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RESUMEN

La ulexita es un borato doble de calcio y sodio. Se encuentra en la naturaleza en capas
delgadas de 10 a 70 cm y cuyos depdsitos son horizontales. La ulexita tiene como
impurezas especies como halita, yeso, insolublesy aguaintersticial.

El acido borico es obtenida a partir de mineral de ulexita, cuyo producto es de prioridad
en laindustria, ya sea como tales 0 como insumo de otras industrias y la existencia del
recurso natural adecuado nos permite avizorar la perspectiva de comprender un trabgjo
de investigacion tendiente a determinar y proponer un proceso tecnolégico en la
obtencion del acido borico.

El proceso de obtencién del acido bdrico empieza con seleccién del mineral del
yacimiento, preparacion fisica del mineral, chancado y molienda, reaccion con solucion
de &cido sulfarico, filtracion para separacion solido-liquido y cristalizacion por
evaporacion. Finalmente secado y pesado.

El &cido borico se obtiene por reaccion de acido sulfurico y mineral de ulexita. Esta
reaccion serealizaatemperaturas entre 70 y 80°C, debido a que su solubilidad disminuye
fuertemente con la temperatura. La cristalizacion del &cido borico se logra por
evaporacion y enfriamiento del liquido lixiviado.

El mineral de ulexita contiene 27% de B0z el mismo que fue determinado por andlisis
quimico por titulacion acido-base con glicerina. El porcentaje de extraccion obtenida de
B2Os fue de 94.89 %, las condiciones de operacion fueron: temperatura de reaccion
adecuada 80°C, concentracion del acido sulfarico 100 g/L y tiempo de lixiviacion de 40
min. El &cido bérico obtenido presenta caracteristicas, tales como textura, color y pureza
comparable con las normas de calidad del producto.

Los ensayos experimentales se realizaron en € |aboratorio de control de calidad de la

Facultad de Ingenieria Quimica de la Universidad Nacional del Altiplano.

Palabras claves: Acido bérico, cristalizacion y ulexita.
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INTRODUCCION

El yacimiento del mineral de ulexita se encuentra a 4292 m sobre e nivel del mar, de
donde fue extraida manua mente utilizando herramientas de pico y pala, procediéndose a
la homogenizacion antes de trasladar a laboratorio para su tratamiento quimico. El
mineral presenta caracteristicas como bola de algodon, color blanco y con alta humedad.
La preparacion fisica del minera de ulexita consiste en chancado y molienda, para
obtener una granulometria adecuada ya que e tamafio de las particulas de la ulexita
influye en la velocidad de disolucion en contacto con un solvente, ademas las particulas
de diferentes tamafios de diferencian por su composicién quimica, reaccionando méas
lentamente aquellas particul as gruesas, mientras que las més finas pasan més répidamente
alasolucion.

Ladisolucion del mineral de ulexita depende de la concentracion del acido sulfurico, es
el factor determinante en la afinidad quimica, mientras mas alta seala acidez més répida
serélareaccion con laulexita, desprendiéndose méas calor puesto quelareaccién principal
es de caracter exotérmico.

El presente trabajo de investigacion intitulado “OBTENCION DEL ACIDO BORICO
A PARTIR DEL MINERAL DE ULEXITA” se reaiz6 con € objetivo de obtener
&cido borico y disefiar una tecnologia propia bajo las condiciones ambientales de la
Region de Puno. El proceso consiste en disolver e mineral de ulexita con solucion de
acido sulfurico y obtener el &cido bérico por evaporacion y cristalizacion. Los ensayos
de lixiviacion y cristalizacion fueron realizados a escala laboratorio, en laboratorio de
control de calidad de |a Facultad de Ingenieria Quimica.

Las variables a determinar son las siguientes. temperatura, concentracion de éacido
sulfarico y tiempo de lixiviacion.

Los materiales experimentales utilizados fueron: morteros para molienda del mineral,
estufa el éctrica para secado del mineral y del producto, plancha de calentamiento, equipo
agitador mecanico, reactivo como € &cido sulfdrico, equipo filtracién, agitador
magnético, vasos precipitados, bureta y matraz erlenmeyer. De acuerdo a disefio
experimental se realizaron 11 pruebas experimentales con 3 réplicas en e centro.

El producto obtenido presenta caracteristicas propias del &cido bérico, cristales de color

blanco y caracter &cido.

10
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PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA, ANTECEDENTES, OBJETIVOS
Y JUSTIFICACION

1.1 PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA
El boro es un elemento escaso en la cortezaterrestre, pero afortunadamente existen varios
depdsitos de sus sales. Estos depdsitos se encuentran en lugares que alguna vez tuvieron
unaintensa actividad volcanica, lacual dio lugar alaformacion de minerales de ulexita.
En la naturaleza solo hay un namero limitado de localidades con concentraciones altas
de boro o grandes depositos de minerales, |0s mas importantes son de origen volcanico.
En la Region de Puno existe la materia prima como la ulexita, por tal motivo se puede
aprovechar para la transformacion en écido borico que es uno de los productos que se
obtiene de la ulexita. El mineral de ulexita se ha encontrado en la zona de Mazocrus
frontera con Departamento de Tacna, dicho mineral no ha sido caracterizado ni
recuperado y constituye una fuente parala extraccion del &cido borico € mismo que se
obtiene mediante procesos quimicos, 1o que amerita realizar estudios de extraccion con
un mejor rendimiento.
El acido bdrico quimicamente es una sustancia que, en disolucion incrementa la
concentracion de iones de hidrégeno combinandose con las bases para formar las sales.
Seempleaen medicinay enlaindustriadé vidrio, cerdmica, refinacion de metales, textil,
curtiembre, esmaltes y como producto quimico en los laboratorios.
En & presente trabajo de investigacion se pretende extraer €l Triéxido de Boro por

disolucion con &cido sulfurico y posterior obtencion del acido bérico por cristalizacion.

Formulacion del problema general

¢Cuanto es &l porcentaje de extraccion y obtencion del acido borico apartir de mineral de
ulexita?

Formulacion de problemas especificos

¢Cuanto es latemperatura de reaccién Optima en la extraccion de acido borico apartir de

minera de ulexita?

¢Cuanto es € tiempo de reaccion Optima en la extraccion de acido borico a partir de

mineral de ulexita?

¢Cuanto es la concentracion de écido sulfurico adecuado en la obtencion de acido borico

apartir de mineral de ulexita?

12
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1.2 ANTECEDENTES

Pacovi, et al., (1994) indica que e proceso industrial de produccion de acido borico a
partir de ulexita puede utilizar como materia prima el mineral bruto (tal como sale dela
mina), eventualmente sometido a una rudimentaria pre concentracion manual; o bien un
concentrado obtenido por via gravitacional humeda, utilizando hidrociclones, con lo que
se disminuye notablemente el contenido de impurezas insolubles de sales solubles.

Erbil, et al (2014), €l objetivo de este estudio fue investigar la cinética de disolucién de
ulexita en soluciones de sulfato de hidrégeno de sodio en un sistema de agitacion
mecanica y para declarar un reactante aternativo para producir é&cido borico. La
temperatura de reaccién, la concentracion de sol uciones de sulfato de hidrégeno de sodio,
velocidad de agitacion, larelacion de solido / liquido y tamafio de particula ulexitafueron
sel eccionados como parametros de la velocidad de disolucion de ulexita. Los resultados
experimentales se correlacionaron con éxito por regresion linea utilizando e programa
Statistica. Curvas de disolucion se evaluaron con € fin de probar 1os modelos de nuicleo
se reduce para sistemas de fluidos solido. Se observé que e aumento de la temperatura
de reaccion y la disminucion de la relacion sdlido / liquido causa un aumento en la
velocidad de disolucion de ulexita. El grado de disolucién aument6 con € aumento de la
tasa de velocidad de agitacién entre 100 y 700 rpm de condiciones experimentales. La
energia de activacion se encontré que era 36,4 kJ / mol. La lixiviacion de ulexita fue
controlada por difusion a través de la capa de ceniza o producto. La expresion de la
velocidad asociada a la velocidad de disolucion de ulexita en funcion de los parametros
elegidos se puede resumir como: 1-3 (1 - X) 2/3+2(1- X) =6,17 x C0,97 x W1,17 x D
-1,72x (S/L)-0,66 x e(-36,4/ RT) - t.

Nizamettin y Nazli (2013), Ulexita, un mineral de boro, contiene una cantidad sustancial
de agua de hidratacion. Utilizando el método de calcinacion, una parte de agua en la
composicion de sdlido se puede eliminar de la matriz solida, y una estructura porosa se
puede conseguir aumentar la velocidad de reaccién. La disolucion de las muestras de
ulexita calcinada a diversas temperaturas se investigo. El acetato de amonio fue utilizado
como un reactivo de lixiviacion. Se examinaron |os efectos de algunos parametros de la
reaccion en la disolucién de la ulexita calcinada. Se ha encontrado que la velocidad de
disolucién de las muestras calcinadas es mayor que la de la muestra sin calcinar. La
velocidad de disolucion de la ulexita calcinada se mejora con el aumento de temperatura

de calcinaciéon hasta 150°C. Se determina que la velocidad de reaccion conforme al

13
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modelo reaccién quimica. La energia de activacion del proceso de disolucion se calculé
gue fue de 41,5 kJ/ mol.

Ahmet y Asim (2008), Ulexita es un mineral de boro importante que se utiliza para la
produccion de compuestos de boro. Los objetivos de este estudio son examinar lacinética
de disolucion de ulexitaen soluciones de acido acético, y presentar un proceso aternativo
paraproducir acido bérico. Con € fin de investigar la cinéticade disolucién de ulexitaen
soluciones de &cido acético, la concentracion de la solucion, temperatura de reaccion, la
relacion de solido aliquido, y tamario de particul a fueron seleccionados como parametros
experimentales. Se determind que la velocidad de disolucién de ulexita aument6 con €
aumento de concentracion de lasolucion y latemperaturay la disminucion de tamario de
particulay larelacion de sdlido aliquido. Laenergiade activacidn del proceso se encontrd

que era 55,8 kJ/ mol.

Nizamettin (2007), Ulexita, hidrato de sodio-cal cio-borato, tiene unaférmulaguimicade
NaO - 2Ca0 - 5B20s - 16H20, y se encuentra en grandes cantidades en Turquia. En este
estudio, la disolucién de ulexita en soluciones de acetato de amonio se investigd en un
reactor discontinuo. Los efectos de la concentracion de la solucion, tamafio de particula,
se determinaron de solido a liquido ratio, velocidad de agitacion y temperatura de
reaccion en la velocidad de disolucion. Se encontré que la velocidad de disolucion
aumenta con un aumento en la concentracion y la temperatura de reaccion, y con una
disminucion en & tamano de particula y la relacion de solido a liquido. No se observo
efecto de lavelocidad de agitacion sobre la conversion. Se determind que lavelocidad de
disolucion encaja en el modelo de control de reaccion quimica. La energia de activacion
de este proceso de disolucion se encontro que era 55,7 kJ/ mol.
Ozkan y Muhtar (2005), utiliz6 € método Taguchi para determinar las condiciones
Optimas paraladisol ucion de ulexitaen agua saturada con SO2, paraproducir pentaborato
monosodico (NaBsOg) en un nuevo proceso. Los experimentos se llevaron a cabo en dos
etapas. En la primera etapa de |0s pardmetros experimentales fueron entre 14 y 50°C de
temperatura de reaccion, 5-30 min para tiempo de reaccion, 200-500 rpm para la
velocidad de agitacion y (1440-181) micras de tamafio de particula. Se encontro que las
condiciones Optimas para estos parametros son: 50°C, 10 min, 400 rpm y 725 micras,
respectivamente. En estas condiciones, € porcentaje de disolucién de ulexita en agua
saturada con SO fue de 91,98%. Segun |os resultados de esta optimizacion, sevio quela
temperatura y la relacion de solido a liquido fueron los parametros eficaces. Asi, en la
14

Repositorio institucional UNA - PUNO



Nacional del
Altiplano

TESIS UNA-PUNO Ei"-‘h Nocories

segunda etapa, un nuevo disefio experimental estaba preparado para obtener un mayor
porcentaje de disolucion mediante € uso de unamayor relacion de solido aliquido y una
temperatura mas ata. En este disefio, las condiciones Optimas se encontraron como 725
micras para el tamafo de particula, 400 rpm paralavelocidad de agitacion, 30 min para
tiempo de reaccién y 92°C temperatura de reaccién y alcanzé una conversion de 100%
baj o estas condiciones.

Valdez et al., (2014), sefiala que e acido borico tiene multiples usos en variasindustrias,
laindustriafarmacéutica, vidrio y ceramica son a gunos de ellos. Su obtencién implicala
adicion de &cido sulfurico para suspension de borato de calcio-sodio a 70°C y, después
de la diminacién de material no deseado insoluble, la cristalizacién de &cido borico por
enfriamiento de la solucion clara a 15-25° C. El licor madre residua contiene
principalmente sulfato de sodio, cloruro de sodio y acido bérico en concentraciones
dependiendo delacomposicion del mineral de borato y latemperaturaalaque serecupera
el &cido borico. Se propone la adicién de metanol o etanol a estos licores para recuperar
selectivamente la mayor parte del sulfato de sodio mediante la salazén-out. Esta
separacion de los componentes principales de la solucion no solo produciria una pérdida
maés facilmente desechable liquido sino que también reduciria sobre todo el volumen, ya
gue podria ser reciclado en e proceso principal. El 98% de sulfato de sodio puede ser
recuperado con un 7:3 volumen en relacion a volumen de alcohol a licor madre. La
recuperacion se mejora cuando la concentracion de acido boérico se reduce antes de la
salazén-out. El etanol resultd ser 35% maés eficiente para € proceso de precipitacion
selectiva comparada con €l de metanol. El cloruro de sodio y acido borico no co-
precipitado con el sulfato de sodio.

1.3 OBJETIVOSDEL ESTUDIO

1.3.1 OBJETIVO GENERAL
Obtener e écido borico a partir del mineral de ulexita haciendo uso de &cido

sulfdrico.

1.3.2 OBJETIVOSESPECIFICOS
» Determinar latemperatura de reaccion Optima en la extraccion de acido borico.
» Encontrar el tiempo de reaccion Optima en la extraccion de écido borico.

» Cuantificar la concentracion de &cido sulfurico en la extraccién de acido borico.
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1.4 JUSTIFICACION

Justificacion técnica

Para la obtencion del &cido borico a partir del mineral de ulexita no requiere tecnologia
sofisticada o de punta, existen tecnologias que permitiraextraer el boro en formaeficiente
y seguro. Se aplicardn operaciones y procesos quimicos convencionales a condiciones
ambientalesdelaregion altiplanica Latecnologiaautilizarse servirade base paraestudio
de pre-factibilidad y factibilidad econémicay técnica.

Justificacion econdmica

El mineral de ulexita contiene valor econdmico, debido alapresenciade boroy bérax. El
acido bdrico tiene importancia econdmica debido a multiples aplicaciones en € campo
delamedicinay procesos industriales.

Ademas por su gran potencialidad de reserva de mineral nos ofrece ventajas economicas

para su explotacion.
Justificacion social
Lapresenciade mineriaen laregion de Puno contribuye al desarrollo econémico y social,
generando fuentes de trabajo para los pobladores que habitan en lugares méas inhospitas
del pais. Habrd més capacidad de produccién, lo que permite una mejoria en las
condiciones laborales y aspectos de seguridad en la mina; ademas de requerir mas

personal por 1o que activaria econémicamente alos pueblos de laregién. Al explotarse el

mineral de ulexitacontribuiraen el desarrollo industrial en el Departamento de Puno.
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MARCO TEORICO, MARCO CONCEPTUAL E HIPOTESIS
21 ULEXITA
La ulexita (BsOgNaCa.8H20) es un minera que ocurre en masas cristalinas redondeadas
blancas sedosas o en fibras paralel as. Fue nombrado en honor del quimico Aleman G. L.
Ulex, del ciclo XIX que primero lo descubrié € mineral. La Ulexita es un mineral
estructural complejo, con una estructura basica conteniendo cadenas de |os octaedros del
sodio, del aguay del hidréxido. Las cadenas son ligadas juntas por el calcio, € agua, los
poliedros del hidroxido y del oxigeno y las unidades masivas del boro.
La ulexita cristaliza en salinas de regiones aridas formadas en cuencas cerradas, litorales
0 en lagos. Generalmente asociada con borax. Abundante en las planicies &idas del norte
de Chiley Argentina. En los Estados Unidos se ha encontrado con abundancia en ciertas
cuencas cerradas de Nevada y California, con colemanita en yacimientos del Terciario.
Su empleo es unafuente de borax.
Propiedades Fisicas: Cristalografiatriclinico, exfoliacion perfecta, el agregado tiene una
dureza aparente de 1, gravedad especifica 1,96; brillo sedoso, color blanco. Insipido.
Optica (+).

Tabla 2. 1: Composicion quimicade laUlexita

Composicion Por centaje
NaO 17,7
Cao 138
B203 43
H20 35,5

Fuente: Corneliusy Hurlbut (1980).

Usosindustriales de Ulexita
Ceramicas: El borax deshidratado y fundido que es obtenido de la ulexita puede ser
usado principa mente como recurso para abrillantar las cerdmicas y en alfareria.
Farmacia: Otro componente de la ulexita, € &cido borico refinado, tiene grandes
potenciales para el uso farmacéutico en coliriosy desinfectantes. El perborato sodico

por otro lado sirve para colorantes y blanqueadores, pasta dentifricay lavado bucal.
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Construccion: Laulexita es fuente de borax deshidratado y fundido que es también
apreciado en el rubro de la construccion en tejas paratechos, losetas, ladrillos y otros
materiales.
Vidriados: El acido borico puede ser también aprovechado en la produccion de
vidrios, espejos, vidrios épticos, cristal, lentes y lupas de vidrio, asi como para €
refinado de oro y plata.
Agroindustria: La exportacion de ulexita se rediza principamente para
agroindustrias que aprovechan € bodrax refinado, del que se obtiene Potasio y
Magnesio como fertilizantes. Diaz, A.; Amesquita, M.; Zedano, J. & Acosta, H.
(2006)
22 BORAX
El borax (BsO7Nax.10H-0) es el borato mas extendido. Se forma por evaporacion de los
lagos salados y como eflorescencia en las superficies de latierra de | as regiones aridas.
Los depdsitos del Tibet han suministrado grandes cantidades de borax, que fueron
exportados a Europa en crudo, con e nombre detincal, siendo el primer bérax usado por
la civilizacién occidental . En los Estados Unidos se encontrd inicialmente en el condado
de Lake, Californiay més tarde en las regiones desérticas del sudeste de Californiay en
el de San Bernardino.
Asociado con otros boratos, se encuentra €l borax en la cordillera de los Andes, y en
partes colindantesdela Argentina, Boliviay Chile. El borax estafrecuentemente asociado
con mineralessimilares, tales como halita, yeso, ulexita, colemanitay otros boratos raros.
Diaz, A.; Amésquita, M.; Zedano, J. & Acosta, H. (2006)
Usos
El bérax permite lafusiéon del esmalte a bajatemperaturay le da un acabado brillante.
El boro elemento, se emplea como desoxidante y en aleaciones con metales no férricos:
en los rectificadores y vavulas de control, y como absorbentes de neutrones en las
pantallas de |os reactores atdmicos; en los combustibles para proyectiles cohetes y como
producto de adicion alos combustibles de motores de explosion.
El borax y a &cido borico sirven para ablandar y limpiar los cueros y pieles, asimismo
para elaborar tintura de cueros. También se usa en instrumentos disefiados para detectar
y contar las emisiones de neutrones. A causa de su gran capacidad de absorcion de
neutrones es empleado como amortiguador de control en reactores nucleares y como
material constituyente de los escudos de neutrones. INGEMMET (2000)
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Las reservas de minerales de boro en Sud América son las cuartas en € mundo en cuanto

2.3 RESERVASDEL MINERAL DE ULEXITA

alamagnitud de las mismas (SRI, 1990).

Tabla 2. 2: Reservas mundiaes de boratos en millones de toneladas

métricas de B2O3

Paises Reservas
Turquia 110-150
Estados Unidos 50-60
C.E.l. (ex URSS) 55
Sud América 30
China 27

Fuente: SRI, 1990.
Estos minerales corresponden a distintos tipos de boratos, de los cuales |os que presentan
mayor importanciacomercial seincluyen enlatabla?2.3, junto con sus contenidostedricos
de B20s. Los depdsitos de Sud América estédn localizadas en los Andes Centrales,
abarcando territorios de argentina, Chile, Pert 'y Bolivia.

Tabla 2. 3: Principales boratos de importancia comercial

Mineral Composicion quimica % B20s3
Colemanita CaxB6011.5H20 50,8
Hidroboracita CaMgBeO11.6H20 50,5
Tincal (bérax) NaxB40O7.10H20 36,5
Ulexita NaCaBs09.8H20 43,0
Szaibelyte MaBO2(OH) 41,4

Fuente: SRI, 1990
En latabla 2.4 se muestran los rangos de variacion de la composicion de las menas de

ulexita de la Puna, pudiendo apreciarse que esta variacion puede ser muy amplia.
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Tabla 2. 4: Rangos tipicos de composicion de menas de ulexita

Componentes Rangos, % en peso
B203 22-28
CI 4-15
S04* 1-6
Insolubles en &cido 9-34

Fuente: SRI, 1990

2.4 LIXIVIACION DE ULEXITA CON ACIDO SULFURICO PARA
PRODUCIR ACIDO BORICO

La reaccion de lixiviacion es |levada a cabo en tanques agitados, en |os que se mantiene

latemperatura del sistema en un nivel comprendido entre 60 y 80°C, lo que se logra por

medio de serpentines de calefaccion con vapor. Esto es necesario para evitar la

cristalizacion del acido bérico en los tanques de disolucion, puesto que la solubilidad del

mismo disminuye fuertemente al bajar la temperatura, tal como lo indica su curva de

solubilidad representada en lafigura 2.1 (Niesy Hulbert, 1967).

La reaccion quimica de obtencién de écido borico a partir de ulexitay acido sulfarico es

lasiguiente:

Na20.2Ca0.5B203.16H20 + 3H2SO+—> 10H3BOs3 + NaxSO4 + 2CaS04.2H20

Tabla 2. 5: Solubilidad del &cido borico en agua a diferentes temperaturas

Solubilidad de acido bérico
(g H3BO3/100 g disolvente) Temperatura °C
2,7 0
3,14 5
3,52 10
4,17 15
4,65 20
5,44 25
6,34 30
7,2 35
8,17 40
9,33 45
10,24 50
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11,55 55
12,98 60
14,42 65
15,75 70
17,41 I8
19,06 80
21.02 85
23,27 90
25,23 95
27,53 100

Fuente: Niesy Hulbert, (1967).

Solubilidad del acido borico en agua

g. Acido bérico/100 g solucién

Temperatura °C

Figura 2. 1. Curvade solubilidad del acdo borico en agua

El sulfato de sodio formado en lareaccion y las impurezas solubles de la mena, como €
cloruro de sodio, permanecen en solucion junto con €l acido bérico, mientras que €
sulfato de calcio bajo forma de yeso, pasa a formar parte del material solido residual,
junto con arcillas y arena.

La solucion caiente de &cido bérico es separada de los solidos insolubles por
sedimentacion y filtracidn. Por su puesto, |os equipos de separacion deben ser calentados
con vapor paraevitar laprecipitacion del acido bérico enlosmismos. Lasolucién caiente
es enviada a cristalizadores batch agitados, donde es enfriada con agua gue circula por
serpentines de enfriamiento. Luego los cristales de acido bdérico son separados de las

aguas madres (solucion residual) y lavados por centrifugacién. Finalmente € &cido borico
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es secado con aire caliente en un secadero rotativo. Lacomposicién delasolucion residual
reciclada a la lixiviacion es controlada mediante purgas periddicas para evitar la
impurificacion del acido borico por la coprecipitacion de sulfato de sodio y cloruro de
sodio.

Esto Ultimo puede evitarse si, ademas de concentrar el mineral para eliminar €l Cl- se
recupera €l sulfato de sodio producido por cristalizacién fraccionada con e acido boérico
(Pocovi, et a., 1994).

25 CRISTALIZACION

La cristalizacion es la operacion de separacion solido-liquido en el cua se produce la
transferencia de soluto desde una disolucién a una fase sdlida cristalina del mismo,
mediante un cambio en la temperatura o en la composicion. Se trata de una operacion
controlada simulténeamente por la transferencia de materia y la transmision de calor, €
procedimiento més habitual es concentrar ladisoluciony después enfriarlaen condiciones
controladas. De este modo la concentracion de soluto supera el valor de su solubilidad a
esa temperatura y a partir de la disolucién se produce la formacion de sus cristales. Es
una operacién necesaria para todo producto quimico que se presenta comercial mente en
formade polvos o cristales, ya sea el azlicar 0 sacarosa, sal comun o cloruro de sodio. En
la cadena de operaciones unitarias de |os procesos de fabricacion se ubica después de la
evaporacion y antes de la operacion de secado de los cristales y envasado. Toda sal o
compuesto quimico disuelto en agun solvente en fase liquida puede ser precipitada por
cristalizacion bajo ciertas condiciones de concentracion y temperatura, dependiendo de
las caracteristicas y propiedades de la solucién, principalmente la solubilidad o
concentracion de saturacion, Domic (2001).

Lacristalizacion es un proceso en €l que se realiza un cambio de fase, pasando el sistema
de un estado de desequilibrio (desde disolucion, estado fundido, etc.) a estado de
equilibrio. En este proceso, € sistema incrementa el orden ya que pasa de un sistema
relativamente desordenado (disolucion) a un sistema mucho mas ordenado (el cristal).
Por tanto, de acuerdo con las leyes de la termodindmica, para que €l proceso sea
espontaneo, debe producirse un descenso de energia que compense € incremento de
orden, yaqueen lanaturalezatodo sistematiende aun minimo de energiay aun maximo

de desorden (2° principio de latermodinamica).
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Formacion de Cristales

Lateoriaactua sobrelaformacion de cristales admite que estos se forman através de dos

etapas claramente diferenciadas, lanucleacion y e crecimiento cristalino.

La nucleacion es la formacion de amontonamientos de &omos, moléculas o iones
constituyentes de la nueva fase en zonas separadas en € interior de la antigua fase. Estos
amontonamientos formados por distintas cantidades de particulas se [laman clusters.
Posteriormente, algunos clusters formados crecen y aumentan su volumen mientras que
otros se desmoronan. Cuando un cluster alcanza una determinada dimension critica,
entonces, inevitablemente aumenta su volumen en el sistema sobresaturado, y con €

tiempo a canza una dimensién macroscopica.

Puesto que solo unaparte delos clUster a canza unadimensi Gn macroscopica, lavel ocidad
del cambio de fase depende del nimero de nucleos capaces de un posterior crecimiento
que se forma por unidad de volumen del sistema en el que ocurre la nucleacion, y por
unidad de tiempo. Esta magnitud se [lama vel ocidad de nucleacion.

26 SOLUBILIDAD DE LASSALESY LA TEMPERATURA
El proceso por e cual un soluto disuelto se separa de la disolucién y forma cristales se

denomina cristalizacion. (Chang, 2002).

La solubilidad depende principalmente de la temperatura, mientras que la presion tiene
un efecto despreciable sobre ella. Los datos se expresan en forma de curvas en la que se
grafica la solubilidad en funcion de la temperatura. En general, la solubilidad de la

mayoria de |las sales aumente ligera o notablemente al aumentar latemperatura.

Asi la solubilidad es una medida de la capacidad de una determinada sustancia para
disolver en un liguido. Puede expresarse en moles por litro, en gramos por litro, o en
porcentgje de soluto; en algunas condiciones se puede sobrepasarla, denominandose

solucién sobresaturada.

Enlasolubilidad, € caracter polar o apolar de la sustanciainfluye mucho, ya que, debido

a estos |a sustancia serd mas o menos soluble.

El término solubilidad se utiliza tanto para designar al fenébmeno cualitativo del proceso
de disolucion como para expresar cualitativamente la concentracion de las soluciones. La
solubilidad de una sustancia depende de lanaturaleza del disolventey del soluto, asi como
de latemperaturay la presion del sistema, es decir, alatendencia del sistema a acanzar
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el valor méximo de entropia. Al proceso de interaccion entre las moléculas del disolvente
y las particulas del soluto para formar agregados se le llama solvatacion y si el solvente
es agua, hidratacion.

Para poder ser transferido a la fase solida, es decir cristalizar un soluto cualquiera debe
eliminar su calor latente 0 entalpiade fusion, por 1o que € estado cristalino ademas de ser
el més puro, es € de menor nivel energético de los tres estados fisicos de la materia, en
el gue las moléculas permanecen inmaviles unas respecto a otras, formando estructuras

en el espacio, con lamisma geometria, sin importar ladimension del cristal.

2.7 CRECIMIENTOY PROPIEDADESDE LOSCRISTALES

Nucleacion

Para asegurar € crecimiento de cristales en una soluciéon supersaturada, esta debe
contener un numero de pequefias particul as solida conocida como semillas o nucleos. El
proceso de nucleacion puede ser tanto primario como secundario. A su vez, lanucleacion
primaria puede desarrollarse tanto homogénea como heterogéneamente, como se describe

acontinuacion

El mecanismo exacto de una nucleacion homogénea primaria de un solido desde una
solucion acuosa es desconocido. La formacion de tales nucleos es realmente un proceso
dificultoso debido no solo aque las mol écul as constituyentes tienen que coagular y resistir
la tendencia a la redisolucion, sino que tiene que llegar a posicionarse dentro de un
reticulado quelafije. El inicio de lanucleacion se desfavorecido en aquellaregiones super
saturadas donde |os niveles de energia crecen tempora mente para favorecer este proceso
sin embargo, es muy dificil encontrar algin ejemplo verdadero de una nucleacion
homogénea espontanea durante el desarrollo del proceso de cristalizacion en una

operacion hidrometal irgica a escalareal.

Contrariamente, la nucleacién heterogénea primaria inducida por la presencia de
particulas extrafas ocurre mucho mas frecuentemente. El polvo atmosférico pertenece a
esta categoria de particulas extrafias y sus concentraciones en los laboratorios o en las
areas abiertas de plantas industrial es pueden alcanzar e rango de una 108 a 10°® particulas
por litro. Tales concentraciones son suficientemente grandes como para inducir la
cristalizacion. En efecto la concentracion de particulas extrafias tendria que mantenerse
por debajo de 10° particulas por litro para evitar una nucleacion heterogénea. El tamafio
Optimo de estas particul as extranas, que pueden inducir lanucleacion, estaen el rango de

0,1 a 1 micréon. Sin embargo que no es necesario que las particulas extrafias sean
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necesariamente cristalinas, en su estado natural, ya que materiales amorfos pueden
inducir la nucleacion en casos especificos. Casos especificos en resumen, debe tenerse
presente que el cambio de energia libre asociada a la formacion de un nucleo, bago

condiciones heterogéneas, es mucho menor que la asociada a la nucleacion homogénea.

El fendmeno de lanucleacién es esencialmente el mismo paralacristalizacién apartir de
una solucion, cristalizacion a partir de un producto fundido, condensacion de gotas de
niebla en una vapor sobre enfriado, y generacion de burbujas en un liquido
sobrecalentado, en todos los casos, la nucleacion se produce como consecuencia de
rapidas fluctuaciones|ocal es aescalamol ecular en unafase homogénea que estaen estado
de equilibrio meta estable.

Los nucleos cristalinos se pueden formar a partir de moléculas, domos o iones. En
soluciones acuosas pueden ser hidratados, debido a sus r@pidos movimientos, estas
particulas reciben el nombre de unidades cinéticas. Para un volumen pequefio, la teoria
cinética establece que las unidades cinéticas individuales varian grandemente en
localizacion, tiempo, velocidad, energia y concentracion. Los valores aparentemente
estacionarios, de las propiedades intensivas, densidad, concentracién y energia,
correspondientes a una masa macroscopica de solucion, son en realidad vaores
promediados en e tiempo de fluctuaciones demasiado rapidas y pequefias para poder ser
medidas a escala macroscopica, Domic (2001).

28 ACIDOBORICO

El &cido boérico, llamado también écido trioxobdrico (I11) o &cido ortobdrico (este Ultimo
muy poco usado), es un compuesto quimico, ligeramente acido. Es usado como
antiséptico, insecticida, retardante de la llama, y es empleado como precursor de otros
compuestos quimicos. Es usado también como agente tampoén o buffer para regulacion
del pH. Es ademés usado como ingrediente en muchos abonos foliares y conservacion de
alimentos como e marisco aungue es ilegal su uso en la actualidad. Existe en forma
cristalina (polvo de cristales blancos) que se disuelve facilmente en agua. Su férmula

quimica es H3BOsa.
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2.8.1 Propiedades

El acido bdrico es un polvo blanco venenoso, y a contrario de lo que los cientificos
afirman, solo es soluble en agua fria. Olerlo y/o comérselo puede provocar algunas

molestias leves como diarrea, vomitos e incluso la muerte.

Efectos del calor: En ambiente cerrado funde a 171°C. En ambiente abierto €l
calentamiento por encima del 100°C produce una pérdida de agua gradual, pasando
sucesivamente por &cido meta-borico (HBOz), &cido tetrabdrico (H2B4Oy), para llegar
finalmente a anhidrido borico (B203) que funde a 450°C.

Estabilidad: Es estable atemperatura ambiente y es volatilizado por e vapor de agua o
arrastrado por é sin descomposicion.

29 PROPIEDADESFIiSICASY QUIMICASDEL ACIDO BORICO
Nombre comercial: &cido borico
Férmula quimica: HsBO3
Estado fisico: Cristalesincoloros o polvo blanco, inodoro
Punto de fusion: 171°C
Densidad (agua=1) : 1,4 g/cm®
Solubilidad en agua: 5,6 g/ 100 mL
Presion de vapor a20°C despreciable

2.10 APLICACIONESDE ACIDO BORICO

Industriadel vidrio: borosilicatos y vidrios térmicos usados para material de laboratorio,
tubos, vasos, termdmetros, etc. enseres de cocinas resistentes al calor como fuentes para
horno y para llama directa, cafeteras, lecheras, etc. faros para automoviles lentes para
sefides luminosas y seméforos, lentes para anteojos, camaras fotogréficas, telescopios,

mi croscopios, etc. Fibra de vidrio usada como aislante térmico y acustico.

Esmaltes: fabricacion de superficies duras, durables y facilmente lavables de
cocinas, lavarropas, heladeras, baferas, estufas, hornos, chapas para
nomenclaturas de calles, etc.

Fritas. esmaltes vitreos paralaindustria
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Ceramica: azulgjos, baldosas, tgjas, etc.

Productos quimicos derivados: fluoboratos, fluoruros de boro, aleaciones de
boro, carburo de boro, ferro-boro, etc. hidruros de boro, boranos, diboranos,
acidos boronicos, borazinas, etc.

Fruticultura: lavado de citrus y conservacién de |os mismos.

Cosmética y farmacia: cremas, lociones y polvos faciaes, dentifricos, anti-
transpirantes, shampues, soluciones oftd micas, medicamentos en general.
Estabilizador de colorantes.

Refinacion de metales no ferrosos: cromo, niquel, cobre, plomo, auminio, etc.
Insecticidas.

Curtiembres. acabado de cuerosy pieles

Industriatextil: acabado de tejidos.

Conservacion de carnes.

Ignifugos: proteccion contra el fuego de telones teatrales, papeles decorativos,
trajesignifugos, etc.

Pinturas: pinturas a base de latex.

2.11 FACTORESQUE AFECTAN EN LA EXTRACCION DE B203

2.11.1 EFECTO DEL TAMANO DE LA PARTICULA

Salas. A. D. (1998) considera que uno de los factores que determinan la eficiencia de
cualquier proceso a tratar es € tamafio de la particula; se debe lograr una buena
granulometria, que permita alcanzar la maxima eficiencia de |l as reacciones.
Para los efectos del caso, concluye que luego de unas pruebas en laboratorio, que la
ulexita no requiere una molienda excesiva parallevar a cabo un buen atague, ya que con
una malla de -30 se consigue una €ficiencia bastante aceptable y similar en ambos
procesos, lo cual justifica inclusive si se tiene en cuenta las caracteristicas del mineral,
las propiedades fisicas (estructura blanda-fibrosa con una dureza igual a la unidad) y
quimicas (solubilidad rgpida en agua fria, mayor en agua caliente y bastante notoria en
acido): las cuales no requieren € uso de unamalla de menor tamario. Salas (1998)
Consecuentemente con o dicho, e proceso del acido borico se ve mucho mas favorecido
gue € del bérax, puesto que el primero tiene la ventgja de ser una reaccion que se daen
medio &cido, alavez que ofrece unamenor resistencia ala difusiéon porque la Unicafase
solida que participaen lareaccion serael mineral.
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Desde e punto de vista econémico, con una malla de -30 logra una extraccién aceptable,
porque la sedimentacion seria buena, no existiendo suspensiones coloidales, ni

emulsiones que atenten contra la eficiencia de un buen filtrado. Salas (1998).

2.11.2 REACCION ALCALINA DEL BORAX

Para la obtencion de los cristales NapB4.10H20 (1: 2: 10) con una eficiencia aceptable,
Salas (1998) trabaja sobre un sistema heterogéneo no catalitico, parael cual se establecen
las siguientes condiciones operativas:
Proceso Batch (discontinuo o por lotes), llevado a efecto en un reactor tipo tanque,
teniendo presente sus ventgjas de indole econdmico en lo que respecta al costo y
capacidad, ya que la geometria es suficientemente simple, permitiendo €l desarrollo de
procedi mientos cuantitativos.

Volumen constante

Temperatura constante (i sotérmico)

Presion constante (1 atmosfera)

Agitacion constante, para tener uniformidad en la masa reaccionante, en 1o que

respecta a concentracion y temperatura, (800 rpm)

L os parametros puestos en juego para su estudio seran:
Temperatura de reaccion
Tiempo de reaccion

Cantidad de agua requerida paralareaccion

2.11.3 DETERMINACION EXPERIMENTAL DE LASVARIABLESY
CONSTANTES DE OPERACION

En esta parte realiza una serie de pruebas, variando unos factores mientras otros se
mantenian constantes durante €l curso de la reaccion para ver € grado de influencia de
los mismos en la cinéticadel proceso en forma cuantificada.

Principalmente dichas pruebas se enfocan a hallar la cantidad de agua necesaria de
acuerdo alaestequiometriadelareaccion, que permitaunabuenarecuperacion del Borax,
teniendo muy en cuenta su influencia en la filtrabilidad de la pulpa. Si 1a solucién esta
muy concentrada, se produciria la cristalizacion del Borax en forma precipitada al
enfriarse ligeramente la pul pa, tapando € filtro adiciona mente se tendria un aumento de
laviscosidad de la solucion haciéndose casi inmisible con €l agua impidiendo un lavado

eficaz. Caso contrario i setiene una solucion muy diluida, 1areaccion sera bastante lenta
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y @ atague insuficiente. Otro enfoque de estas pruebas fue hallar la proporcién en que
aumenta la recuperaciéon del Bérax con incremento de temperatura por un lado y del
tiempo por otro. Con respecto a la granulometria, una malla de -30. La agitacion de
mantuvo constante en todas | as prueba a fin de comunicar homogeneidad ala mezcla de
cualquier punto del sistema.

Dentro de las consideraciones que se tuvieron en cuenta en €l grado de optimizacion de
los factores que afectan a proceso reaccionante ocupan lugar preferencial. Luego de la
recuperacion del borax el aspecto de produccion en planta. Lo mismo que lafactibilidad

derealizar las operaciones sin descontar por supuesto € aspecto econdmico. Salas (1998)

2.11.4 INFLUENCIA DE LA TEMPERATURA EN LA VELOCIDAD DE
REACCION

La velocidad especifica de una reaccion depende de la temperatura, e invariablemente
aumenta cuando esta Ultima se eleva.
Ademas para este caso en que €l reactor opera a volumen constante se tiene que:
dH = dE (recordad que dH=dE + PdV)
Por lo tanto la velocidad de transformacion de las sustancias reaccionantes en productos
finales debe ser proporcional ala concentracion de las moléculas activas presentes en €l
sistema. Por lo que resulta que la energia de activacion “E”, no es otra cosa que el calor
necesario para transformar las moléculas ordinarias en moléculas activas, la energia de
activacion representa una energia que debe entregarse (positiva) a las moléculas
ordinarias para transformarlas en moléculas activas, requiriéndose para este paso una
elevacion delatemperaturaque alavez vaaredundar en un desplazamiento delareaccién
a la derecha aumentando la constante de equilibrio k, conforme a la “Ley de reaccion de
masas” (LAM). Salas (1998)
Con este criterio y teniendo en cuenta la complejidad de la ulexita, procede a tomar un
rango |6gico de temperaturas (mayores que en €l sistema Borico) haciéndolas permanecer
constantes para cada prueba a medida que varia €l tiempo de reaccién. Salas (1998)
EL TIEMPO COMO VARIABLE

Teniendo presente que este sistema implica un mayor tiempo de reaccion que € del
Bdrax, por lo mismo que hay mayor contenido de solidos reaccionantes presentes que se
encargan de hacer que la velocidad bésica sea mas lenta existiendo como consecuencia

una mayor resistenciaaladifusion.
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2.11.5 LA CANTIDAD DE AGUA COMO FACTOR LIMITANTE

Una vez determinada la temperatura fija de reaccion se procede a ver la cantidad
suficiente de agua que va a intervenir en la reaccion, que permita alcanzar un rango de
conversion similar a obtenido al considerar las otras dos variables del proceso en
cuestion: tiempo y temperatura.

Teniendo en cuenta una cantidad razonable, la interferencia que pueda originar en las
posteriores operaciones que involucra la secuencia del proceso: filtracion, cristalizacion.
L as consideraciones al respecto de |os problemas que puede ocasionar una solucion muy

diluida o muy concentrada se tienen que tomar en cuenta. Salas (1998)

2.12 MARCO CONCEPTUAL

ULEXITA: Esun mineral granular, blanco y fluido. Es un borato hidratado de sodio y
calcio. (Algodon Blanco)

BORAX: Es un compuesto importante de boro. Es un cristal blanco y suave que se
disuelve féacilmente en agua.

ACIDO BORICO: Esun compuesto quimico, ligeramente &cido de color blanco.
CRISTALIZACION: Lacristalizacion es un proceso por € cual a partir de un liquido o
una disolucién, los iones, &omos o moléculas establecen enlaces hasta formar una red
cristaling, la unidad basica de un cristal. La cristalizacién se emplea con bastante
frecuencia en Quimica para purificar una sustancia solida.

SOLUBILIDAD: Eslacantidad de soluto maximo disuelto en 100 g de disolvente.
SOLUCION SATURADA: Solucién saturada es aquella solucion que contiene mayor
concentracion de soluto en un volumen de solvente dado, es decir que la solubilidad de
soluto llegd a su limite.

SOLUCION SOBRESATURADA: Son aquellas soluciones en la que se ha logrado
disolver un poco més de la méxima cantidad de soluto disuelto, con ayuda de
calentamientos suaves o ligeros.
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2.13 HIPOTESIS

2.13.1 HIPOTESIS GENERAL
El &cido borico se extrae por disolucién con solucion de &cido sulfarico a partir

de mineral de ulexita

2.13.2 HIPOTESISESPECIFICA
» A mayor temperatura mayor disolucion de mineral de ulexita.
» A mayor tiempo de disolucion hay mayor extraccién de boro.
» A mayor concentracion de écido sulfurico hay mayor disolucion de mineral

de ulexita
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METODOLOGIA DE LA INVESTIGACION
31 AMBITODEESTUDIO
El presente trabajo de investigacion se realizo en e Departamento de Puno, las pruebas
experimentales se desarrollaron en € |aboratorio de Control de Calidad de la Facultad de
IngenieriaQuimicadelaUniversidad Nacional del Altiplano — Puno, bajo las condiciones
ambientales a una presion atmosférica de 486 mm Hg, aunaaltitud de 3828 m.s.n.m.y a
unatemperatura promedio de 15°C.
3.2 EQUIPOS, MATERIALESY REACTIVOS

3.21 Equiposy Materiales

Termometro

Balanza andlitica

Agitador mecénico

Agitador magnético

pH-metro

Estufa

Plancha de calentamiento
Mortero con pistilo
Buretadigital

Matraz Erlenmeyer de 125 mL
Matraz aforado de 50 mL y 25 mL
V asos de precipitados

Probeta de 50 mL
Pipetagraduadade 5y 10 mL
Papel filtro Whatman 40

YV V V V V V V V V V V V VYV VYV VY

3.2.2 Reactivoselnsumos

Minera de ulexita

Glicerina

Hidréxido de sodio de 98% pureza
Acido sulfarico de 98% pureza
Acido clorhidrico de 37% pureza
Agua destilada

YV V V VYV V V
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33 METODOLOGIA EXPERIMENTAL

331 TOMA DE MUESTRA DE MINERAL ULEXITA
El yacimiento de ulexita se encuentra a 4296 msnm, donde se extrgjo manualmente y se
recepciono lamateria primaen donde se efectliala sel eccion y preparacion mecanica para
la operacion posterior.
El mineral fue extraido necesariamente a mano, ya que la ulexita explotable yace a una
profundidad no mayor de 1 m, por |o que su extraccion tiene que ser altamente selectiva

332 TAMANO DE NUESTRA

La muestra se tomé a eatoriamente en 10 puntos del yacimiento de ulexita.
De cada punto setomo 1 Kg de mineral ulexita

Se mezclaron las 10 muestras en un saquillo de muestreo

La cantidad de muestra obtenida fue de 10 Kg

1 kg para andlisis granulomeétrico

1kg para extraccion de BoO3

YV V V. VYV V V VY

8 Kg para extraccién de é&cido borico
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INSTRUMENTO DE RECOJO DE MUESTRA

Ubicacién geogréfica: Mazocruz - chilicolpa

Fechay horade muestreo: 13/11/2015 ahoras 11 am
Cantidad de muestra: 5 kg

Estado: Solido

Profundidad de toma de muestra: a 20 cm de lasuperficie

Datos del recolector: Ddlia Carita Flores

Motivo: Tesis de Investigacion

® N o g &~ W N PF

Descripcién cuditativa (color, olor y apariencia): Blanco caracteristico del
minera
9. Observaciones: El minera presentaba humedad

34 DETERMINACION DEL % B203EXISTENTE EN LA ULEXITA
Procedimiento

Moler lamuestrade minera de ulexitaamallafina.

Secar la nuestra.

Pesar la muestra de mineral (0,10 g).

Disolver en 10 mL de solucion de &cido clorhidrico 1:1.

Y V V V V

Afadir 50 mL de agua destilada y calentar a ebullicion durante 15 min en
reflujo

A\

Sedegaenfriar lasolucion y sefiltra

» Se neutraliza la solucion filtrada con NaOH 0,5 N utilizando indicador
naranja de metilo.

» Se prepara glicerina a 50%, previamente neutralizada con NaOH 0,5 N
utilizando indicador de fenolftaleina.

» Semezclalasolucion de ulexita con la solucion de glicerina.

> Setitula con solucién de NaOH 0,1 N utilizando indicador de fenolftaleina
hasta col oracion rojo permanente.

» Selee e volumen de solucién de NaOH gastado.

» Secacula€d % de B20Os.
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V: Hgﬂ:j
#B:0s =
1,7 01 0,0
%Bxﬂg = 01 X

%B,0;=2,3 =<2 %>

35 EXTRACCION DEL B203

Triturar y moler el mineral de ulexita

Preparar solucion de acido sulfdrico

En un reactor mezclar mineral molido y solucién de acido sulfarico
Calentar lamezclaentre 70 y 80°C y poner en agitacion

Tomar muestras para andisis de B-O3

Terminado el proceso de disolucién, filtrar para separacion solido-liquido
Medir e volumen de solucion obtenido

YV .V VYV V V V V V

Calcular por balance la cantidad de B2Os
DESCRIPCION DEL EQUIPO PARA EXTRACCION DE BORO

Se utilizd un equipo agitador mecanico con
regulacion de velocidad, la paleta del agitador
mecanico se instala dentro de un recipiente de

vidrio pyrex de capacidad 2 litros. El contenido
de lamezclamineral de ulexitamoliday solucion
de acido sulfarico en el recipiente se caentd

mediante una cocinilla eléctrica

Figura 3. 1: Equipo agitador mecénico para extraccion de BoOs
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36 CRISTALIZACION DEL ACIDO BORICO

Terminado el proceso de lixiviacion con &cido sulfurico se separa solido-liquido.
Lasolucion filtrada se somete a cristalizacion

Evaporar la solucién atemperatura de 70°C hasta cristalizacion del &cido borico
Degar enfriar

Secar

Pesar y calcular

YV V.V V V VY

3.7 CARACTERISTICASDEL ACIDO BORICO OBTENIDO

Aspecto : solido y cristalino
Color > incoloro
Olor : caracteristico del producto

Solubilidad  : soluble en agua
Pureza 1 97%

Estructura  : Aspecto escamoso

CALCULO DE LA "PUREZA DE H3BOs3

H4BO,
X

V:
%HJHﬂJzP d .

4 01 0,0
%H3303 = 01 X

%HJHGJZQ ,3 =<9 %>
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DIAGRAMA DE FLUJO DEL PROCESO DE OBTENCION DEL ACIDO
BORICO

ULEXITA

|

Trlturacllon Malla-100
mecanica

[4— 0,1 g de mineral

T°C=80°C | -
_ _ Reaccion de
Tiempo: 40 min disolucién

Conc. H,SOs= 1009/l | —— 9480%B.0;

Aguadel lavado —>' Filtracion

- =Y T° C=70°
Cristalizacion _
[ Tiempo: 24 h

Secado

|

!Acido Bérico

—>  97% H3BOs

Figura 3. 2: Diagramade Flujo

3.8 DISENO EXPERIMENTAL

El disefio experimental es una herramienta de importancia fundamental en e ambito de
laingenieria paramejorar € desempefio de un proceso, también tiene aplicaciones en €
desarrollo de procesos industriales, asi como técnicas de disefio experimental en lasfases
iniciales de cualquier proceso puede redundar en mejorar el rendimiento del proceso, asi
como reduccion de tiempo y costos.

En el presente disefio experimental consideratres factores cadauno de ellosados niveles,
contiene ocho combinaciones de niveles de factores, tres efectos principales (X1, X2 y
X3), tres interacciones de dos factores (X1X2, X1X3 y X1X3) Yy una interaccion de tres

factores (X1X2X3), ademés con tres réplicas en €l punto central.
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El Disefio Factorial 2" donde “n” es igual a 3 variables independientes y “2” significa

2 niveles minimo y maximo. En el proceso de extraccion de boro se ha considerado los

siguientes variables:

1. Temperatura
2.  Tiempo
3. Concentracion de &cido

Tabla 3. 1: Niveles méximos y minimos

Cadigo Factor Unidad Minimo Maximo
A Temperatura °C 70 80
B Tiempo min 20 40
C Concentraciéon | g/L 74 100
de acido
sulfdrico

Fuente: Elaboracion propia en base a niveles médximos y minimos.

Tabla 3. 2: Matriz de disefio factorial

N°| A | B | C | X1|X2|X3|X1X2|X1X3| X2X3 | X1X2X3 | Recuperacion
1 |-1|-1 -1 /-1 -1 -1 |+1 +1 +1 -1 Y1l
2 |+1 -1 |1 (+1|-1 |-1 |-1 -1 +1 +1 Y2
3 |-1 |+ -1 -1 |41 |-1 |-1 +1 -1 +1 Y3
4 |+1 |+1 -1 |41 |+1 |-1 |+1 -1 -1 -1 Y4
5 |-1 |-1 |+1 -1 |-1 +1 |+1 -1 -1 +1 Y5
6 |+1 -1 |[+1|+1 |-1 |+1 |-1 -1 -1 it Y6
7 -1 |+1 |41 ]-1 |41 |+1 | -1 -1 +1 -1 Y7
8 |41 | +1 |41 | +1 |+1 |+1 |+1 +1 +1 +1 Y8
9 |0 [O |O |O |O |O |O 0 0 0 Y9
10/0 |[O (O |O |O |O |O 0 0 Y10
1/0 |0 (O |O |O |O |O 0 0 Y11

Fuente: Elaboracion propiaen base a disefio factorial 23.
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Ecuacion deregresion
El modelo de la ecuacion es;
Y =bo + biX1 + boXo + X3 + baX1X2 + bsX1X3 + beXoX3 + b7X1X2X3

Donde:

Y = Variable respuesta

X1 = Temperatura

X2 =Tiempo

X3 = Concentracion de écido sulfurico

bo, b1, b, bs, ba, bs, bs y b7 coeficientes de correlacién lineal
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4. RESULTADOSY DISCUSION
4.1 PRUEBASEXPERIMENTALESDE EXTRACCION DE ACIDO BORICO

Prueba N°01

Condiciones de Operacion

Cantidad de mineral de ulexita :45¢g
Volumen de agua : 20 mL
pH : 2-3
Velocidad de agitacion : 400 rpm

Nota: En esta prueba se ha cristalizado en el papel filtro en caiente, porque la
cantidad de agua era insuficiente parala disolucion.

Prueba N°02

Condiciones de Operacion

Cantidad de mineral de ulexita :25¢g
Volumen de agua : 50 mL
Contenido de B20s 1 27T%

pH : 2-3
Velocidad de agitacion : 400 rpm
Prueba N°03

Condiciones de Operacion

Cantidad de mineral de ulexita 1109
Volumen de agua : 200 mL
Contenido de B20s 1 27%

pH : 2-3
Velocidad de agitacion : 400 rpm

De las pruebas hechas en €l laboratorio se obtuvo que a menor cantidad de agua en la
disolucion con la Ulexita a momento de realizar la lixiviacion la cristalizacion se hacia
en el papel filtro es por eso que se optd por aumentar la cantidad de agua a 200ml. Si se
aumenta la cantidad de agua @ momento de la cristalizacion el tiempo es mucho mayor
para obtener |os cristales de Acido Borico.

Salas. A. D. (1998) en su trabajo ““Cinética de Reaccidn en los procesos de Obtencion de

Borax y Acido Borico™ obtuvo que para temperatura fija de 110°C considera diferentes
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cantidades de agua comprendidas en €l rango quevade 1 a4 L, con intervalos de 1, por
kilo de mineral tratado, éste permiti6 concluir parael tiempo de 1,5 horas (curva) un rango
de agua de 2,2 a 2,61/ Kg, de ulexita como cantidad aceptable ya que se alcanzaba una

conversion de 96 a 98%.

Tabla 4. 1: Resultados de porcentgje de extracciéon de % B2Oz a 70 °C

Tiempo (min) % B20s3
5 8,56
10 22,12
20 46,79
30 68,78
40 76,67
60 78,78

Fuente: Elaboracion propiaen base aresultados de extraccion de B20s

Extraccion de Boro a 70°C

90

80 - - - - - o
70 |
60
o
2 50 =
o 40
X /
30
4
20
10 /
0
0 10 20 30 40 50 60 70

Tiempo (min)

Figura 4. 1: Lixiviacion de ulexita con acido sulfurico a 70°C

Enlafigura4.1 sepresentalosresultados de porcentaj e de extraccion de B-Os en funcion
de temperatura a partir de mineral de ulexita. EI mayor porcentgje de extracciéon a
temperaturade 70°C fue de 76,67% para un tiempo de 40 min tal como se puede apreciar

en el gréfico.
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Tabla 4. 2: Resultados de porcentaje de extraccion de % B.Os; a80°C

Tiempo (min) % B20s3
5 10,46
10 26,32
20 52,45
30 76,80
40 92,13
60 93,34

Fuente: Elaboracion propia en base a resultados de extraccion de B2Os

Extraccion de boro a 80°C

100

90
80
70
60
50

% B203

40
30
20
10

0 10 20 30 40 50 60 70

Tiempo (min)

Figura 4. 2: Lixiviacion de ulexitacon acido sulfurico a80°C

En lafigura4.2 se muestralos resultados de porcentaje de extraccion de B.Oz adiferentes
temperaturas a partir de mineral de ulexita. El mayor porcentaje de extraccion de B.Oz a
temperaturade 80°C fue de 92,13% para un tiempo de 40 min tal como se puede apreciar

en el gréfico.
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Tabla 4. 3: Resultados de porcentgje de extraccion de %B203 de acuerdo a disefio

experimental
N°de | % B20s en Mineral | % B20s en Relave | % Extraccion de
pruebas Ulexita Ulexita B203
1 27 1,38 94,89
2 27 1,19 95,59
3 27 0,86 96,81
4 27 1,13 95,81
5 27 2,11 92,20
6 27 1,21 95,52
7 27 1,43 94,70
8 27 0,40 98,52
9 27 1,16 95,70
10 27 1,11 95,89
11 27 1,13 95,81

Fuente: Elaboracion propia de acuerdo a resultados abtenidos

42 BALANCE DE MATERIA
Solucion de H2S04 (S) =0,20 litros

B203=0
(F) Mineral: Ulexita (10 g) Relave (R) =109
Ley =27% Ley=1,38%
ey 0 ey 0
B203=2,7¢ B20:=0,138 g

Lixiviado (L) = 0,20 litros
B20s =X
Balance General:
F + S = R + L
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Balance de B20s3:
10g* 0,27+0,20L* 0=10g* 0,0138 + 0,20 * X
2,79g+0 =0,138g+0,20L * X

X=B20s = 12,817
X=B,0;3 = 12,81% *0,2L

B203 =2,562 g
Nota: 2,562 g viene a ser e B20Os lixiviado €l mismo que sera usado para determinar €l

% de extraccion de B2O:s.

Tabla 4. 4: Resultados de extraccion de B20O3 segun Disefio Experimental

N° de Temperatura | Tiempo | Concentracion %

pruebas (°C) (min) deH2S04 (g/L) | Extraccio
n de B203

1 70 20 74 94,89

2 80 20 74 95,59

3 70 40 74 96,81

4 80 40 74 95,81

S 70 20 100 92,20

6 80 20 100 95,52

7 70 40 100 94,70

8 80 40 100 98,52

9 75 30 87 95,70

10 75 30 87 95,89

11 75 30 87 95,81

Fuente: Elaboracion propiade acuerdo a resultados obtenidos

EnlaTabla4.4 se muestralos resultados de porcentaje de extraccion de B2Os obtenidos
a partir de minerales de ulexita. Durante el proceso de lixiviacion fueron controlados
temperatura'y pH.

Salas. A. D. (1998) en su trabajo ““Cinética de reaccion en los Procesos de Obtencion de
Borax y Acido Borico” obtuvo una temperatura Optima de 110°C, puesto que a esa

temperatura corresponde una conversion de 97 a 98% para el tiempo de 1,5 horas.
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Célculo de porcentaje de extracciéon de B2Os

% E ond B,0,= 2291 ) x
S B;0;e m
25
% E Oond 3303:(2—_m‘g)x
% E od Hxﬂ;;:g ,ﬂ %

4.3 TRATAMIENTO ESTADISTICO DEL DISENO FACTORIAL
Tabla 4. 5: Matriz de disefio factorial

N° X1 X2 X3 % Extraccion de B203
Ensayo
1 -1 -1 -1 94,89
2 +1 -1 -1 95,59
3 -1 +1 -1 96,81
4 +1 +1 -1 95,81
5 -1 -1 +1 92,20
6 +1 -1 +1 95,52
7 -1 +1 +1 94,70
8 +1 +1 +1 98,52
9 0 0 0 95,70
10 0 0 0 95,89
11 0 0 0 95,81

Fuente: Elaboracion propiaen base aresultados del matriz de disefio factorial

ATRIBUTOSDEL DISENO DE CRIBADO

Clase de disefio : De cribado

Nombre del Disefio : Factorial 23
Nombre del archivo : Ulexitasfx
Comentario : Extraccion de boro
Disefio Base

Numero de factores experimentales : 3
Numero de blogques
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NUmero de respuestas 01
NUmero de corridas : 11, incluyendo 3 puntos centrales por blogue
Grados de libertad para el error 4
Aleatorizar S

Tabla 4. 6: Niveles maximos y minimos

Factores Bajo Alto Unidades Continuo
Temperatura 70 80 °C Si
Tiempo 20 40 Minutos Si
Concentracion de &cido 74 100 g/L Si
sulfdrico

Puente: Niveles maximos y minimos estimados por programa STATGRAPHICS

Ha creado un disefio Factoria el cual estudiara los efectos de 3 factores en 11 corridas.
El disefio debera ser gjecutado en un solo bloque. El orden de los experimentos ha sido
completamente aeatorizado. Esto aportara proteccion contra € efecto de variables
ocultas.

NOTA: Si utiliz6 aumentar disefio para agregar una fraccion a un disefio factorial
fraccionada, deberd verificar €l patron alias usando las opciones tabulares. S existe una
confusion inusual, € nimero de grados de libertad para estimar € error experimental

puede ser mas grande de |0 que se muestra en e resumen.

4.4 ANALISISDE VARIANZA
Tabla 4. 7. Andlisis de varianza para extraccion de B2Os

Fuente Sumade Gl| Cuadrado |Razbn-| Valor-P
Cuadrados Medio F
A:Temperatura 5,8482 1 5,8482 28,77 | 0,0058
B:Tiempo 7,2962 1 7,2962 35,89 | 0,0039
C:Concentracion de écido 0,5832 1 0,5832 2,87 0,1655
sulfdrico

AB 0,18 1 0,18 0,89 0,4000
AC 6,9192 1 6,9192 34,04 | 0,0043
BC 1,4112 1 1,4112 6,94 0,0579

Error tota 0,813073 4 0,203268

Total (corr.) 23,0511 10

Fuente: ANOVA estimado por programa STATGRAPHICS Centurion XVI
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R-cuadrada = 96,4727 porciento

R-cuadrada (gjustada por g.l.) = 91,1818 porciento
Error estéandar del est. = 0,450853

Error absoluto medio = 0,258512

Estadistico Durbin-Watson = 1,41955 (P=0,0566)
Autocorrelacion residua de Lag 1 = 0,243674

Latabla 4.7 ANOVA particiona la variabilidad de rendimiento de extraccion de boro
separadas para cada uno de los efectos. Entonces prueba la significancia estadistica de
cada efecto comparando su cuadrado medio contra un estimado del error experimental.
En este caso, 3 efectos tienen una valor-P menor que 0,05 indicando que son
significativamente diferentes de cero con un nivel de confianza del 95,0%.

El estadistico R-Cuadrada indica que € modelo, asi gustado, explica 96,4727% de la
variabilidad en rendimiento de extraccion. El estadistico R-cuadrada ajustada, que esméas
adecuado para comparar modelos con diferente nimero de variables independientes, es
91,1818%. EIl eror estandar del estimado muestra que la desviacion estandar de los
residuos es 0,450853. El error medio absoluto (MAE) de 0,258512 es &l valor promedio
de los residuos. El estadistico de Durbin-Watson (DW) prueba los residuos para
determinar si hayaal guna correlacion significativa basada en el orden en que se presentan
los datos en e archivo. Puesto que €l valor-P es mayor que 5,0%, no hay indicacion de

autocorrelacion serial en los residuos con un nivel de significanciadel 5,0%.
Efectos estimados para rendimiento de extraccion (%)
Tabla 4. 8: Variabilidad de efectos estimados

r Estd. V.I.F.

promedio 95,5855 0,135937
A:Temperatura 1,71 0,318801 1,0
B:Tiempo 191 0,318801 1,0
C:Concentracion de acido -0,54 0,318801 1,0

sulfarico

AB -0,3 0,318801 1,0
AC 1,86 0,318801 1,0
BC 0,84 0,318801 1,0

Fuente: Efectos estimados por programa STATGRAPHICS Centurion XVI
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Esta tabla 4.8 muestra las estimaciones para cada uno de los efectos estimados y las
interacciones. También se muestrael error estandar de cada uno de estos efectos, e cua
mide su error de muestreo. Note también que €l factor de inflacién de varianza (V.I.F.)
mas grande, esigua a 1,0. Para un disefio perfectamente ortogonal, todos los factores
serianigua al. Factores de 10 o més normamente se interpretan como indicativos de

confusion seria entre los efectos.

Para graficar |os estimados en orden decreciente de importancia, seleccione diagrama de
pareto de la lista de opciones gréficas. Para probar la significancia estadistica de los
efectos, seleccione Tabla ANOVA de la lista de Opciones Tabulares. Puede retirar
efectos significativos pulsando el boton secundario del ratén, seleccionando opciones de

andlisis, y pulsando el botén de Excluir.

45 ESTIMACION DE EFECTOS Y MODELO MATEMATICO
Tabla 4. 9: Coeficiente de regresion para rendimiento de extraccion de B203

Codficiente Estimado
Constante 176,742
A:Temperatura -0,983769
B:Tiempo 0,0394231
C:Concentracion de écido sulfurico -1,19077
AB -0,003
AC 0,0143077
BC 0,00323077

Fuente: Coeficientes estimados por programa STATGRAPHICS Centurion XV

Estatabla4.9 muestralaecuacion deregresion que se hagjustado alosdatos. Laecuacion
del modelo gjustado es:

Rendimiento de extraccion = 176,742 — 0,983769* Temperatura + 0,0394231* Tiempo —
1,19077*Concentracion de é&cido sulfarico - 0,003* Temperatura* Tiempo +
0,0143077* Temperatura* Concentracion de acido sulfarico +

0,00323077* Tiempo* Concentracion de acido sulfarico

En donde los val ores de | as variabl es estan especificados en sus unidades originales. Para

hacer que STATGRAPHICS evalUe esta funcidn, seleccione Predicciones de la lista de
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opciones tabulares. Para graficar la funcion, seleccione gréficas de respuesta de lalista

de opciones gréficas.

46 RESPUESTA DE OPTIMIZACION
Optimizar Respuesta

Meta: maximizar Rendimiento de extraccion

Vaor éptimo = 98,3255 (% de extraccion de B2Os)

Tabla 4. 10: Variables optimas de extraccion de BoO3

Factor Bajo Alto Optimo
Temperatura 70,0 80,0 80,0
Tiempo 20,0 40,0 40,0
Concentracion de acido 74,0 100,0 100,0
sulfarico

Fuente: Variables dptimos estimados por programa STATGRAPHICS Centurion

Esta tabla muestra la combinacion de los niveles de los factores, la cual maximiza
rendimiento de extraccion sobrelaregionindicada. Use el cuadro de dialogo de opciones
de ventana paraindicar la region sobre la cual se llevara a cabo la optimizacion. Puede
establecer € valor de uno o mas factores a una constante, estableciendo los limites ato y
bajo en ese valor.

Latabla 4.4 muestrala combinacion de los niveles de los factores, lacua maximizael %
de extraccion de B20Os del mineral de ulexita. También muestra la combinacion de
factores a la cuad se alcanza e Optimo. La maxima optimizacion alcanzada en la
extraccion es 98,52 %. Asi mismo muestra las variables optimas como la temperatura

80°C; tiempo de extraccion 40 minutos y concentracion de acido sulfrico 100 g/L.
Parra. Z. R; Morales. V. M. (2013) En su trabajo “Estudio béasico para la obtencién de

Acido Borico a partir de la Ulexita y Dioxido de Carbono’ obtiene un Acido Bérico con

una pureza de 99.75%.
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4.7 DIAGRAMA DE PARETO

Diagrama de Pareto Estandarizada para Rendimiento de extraccion

B:Tiempo

T
|| |

A:Temperatura

BC

C:Concentracion de &cido sulfirico -1111
«|

Efectoestandarizado

Figura 4. 3: Diagramade Pareto

En la figura 4.3 nos muestra las variables significativas, e tiempo y la temperatura son
significativas, seguido de las interacciones tiempo y concentracion de acido sulfarico, asi
mismo la concentracion de écido sulfirico es significativo.

Gréfica de Efectos Principales para Rendimiento de extraccion

I3

Rendimiento de extraccion
w©
&
o

IREREN AR RN R RN

Looas bovna b b bvaaa b aagl

70 80 20 40 74 100

Temperatura Tiempo Concentracion de acido sulfirico

Figura 4. 4. Gréfica de efectos principales

La figura 4.4 nos muestra contornos de la superficie de respuesta estimada para
extraccion de boro. Las recuperaciones de B>Os mostrado en los contornos de la
superficie de respuesta son de 96,5% y 96% en funcion de temperatura, tiempo y

concentracion de acido sulfdrico.
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Superficie de Respuesta Estimada
Concentracion de acido suffirico=870

Rendimiento de extraccion

Temperatura

Figura 4. 5: Superficie de respuesta

La figura 4.5 nos muestra contornos de superficie de respuesta para extraccién de boro.
La recuperacion de B2O3 es aproximadamente € 98% en funcion de temperatura y
tiempo. La concentracion de acido sulfarico estimado es 87 g/L.

Tabla 4. 11: Resultados estimados para rendimiento de extraccion

Observados Ajustados Inferior 95.0% | Superior 95.0%
Fila Valores Valores para Media para Media
1 92,2 92,0055 90,8576 93,1533
2 94,89 95,2455 94,0976 96,3933
3 95,52 95,8755 94,7276 97,0233
4 98,52 98,3255 97,1776 99,4733
5 95,7 95,5855 95,208 95,9629
6 95,81 96,1655 95,0176 97,3133
7 94,7 95,0555 93,9076 96,2033
8 96,81 96,6155 95,4676 97,7633
9 95,89 95,5855 95,208 95,9629
10 95,81 95,5855 95,208 95,9629
11 95,59 95,3955 94,2476 96,5433

Fuente: Resultados estimados por programa STATGRAPHICS Centurion XV

Promedio de 3 puntos centrales = 95,8
Promedio de las predicciones del modelo a centro = 95,5855
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Esta tabla contiene informacién acerca de los valores de rendimiento de extraccion
generados usando €l modelo gjustado. Latablaincluye:

(1) los valores observados de rendimiento de extraccion (si aguno)
(2) € vaor predicho de rendimiento de extraccion usando el model o gjustado
(3) intervalos de confianza del 95,0% paralarespuesta media

Cada item corresponde a los val ores de |os factores experimentales en una fila especifica
de su archivo de datos. Para generar prondsticos paralas combinaciones adiciones delos
factores, agreguefilas a final su archivo dedatos. En cadanuevafila, introduzcavalores
para los factores experimentales pero deje vacia la celda para la respuesta.  Cuando
regrese a estaventana, se habran agregado pronésticos alatablaparalas nuevasfilas pero
el modelo no se vera afectado.

Tabla 4. 12: Camino de maximo ascenso para rendimiento de extraccion

Temperatura Tiempo Concentracion de Prediccion para
acido sulfurico Rendimiento de
extraccion
(°C) (Minutos) (g/L) (%)
75,0 30,0 87,0 95,5855
76,0 32,2759 86,59 95,9666
77,0 34,5703 87,0906 96,3385
78,0 36,7729 88,4561 96,7484
79,0 38,8133 90,4713 97,2308
80,0 40,679 92,9036 97,8035

Fuente: Predicciones estimados por programa STATGRAPHICS Centurion XVI.

Estatablamuestrael trayecto de maximo ascenso (o descenso). Este esel trayecto, desde
el centro delaregion experimental actual, através del cua larespuesta estimada cambia
mas répidamente con un cambio menor en los factores experimentales. Indica buenas
caracteristicas para gecutar experimentos adicionales si e objetivo es incrementar o
decrementar rendimiento de extraccion. Actuamente, 6 puntos se han generado
cambiando temperatura en incrementos de 1,0 °C. Puede especificarse la cantidad de
cambio en cuaquiera de los factores presionando € botdén secundario del raton y

seleccionando opciones de ventana. STATGRAPHICS determinara entonces cuanto
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tendrdn que cambiar los otros factores para mantenerse en € trayecto del maximo
ascenso. El programatambién calculael rendimiento de extraccion estimadaen cadauno
de los puntos del trayecto, con los cuales pueden compararse los resultados si es que se

corren esos ensayos.

Gréfica de Interaccion para Rendimiento de extraccion
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Figura 4. 6: Gréfico de interacciones para extraccion de B2Os
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5.1 CONCLUSIONES
Los Resultados de la Obtencién del Acido Borico a partir del mineral de Ulexita se
desarrollan a continuacion:

» Lascondiciones Optimas del proceso de extraccion del B2Os es:

Temperatura : 80°C
Tiempo : 40 min
Concentracion de acido sulfarico 100 g/L

La temperatura y € tiempo son factores muy importantes, dado que a mayor
temperaturay mayor tiempo se incrementa el porcentaje de extraccion de B20s.
= La concentracion de &cido sulfarico es determinante en la extraccion de B20s. A
mayor concentracion de acido sulfurico existe mayor disolucién de B2Os.
= El &cido borico se obtiene después de lixiviacion y separacion solido-liquido por
evaporacion durante 24 horas en estufa a temperatura de 70°C. Mediante andlisis
quimico se ha determinado e contenido de B>Os en mineral de ulexita, cuyo valor fue
de 27% de B20s3, e mismo que fue extraido con solucion de écido sulfurico.
» El modelo matematico que permite optimizar la extraccién del B2Os es:
Rendimiento de extraccion = 176,742 - 0,983769* Temperatura +
0,0394231*Tiempo - 1,19077*Concentracion de &cido sulfarico -
0,003* Temperatura* Tiempo + 0,0143077* Temperatura* Concentracion de
acido sulfarico + 0,00323077* Tiempo* Concentraci6n de acido sulfurico.
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5.2 RECOMENDACIONES
Estudiar |a cinética de extraccion de B2Os.
Realizar extraccion de &cido borico con acido carbonico
Estudiar la influencia de factores, como la temperatura, impurezas en el proceso
de obtencion del acido borico.
Caracterizar los lixiviados de boro mediante técnicas de espectroscopia de
emision atdmica, afin de conocer la concentracion de impurezas.
Realizar procesos de concentracion y purificacién de boro por intercambio i6nico
deresinas.
Redlizar la purificacion de acido borico por recristalizacion a escala de planta

piloto.
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5.4 ANEXOS

Foto 01: Mineral de Ulexita

Foto 02: Molido de mineral de ulexita
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Foto 03: Mineral deulexita molido

Foto 04: Mineral deulexita molido para lixiviacion
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Foto 05: Pesado de mineral de ulexita
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Foto 06: Preparacion de solucion de acido sulfarico
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Foto 07: lixiviacion de mineral de ulexita
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Foto 08: Medicién de temperatura durantela lixiviacion
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Foto 09: Lixiviacion de mineral de ulexita por agitacion
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Foto 10: Lixiviacion de mineral de ulexita a alta velocidad
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Foto 11: Filtracion para separacion solido-liquido
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Foto 12: Lavado defiltrado con agua caliente
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Foto 13: Filtracion después del lavado
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Foto 14: Residuo de mineral ulexita

Foto 15: Relave del mineral de ulexita
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Foto 16: Cristales del &cido bérico obtenido
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Foto 17: Acido borico obtenido
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NORMA TECNICA NTP 311.307
PERUAN!} 1988 (Revisada el 2010

Comisidn de Normalizmcidn y de Fiscaliaciin de Bemerss Comerciales no Amncelarias-INDECOP]
Calle de La Prosa 104, San Barj (Line 41 ) Apanado 145 Limp, Peria

\id
O
PRODUCTOS QUIMICOS @_JHTHIA LES. Acido
baorico técnico. Requisitos {’(}

INDESTRIAL CHEMICAL PRODUCTS :.ﬁ)uv-; avid. Reguirements
2010-12-29 Q ‘
1" Edicion Qg’

R 2-20 [WCKB-INDE COPL |’_|:|"'.I':.'_| o 200 1-12-23 Precio hasado en 04 pagimas
LS 71030 ESTA NORMA S RECOMENDABLE
Deseriptores: Productd quimicn, quimice, seido borien teenfon, deido, bivico, requisito
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(De Revizidn 20100

A RESENA HISTORICA
Al Lo presenie Norma Técnica Perunng se encugntrn dentro de la relacion de

mormas incluides en el Plon de Revision v Actualizacion de Mormas Téenicas Perunnas,
aprobadas duranfe la gestion del TTINTEC (periodo 1 966- 19923,

A2 La NTPal1 3071968 fue aprobada imedante-resoliceon RD.N* 1376-
88 ITINTEC DG o82-11-10 v el Comité Técnito de- Normalizaciin de Tecnologia
quimica, Sub Comid Téenco de Nomulizackon de Productos quimicos industricles,
ncordd en su.sesion de 2010-09-17, mantencrlsvigente

oM
& Fiscalimgidn de Barreras
ger vigente la presenie norma,

wsadn el 208y PRODUCTOS
nico, Requisitos, el 23 de febrero de

A La Comissén. de MNormatizscitn
Comerciales No Arancelavins “CNB-, aprobi.
oficializandose coms- NTP- 311.307: 1988
QUIMICOS INDUSTRIALES. Acido b

2011, :
NOTA: Cabe mesalior que b r@ de o presente NTP se ba realirsdo con o ‘chietivn de

determmar s vigencia, rr-.a-ré T lizneidi

A La pres Morma: Teéenica Peruana reemplaza o ln NTF 311307:1988
PRODLUCTOS U'UJ& X5 INDUSTRIALES. Acido bérico ténicn. Hequisios, Las
Mormas 'Idilli%?nmrulu gue fueron dejodas sin efecio. no figuran én fo presente

edicion \
W
N

| ? INSTITUCIHINES MIEMBROS DEL_CTN DE TECNOLOGIA
HMICA

Secretarin Colegio de Quimicos del Perd
Secretarin CTN Betty Chung Tong
Secretario SCTN José Arauzo
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SUDCHEMIE {armen Milla

CLARIAN] Alex Mendoza

PRODUCE Radl Flares

Ll Enrigue Neira \?\’
Edwin Dextre Q.

PUCE Susana Apaza q

e S

77

Repositorio institucional UNA - PUNO




11, _ .
TESIS UNA-PUNO ”""‘ e

Altiplano

NORMA TECNICA NTP 311307
PERLIANA I ded

PRODUCTOS QUIMICOS INDUSTRIALES. Acido bérico
técnico. Requisitos

1. NORMAS A CONSULTAR
NTE 311308 }TRT_']T_}L'C TOSs | @1 HIMICOS WD ALES.
Acido Borico téonbeg. Determingeida tontenido
de dcido bécico

NTP311.309 PRODUCTOS Q1 :T}w INDUSTRIALES
gLCion

Bimax (écmico, DEK de la  maleria
nsofuble en agua

NTP311.312 PRODI H'@#}[ IMICOS  INDUSTRIALES
Acido & denico, Petermmacidn del contenido

NTP311.214 @Qﬁ:_u_“rm QUIMICOS  INDUSTRIALES.
Q ‘arbonato de sodio para wso industrial. Miestren

&

NMP I'HH\) PRODUCTOS ENVASADOS. Rotdlade

|

21 : L presente Norma Técnica Peruana establece las cirmcteristicas v requisitos
n:_‘l.@t cumplir el dcido Birico téenico
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3 DEFINICION

3.1 acido bdries: Mombre comin comespondiente al dcido ortobdrico. Es un

acido debil cuyo peso molecdlar s 62 v frmula quimica HiBO,

4 CLASIFICACION (}&
&

4.1 El dcido hirico técnico de acuerdo o su forma se ULEIHL:HQ
412 Acido bérieo granulsdo ‘\Q

4.1 Acido hérico en polve

413 Acido borico enescamas (3\
5 CONDICIONES (5 ALES

5.1 El dcido téenico deberi ser un products homegéneo fibre de
sustancins extranns, de w&’ Hanco, umlwoso al lacto & modors,

9

6. @t'ls:'n':s

6.1 %0 El dcido borieo téenico, en cualguiers: de lus presentaciones indicadss en el
I:ilﬂu y 4, deberd cumplir con los requisitos dadosen [a Tabla |

o
h%ﬁ
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TABLA |

CARACTERISTICA REQUISITOS | METODOS DE ENSAYD ‘

| |
0.1 NP 311309

Materis msoluble en agia,
porcentigie e mass, maximo, |

Acido borieg, porcentajg on gg %

MR, NN 4 MJ < g ﬁ\}»

Oxido de horo Bs(;, poreentaje k.
npppiifsas v 56,0 NTPE 31l
N MEsSE, minimo

Humedad, poreentaje i masi
: : g o 5
X I 0. ::l G =342 i

=4

™)

71 Toma de muestrng: 5S¢ efectiy ~~':a-;‘m:':rlfn alaNTP3I| 1214

N

mestra ensaveda no cumple con UGo o mis de
éenick Peruunn se considera no conforme comn-esia
= ensayos sobre la muestrs reservida para fales efectos:

INSPECCION Y RECEPCION Q

12 Aceptacion o rechaz
los requisitos mdicados en esta
Morma. En gsie caso, se repetig

| 8°
8. Fi-"l["f% S DE ENSAYO
9

wteria insoluble en agua: Se Efectin segdn la NTP 311,306
8.1 ﬁ"[E o insolubl Se efect la NTP311.300

& % Acido boreo: Seefectin segiin i NTP-311.308.

E3 (ixido de boro: Se efectiin segin Ia NTP311.308.
B4 Humedad: Se efectin segin b NTP 311,312
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9. ROTULADO, ENVASE Y EMBALAJE

&1 Eldcido boricy téenmico se envisard en recipignies de muteria] adecuado, que

o protéja de o contaminscion, eonserven la calidad del producio y permitan su manejo
hasta el desting final,

9.2 B rotulsdo deberd cumplic con lo- NMP 007 & incluir iz @ﬁmh

indicaciones: g
é‘

Bl Nimero de Registr badustrnd (R1) Q

Q

%22 MNumero de Registro de Productos ludusl_rmifs‘@\:]

<O

813 Cualquier otro duto requerido par lis @'lh'.l.!nl‘lt;‘. lepales vigentes.
&)

o
L1, ANTECEDENTES Q(’

15 263 1964 Indian Standard ﬂ}»& i for Borie Acid

B51 BS 3470 Boric uc% boric oxide. Technical grades

3
N
&
Q

' A I Bechi ne s encbenira vigente o Reghstro de Productos Indusirldes Naclonales (RPIN)
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NORMA TECNICA NTP 311.308
PERUANA - I‘JSS (Revisada el 2010

Comisitn de Normadizsdion y & Frscalizncidn de Barreras Comercinles ne Aruncelarias-INDECOP]
[ .|:|1_': = La Prosa 1M, San Borja ¢ ama 413 a'q.l:'nn;_gjn 145 Limn, Peri

)
Q@
\s
OQ

v
| s~
PRODUCTOS ' QUIMICOS  INELSTRIALES. Acido
borico técnico. Detemﬁnauife\QeE contenido de acido
borico C

PRODUCTS OF THE CHEMICAL NW@' Fachnieal “Boric acld. Determination of boric meid
el $

2010-12-29 Q&

1" Edicidn

FARHL-HAVENBINDECDP] Publicada o 201 1-02.23 Precio bassdeo on (M piginas
LCE; 71.060.30 ESTA NORMA ES RECOMENDABL
Descriprores: Produsio quiméeo, quimice, dcido bérieo, dcido, bicien, cantenide
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A, RESENA HISTORICA

Al L presenie Norma Técnica Peruann se encuentra dentro de I relacion de
normas incluidas en el Plan de Revisidn v Actunlizacion de Normas Téonicas Peruanas,
aprobadas durante la gestion del TTTINTEC (pérnodo 1 966-1992),

A2 La WTE 31 1.308: 1988 fie aprobada medinmte resolucion D, N* 1375-
88 ITINFEC DG del $8-11-11y ¢l Comité Téenico de Normaltmcidn de Tecnologia
quimica, Silb Corité Tétnioo de Nommalizacidn de Productos quimicos industriales,
acordo en i sesitn de 2010-09-17, mantenerla vigente.
S

ﬁ Fiscalizncion  de Barmemns
mer VigemE 14 presenle nooma,
sada el 2000) PRODUCTOS
emicn, Determiniciin del contenide

A3 La Comision  de  Mormalizncion
Comerciales No Arancelarias -CNB-, aprobad
aficislimindose comn NTP 311.308: 1988
QUIMICOS INDUSTRIALES. Acido bigl
de fcido bdrico, el 13 de [ehrero de 20 %

MOTA: Uabe resshne gue 1o r& de i presene WIP s ha realieado con ol ohjetive de
T bizocion

deierminar = vigendin, mas Q

A La pre Morma Téenica Pefunnu reemplaza-a-lo NTP 311.308: 1988
PRODUCTOS QUI 15 INDUSTRIALES, Acidp borico técnico. Determinagion del
eontenido de @'ﬂ'ilﬁu. Las Noimas Técmicas Peruanas que fieron dejadds sin efectn

nio figiran en fenle edicion,

6&;

ht INSTITUCIONES, MIEMBROS DEL CTN DE TECNOLOGIA
IMICA

Secreraria Cuolegia de Cuimicos del Perd
Becretaria CTN Betty Chating Tong
Secrewario SCTN Jevssb Az
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PRODUCTOS QUiMIC[}S INDUSTRIALES. Acido borico
técnico. Determinacion del contenido de acido borico

1. MORMAS A CONSULTAR

I.1 Pary T oplicacion de la presente Morma Técnica Peruana no f‘j@@fiﬂ la
comsulin especifica de ninguna ofre %

QQ

2.1 La presente Norma Téenica Pennna mTﬂ?d Triniee |
h

i HTTe

determinacion del deido bécico contenido en-dcido bﬂi

o®
PRINCIPIO DEL m’-:r@

N

© i valumen conocids de solscion dé acido biirica
glicering, usando fenolftaleina como indicador,

Z. ORJETO

o

5 | S basa en la tituly
en presencia de manital, sorb

4. RE Q{H
oF

4.1 ﬁm los analmis sobo se débe usar-agos destilada. o agen pura libre de
chidoccl T

5!’-'qil1'lln-1 el-dioxido de carbono presente, hirviende ¢l agua durante |0 minutos ¥ luego
enfriindoko en susencia de didxido de carbonp atmosierico

También se eliming el dioxido de carbomo del ngua barbujeendo sire libre de didxido de
curbono dursnte |5 minutos, ] aire 88 pass & través de una columna que contengn: leniejas
de hidrdxido de sodio a fin de retener el didaido de corbono.
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Se almacen el agun en ausencin de didkido de carbono atmosférico

i

42 Manitol neutro; soebitol neutee o glicerina, Elomanitol v el sorbitol deben
cumplir [a siguiente condiciin

5 g disuehod en 50 ml de agua [ibre de didwido de carbono. reguiere pard su nuntr_||¢mn-
ne mads de 3 mi de hidreoxido desodio 0,02 N, usando fenolftaleine enmo indic

4.3 Acido ¢lorhiklrico, solicion patron (.25 N qva

4.4 Hidrbxido de sodio, solucion pammén bre de c.;sflqu,j N

\s
Qﬁ:fw | g de fenolfizleina en

1 ¥ se afade hidroxido de sodo

4.5 Fenolftalema, solucion ctanobics 10 g/
etanol 95 % (VV), ke diluye o 100 ml con el mizmo
0,02 M hasts |8 primera apariciin. b

L
e

Tetrahorato de sodio 111:-.::|I1@m. solucitn de densidad 3,81 g/
s, APARATOS 6 ®

A1 .‘-“tpzll‘illi@cﬂs de Inbesatorio quimice.

Qv
6. %\aﬂrﬂ MMIENTOQ

& % Muestn de ensayo: Se pess 1Y g ode In muoestra d@ ensivo cofl uns
apgemacian de 00001 g se diluye calentandd’ lentamente en una ol de 250 mi v 5¢
encisa a temperatura ambiente,

6.2 Se toma ung alicucta de 25 'mly = transfiere 8 on viss de 250 mb.Se
agrega agus hstgaproximadamente $20 ml - 51 'se osa manitol o sorbitol se affsde 15 g de
este v 04 ml de fenolfialelna Se titub la’ solugion con hidefxido de sodio 05 N hasta
distinguir un color rosdo permanente,
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6.3 Si se usa glicering s¢ afade 50 ml de esta v 0,4 ml de fenolitaleina.

Se¢ tila la solucion con hidrdxido de sodip 0.5 N hasta distinguir un color rosado. Se
afizde 10 ml de glicering Lo ttulacién’ concluve si el color rosado permunece, de o
coitrario ¢ repite ¢l puso anterior tantas veces hasta que €] color rosado permanezon

NOTA: Parm.se

T 3 i ef eorrecio pams fingd de la tlulaciin sé compar e eolir paton pre Foan
ln sl ueadn va titulnde

El color paimin se obtiete e e mctcla de los sigolentes reactivps: %

5l de vme solelin de temborate de sodio decadridrendos (M &l‘l HOH (301 1)
- LWk mal - de apas 6

2.0 ml de feide chorhddrien 0,25 N

|]-'1'| g Mmolfalaing

frual vodumen de eals solocitn v de 1o va tioladn deten s .ire !wrrl o similares

EXPRESION DE I(I;'..‘il'LT.-lé'\.@
Tl El contenido de icld@(u.. et dado come porcentaje en mesa, por la
frmila Sigiente $

Q& B< Y %309

Dande: }
i® 23 el porcenitye en-musa-de acidobéarien

= c4 el voltmen en ml de In solucidn de hidrdwdiio de sodip usada en la
Q titulecidn

m = ¢35 limisa en gramos contenida en lo alicupts tomada.

i El vontenids' de 6xido de boro’ es dado como porcentaje en-imasa por 1h
farrmu Lo sigiente:
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A= B x 0563
Donde:
A es el porcentie en masa de dxido de borg,
8. ANTECEDENTES (J\}\'
£.1 BSI, BS-5688: Part 1: 1979 Boric acid, borc-oxide, dﬂ‘&l tateullorates.
Determinntion of

sodinm parborstes find crude sodum borates for ndustrial ose P:b :

boric a¢id and content of borw aced
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Croamdslon de Morrmalizachon y die Fircalizacion de Barreras Comescinles Wo Arancelurns-INDEC OPT
Calle de La Prosa 138, San |§m'_|.1 i Lima 415 ."'u;:lr‘.:lmr 145 Limn, Perd

QQ\
&?‘
0

PRODUCTOS QI.IIMIEUS | &'I'RIALES. Acido

borico técnico. Determinacio ontenido de humedad

INDLSTRIAL CHEMICAL PRODUCTS. Tex Hﬁﬁlil acid, Determination of humidiny contsng
QQ

2010-00-29 QQ-

1" Edicidn

R025-201 (CNEINDECOPL Pubficads o 201001217 Precin hessaddo en 02 prgins
LG5 7106030 ESTA NORMA ES RECOMENDABE]

[Dhescrintodes: Acklo Wrica, tdomico, himmpedad
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A, RESERA HISTORICA

Al L presente Worma, F'écnica Perunni se encugmtim dentro de la relocion de
normas meluidas en el Plan de Révisidn v Actualizackin de Nommas Téenicas Peruanas,
aprobadas dusante la gestion dal ITINTEC (periodo 19661992,

A2 La « NIP  311.312:1988  fue  aprotuda mediante” resolucion
R, W D158-88 ITINTEC [Hde 1988-10-4 v ¢l Comité Téonico de Mormaliracion de
Tecnologm quimica, Sub Comite Téenion de Mormmebizacion de Productos guimives
industrinles, acordd snsu sesion diel 2010-09-17, mantenegt1a '.'i%(;ll-[{_'_

ﬁ Fiscalizacpdin de Burroras

er Vipenie 0 presenie norma;
isada el 2018} PRODUCTOS

culeo. Determinsciin del conieakdo

A3 Li Comisidn de Nomhalizacion
Coinerciales No Aranceknrias =CMB-, aprobd
oficializindose como. NTP J-I_IJI.Z:I,
QUIMICOS INDUSTRIALES. Acido by
de humedad, ¢l 17 de diciembre de _*_.'_'.1%

WOTA: Cabe resalie que s v@xlc 0 peesente. NTT se b reslizado con el chjstive de
T

esle=rmmanar = '.i;;.:-.ql:i::_ mAs y Scrmalizncion

PRODUCTOS O i1 LIS INIMISTRIALES. Acido borco técnico, Determimacaon del

contenide de T %.I Las Mogmds Téonicas Peruanas que fueron dejadns sin efectp no
figuran &n @3[&: ediciin

h INSTITLCIONES . MIEMBROS. DEL-CTN, DE TECNOLOGIA
IMICA - SCTN PRODUCTOS QUIMICOS INDUSTRIALES

Al L p[@ Morma Téenica Pervand reemplana ba NTP 31LE312:1988

Secrotarm Calegio de Quimicos del Perg
Secretarin CTN Beity Chung Tong
Seeretarin SCTN Busana Apaza
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CLARIANT Adex Mendora
PRODUCE Rl Flopes

Nl
LINI Enrigue Neira
Edwin [ J»:-;m: b
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PRODUCTOS QUIMICOS INDUSTRIALES. Acido bérico
técnico, Determinacion del contenido de humedad

1. NORMAS A CONSULTAR

L] Para ‘la aplicaciin de fn presente Norma no es nuutm:ﬂ&mlm
especifica de ninguna o, Q.

QQ

24 La presente Nonma establece el método @l_‘m para kn determinucion de
la humedad &n el dgido borico . Q
i APARATOS Y REA( %&

3d Balunza .||1a|uiy€AQ$

Du:;,‘g‘.tdéﬁ
3.3 &vdi vidrio (Place Petr) o sluminio, circubsr de aproximadamente
L4

L OBJETO

tad
Ead

100 mm de 3y 10 mm de profundidad con tapa apropiada
”Qé)

Silica gel con ndicador.

4. PROCEDMIENTO

4.1 Se seca y se determina la masa de la placa con su tapa.

92

Repositorio institucional UNA - PUNO




TESIS UNA-PUNO “"‘“ e

Altiplano

MNORMA TECNICA NTP 311.312
PERLIAMNA 2de2
4.2 Se pess en la placa 10 g de muestra, lo mis rdpidamente posible.

4.3 Se esparce el matersal uniformemente en la placa tapando v agitando

suavemente,

14 Se coloca la placa destapads- v su-tapa en el desecador por espagio, de
& horas a tempernura ambiente,

45 Transcwride este’ Uempo se rotie b phice lapada Q&M o mis

ripadamente posihle

4:?'

5 EXPRESION DE RESULTADOS
5l El contenido de humedad es dado s@é porcentaje en masn par fa siguiente
relaciin

9 A x 100
!{umw N mash =
Donde:
A = Pe r@mﬂu &I ZCANDE,

B @ en gramos de maters| tomado para el ensayo.
N\
q@

$ ANTECEDENTES

I5; 263-1964 [ndian Standard. Specification for boric aeid:
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