se sefialan en la Tabla 2.

También se ocupd la resina IRA-420, con las cuales se hicieron las mismas pruebas que con la
resina IRA-400. Las especificaciones de la resina IRA-420 se describen en la Tabla 3. En la Figura 6
se muestra la resina IRA-400 mientras es contactada con una solucion de hidroxido de sodio para su
acondicionamiento. Se utiliz6 un agitador de pedestal con una hélice de vidrio para evitar dafiar la

resina por la rotacion.

Figura 6: Acondicionamiento de resina IRA-400



21

A causa de que ambas resinas contienen cloruro como ion intercambiable (R-Cl), no pueden ser
usadas directamente debido a que van a intercambiar este anion con la solucién de PLS, por lo que se
extraeria sulfato y quedaria cloruro en la solucién. Por esta razon se debid hacer un acondicionamiento
para que la resina intercambie iones OH™ quedando de la forma R-OH. (John Steinbach, 1951). Se
acondicionaron 100 g de resina, los cuales se lavaron con agua destilada para quitar el ion cloruro
inicial que posee ésta y luego se afiadi6 NaOH en una concentracion de 2.5M. La resina se agito con
un agitador de pedestal, a 200 rpm y a temperatura ambiente durante 4 horas (el pH de la solucion
sobrepaso el pH 14 debido a la concentracion de NaOH utilizada), de esta forma se acompleja el ion

cloruro restante. Por altimo, la resina se lavo con agua destilada, quedando lista para ser utilizada.

4.3.2. Isoterma de extraccion:

Para la isoterma de extraccion se hicieron contactos de resina/solucion en vasos precipitados de
volimenes de 250 y 1000 mL. La cantidad de resina ocupada en cada prueba fluctuo entre los valores

de 0.25gy 4 g, y la solucion entre volimenes de 50 mL y 700 mL.

En cada contacto se utilizé una concentracion 1000 y 2000 ppm de sulfato en la forma de
Na>SOg, y una agitacion de 200 rpm. Cada prueba durd 4 horas y se mantuvo a temperatura ambiente.
El pH de la solucidn inicial con 1000 y 2000 ppm de sulfato fue de 6. Al término de cada prueba se
filtro la resina y se extrajeron 50 mL de solucion para medir pH y realizar anélisis quimico. En la

Figura 7 se muestra el equipo utilizado para medir pH.
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Figura 7: Medicion de pH de muestras.

4.3.3. Cinética de extraccion:

En la prueba de cinética, se contactaron 2 g de resina con una solucion 1000 ppm de sulfato en
la forma de Na>SO4 en un vaso precipitado de 2000 mL. Se agit6 a 200 rpm a temperatura ambiente
utilizando un agitador de pedestal con una hélice de vidrio y posteriormente se afiadio la resina. EI pH

de la solucidn inicial con sulfato fue de 6.

Se extrajeron muestras de 50 mL a tiempos de 2, 5, 10, 30 y 50 minutos de reaccion por medio

de una pipeta.

Cada una de las muestras se llevé a analisis quimico para determinacion de sulfato, por método

gravimeétrico.
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4.3.4. Elusion:

Para la prueba de elusion se prepar6 una muestra de resina cargada contactandola 4 veces con
solucién de 1000 y 2000 ppm de sulfato durante 4 horas por carga a temperatura ambiente. Se obtuvo

una muestra de solucion después de cada carga.

A continuacion, se peso la masa de NaOH necesaria para preparar soluciones de 100 mL de
concentraciones 1M, 2M, 3M, 4M, y 5M de OH", en vasos precipitados de 200 mL. El pH de la
solucion de agente re-extractante con 1M de OH™ fue de 13, mientras que las demas sobrepasoé el pH
14,

Posteriormente, se contactaron los 2 gramos de resina IRA-400 e IRA-420 con cada una de las
soluciones de descarga en las cinco concentraciones durante un periodo de 8 horas, a 200 rpm en un
shaker a temperatura ambiente. Una vez terminado el contacto, se retiraron las muestras. Se filtré la
resina, y se tomé una muestra de cada vaso precipitado para analisis quimico. En esta prueba no es
necesario medir el pH debido a la alta concentracion de OH", por lo que después del intercambio la

variacion de ésta es pequefia.

4.3.5. Prueba de carga y descarga

En la prueba de carga y descarga se busca encontrar un punto en el que se estabiliza la diferencia
entre la resina cargada y la descargada. Esta diferencia representara la capacidad efectiva de la resina
cuando esté en operacion. En las pruebas se contactaron 2 g de resina en 200 ml de solucion con 2000
ppm de sulfato y un pH de 6. Se agit6 a temperatura ambiente, a 200 rpm durante 15 minutos, y luego

se filtro. Se tomd una muestra de 50 mL para analisis quimico para determinacion de sulfato.

Posteriormente se contactd la resina con solucion de NaOH a 3M, en el saker durante 15
minutos a 200 rpm a temperatura ambiente. Al término de la agitacion, se filtrd la resina y se tomé
una muestra de 50 mL de solucién para andlisis quimico. Posteriormente se realizd el mismo

procedimiento segun la cantidad de ciclos que se indic6 en cada prueba.
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4.4. Analisis quimico realizado

El sulfato se analiz6 mediante gravimetria de acuerdo al siguiente procedimiento, el cual se

realiz6 en el laboratorio Dimet a temperatura ambiente.

Para el andlisis quimico se tomaron alicuotas de 40 mL, a las cuales se les afiadié 6 mL de acido
nitrico en un vaso precipitado de 250 mL. La muestra se coloc en una placa térmica para evaporar
hasta la sequedad.

Una vez seca la muestra se le agregd 20 mL de agua destilada, 2 gotas de indicador metil orange,
3 mL de acido clorhidrico y, por altimo, amoniaco, hasta conseguir un color amarillo que indica que
la solucion es alcalina. Las muestras se filtraron en un vaso precipitado de 400 mL utilizando papel
filtro del n° 2 y lavando con agua destilada caliente hasta conseguir un volumen de 300 mL. En la
Figura 8 se observa el material utilizado para realizar la filtracion, la cual se realiz6 utilizando agua

destilada a una temperatura de 60°C.

Figura 8: Filtracion en caliente de muestras
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Seguidamente se le afiadieron 2 gotas de indicador metil orange, y se afiadié acido clorhidrico
hasta conseguir un color rojizo y luego, 10 mL de &cido clorhidrico en exceso.

Luego se expuso en la placa caliente hasta conseguir una temperatura de 60°C. Una vez a esta
temperatura, se le agregaron 15 mL de cloruro de bario (BaCl2) al 10% con una probeta. En la Figura
9 se observa una muestra a la que se le afiadio cloruro de bario para la precipitacion de sulfato. En
este momento, la turbiedad de la solucion indica la presencia de sulfato de bario que empezara a

precipitar.

Figura 9: Adicidn de cloruro de bario para precipitacion de sulfatos.

Luego se dejaron reposar de un dia para otro. Una vez que precipito el solido, se filtré con papel
n° 40y se calcind a una temperatura de 820°C. En la Figura 10 se observan muestras que ya terminaron
la etapa de calcinacion. Una vez terminada la calcinacion, se hizo la diferencia de peso entre el crisol

con muestra y el crisol solo.



Figura 10: Calcinacion de muestras en crisol. T°= 820°C

Para calcular la concentracion de [SO4] en gpl se utilizd la siguiente formula:

__ ((crisol+muestra)—Crisol)+0.411x1000
- mL de muestra

[S0;2]

()
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5. Resultados y discusiones

5.1. Isotermas de extraccion

En la Figura 11 se aprecian las isotermas de extraccion de las resinas IRA-400 e IRA-420
obtenidas con una solucion con 1000 ppm de sulfato inicial. Se puede observar que la isoterma de la
resina IRA-400 esta por sobre la isoterma de la IRA-420, lo que se traduce en una mayor capacidad
de carga. Como se ve, la resina IRA-420 llega a una carga maxima de 121.8 g/L de sulfato, mientras
que la resina IRA-400, llega a una carga de 170.4 g/L de sulfato. Ademas, los valores que estdn mas
cercanos al eje Y indican que ambas resinas pueden llegar a una extraccion practicamente completa

de sulfato.
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Figura 11: Isoterma de extraccion resinas IRA-400 e IRA-420. [SO,>]=1000ppm
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En la Figura 12 se muestran las isotermas de extraccion de las resinas IRA-400 e IRA-420, a
una concentracion de 2000 ppm de sulfato inicial. En primer lugar, se puede ver una menor capacidad
de carga respecto a las isotermas de 1000 ppm. Sin embargo, para mayores concentraciones de sulfato,
la capacidad de carga sube rapidamente superando a la obtenida con 1000 ppm de sulfato. Este
comportamiento con 2000 ppm de sulfato podria estar influenciado por el aumento de pH debido al
intercambio SO4%/OH", por ejemplo, para la IRA-400 y una concentracion de 92 g/L de sulfato en la
resina, se alcanz6 un pH igual a 9 en el acuoso, mientras que para 425 g/L de sulfato en la resina se
obtuvo un pH de 7.96 en el acuoso. Ademas, se puede observar que es factible llegar a bajas
concentraciones de sulfato en la solucion (< a 0.1 g/L). Por otro lado, se ve que la carga maxima de la
resina IRA-400 es levemente mayor que la de la resina IRA-420 en estas condiciones y superaria los

400 g/L. La forma de la gréfica indicaria una dificultad de la resina para extraer el sulfato.
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Figura 12: Isoterma de extraccion. Resinas IRA-400 e IRA-420. [SO4*]=2000ppm
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5.2. Pruebas cinéticas

En la Figura 13 se observan las curvas cinéticas de la resina IRA-400 e IRA-420, utilizando una
razén agua/resina de 0.5 L/g, y empleando una concentracion de 1000 ppm de sulfato inicial. Se puede
ver que ambas resinas tienen un comportamiento cinético similar en los primeros 5 minutos de
reaccion, en el que las resinas logran disminuir en 700 ppm la concentracion de sulfato en la solucion.
Luego a los 10 minutos, la resina IRA-400 llega a una concentracion de sulfato de 230 ppm, mientras
que la resina IRA-420 llega a 256 ppm de sulfato en la solucidn, lo que indica una mayor extraccion

de sulfato por parte de la resina IRA-400, a los 10 minutos de reaccion.

1.20

e IRA-400

RA-420

[52,%] gpl en solucian

0.20 &

[=x]
a

0 10 20 30 40 50

Tiempo [minutos]

Figura 13: Prueba cinética. Resinas IRA-400 e IRA-420. [SO,*]= 1000 ppm. Razon agua/resina=0.5 L/g
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En la Figura 14 se ve como varia el pH en la prueba de cinética con 1000 ppm de sulfato inicial
y una razon de agua/resina de 0.5 L/g. En la figura se puede ver que el pH de las soluciones, después
de los 10 minutos, para la resina IRA-400 varia entre 9.79 y 9.69; mientras que el pH de la solucion
con la resina IRA-420, varia entre 10.71 y 10.59. Se observa que el pH correspondiente a la prueba
con la resina IRA-400, es inferior al pH de la correspondiente a la resina IRA-420, lo cual contradice
a la prueba cinética en que la resina IRA-420 extrae menos sulfato que la resina IRA-400. Esto puede
deberse a que una de las resinas puede tener mayor presencia de un mecanismo diferente al de
intercambio i6nico como, por ejemplo, absorcidn, lo cual podria explicar el aumento en la carga de la

resina sin llevarse a cabo el aumento de pH de la solucidn.
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Figura 14: pH en prueba cinética Resinas IRA-400 e IRA-420. [SO4*]= 1000 ppm. Razon
agua/resina=0.5 L/g



31

En la Figura 15 se aprecian las curvas cinéticas de las resinas IRA-400 e IRA-420 con 2000
ppm de sulfato inicial y una razén agua/resina de 0.25 L/g. En la figura se puede ver que la resina
IRA-400 logra bajar la concentracion de sulfato en la solucién, a un valor de 1.57 gpL de sulfato,
mientras que la resina IRA-420, lo hace a un valor de 1.65 gpL de sulfato. Ambas resinas se comportan
de una manera similar en los primeros minutos de reaccion, logrando disminuir la concentracion de
la solucién en 400 ppm aproximadamente en los primeros 10 minutos de reaccion También se puede
ver que después de los 10 minutos de reaccion, la concentracion de sulfato en la solucién no sigue

disminuyendo, llegando a un valor estable cercano a 1.6 gpL de sulfato.
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Figura 15: Prueba cinética. Resinas IRA-400 e IRA-420. [SO4*]= 2000 ppm. Razén agua/resina=0.25
L/g
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En la Figura 16 se observa la variacion del pH en la prueba cinética con 2000 ppm de sulfato en
agua y una razén agua/resina de 0.25 L/g. Se ve que en la figura se repite el mismo cambio de pH que
en la prueba anterior con 1000 ppm de sulfato. La resina IRA-420, alcanz6 un pH de 12.02 en los
primeros 5 minutos de reaccién, mientras que la resina IRA-400, alcanzé un pH de 11.68 en los
primeros 5 minutos de reaccion. Sin embargo, en la purificacion de la solucién con sulfato, se ve que
la resina IRA-400 logra retirar mas sulfato que la resina IRA-400. Nuevamente se puede decir, que
esto puede ocurrir debido a que, en la resina hay mecanismos de interaccion con la solucion distintos
del intercambio i6nico, como lo es la absorcion. Por otro lado, se puede ver que el pH, después de los
10 minutos de reaccion, en la resina IRA-400, fluctud entre los valores de 11.75 a 11.5, mientras que
en la resina IRA-420, fluctu6 desde 12.04 a 11.77, mientras que el analisis quimico de las soluciones
arroj6 que la concentracion de sulfato en la solucién tendi6 a disminuir. En la resina IRA-400 de 414
ppm a los 10 min, a 398 ppm en la solucion a los 180 min, mientras que para la resina IRA-420, de
388 ppm a los 5 minutos, a 310 ppm a los 180 minutos en solucion.
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Figura 16: pH en prueba cinética. Resinas IRA-400 e IRA-420. [SO,*]= 2000 ppm. Razén agua/resina
=0.25 L/g.
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En la Figura 17 se muestran las curvas de la prueba cinética de las resinas IRA-400 e IRA-420

en una solucién de 2000 ppm de sulfato, y una proporcién agua/resina de 0.125 L/g . En la figura se

puede ver que ambas resinas son capaces de disminuir la concentracion de sulfato en la solucion,

siendo la resina IRA-420, la que logré extraer 670 ppm de sulfato en la solucion, mientras que la

resina IRA-400 logro extraer 790 ppm de sulfato en la solucion. También se puede ver que la reaccion

ocurre principalmente en los primeros minutos de reaccion, y la concentracion en la solucion se

mantuvo en el rango de 1.18 a 1.16 gpl de sulfato para la resina IRA-400, mientras que para la resina

IRA-420 logré dejar la solucidn con una concentracion final de 1.37 a 1.31 gpl de sulfato. Por lo tanto,

la resina IRA-400, logré purificar mas la solucion que la resina IRA-420.

[504% ]gpl en solucidn

25

15 §

e IRA 200

RA420

50 75 100 125 150 175 200 225 250 275 300 325

Tiempo [minutos]

Figura 17: Prueba cinética. Resinas IRA-400 e IRA-420. [SO4*]= 2000 ppm. Raz6n

agua/resina=0.125 L/g.
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En la Figura 18 se ve la variacion de pH de la prueba de cinética de las resinas IRA-400 e IRA-
420 en solucion con 2000 ppm de sulfato y una razon agua/resina de 0.125 L/g. En la figura se puede
ver el aumento de pH de la solucion desde 6 hasta cerca de 12. La resina IRA-400 en los primeros 10
minutos de reaccion, alcanzo6 un pH de 11.86, mientras que la resina IRA-420, alcanzo6 un pH de 12.71.
Con esto se puede ver que el comportamiento que tienen ambas resinas, en que la resina que alcanza
el mayor pH, no alcanza la mayor purificacion de la solucién, por lo que también se ve reflejado el
posible mecanismo de absorcién, el cual puede dar explicacion a este fenomeno. Por otro lado, se
puede ver que el pH de la solucion que contiene la resina IRA-400, se mantiene en un rango de 11.81
a 11.54, mientras que la resina IRA-420, tiene un rango de pH de 12.36 a 12.2, lo cual es nuevamente
inverso en el caso de la concentracion de sulfato en la solucion, en que la resina IRA-400, tiene un
aumento de extraccion de sulfato dejando a la solucion con una concentracion en el rango de 832
ppm a los 30 minutos , a 819 ppm a los 300 minutos en solucion, mientras que la resina IRA-420,
tiene un rango de concentracion de sulfato en la solucién de 668 ppm a los 5 minutos en solucién, a
655 ppm de sulfato en la solucion a los 300 minutos. El aumento de pH podria tener un efecto negativo
en la extraccion de sulfato de acuerdo a la reaccion (3) planteada, es decir, a mayor pH podria tender
a revertirse la reaccion de intercambio, mientras que cuando el pH tiende a disminuir, la reaccion

tiende retirar sulfato de la solucion.
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Figura 18: : pH en prueba cinética. Resinas IRA-400 e IRA-420. [SO,*]= 2000 ppm. Razon
agua/resina = 0.125 L/g.
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En la Figura 19 se observan las curvas de cinética de las resinas IRA-400 e IRA-420 en una
solucién de 2000 ppm de sulfato, y una razén agua/resina de 0.083 L/g. En la figura se puede ver que
ambas resinas son capaces de disminuir la concentracion de sulfato en la solucion a valores que estan
cercanos a 900 ppm sulfato, siendo en este caso, la mayor extraccion de sulfato, lo cual es acorde con
la raz6n agua/resina utilizada. La purificacion de la soluciodn, al igual que los casos anteriores, se llevd
a cabo en los primeros minutos de reaccion. También se puede apreciar en la figura que ambas resinas
obtienen valores muy cercanos de extraccion, durante los primeros minutos de reaccion. A su vez, se
ve que la resina IRA-400, logra retirar 1.17 gpL de sulfato, superando a la resina IRA-420 con 1.15
gpL de sulfato. Por otro lado, el rango de extraccion de sulfato de ambas resinas se mantuvo en un
rango de 0.84 a 0.82 gpL de sulfato en solucién, mientras que la resina IRA-420, se mantuvo en un
rango de 0.93 a 0.88 gpL de sulfato. Por lo tanto, la resina IRA-400, logré una mayor purificacion de

la solucion, que la resina IRA-420.
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Figura 19: Prueba cinética. Resinas IRA-400 e IRA-420. [SO,*]= 2000 ppm. Raz6n agua/resina =
0.083 L/g
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En la Figura 20 se muestra la variacion de pH de la prueba cinética de las resinas IRA-400 e
IRA-420, en una solucion con 2000 ppm de sulfato, y una razon agua/resina de 0.083 L/g. En la figura
se puede ver el aumento de pH de solucion inicialmente en 6 y llegando a valores cercanos de 11. En
este caso, ocurrié nuevamente el mismo fendmeno, en el que la curva que alcanza el mayor pH no es
la que obtiene la mayor extraccion de sulfato, por lo que este hecho se puede explicar nuevamente con
el mecanismo de absorcion de sulfato en la resina. Se puede ver también que el rango de pH de la
resina IRA-400, después de los 5 minutos de reaccion, esta en 12.02 a 11.77, mientras que el de la
resina IRA-420, estuvo en el rango de 10.39 a 10.47, en que nuevamente esto se traduce en un aumento
en la purificacion de la solucion, en que la resina IRA-400, logra que la solucion quede con una
concentracion de sulfato entre los valores de 1172 a 1156 ppm de sulfato, mientras que la resina IRA-

420, logra un rango de concentracion de sulfato en la solucion entre los valores de 1150 a 1106 ppm.
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Figura 20: pH prueba cinética. Resinas IRA-400 e IRA-420. [SO,*]= 2000 ppm. Razon agua/resina
=0.083 L/g
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5.3.  Pruebas de elusion o re-extraccion de sulfato

En la Figura 21 se ve el efecto de la concentracion de NaOH en la re-extraccion del sulfato,
utilizando las resinas IRA-400 e IRA-420, las cuales fueron cargadas cuatro veces en una solucion de
1000 ppm de sulfato y utilizando una razén agua/resina de 0.05 L/g. En la re-extraccion se utiliz6 una
razon agente re-extractante/resina de 0.05 L/g. ElI comportamiento de ambas curvas es similar,
notando que la mayor extraccion la realizo la resina IRA-400 alcanzando una concentracion de
solucidn en la descarga de 2.35 gpL de sulfato, utilizando una solucién 2 M de NaOH. La resina IRA-
420, logro descargar una concentracion maxima de sulfato de 2.25 gpl también con una solucion de 2
M de NaOH. La resina IRA-400 tiene una mayor capacidad de elusion que la resina IRA-420, esto se

ve reflejado en la cantidad de sulfato que logro ser re-extraido desde la resina.
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Figura 21: Prueba de elusién. Efecto de la concentracion de NaOH en la re-extraccion del sulfato.
Resina cargada con [SO,?]=1000ppm.Razén agua/resina=0.05 L/g
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En la Figura 22 se observa el efecto de la concentracion de NaOH en la re-extraccion del sulfato,
utilizando las resinas IRA-400 e IRA-420, las cuales fueron cargadas cuatro veces en una solucién de
2000 ppm de sulfato, y utilizando una razén agua/resina de 0.05 L/g. En la re-extraccion se utilizé una
razon agente re-extractante/resina de 0.05 L/g. En la figura se ve un comportamiento distinto que para
la elusion con 1000 ppm de sulfato. La resina IRA-400 logra la mayor extraccion en una concentracion
de sulfato de 4 mol/L de hidréxido de sodio, mientras que la resina IRA-420, no se puede decir lo
mismo, debido a que la curva tiende a aumentar y se escapa del rango estudiado, lo que significa que
puede haber una concentracion de hidroxido mayor o igual a 5 mol/L en que la elusién puede ser

superior a la elusion de la resina IRA-400.

Figura 22: Prueba de elusion. Efecto de la concentracion de NaOH en la re-extraccion del sulfato
Resina cargada con [SO,?]= 2000ppm. Razén agua/resina =0.05 L/g
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5.4. Pruebas de carga y descarga

En la Figura 23 se aprecia la eficiencia de la prueba de carga y descarga de la resina IRA-400
en una razon agua/resina de 0.2 L/g, La carga se realiz6 en una solucién de 2000 ppm de sulfato y la
descarga en una solucion con 3 mol/L de agente re-extractante (OH"). Con estas pruebas se esperaba
que se estabilizara la capacidad de intercambio de la resina con el aumento de los ciclos de
carga/descarga, sin embargo, en la figura no se aprecia esto. Se ve que la cantidad descargada es
variable, lo que significa que no es posible determinar acertadamente la capacidad efectiva de carga
de la resina en los ciclos estudiados, la cual se mantuvo entre 35 y 65 g/L. Debido a esto es

recomendable aumentar el nimero de ciclo en forma significativa.
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Figura 23: Prueba de carga/descarga. Resina IRA-400. [SO42]=2000 ppm. Raz6n agua/resina =0.2
L/g en la cargay 0.05 L/g en la descarga con una solucion 3 M de OH",
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En la Figura 24 se puede apreciar la eficiencia de la prueba de carga y descarga de la resina
IRA-420 en una razon agua/resina de 0.2 L/g. La carga se realizé en una solucion de 2000 ppm de
sulfato y la descarga en una solucion con 3 mol/L de agente re-extractante (OH). Se ve que la resina
no es capaz de descargar todo el sulfato que extrae y ocurre lo mismo que en el caso anterior respecto
a que no se llego a una estabilizacion de la capacidad de intercambio en los 5 ciclos considerados. Lo
que se puede visualizar, es que la resina IRA-420 tiene una capacidad de re-extraccion que fluctla

entre 30 y 40 g/L, lo cual es inferior a los 35 a 65 g/L que tiene la IRA-400
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Figura 24: Prueba de carga/descarga. Resina IRA-420. [SO4*1=2000 ppm. Razén agua/resina =0.2
L/g en la cargay 0.05 L/g en la descarga con una solucion 3 M de OH",
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En la Figura 25 se aprecia una repeticion de la prueba de carga-descarga utilizando agua con
2000 ppm de sulfato y una solucién 3 M de NaOH como re-extractante. En la Figura 28, se ve la
concentracion de sulfato restante en el acuoso de cada ciclo de carga de resina, es decir, la diferencia
representa la cantidad extraida por la resina. Se puede ver que la cantidad extraida se tiende a
estabilizar entre 500 y 600 ppm, con una media de 0.55 g/L de sulfato equivalente a una carga de 72
g/L de sulfato en la resina.
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Figura 25: Variacion de la concentracion de sulfato obtenida en el acuoso de re-extraccion en las
pruebas de carga / descarga Resina IRA-400. Cargada con agua de [SO,?]=2000 ppm. Razén agua/resina
=0.2 L/gen la cargay 0.05 L/g en la descarga con una solucién 3 M de [OH]".
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6. Conclusiones y Recomendaciones

6.1.

Conclusiones

Las isotermas de extraccion con ambas resinas, IRA-400 e IRA-420, muestran que es
factible llegar a extraer practicamente el 100% del sulfato desde una solucién con 1000

y 2000 ppm de sulfato.

De la isoterma de extraccion con 2000 ppm de sulfato se deduce que el pH afectaria la
capacidad de extraccion en ambas resinas. Por ejemplo, al analizar los puntos sobre la
linea de equilibrio para la IRA-400, se observa que cuando se alcanz6 una concentracion
de 92 g/L de sulfato en la resina, el pH en el acuoso lleg6 a 9, mientras que cuando se

lleg6 a 425 g/L de sulfato en la resina, el pH fue de 7.96.

La cinética de extraccion es favorable pues en tiempos menores a 5 minutos se alcanza
aproximadamente el 80% del equilibrio, lo cual permitiria tratar grandes volimenes de

agua sin tener que recurrir a equipos con enormes volumenes de reaccion.

o En las pruebas de elusién de resina cargada con 1000 ppm de sulfato, se obtuvo una
maxima extraccion utilizando una solucién de 2 M de NaOH, mientras que, para la resina
cargada con 2000 ppm de sulfato, se obtuvo un méaximo de re-extraccion utilizando una
concentracion de 4 M de NaOH con laresina IRA-400 y para la resina IRA-420 la maxima

re-extraccion se lograria con una concentracion igual o mayor a 5 M de NaOH.

En las pruebas con 5 ciclos de carga y descarga de la resina IRA-400 con agua de 2000
ppm de sulfato, se pudo comprobar una carga efectiva de intercambio que fluctua entre 35
y 65 g/L de sulfato, mientras que para la resina IRA-420 fue de 30 a 40 g/L, utilizando en

ambos casos una solucion de 3 M de NaOH para la re-extraccion.
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6.2. Recomendaciones

o Se recomienda evaluar el efecto del pH de la solucién en la etapa de carga de la resina.

o En las pruebas de carga/descarga se recomienda realizar una cantidad superior a 8 ciclos

para poder observar una tendencia mas clara de los datos de extraccion de sulfato.

o Para el andlisis quimico de la solucion de descarga con NaOH, se recomienda contactar la

solucion con HCI, evitando que precipite NaClys).

NCIOH(aC) + HCl(aC) i NaCl(s) + HZO(aC)
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8. Anexos

8.1. Anexo A

En las siguientes tablas se muestra la isoterma de extraccion de las resinas IRA-400 y 420

utilizando concentraciones de 1000 y 2000 ppm de sulfato.

En la isoterma de extraccion, se hacen contactos resina/solucion en los que se varia tanto la
cantidad de resina, como la cantidad de solucion con el fin de conseguir la menor y mayor

concentracion de sulfato en la resina respectivamente.

Tabla 4: Isoterma de extraccion con resina IRA-400. [SO,*]=1000 ppm

Isoterma L resina gr L Volumen [SO4+*]gpl Solucion pH

IRA-400 0.000225 0.25 0.7 0.999 7.63
0.000225 0.25 0.5 0.879 7.96
0.00045 0.5 0.7 0.931 8.84
0.00045 0.5 0.5 0.809 8.45
0.00045 0.5 0.2 0.616 8.85
0.0009 J! 0.2 0.363 9
0.0009 1 0.1 0.131 8.76
0.0018 2 0.1 0.001 8.6
0.0036 4 0.1 0.002 8.4

Tabla 5: Isoterma de extraccion con resina IRA-420. [SO42] =1000 ppm

Isoterma Lresina gr L Volumen [SO4%] gpl Solucién pH

IRA-420 0.0002625 0.25 0.7 0.9999 8.25
0.0002625 0.25 0.5 0.881 9.24

0.000525 0.5 0.7 0.914 9.48

0.000525 0.5 0.5 0.835 9.34

0.000525 0.5 0.2 0.680 9.7

0.00105 1 0.2 0.412 9.69

0.00105 1 0.1 0.176 9.41

0.0021 2 0.1 0.014 9.45

0.0042 4 0.1 0.001 9.2




Tabla 6: Isoterma de extraccion con resina IRA-400. [SO42]=2000 ppm

Isoterma L resina gr VolumenL [SO4*]gpl Solucién pH
IRA-400 0.000225 0.25 0.7 1.865 7.7
0.000225 0.25 0.5 1.808 8.3
0.00045 0.5 0.7 1.827 7.88
0.00045 0.5 0.5 1.730 10.03
0.00045 0.5 0.2 1.617 10.8
0.0009 1 0.2 1.398 10.99
0.0009 1 0.1 1.171 11.36
0.0018 2 0.1 0.604 11.84
0.0036 4 0.1 0.329 13
0.0036 4 0.05 0.019 8.95

Tabla 7: Isoterma de extraccion con resina IRA-420. [SO42] =2000 ppm

Isoterma Lresina gr L Volumen [SO4*] gpl Solucién pH
IRA-420 0.0002625 0.25 0.7 1.876 7.9
0.0002625 0.25 0.5 1.787 8.86

0.000525 0.5 0.7 1.776 8.33

0.000525 0.5 0.5 1.768 11.66

0.000525 0.5 0.2 1.682 11.63

0.00105 1 0.2 1.474 12.55

0.00105 1 0.1 1.108 12.86

0.0021 2 0.1 0.748 12.32

0.0042 4 0.1 0.344 10.34

0.0042 4 0.05 0.063 9.28
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8.2. AnexoB

Pruebas de cinética de reaccién de las resinas Ira-400 e IRA-420.

Tabla 8: Prueba cinética con resina IRA-400. [SO4%]= 1000 ppm. Razén agua/resina =0.5 L/g

IRA-400 Muestra [SO4?] gpl Solucién pH

2 minutos 0.534 9.27
5 minutos 0.458 9.51
10 minutos 0.230 9.69
30 minutos 0.187 9.73
50 minutos 0.189 9.79

Tabla 9: Prueba cinética con resina IRA-420. [SO4%]= 1000 ppm. Razdn agua/resina =0.5 L/g

IRA-420 Muestra [SO4?] gpl Solucién pH

2 minutos 0.565 10.53
5 minutos 0.255 10.65
10 minutos 0.257 10.71
30 minutos 0.251 10.57
50 minutos 0.376 10.59

Tabla 10: Prueba cinética con resina IRA-400. [SO4*1=2000 ppm. Razén agua/resina =0.25 L/g

IRA-400 Muestra [SO4%] gpl Solucién pH

2 min 1.727 11.21

5 min 1.746 11.68

10 min 1.585 11.75

30 min 1.571 11.74

4 gresina 50 min 1.594 11.53
2h 1.570 11.44

3h 1.602 11.5

5h 1.603 11.34




Tabla 11: Prueba cinética con resina IRA-420. [SO4*1=2000 ppm. Razdn agua/resina=0.25 L/g

IRA-420 Muestra [SO4%] gpl Solucién pH

2 min 1.706 11.97

5 min 1.611 12.02

10 min 1.658 12.04

30 min 1.650 11.86

4 gresina 50 min 1.631 11.97
2h 1.628 11.85

3h 1.689 11.77

5h 1.677 11.64

Tabla 12: Prueba cinética con resina IRA-400. [SO42]=2000 ppm. Razén agua/resina=0.125 L/g

IRA-400 Muestra [SO4%] gpl Solucién pH

2 min 1.499 11.86

5 min 1.267 11.83

10 min 1.210 11.82

30 min 1.167 11.81

8gresina 50 min 1.184 11.8
2h 1.178 11.72

3h 1.155 11.64

5h 1.181 11.54

Tabla 13: Prueba cinética con resina IRA-420. [SO4,%>] =2000 ppm. Razdn agua/resina=0.125 L/g

IRA-420 Muestra [SO4%] gpl Solucién pH

2 min 1.439 12.71

5 min 1.332 12.36

10 min 1.3399 12.38

30 min 1.318 12.42

8gresina 50 min 1.322 12.49
2h 1.315 12.42

3h 1.369 12.35

5h 1.345 12.2




Tabla 14: Prueba cinética con resina IRA-400. [SO42]=2000 ppm. Razén agua/resina=0.083 L/g

IRA-400 Muestra [SO4*] gpl Solucion pH

2 min 1.287 10.19

5 min 1.019 10.21

10 min 0.891 10.31

30 min 0.836 10.21

12 gresina 50 min 0.827 10.28
2h 0.851 10.26

3h 0.844 10.27

5h 0.841 10.25

Tabla 15: Prueba cinética con resina IRA-420. [SO42]=2000 ppm. Razén agua/resina=0.083 L/g

IRA-420 Muestra [SO4*] gpl Solucién pH

2 min 1.198 10.43

5 min 0.913 10.51

10 min 0.938 10.73

30 min 0.849 10.39

12 gresina 50 min 0.867 10.68
2h 0.882 10.08

3h 0.894 10.47

5h 0.881 10.37




8.3. AnexoC

En este anexo se muestra las pruebas de elusion o re-extraccion de sulfato.

Tabla 16: Prueba de elusion. Resina IRA-400. [SO4%] =1000ppm. Razdn agua/resina=0.05 L/g

IRA-400 [NaOH] [SO4?]gpl Solucién descarga  pH

1M 1.003 14
2M 1.023 14
3M 1.042 14
4M 1.046 14
M 1.049 14

Tabla 17: Prueba de elusién. Resina IRA-420. [SO42]=1000ppm. Razén agua/resina=0.05 L/g

IRA-420 [NaOH] [SO4*] gpl Solucién descarga pH

1M 1.032 14
2M 1.036 14
3M 1.054 14
4M 1.058 14
SM 1.073 14

Tabla 18: Prueba de elusion. Resina IRA-400. [SO42]=2000ppm. Razén agua/resina=0.05 L/g

IRA-400 [NaOH] [SO4*] gpl Solucién descarga pH

1M 1.121 15.36
2M 1.427 15.2
3M 1.420 15.2
4M 1.985 15.2
SM 1.995 15.2

Tabla 19: Prueba de elusion. Resina IRA-420. [SO42] =2000 ppm. Razén agua/resina=0.05 L/g

IRA-420 [NaOH] [SO4*] gpl Solucién descarga pH

1M 1.140 15.2
2M 1.241 15.2
3M 1.463 15.2
4M 1.360 15.2

SM 2.000 15.2




8.4. AnexoD
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En las siguientes tablas, se muestran las distintas pruebas de ciclos carga/descarga de sulfato,

para ambas resinas. La Tabla 22 muestra una prueba de carga/descarga solo para la resina IRA-400,

en la que se realizaron 8 ciclos.

Tabla 20: Prueba de retencion de sulfato. IRA-400. [SO4%]= 2000 ppm. Razén agua/resina=0.05L/g

Ira-400 Ciclo [SOs*]gpL carga resina [SO4*]gpL descarga solucién

1 68.2 58.6
2 53.7 43.7
3 74.4 65.1
4 84.3 63.2
5 58.4 38.8

Tabla 21: Prueba de carga y descarga de resina. IRA-420. Razén agua/resina=0.05L/g

Ira-420 Ciclo [SOs*]gpL carga resina [SOs*]gpL descarga solucion

1 41.3 14.9
2 44.5 311
3 45.2 42.3
4 54.4 33.2
5 56.4 38.6

Tabla 22: Prueba de carga y descarga de resina IRA-400. [SO4*]=2000 ppm. Razon agua/resina=0.05 L/g

Ira-400 Ciclo

[SO4%]gpL descarga solucion

0

2.00

1.46

1.43

1.31

1.31

1.63

1.38

1.51
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