BIBLIOTECA CENTRAL LUIS F LELOIR

BibliOteca Digital BIBLIOTECA CENTRAL]EJLOIR

F c E N - U B A FACULTAD DE CIENCIAS EXACTAS Y NATURALES UBA

Tesis de Posgrado

Recuperacion de estafio por el
nuevo método quimico alcalino a
presion
Sandor, José Esteban

1957

Tesis presentada para obtener el grado de Doctor en Ciencias
Quimicas de la Universidad de Buenos Aires

Este documento forma parte de la coleccién de tesis doctorales y de maestria de la Biblioteca
Central Dr. Luis Federico Leloir, disponible en digital.bl.fcen.uba.ar. Su utilizacién debe ser
acompafiada por la cita bibliografica con reconocimiento de la fuente.

This document is part of the doctoral theses collection of the Central Library Dr. Luis Federico
Leloir, available in digital.bl.fcen.uba.ar. It should be used accompanied by the corresponding
citation acknowledging the source.

Cita tipo APA:

Séndor, José Esteban. (1957). Recuperacion de estafio por el nuevo método quimico alcalino a
presion. Facultad de Ciencias Exactas y Naturales. Universidad de Buenos Aires.
http://digital.bl.fcen.uba.ar/Download/Tesis/Tesis_0955_Sandor.pdf

Cita tipo Chicago:

Sandor, José Esteban. "Recuperacion de estafio por el nuevo método quimico alcalino a presion".
Tesis de Doctor. Facultad de Ciencias Exactas y Naturales. Universidad de Buenos Aires. 1957.
http://digital.bl.fcen.uba.ar/Download/Tesis/Tesis_0955_Sandor.pdf

UBA

Universidad de Buenos Aires

EXACTAS:

Facultad de Ciencias Exactas y Naturales

Direccidn: Biblioteca Central Dr. Luis F. Leloir, Facultad de Ciencias Exactas y Naturales, Universidad de Buenos Aires. Contacto: digital@bl.fcen.uba.ar

Intendente Giiiraldes 2160 - C1428EGA - Tel. (++54 +11) 4789-9293



http://digital.bl.fcen.uba.ar
http://digital.bl.fcen.uba.ar
http://digital.bl.fcen.uba.ar/Download/Tesis/Tesis_0955_Sandor.pdf
http://digital.bl.fcen.uba.ar/Download/Tesis/Tesis_0955_Sandor.pdf
mailto:digital@bl.fcen.uba.ar

4
JosT LSTESAL Sy'woox

TESIS 1 para optar al tftule de

Doctor en Qufmica,.-

Recuperacién de estafio por el nuevo
método qufmico alcalino a presién.-



X

4
TSTE LA SBAOEXR

:. :. :.- ::'..: . ::::. :'.'.. I Y /f - \5
RESUMEN: de la tésis para optar

al tf{tulo de Doctor en Quimica sobre Recuperacién de

estaifio por el muevo método alcalino a presién.-

p
< » s
el

€.
21

2 o
LV



X 4

oo’

El método qufmico-alcalino a presién, de recuperacién de Sn
de recortes de hojalata, se basa en la accién disolvente del Sn de
soluciones de HONa y N03Na a presién.

Tiene grandes ventajas sobre los métodos cldsicos, como el de
cloro, el electroquimico, @ el de @isolucién alcalina a presién
atmosférica, pués el proceso se acelera mucho, se pueden trabajar
grandes cantlidades de recortes con poco consumo de mano de obra,

y el hierro que se obtiene es de gran pureza.

La ecuacién estequiométrica de la reaccién quimica del proce-

so es la sigulente:

28n -+ 3HONa + NOgNa + 6H,0 > 2 [sn (OH)g] Map+ Miy

La innovacién importante de &ste método es el trabajo en solu-
ciones alsalinas utilizando presién. Al trabajar a presiones supe-
riores a la atmosférica se elefa la temperatura de ebullicién del
1{quido. Al aumentar la temperatura se aumenta mucho la velocidad
de reaceién, en tal forma que mientras el desestaiiado por disolueién
alcalina a la presién atmosférica tarda de 4+ & 5 horas, trabajando
a 5 atmésferas dura de 20 a 30 mimmtos.

Para poder llevar a cabo el método en la prdectica se han hecho
varias series de ensayos en un autoclave de laboratorio de 10 litros
de capacidad.,

Las condiciones de trabajo que se tuvo que fijar son: concen-
traciones de reactivos, tiempo de desestafiado, presién, cantidad
de hojalata a desestafiar por solucién, y porcentaje de Sn a disol-
ver por solucién.

La concentracién de NO3;Na se f136 en 8 %, ¥ la de HONa en 11 %.
Con respecto a la concentracién de éste dltimo reactivo hay que he-
ner en cuenta que lo que influye en el desestarado es la concentra-
cién de HONa "libre" (y no el HONa que estd combinado con el Sn pa-
ra formar estannato), se comprobd que ésta concentracién para obte-
ner buen desestafiado no debe ser inferior a 4 %,

Otro hecho interesante es que las curvas que representan la

variaciédn de concentracién de Sn en las soluciones de autoclave en



funcién de la cantidad de hojalata tratada, tienen una inflexién

al alcanzar la solucién una concentracién de Sn de 6 %, observédndo-

se que disminuye la cantidad de 8n en el autoclave y aumenta propor-
cionalmente en los lfquidos de lavaje.

En general los rendimientos de desestafiado oscilan entre 1,1

y 1,2 Kg.,de 8n por 100 kg. de recortes tratados. Pero hay que te-
ner en cuenta que para obtener buenos rendimientos no conviene so-

brepasar los 50 kg. de recortes por solucién,

Los andlisis de hojalatas desestafiadas con éste método acusan
un residuo no mayor de 0,01 % de Sn.

‘ Durante el proceso se hizo un control analftico cuidadoso. En

las lejfas se determind HONa (total y libre), N03Na y Sn. En los

recortes se determiné Sn para lo cual se aplieéd un mueve método que
consiste en la disolucién del Sn de los recortes en un pequefio au~

toclave de laboratorio mediante una solucién de HONa y NO

3Na. La
determinacién se hace en base a la pérdida de peso de la hojalata.

Se analizé ademds el Sn metdlico obtenido, el éxido de estafio, las
materias primas, ete,

El proceso en escala industrial es a grandes rasgos el sigul-

ente: se cargan los recortes en canastos de hierro que se sumergen
en la solucién desestafiadora en autoclaves de hierro. Se calienta
la solucidén a 5 atmbésferas durante 20 mimtos. Se sacan las canas-
tas eon los recortes desestanados y se lavan por enjuague en pile-
tas con agua. La operacién se repite hasta que el tenor de la solu-
cién desestafiadora en Sn es de alrededor de 7 %4. Entonces se descar-
ga la solueién, se pasa a unos tanques de hierro en donde se neutra-
liza el HONa con 002 0 con Sohﬂa, para precipitar el Sn en forma
de Snba, éste se lava, seca y funde con carbén para obtener estafio

metdlico de 99,8 % 2 99,9 % de Sn,

Para la instalacién de la planta se calculd una produccién men-

sual de 240 toneladas de recortes trabajando un turno diario de 8
horas.

Para solucionar el problema de las pérdidas de calor que ocu-

rrian al terminar las operaciones y abrirse los autoclaves, se ided
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un sistema de autoclaves que trabajaba alternadamente, con un volif-
men de solucién de 7.500 litros.

El calentamiento de la solucién desestafiadora se hacfa por trams
misién de calor del vapor producido por una caldera de 10 atmésfe-
ras de presién, al 1lfquido mediante un intercambiador de calor de

tubos verticales de 20 m2 de superficle de calentamiento.
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El objeto del presente trabajo de tésis es el estudio de un
mevo procedimiento industrial para recuperar el Sn de los recortes
de honjalata,

La 1dea bdgica que le da las caractefsticam de novedoso, es
hacer la extracecién alcalina a presién,

Ia industria del desetafiado que tiene gran importancia en los
principales pafses del mundo, comenzd en miestro pafs hace 18 afios,
y desde entonces se han desestaiiado unas 2,500 a 3,000 toneladas
de recortes anuales,

81 bien esta industria ha tenido grandes dificultades, creadas
principalmente por los precios artificialmente bajos del 8n, que
se mantuvieron hasta la fijacién del valor de cambio de $18 por 4é-
lar, creemos que resulta de interéds nacional el desarrolleo de un
procedimiento novedoso ecamo el que estudiamos, por las posibilida-
des presentes y futuras de la industria,

Hemos dividido el trabajo en 2 partes, la primera la dedicamos
a una visién general de la industria del desestafiado, su finalidad,
historia, métodos mas usados y desarrollo en la R, Argentina, en
la segunda que hamos dividido en varios capftulos, describe los es-
tudios realizados en escala de laboratorio, los métodos analfticos,
referencias & la instalacién industriasl,
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La industria del desoastariado

de recortes de hoj~lata,-



Aa JNIRODUCCION

El estafio es un metal muy resistente a la corrosién, por elle
es que ge lo utiliza como cublerta protectora de otros metales, co-
mo Cu, y Fe.

La resistencia a la eorrosién de la hojalata estafiada permite
que sea empleada en la fabricacién de recipientes de conserva, ade-
més como el estafic es normalmente catéddico con respecto al Fe, si
hay poros en la cubierta protectora, en esos puntes el hierro serf
atacado méds facilmente, pero en ausencia de aire, y en soluciones
4cidas hay una inversién de potencial y el estafio actia anodicamen-
te con respecto al hierro, de modo que lo protege aiin cnando la cu-
bierta sea imperfecta,

La industria de latasgs de conserva que se ha desarrollado a par-
tir de 1810, afioc en que Hall y Donkin produjeron por primera vez
alimentos conservados en recipientes de hojalata estaiada, tiene
hoy en dfa una importancia considerable, como indican las estadfg-
ticas, pues em 1953 el 10 # del acero producido en U.S.A. se utili-
28 en la fabricacién de hojalata, y el 80%f de #sta se usé para la
fabricacién de reecipientes estaiiados. (1)

Hasta la segunda guerra mundial el método de estaflar la hoja-
lata era principalmente por “hot dipping", método que permite la
obtencién de cublertas protectoras de 0,0001 a 0,001 pulgadas de
espegor de estafio, con un contenido porcéntual de 2 a 3 £ de éste
metal, pero durante el desarrollo de la guerra, debido a la imperio-
sa necesidad de ahorrar estario se perfeccionaron métodos de estaila-
do electrolftico que han permitido reducir la capa de estaiio a es-
pegores variables entre 15 y 45 millondsimos de pulgada, con econte-
nidos de 0,25 a 0,75 %, claro estf que éste tipo de hojalata esta-
fiada no se puede utilizar en la mayorf{a de los casos.

Esta industria de envages de hojalata produce amalmente una
cantidad muy grande de recortes y residuos, que representan cantie
dades notables de estafio y hlerro que tal cual son inmtilizables,
ésto es lo que 418 origen a una mieva industria, la del desestafiado

de los recortes,
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La industria del desesteafiado de los recortes de hojalata se
basa on la recuperacién del estaiio de los recortes y en la utiliga-
eién de éstos para las fundiclones de acero, Su importancia ha cre-
cido paralelamente con la de fabricacidn &e envases estafiados, en
1952 ge desestefiaron en U.s.A. 439,231 toneladas de recories obtee
niendose cerca de 3,000 toneladas de estarlio,

Desde mediados del siglo XIX hasta el dfa de hoy se han probae
do inmimerables métodos de desestafiado que son el motivo de cente-
nares de patentes y publicaciones, pero la mayorfa de ellos presen~
taba grandes inconvenientesj en algunos casos se atacaba demasiado
el hierro y en otros sa perdfa macho estaiio, motivo por el cual ge
abandonaran casi todos, para dejar hoy en dfa précticamente un mé-
todo en pie, el de recuperacién por wfa qufmica mediante soluciones
alealinas, Algunns otros se usan afn pero en esecala reducida,

Podemos decir que el desestafiado tomé importancia industrial
a partir de 1882, afio en que Th. Goldschmidt instald en Alemania
una planta de recuperacidn de estafio por el procedimiento de elec~
tréligis en golucidn alecalina, método que ya habhfa recomendado
(Keith) en 1876, (2) Luego se probaron muchos otros métodos electro-
1fticos, perotodos ellos se abandonaron quedando en actividad sola-
mente el de electréflisis en medio alealino,

Paralolamente.ae ha desarrollado otro piocodimiento, el de de=-
sestaiiado con cloro, sobre el que ta-bién se han publicado mmero-
sos tredbajos y patentes., Los primeros ensasyos fueron hechos por
Higgins (3) en Inglaterra en 185%, y luego por Parmalee (&), Seeley
y Panton (5) en U,S.A. En 1883 ya trabajaba en Suiza eon éxito unma
planta que utilizaba éste procedimiento, pero recién en 1907 adqui-
rié considersble importancia (6) (7), y la mantuve hasta 1936, afio
en que el cloraro de estafio que es el prineipal producto que se ob-
tenfa perdié el lugar que ocupaba en el mercado de la industria

textil (*), al ser sustitufda la seda por el rayén.

(*) Se 10 utiliza para dar pesoc a la seda.-
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Durante y despuds de la guerra mumdial, se ha desarrollado el
método de digolucidén alecalina, que es el que se utiliza cagi exclu-
givemente hoy en dfa.

Como hamos dicho antes, & lo largo de éste lapso que va desde
1882 hasta miestros dfas se han probado muchos otros procedimientos,
que luego se abandonaron, & tftulo informativo mencionaremos algue
noss
Metaldrzicogs
Fundir los recortes con HONa y Hnoz(B).

Calentar con carbonille de lefia pulverizada y 0,5 £ de ClNa en una
caldera con diafragma. (8).
Fundir con exceso de [I0Na, lixiviacién con agua, electrolizar con
anodo de hierro y eftodo de estafio (9).
Fundir con Pb en una centrffupga caliente (8),
ec cogs
Electrdlisis con solucién de ClNa (10).
Electrdlisia on solucidn aleslina, el electrolito consta de liONa
libre, CO3 Na, ¥y Sn03 Na, (11),
Eleetrédligis do solucién de HC1l 1,25 $§ eon poeo 80, H, (12) (13).
Electrdlisis de solucién de Cly Fe caliente (14).
Electrdlisis de solucidén de Cl, sn (15).
gloros
Mezclas de cloro y Cl, Sn en sistemas cerrados (16).
Cloro disuelto en CL, C (17).
Cloro seco bajo presiédn (18) (19) (20) (21) (22) (23).
CL, Sn a 40-509C {2k4),
Cloro mds HC1l (25),
guipicogt

Solucién de Cl, Fe, o sales de zinc (26),

3
Disolucidédn con HCl, neutralizar con cal y pr cipitar con zine,
Hervir con HC1l 22Bé y precipitar con zine (27).

Tratar con SO Hz. Hervir con solueién de soda cafstica, con o sin

oxidantes.
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34 METODOS PRINCIPALES.

De todos éstos métodos solamente tres han tenido importancia
industrials el electroquimico-alcalino, el de cloro, y el qufmico
alealino,

A contimiacién daremos un breve resumen de &8stos tees procedi-
mientos.

Elegtrogufmico-alcalinos

Congiste en electrolizar los recortes utilizfndolos como &nodo
en un bafio de soda caustica, y depositando el Sn metdlico en el cé-
dodo, que es una chapa de hierro, Los recortes se colocan en canage
tas de hierro, de tamaiio adecuedo para su movimiento y en una rela-
cién de 315 con respecto al voliimen de los bafios, de &sta forma se
mantiene la resistencia electrica del electrédlite lo mds baja posi-
ble.

Las baterfas de tanques se forman de grupos conectados en pa=
ralelo, y ecada grupo en serie,

La temperatura se mantiene entre 65~702C, El estafio que se de-
posita sobre la superficie del cdtodo en forma esponjosa se recolec-
ta periédicamente y se scmete a un endrgico lavado para eliminar
el £1lcali absorbido y se lo funde y refina para su envio al merca=-
do en forma de lingotes,

El elsctrolito que en un principio consta de 9=10 £ de HONa
requiere un frecuente tratamiento de regeneracién debido a que a
medida que se va trabajando se forma carbonato y estanato de sodio,
y se debe mantener siempre una concentracién adecuada de soda libre,

Las condicionss operativas mas coanunes en una planta moderna
(28) sons

Corriente 1.,500A,

Tanques L2,

Voltaje por tanque 1,5

8n en el residuo 0,1%

Dengsidad de cte, 10-12A/ft2.

Eticiencia de cte, 80%

En un estudio realizado en Rusia (29) se dan las siguientes



condicloness
a) bafio alealinos t: 702, Dens, ctes 40A/&n>, Electrolitos 10# HONa,
b) bafio deido: t: 808, D, Cte, 50A dm°, Slectrolito: S0, H,.

El alcalins da el baiio de mayor pureza, y el estaiio de msjor
estructura cristalina, El deido da estructuras gruesas, que caen
facilmente del cftodo,

Hétodo de Cloro:

Por 8ste procedimiento se colocan los recortes en reciplentes
cilfnaticos, en forma mds o menos compacta, y se introduce gas clo-
ro a presién, la reaceidn que ocurre es la sigulentej 8n + 20152:'
= SnClh-+ 127,250 eal.,

Hay que mantener la temperatura de la edmara de reaccién infe-
rior a 388C,, pues de lo contrario se ataca el hierro de éstas cé-
marags desestesiadoras, Otro factor muy importante es que el cloro
¥ los recortes deben estar perfectamente secos, y desprovistos de
gragsas, aceltes o pinturas,

El principal inconveniente del método es que el hierro tiene
gran tendencia 2 la oxidacién, debido a la formacién de una ecapa
de Cly Fe anhfdro que absobe agua del aire, formando oxiecloruro que
se reduce mavamente por el hierro,

la presién empleada en el proceso Goldsehmidt es de alrededor
de &4 Atmésferas a 02C y de 8 Atmésferas a 25 2C,

Se han propuesto muchas médificaciones al método bdsico: meze
clas de cloro con =ire que se hacen pasar a travez de los recortes,
cloro 1fquido, mezclas de Cl; Sn y Cl. etec. pero en todos ellos el
problema de la corrosidén por el gas cloro ha sido soluclanado.

Este procedimiento tiene sobre el electrolitico la wventaja de
que se pueden tratar cantidades mayores de recortes con meno® cone

sumo de mano de obra., ademfs el desestafiado es mfs eampleto,.

létodo Quimlco alcalinos

El método de disolucidén 2lealina, que se desarrolld conside-

rablemente qurante 1la #ltima guerra, se basa en la accién disolven-

te del 8n de soluciones de HONa, con o sin oxidantes, y su gran exe
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pansién se debe al hecho de que se instnlarén en U.S.A. plantas pa-
ra recuperar el estaiio de los recipientes usedos, perfececionfndose
Inego el método de tal manerz que resulté mmeho més econdmico que
cuslquiera de los anteriores. (30)

Se introducen los recortes cargados en canagtas en tanquqs de
hierro que contienen una solueién de FONa y un oxidante que puede
ser N03 Na, luego ss lleva & una terreratura cercana de los 1002C
y se deja 4=5 Hs, al términc ce éste tiempo se sscan los recortes,
se lavan en piletas con agua y se presnsan en prensas hidrfulieas
especiales, para su envfo e las fundiciones de acaro. De las golue
ciones se recupera el egtaiio en tres formas distintas: estannato
de sodio, estafic metdlico, y 8xido de estaiio, el primero por cris-
talizacién, el segundo por eleetrolisis y el tercero por neutrali-
zacién ya sea con C02 o con 80, H, (segdn el precio). En éste flti-
mo caso sl se usa 002 se tiene la gran ventaje de gue posteriomen-
te se puede recuperar la soda cfustica por canstificacién con cal,

Este procedimiento tiene la ventaja de que se pueden tratar
cantidades enormes de recortes, eon poco consumo de mano de obra,

y con buensg rendimientos, pero por otra parte el econsumo de combus-
tible es alto pues hay que mantener las soluciones cerca del punto
de ebullicién de 4+ a 5 horas, Como veremos mfs adelante &ste proce=
dimiento ha sido mejorado en la R, Argentina, en donde funcioné des-
de 1951 una planta que trabajé con el método de disolucién alcalia

na a presidn,
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Y, LA INDUSTRIA EN LA R, ARGENTINA.

La principal fuente de divisas de la R. Argentina proviene de
1la exportacién de productos alimentieios, trigo, carne ete, de aquf
.que la industria de fabficacidn de latas de conserva haya tomado
una importancia considerabls como lo ddmestra el hechc de que en
Bx. As. hay actualmente mfs de 200 talleres que se ‘edican a fabri-
car reeipientes estafiados para conservas, La produceién de recortes
de éstos establecimientos va desde 1 a 10, tonelades por mes, sal-
vo algunos que llegan a 50 o 60 tonelndas mensunales., Otros produce
tores importantecs san los trigor{ficos, que en épocas normales pro-
dncen hestz 5 tonaledzs diarias cada uno,

Hastz el afio 1940 se sxprortaba ammelrente de 10,000 a 11,000
tonelndes de recortas (31), nero en ese £°c el P, Ejecutivo nacio-
nal prohibié su exportacién debido al nacimiento de una industria
dosestefindora en el pafs.

Actualmente, ror no contar eon datos exactos, calculamos la
produceidn anuel de recortes en cerca de 1£.000 toneladas,

Inego del decreto de prohibicién que hemos mencionado, una par—
te sustancial de los recortes se utilizaba en las fundiciones de
acero en detrimcnto de la calidad de los materiales que se producfa
(*), y dafiando la economfa nacional, pues se perdfan cantidades im-
portantes de estafio., En 1953 el gobierno prohibié la fundicién de
recortes de hojalata estaiiada, prohibieién que se mantiene actual-
mente,

La industria se ha iniciado en el pafs en 1939, con la insta-
lacién de una planta de desestafiado electrolftico en la localidad
de Berazategni Peia. de Buenos Alres, planta que produjo de 3,000
a 4,000 tonelsdas amales hasta ol ario 1945 en que se introdujo en
la misma f4brieca el método de disolucién alealina, trabajando por
éste procedimiento hasta 1948, Luego se instalaron en el pafs dos
plantas mds de desestaiiado por via electrolftica,

(+) Porcentaje superior de 0,1 ¥ de 8n en la hojaleta aumenta la
fragilidad del acero obtenido,



Desde 1951 hasta 1056 tra:ajé en Monte Chingole, Pcla. de 8.
As. una planta de recuperacidn p>' el pricedimiento quimico-alcali-
no a presidn, que es el pricadimiento jue ~studiamos er el presen-

te trabajo.
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EN U,S,A. en el perfodo 1933 = 1952 (32)

Recortes tratados
(toneladas largas

8n recuperado

(toneladas short)
Recortes Recortes Total Hdetal Compuestos Total
mevos viejos
1933 155,844 155,844 938 2000,8 2946
1938 209.474 3059  212.533 2534 1.389 3923
1939 248,676 6429 255.105 40C9 680 4769
1940 268.269 4963 273,232 4174 697 L8L4Y
1943  206.336  175.870 332,232 4327 250 4577
1945 257545 114,311  371.856 3527 L5% 3981
1950 469,417 16.818 U86.,235 3697 64l 4341
1952 439.321 25,690 k465,211 2952 350

3302
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Recu;er-cidédn de cstaiio por el nuevo

método qufmico alealino a presién.-
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ie INTRODIJCCION,

La prineipal desventaja que presenta el método de disolueidn
por via qufmica-alealina es que el tiempo de desestniiado es bastan-
te prolengado, incenveniente que se ha eliminado en el mevo méto-
do de recuperacién a presiédn,

Este procedimiento se basa en ¢l sigulente hechos:s el estailo
ge disuelve con rapidez en una solucién relativamente dilufda de
HONa (10%) v de HOB Na (8%) en autoclave, bajo presién, permitien-
do realizar el desestaiiado en 30 o 45 minutos, mientras que en el
wrocedimiento clfsico 1la duracién era de % & 5 horas. Por lo tanto
hay un shorro considerahle de combustidble, mano de obra, stc,

La apliencidn de éste principio en escala de laboraterio resul-
té sumamente sencilla, pero 21 llev~r sl procaso a la escala indus=-
trial aparecieron una serie de problemas que hubo que resolver, pués
adends de fijar con centracionos adecuadas de reactivos, tiempos
de tradajo, presicnes, ete., hay que tener en cuenta que los recor-
tes de hojalata son un meterial rfgido, deffell de manejar y de un
voldmen considerable. Por oira parte para abrir el autoclave, éste
debe enfriarse previamente, de modo que hay que eargar, calentar,
enfriar, y abrir, y éste enffiamiento representa una pérdida gran-
de de tiempo y combustible.

Todos éstos problemas han sido solucionados satisfactoriamen-
te en la préctica, como veremos en los capftulos que siguen, en los
cusnles hemos agrupado los principales; estudio del proceso quimim
de desestaiiado, estudio en escalz industrial, métodos analfticos
y edlculos econdmicos.



E I0 CO DEL PROCEDIMIENTO.

Este método se basa, como hemos mencionado, en la reacelédn de
disolucién del 8n de los recortes de hojalata estafiada, en una so=-

lucidn acuosa de HONa y NO, Na y su estudio se puede encarar desde

dos puntos de vista: 19, piramente f{aico-qufmico, 22, qufmico in-
dustrial como aplicacién al proceso de recuperaciédn de Sn de los
recortes de hojalata.

A nosotros nos interesa en particular el segundo, pues &sta
reaceldén permite hacer una recuperacién econdmica del Sn contenido
en los recortes, y como veremos mids adelante, ésta recuperacidén es
muy completa, ya que en los recortes queda un residuo no mayor de
0,01 4 de Sn,

Conslderaciones generaleg:

Es perfectamente conoclido el hecho de que el Sn y sus compues=
tos son anféteros, Al precipitar el Sn de sus sales metdlicas medi-
ante alecalis, el hidréxido resultante puede reaccionar en dos fore
mass

sn(OH), + kHC1I = CIHSn 4-hH20

4
SnOyH, + L4HONa —= Sn01+Na,+ + l0'11‘,;_,0

En nuestro caso el Sn metdlico reazceiona con el IiONa para fore

mar estannato de sodie semin la sigulente ecnacidén estaquiométricas

28n + 3HONa +-N03Na *'6H20 - 2 [én(on)ébaz + NH3

8e trata de una reaceién de 6xido-reduccién, on medio fuerte~

3

se reduce a NH3, y en ella el HONa actda como comple jante, formane

-
mente alcalino, mediante la cual el Sn? se oxida a Sn& y el NO

-t
do el 1én Sn(OH)é.
Es probable que 4sta reaceidn transcurra en dos etapas, aunque
no lo hemos comprobado; primeros

+4+

Snf - 2¢e & Sn

luego por un proceso de dismutacidédn: (39)

43 e
28n & Sn * S8Sne



- 12 »

Como datos ilustretivos tenemos los potencialesg reflox normales
de algunas reaccioneg del Sn:

Reaeclédn Poteneisl

Sn = 8n' '+ 2e E: 0,14V

an =2 snt+ 2e E: 0,15V

Sn + 305 == 8n0H + H,0 + 2e E : 0,79V

Desde mestro punto de vista es importante la velocidad de és=-
ta reaccién, rmes en todo proceso quimico industrial tiene importane-
cia fundamental su duracidn entre otros factores, ye que incide de-
clgivamente en la produccién y por ende en la economfa de la indus-
tria, Esto lo veremos a2l estudiar la aplicacién en escala industri-
al del método de desestafiado a presién.

La veloecidad de una rcaceldn redox de &ste tipo depende, entre
otras variables de:

1l- difaerencia de potencial de los cuerpos que reacciondn, a
mayor diferenkia de potencial mayor veloecidad de reaccién.

2~ temperaturaj al elevarse la temperatura se aumenta la velo-
eldad de reaccién, como se expresa on la ecuacién de Arrheniuss

dlnk B E
= 8 1nk =
aT REP®

+ eonst,
RT
siendo Iz3 eonstnnte de velocidad de reaccidn especffica,

Ts termper-turn absoluta,

R: constante reneral de los pases.

Bt enerpfa de activaeiédn.

3= concentraeidn de los reactivos;

Y- PH, en general el medio £cido favorece la aceiédn de los o-
xldantes mientras que el alcalino la de los reductores.,

De todos los factores que hemos mencionado el que més puede
influfr en nuestro caso es el segundo. En general por cada 102 de
aumento de temperatura la coanst~nte de velocidad de reaceidén espe=-
cffica se duplica o triplica.

En los procedimientos clisicos de desestafiado por via qufmiea



-13 =

se trabaja gencrzlemnte e la temper-tura de ebullicién de los 1fqui-
dos a la presién atmosférica, es decir cerca de los 1009C, mientras
que en el método de desestniiado a presién los 1fquidos estdn a una
temperatura eaproximada de 160eC,

La relecién entre la tensién de vapor de un lfquido y la teme
peratura estd representada invariablemente por curvas del tipo de

la figura, que a su vez representa la veriacién des
Py /

/
/

e =T
la temperatura de ebullicién con la presién de vapor (34)., La curva
es logarftmica en sa forma y la ecuacién que mejor expresa 8sta re-

lacién ha sido dedueida por Clapeyron (1834) y Clausius (1850):
amp, AN
aT BT2

Por otra parte, como hemos mencionzdo anteriormente, al aumene

tar 1la temperatura de una reaccidn qufmiea se acelera su velocidad,
de modo que 3i se incrementala presidn a la que trabajan las gsolue
ciones de desestaiiado se aumenta la temperatura de ebullieién, con
lo que se@ consigue acelerar g®andemente @l proceso.

Los ensayos efectuados en un autoclave de¢ lalLoretorio de 5 lts,
de capacidad han mostrado que mientras el desestaiiado en soluciones
a ebullieidn, a la presién atmosférica dura varias horas, a la pre-
siédn de 3 a 5 atmdsferas se efactfa de 10 a 15 minutos., Ademds al
trabajar en antoclave se obtiene otra ventaja sobre los métodos clf-
sicos, que proviene del siguiente hecho: las soluclones de HOKa ab=
gorben rdpidamente COp del aire, como lo indica la ecuaciéns
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es deeir que cuédndo se trabaja 2l aire con lejfas concentradas de
soda cfustica se produce una carbonntacién notable, que dismimye
congiderablemente la concentracién de HONa "libre', que es miy im=
portante en el proceso. Como datos flustrativos tenemes los sigule

entess
Conc, CO_Na_ en 8olucidén de desestafiado t 10 a2 15%
3 2 a la presién atmosférica
Conce CO3Na2 en Solucién de cesestefiado 12 as¥
bajo presién

Se ve que en el primer caso se ottlenen soluciones cagl satue

radas, puds la solubilidad del CO3Nh2 en agua a 202 es de 18,02 4,

AJO LXULRLMENT

En un autoclave de 10 litros de capacidad se agregan aproximae
dsmente 7,5/ de solucién acuosa de HONa ( 5-15 £ ) y NO,Na ( 6-8% ),
En una crnagtita de alambrc de hierro se colocan unos 1000 gr de
hojalata estafiada, can una concentracién de 8n variable entre 0,5
y 1,5 %, v se introduce en el autoclave,

Se cierra bien ésta, se calienta mediante un mechero de gas,

y se purga del aire contenido en su interior. Cuando alcanza la pre-
sién requerida, (3 a 5 atmésferas), se mantiene durante 10 mimtos

a esa presién, luego se quita el mechero, y se deja enffiar ¢l an-
toclave, Se abre, se saca la canastira con hojalata desestafiada que
se deja escurrir y se lava con agua,

Esta operacién se repite hasta que la solucién no desestaiie
bien, lo cual se comprueba mediante andlisis de las chapas desesta=
fiadas,

A contimiaciédn veremos las series de ensayos efectuados en el
autoclave de laboratorio, para fijar las condiclones adecuadas de
trabajo,.

Cada serie representa de 30 a 60 operaciones. Las soluciones

se prepararon con concentracioneg variables de reactives,
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Lags condiciones a fijar en los ansayos son las sigulentess
12~ Concentracidn deo NOjHa.
20~ Concentracién de HONa,
3%~ Tiemro de desestailado,
49. Hojalata a tratar por cada solucidén desestafiadora,
5%. Concentracidn de Sn en la solucién final,

Concentracidn de N03§g. Se han hecho 5 geriaes de ensayos. Se
mantuvo fija la concentraclén de HONa en 10 $, y en cada una de lag
geries se desestaiid 50 Kg. de recortes. Los mejores renﬁimientoa
se han obtenido con la concentracién de 8 %, ( ver tabla II ),

Concentracidp de HONa. Se han hecho series de ensayos fijando
1la concentracién de N03Nh en 8 %, pero variando la cantidad é&e hoja~-
lata tratads per solucidén, y variando la concentracién de HONa,

Con respecto a la concentracién de HORa de la solucién, debe-
mos fijar la concentraeildn de HONa "libdre" y "combinado",

Durante el proceso de desestaflado el Sn se combina con el HONha
para formar ianes Sn (OH)Z; éstos cstén disoclades, pero la concen-
tracién de iones CH que proporcionan es muy requeiia, de modo que
podemos considerar que el HONa que reacciona con 6l Sn estf totale
mente “ecombinado", en econtraposicién con el H(Ne que estd "libre©,

En el gréfico de 1la fig. (1) homos representado la variacién
de concentracién de soda cdustica total (5§.T.), y soda cdustica li-
bre (S.L.) en funeién de la hojalate iratada,.

Se pueden hacer las sigulentes observaciones de interéds: en el pune-
to (1) se comenzd a observar mal desestai.ado a pesar de que la cone-
centracidn de 8.T. o3 de 6 ¥, y 1a de 8.L. es de 3,5 %, en el pun~
to (2) hay un agregado de HONa a la solueién y la concentracién de
S8.T. y 8.L. aumenta bruscamente observéniogse buen desestafiado, pero
al 1llegar al punto (3) se ve nuevamente mala reocuperacién, por haber
bajado 1la S.L. a 3 %.

Esto lo hemos observado en aichas soluclones, de nodo que he-

mos f1jado como concentracidn mfnime de S.L. 4 Z.
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Para fijar la concentracién en S,T. inicial de las soluciones,
éstas se han preparado con concentraciones crecientes de HONa, como
se ve en el grifico de la figura 2, en el cual se observa que la
pendiente de las tres curvas ( 8.T. inicial 7,5 %, 10,5 £y 15 % ),
es de 0,1,0,12, y 0,18, es decir quse al aumentar la concentracién
de S.T. inicial de 1lg solucién, aumenta el consumo de HORa por to=
nelada de recortesg desestafiados,

Por otra rarte, sl se astudia el grifico de la figura 3 en el
que se ha representado la variaeién de la concentraeién de Sn en
la solueidn en funeldn de hojalata tratada, en soluciones prepara=-

das con distinteg concentraciones de S.T. inielal se observa lo si-

gulente:
S.T. inlcial 6,5% pendiente 0,9
SeTe " 745% " 1,25
S.T. " 10-15% " 1,6

De modo nue la S.T. inicial no debe ser menor de 10%.

Para fijar la concentracién méxima de esta.o a la que se puede lle=
var la gsolucidn debemos tener on cuenta que el estannato de sodio
tiene una curva invertida de solubilidad, es decir q mayor tempera-

tura es menos soluble, como se ve a continuaciéni

temperaturas -5 0 21 25 35 L5
snOiNa,  +  37.8 31 30.4 30,3 29.4 26.6

De modo que a las temperaturas de trabajo del autoclave ( 130=
-160Q ), si bicn no conocemos los datos de solubilidad en solucio=-
nes de IONa podemos suponor que no es muy elevadu, Adem€s en las
curvas que representan concentrscién de estaio en funeién de la can-
tidad de hojalata tratada (ver figura 3) se obscrva invariablemente,
que a2l llegar a 6% de Sn en le solueién, siempre hay una mascada
inflexién en la curva del autoclave caon disminucién de la pendiente,
mientrag que en las curvas de las soluciones de lavade aumenta la

pendiente al sobrepasarse ios GZ de 8n (figura 4),




Es decir:

[&]pn tk [8:1] A < 6%

y k< k!
[-an]pil ! kl ):sn]lm > 6%

por lo tanto no conviene sobrepasar mucho los 6% de Sn en el auto-
clave puéds los rendimientos finales de recuperacién, indican que
éstos cagl glempre disminuye si ge sobrepasa la concentracién de
6% de 8n en la solucién de autoclave, aunque cl anflisis de hojala-
ta desestafiada con scluciones que contienen més de 6% de 8n, (haste
7 u 8%) no #n todos los casos indiea aumento en tenor de 8n.

En la Tabla II1 se reunieron los datos de trabajo de varias
solucionss, y tomando en ecucnta algunas consideracilonss anteriores.

Del estudlo del cucdre se sacan aleunas conelusiones interesan-
tes, con respeccto 21 rendimiento de la r:cuperseidén, congsumo de reac-
tivos, tonelsje 2 trabajar por solueidn, etes

1- La concentraecién de S.T, inicial, no debe ser menor de 10%,
se adopta ecomo concentraecidn Spiima 11%, pués como se desprende del
cuadro, mayores concentraclones no mejoran sensiblemente los rendi=-
nientos,

2- La concentrz2ecilédn de S8.L. no debe bajar de 4%,

3= El1 Sn produeido en cada solucidén estd distribuido en distine
ta proporeidn entre los 1lfquidos de autocluve y de pileta de lavaje,
segin 1la cantldad de hojalata tratado:

Hojalata | Autoclave Lavaje
93 Ke. 68 % 32%
52 Kg. 7% 23%
35 Kze 90 % 10%

4= El consumo de soda efdnstica es de alrededor de 19 gr. por
Kge. de recortes, al de N03Na as de 12 gr. por Kg.
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%)

5= Para obtener buenos rendirientos no se debe desestaiiar
més de 50 Kg. por solueidn, Los mejores se han obtenido trabajande
35 Kg. en cambio trabajando de 90 a 95 Kg. por solucién los rendie
mientos bajan a 0,8 6 0,9%,

6~ Log rendimientos éptimos oscilan entre 1,1% y 1,3%, debi-

do al distinto tenor en Sn de los recortes,

Iiemph v Progién

8e han hecho varias series de ensayos para fljar la presién
y el tiempo de desestafiado, Tabla IV, En todos los casos se trabajé
con la misma coneentracién de HONa y NOBNh vy se traté la misma can-
tidad de hojalata,

Se obgserva nue a la presién de 5 atméaferas el desestafiado es
muy efectivo en 10',A presién menor en el mismo lapso el rendimien-

to de desectafiado es menor,

(%) Los rendimientos se expresan siempre en gr. de Sn disueltos por
100 gr. de recortes tratados.
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II

I1I

CCHCLITIACION DE 10 Na.

lejfa Cantidad de Sn Randimiento,.
recuperado Kg de Sn por 100 Kg.
HONa NO3Na hoj2lata Ks,. gTe de recortes tratados
10% 54 50 350 047
10% 75 50 160 0,9
109 8% 50 600 1,2
104 8% 50 580 1,15

109 10% 50 560 1,1




IABLA III

CONCENTRACIQN DE HORa,.

CANTIDAD DE HOJALATA A TAATAR POR SOLUCIOHNs
Soda Lejfa dojalata Consumo de 8n recupzrado Rendimiento
total tratada soda
g% XZe pgre. de soda 4 %
HONa N03Na. por Kgo de
recortes Antoclave Lav:je
tratados
1130 15% 87 95 71 29 0,76
90,45 12 70 30 0,9
9249 65 35 0,9
§20 117 8¢ 33 82 18 1,2
29 90 10 1,5
37 23 92 8 1,2
35 90 10 1,3
38 92 8 1425
1000 13,5 8% 54 77 23 1,1
50 75 25 1.05
19
51 76 24 1.15

52 72 28 1.1
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Lejia : 11 F10%a - 8 ¢ NOylia

tidad de hojalata
tratada en cada serie: 10 Kgz.

Serie Anflisis de hojalata Presién Tiempo
dosestofiada Atmégferas minatos
I 0,15 £ 8n 2 10
11 0,12 £ " 2 15
111 0,1 4 2 30
IV 0,1 i " 3 10
\4 0 ,06 £ *® 3 30
VI 0,08 & o L 10
Vil 0,01 % " L 30
VITI 0,06 7 n 5 5

IX C,01 % " 5 10
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- MiET ANALIT

En el desarrolls de éste procedimiento, ha tenido importancia
undamental el control analftico del procesos andlisis de solueién
desestaifiadora, de materias primes, de hojalata desestaiiada, ete,

Los métodos analfticos eldsicos para la determinacién de Sn,
OHNa , NO3N1, han sido estudiados detalladamente por varlios autores,
nosotros menclionaremos solamente los que hemos utiligado, o los que
tiensn importancia desde el punto de vista industrial, Ademis pro-
ponemos un mievo método de deterninar 8n en hojalata estafiada o en
recortes de hojalata,

En los ejemplos de anflisis solamente mencionaremos algunos

que son tfpicos, sntre los centenares que se han efectuado,

Las lejfas de desestaiiado contienen de 30 a 40%Z de sales alca-
linag y metélicas en soluciédn, ademés de un pequeiio porcentaje de
nabones de metales pesados y resinas en solneién coloidal que pro-
vienen de la saponificacién de las grasas que siempre acompafian los
recortes, de las lacas, de las pinturas,

La composicidén aproximada de las lejfas es la sigulentes

HONa s 10-15%
N03Nl H 6=8 %
COBNﬂz 3 2«3 /do
Sn 2 6-8 %

Otros metaless .
0'7-15 (FQ’ Pb' Sb’ y m.)

Materias orgédnieas:
1-1,5%
Las determinaciones habituales consisten en determinnr HONa
libre y total, CO3N&2, 8n y algunas veces N03Na.

Sacada de muestra. De las soluciones frfas y a la presidn atmos
férica no es diffecil obtaner muestras suficientemente representati-
vas, pero ello no resulta ton féecil de las solueiones de los auto-
claves puds &stos se mantienen casi siempre a presién para evitar

pérdidas de calor,
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Cuando se sceca las nmuestras Zirectament dé los grifos de pruee-
ba de 3/8'' que tlienen los autoclaves, se oiutienen mucho mds concane
tradas que lags que corresponden a lasgs soluciones de itrabajo debldo
a la brusea evaporzcidn gque sufren al pasar de 5 atm a la presién
atmosférica, Bn algunos casos se concentran hasta 30%.

Se obvié este inconveniente acoplando un pequeiio autoclave a
uno de los grifos de purga. El "autoclave-muestra® ge lleva a la
migme presién que el de trabajo, de &ate mddo la diferencia entre
1la concentracidn de la muestra y de la solucidn en trabajo desapa-

recen,

Valoracidn de iIONa, C°3§§ai Las snlueciones que contienen mez-
clas de HONa y COqNap se titulan con HCl normal usando fenolftalefna
y metll orange cocmo indiecadores; el primero vira cnando se ha new-
tralizado todo el CO3Na2.

Para determinar la parte de HORa "libre" se precipita el COBth
mediante Cl,Ba y se titula con HCl usando timolftaléina como indi-
cador,

Proga :

1- En un irlemmeyer de 250 cc, se eoloecan 10 ce de solucién,
ge diluye con 50 ce de agua destilada, se agrega fenolftalefna y
se titula lentamente con HCl normal agitando continuamente.

2« A otro porcién de 10 ce, de la misma muestra se le agrega
metil-orange y se titula con HCl normal hasta c¢color rosado.

3= A una tercera poreidn de 5 cc. se agrega 25 cc, de agua des-
tilada, y 50 cc. de solueiédn de Cl,Ba (10%), se agita fuertemente,
gse deja sedimentar 10 mimtos, se agregan algunas gotas de timolfe
talefna (solneién alcohdliea. 17}) y se tituls con agitaeién hasta
color précticamente blanco,

Cflculogs

A cc, t eonsumo en la titulacidén 1.
B cc. 3 " nn " 2.
2 (B=-4) F wnilimoles de CO3~
(2A = B) N mlimoles de HOKa,
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DPeterrinaeidn de Sn: Los metzles que se halian c¢n la solueidn,
estan en porcentejes tan pequesios que no interf{ieren en la determi-

nacidén del estafio,
Los métodos que se utilizan son principalemnte dos, los grae-

vimétricos y los volumétricos.

M¥étodos gravimftricog:s Se basan en la precipitaeién del Sn en

forma de 8Sn0,, que se puede lograr medlante N03H, o mediante hidré-
lisis con NO3NHu.

Hidréligis con N°3!§h' Se fundea en la precipitacién de 4£cido
meta=sténico en presencia de N03NHu, cuando se diluye una solueién
de Cly,8n a un gran voliimen y se calienta a ebullicidn, (36).

La reaceién ess

8nCL, + 4 NO;RHy, + 3 H,0 <= 8n0qH, + 4 ClNH, + 4 N03H

El procedimiento a segulr es el siguiente:
se toman 1C cc, de muestra, se agrega 20 cc, de HC1l concentrado,
se diluye con 100 cc, de agua frfz y se neutraliza con NH3‘ Luego
se agrega 25 cc, de solucién saturnda de NOyNH,y se diluye eon 200
cc, de agua y se lleva a ebullicidn agiiando contfmuamente, Se de=-
ja sedimentar el preeipltado formado. Se decanta el 1lfquido sobre=
nadante a través de un papel de filtro. Se pasa luego el precipita=-
do y se lava 6 veces con solucién dilufda de NOjilfiye Se saca el prect
pitado y se caleina al rojo sombra. Se pesa el Sn como &n0,.

Método volumétricog:t Se basan en la utilizaecidn del poder re=-
ductor de los compuestos estannosos, y varinn generalmente segdn
el agente oxidante empleado y segin el elemento que se usa para re-
duelr el Sn,"'+ al Sn++ o

Los prineipales son los que se fundan en la determinacién del
Sn en medio 4eido con Iy (37), 103, 6 C13 Feo (36). Para reducir el
Bn.'*+ a Sn~ se utiliza habitualpente Fe (en bvarras), Ni, Al (ti-
ras) 6 Sb (en polvo).

El método utilizado por nosotros consiste en la titulacidén de
la solucién que contiecne Cl,8n mediange un redetivo standard de I,
en solucién de HCl'frIa y exenta de aire. El reacti.o se prepara
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de tal manera que 1 ec., equiv-le » 0,01 &, 72 Sn y se¢ standardiza
con una solucidn patrén de Sn, el procedimiento es el sigulente:

se toman 25 cec. de solucidn, se lleva a 250 cc, con agua destilada
en un metrazaforado, se toma una parte alfcuotz sogin el eontenido
en 8n, y se vierte en un Erlenmayer de 400 cc, Se a2grega 50 cec. de
agua destilada y 100 ce, de HCl concentrsdo, Se .intreduce culdadosa-
mente 5 g. de Al en tiras y se dispone el aparato cn la sigulente
formas

Se coloca en ¢l Erlemmeyer un ta-8n de corcho que tiene un orie
ficlo por el que se hace pasar un tublito de vidrio gque va dnido me-
diante un tubo de goma a otro que se sumerge en un vaso con solucién
concentrada de CQ3HNa.

Una vez terminada la reaceién, lo cual se observa por la diso-
lucidn total del Al, se enfrfa el Erlemmeyer a temperatura ambien-
te, y se titula el contenido con la golucién standard de I,, intro-
duciendo la bureta por el tapén o haclendo pasar una suave corrien-
te de CO,.

Ademds de los métodos antes mencionados, hay colorimétrices,
electroqufmicos, etec,

Determinacién de NO.Fa.

Hemos utilizado una modifieseiédn del método Devarda, que como
se sahe consiste en reducir cuantitativamente en soluneién alcaline
los Nitratos a NH,, mediante el empleo de la aleacién Devarda, El
procedimiento estd detalladamente deserito en Beott (39), nosotros
hemos usado el mismo método con alpunas simplifieaciones, siendo
los resultados satisfactorios.

La fipura 5 deseribe el aparsto usado para las determinaciones,
En el balén Kjeldhal (2) se coloca 25 a 50 ecc, de muestra segin el
contenido en nitrato, 8¢ hierve para eliminar el NH3 que puede con-
tener y se enfrfa, luego se agregan 100 cc. de una solucién concen-
trada de HONa (42%4), se coloeca en (4) y (5) 25 ec. de soluecidn nor-
mal de SO H,. Por medio de un embudo se vierte en (2) de 3 a & gr.
de alegeién Devarda (’)y se clerra rdpidamente el tapén,

(¥) La SPEP°’1°£ﬁn de la aleacién Devarda es la siguientes Al 45%,
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S1 1a reacelén se hace violenta se enfrfn ol 1214n ccloedndolo en
un recipiente con ngua frfa, Una vez terminada la reacciédn violene
ta, se deja prosepuir ésta nedia hora, retirnndo el recipiente re-
frigerador. Transcurrido éste tiemno se coloca el Kjeldhal en un
recliplente con agua caliente durante otra media hora, y luego se
apliez una suave succidn en (6) durante 15 mimutos, Se titula finale
mente el exceso de £cido en (4) y (5) con solucién normal de HONa.

Hay varios métodos, que consisten en disover el 8n de los re=-
cortes y posteriormente valorar la solueién resultante o verificar
la pérdida de reso ce la hojalata,

Método de Clarke (28), Se basa en la disclucién del Sn en una
golucidén de Sb203 en HCl, Este métcdo sirve ademés para determinar
el espesor de la cera de Sn sobre la hojlalate,

La muestra desengrasade por un solvente orgénice y peseda se
coloca en le solueidn £cida (20 g de Sb203) en 1000g de HCl1l de den-
sidad 1,146), Se deje sumerpidn haste 1 minnio despuds que ha cess-
do la formeeldn de gas en la superficle deli metal. Se lave éste,
ge seca y pesa nunevemente, La diferenclie entre la pesada inielal
y final representa el contenido en estafio,

Atpgue cop 1iC1l (38)., Consiste en disolver la cepa de Sn medi-
ante HCl y determinar la pérdida de peso de la echapa, descontando
el Fe disuelto, gue se valor:z en la soluckén, (Z. Reinhanrdt).

1= Digolueién con HCl. Se introduecen 100 g de recortes bien
lavados y secos en un vaso de 11lt., y se los cubre con 300 ece. de
HC1 (1:1), Una vez que se ha disuelto todo el Sn y parte del hierro
(se observa la coloracidn verde que toma la sclueiédn) se pasa la
golucién a un matraz de 1llt, los recortes se lavan con agua desti-
leda, las aguas de lavaje se pasan rl matraz y se completa éste has-
ta el enrnse, Se toma '1nn rarte alfcucts v se determina el 8Sn medi-

ante el método volumétrico que hemos menecionado.

2= _Digolueidn con solucién de HONa y RO;Na a pregidns




Tenlendo en cuenta la solubilidcd del Sa en una solueidén de
HONa y NO3Na bajo presién, hemos desarrollado un método de anf{lie
sis muy sencillo y edmodo, que sirve también parn determinar el es-
pesor de la cara de Sn en los recortes,.

Se utiliza un pequeiio autoclave de laboratorlo, cnteramente
de hierro. En 81 se vierts una solucién acuosa de 107 de HONa y 8%
de NOjNa., La muestra de hojJalata, pesada (p/ej. 100g.), se trata
eon una goluclén de 5% de CO3Na para gacar las pinturag y lacas,
se dasengrasa con éter-alcohol. se seca 2 bnja temperstura, se pesa
y se coloea en la solucién desestaiiadora mediante una canastita de
hierro. Despuds de cerrar bien el autoclava se calienta éate, se
purga del aire y se llova 2 5 atmésforas de presidn,

Despuéds de 10 minutos de mantenerlo a csa presidn, se deje de
calentar, se enfrfa, abre el autoclave. Se saca la hojalata deses=
tafiada, se lava blen econ agua cdliente, despuds con éter-alecohol,
se seca y pesa nuevamente, La diferencia de peso entre la pesada
iniclal y final se calcula como Sn metdlico. Ademés del Sn se digu-
elve slempre un peque:io porcentaje de Sb, Pt, y Fe, de modo que si
se quiere controlar el anflisis se puede determinar volumétricamen-
te el Sn en la solucién descstaiiadora,

Para determinar el espesor de Sn de los recortes se puede acu=-
dir a tatlas espcelales, por las cuales conocido el peso de Bn por
unidad de peso de los recortes, se puede determinar ecce espesor,

L2 gran ventaja de &ste método, ec, nderfs de su sencilleg, exacti-
tud y rapidez, que se puede hacer un nfmero de determinaciones si-
multédneas, cuyo nmfmero ostf limitado solamente por la capacidad del
autoeclave y el peso y volimen de la hojalata, Este hecho hace que
el método sea especialmente dtil nara el control de faobricaeién de
hojalatay de Sn contenido en los recortes, control de desestafiado,

ate,
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TIT Anfligis de 2005
Determinacidn de Spt el método que hemos utilizado se basa en

la disgregacién alecalina del 8n0,, disolucién en medio 4ecido y pos=
terior valoracién del Sn por iodometrfa,

Se disgrega 1 g. de 8n0, en un erisol de nfquel o hierro econ
iil0Na o Nay0y. Se disuelve el disgregado en poca agua caliente, (si
queda un residuo diffeilmente soluble se acidula con 5 a 10 ce, de
HC1 concentrado), se enfrfa y se viaerte en un matraz aforado de
500 ce. se lleva a enrase, se toma una parte alfcuota segin el con-
tenido en Sn y se valora dste por iodometria.

Alcalinldads se pesa 10 g. del producto en un Erlemmeyer de
500 cece y se suspende en 100 cec, de Hy0 destilada sén °°2’ 8¢ agre-
ga exceso de HCln, se agita lentamente, se deja an reposo 1 h, y

finalnente se titula el exceso de lCl con solucién nomal de HONa

uséndose metil=orznge como indicador,

Se expresa la alealinidad en % de O‘r.'a2 o °°3N‘2‘

Una objecién posible a &ste método es que la rcaceifn entre
el 4lcali del 8xido y el 1Cl no es répida,y pues el primero estd fuer-
temente absorbido de modo que la reaccién no es completa., En parte
se evita 8sto calcinando previamante la muestrs de 8n0, a 900 -

- 1000 9C durante 1 h, puds mediznte éstec calentamiento se posibia-
lita la reaccifhsélida entre el CO3N32 fuertemente absorbido en el
interior de la masa de Sn0, y éste dltimo,

8n0, + CO3RII2 —~—— 8n03Na2 + 002

Pérdida por calecinscidp: lo g. de 8n02 se calcina & 950 2C hag~

ta peso constonte. (El 8n0, obtenido por via hiimeda es higroscépieo).

1V Andligig de egtajios

El Sn obtenido por fumiicién del 8n0, y refinado contiene ge-
neralmente 99,85 a 99,99% de 8n, Nuestro método de andlisis consis-
te en determinar las impurezas y luego calcular el porcentaje de
Sn por diferencia,




se neson 10 2, de Sn netdlico y se
disuelve an 50 cec. de HC1l concentrado, se neutraliza el £ecido cui=-
dadosamente con }ONa y se agrege un pequelio execso para mantcner
disuelto todo el Sn en forma de estannato de sodin, Se lleva a un
volfmen aproximado de 500 a 600 ec., se agrega solucidén concentrae
da de SNa,. Se deja sodimentar 24 hs, se decanta el 1fquido 2 tra-
ves de un papel de filtro, se filtran los sulfuros formados y se
lavan repetidas veces con soluecién di1lufda de SRa,, En dste preci-
nitado se hallnn 1ms impurezas y para su anfligis se sigue la sigule

aente mnrechal

+ NO3y sl
|
! l
Eresipitado
SOLH, & humos algo de S.
_ \
' K
Ereeinitado ’
80,Pb (Fe,Bi,Cu,N1) + neutralizacién
se seca y pesa \ + HCL a 042n 4+ 8Hy
| '
Ereclpitade Salucidn
Bi,Cua. Fe,Mi,
HN03 SOy H a humos Ima. evapor‘lar + NH3.
\ .
v R ' ¥
B1,03 Ca Fe N1 dimetilglixima

Iodometrfa



1= Materiag prigas:

El anfligis de la soda cdustica consiste en determinar HONa,
COyNas y COyHRa, por los métodos conocidos, El N03Na se analiza por
al método Devarda, Los recortes se analizaron por los métodos ante-
riormente mencionados,

2= Lodogs

Er las piletas de lavaje se acumula con el tiempo un lodo es-
tannifero que contiene apreciables cantidades de notal.(*)

Periédicamente se ¥acfan estas piletas y se saca el lodo que
lnego de secado se funde en un hormo reverbero para recuperar el
8n que contiene, Se determina Fe, Su, 81, H,0 y ORa, por daferencia.

3=_Escorlags

Las eseorias resultantes de la fundicién del 8n0, eontienen
generalmente Sn disuelto en forma de silicato o estannato, con por-
centajes que varfan de 3 hasta 30 y 4W0%,

Debido al carédcter anfétero del Sn, sl la escoria es demasie-
do écida (Exceso de 810,), se disuelve en ella en forma de silica-
to, en camblo si es demasiado alealina (exceso de CO,Ka, é HONa)
se disuelve en forma de estannato, de modo que es imprescindible
hacer un buen balance previo a la fundicidén del Sn0,. Este balance
consiste generalmente en lograr una relacidn adecueda 8102/P00 y
FeO/0lle, ,

Las determinaciones que se hacen habitualmente son: 8n, 810,,
Fe0, ONa,y el 8n se calcula eomo 8n0, y ONa, por diferencia,

El procedimiento usado consiste en disgregar 1 a 2 g. de esco-
ria con HONa § Na,0, en erigsol de nfquel. El disgregado de disuelve
en agua, la solucién resultante ge lleva & 500 ce, § 1 1t, en una
parte alfcuota se determina el Sn y en otra el resto de los elemen-
tos. Una variante consiste en disgregar la escoria con HCl concen-

trado, pero cualqulera de loa métodos es eficaz,

(+) La formacién del lodo se debe posiblemente a la lenta hidréli-
sis que sufre el estannato de sodios

M >  SnOp.Hy0
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idojalaterfa Canale 1,1 % Sn
" Nestlé 16 5 M
" Lowbardi 04353 n(¥X
Varios o425 nl* )
" 1,295 ™
n 1'7 % L
" 1’5 % "
" 1,017 "
Friforffico Swift 1,677 "
" " 148
" Liebig 1,%3? "

Los detos marcados con un esterisco corresponden a hojalatas
estafiadas electrolfticzmenie. En general se trabajé con hojalktas
con un comtenido superior a 1 £ de Sn,

Anflisis de Sn0,t

"Crudo"s es el Sn0, tal cufl se obtiene en la preecipitaciédn
sin tratamiento posterior, secado al aire,

Sn0, s 41,5 ¢
Aleall ¢ 35,1 &
Hs0 : 13,4 %
pérdida ¢ 8,0 7
imp, 8t 2,0 &
“ITerninado". Lavado, secade y ecaleinado,
8n0, ¢ 957
Aleal 1 2%
Imp. 3 1%

HO ¢+ 2%
Anfligic do Sn petdlico:

1 -99,9 Fe 31 0,05 &
8 t 0,02 F
Cu & 04,005 &
0,02 %
0,003 %

B 3




2- 99,85 Fb

N1

1l "Ricasg"
$10,

Sn02
Fe0

0Na2
2« "Medianas"

5105
Sn0p
FeO
ONa,
3= "Agot~nda"
810,
Sn0,
FeO
Ohias

C,002

0,08
0,06
0,005
0,002

0,003

Anflisis de Egcorjeg:

ngpggigién de_ lodogt

Pérdida por ealeinaeidns

510,
F=C

ONao

8n0,

34,1
29,8
10,0
26,1

47,3
19,0
14,8
18,9

43,6

3,6
26,1
26,7

W WM M W

14=1¢ %
7-9 %
%4050

R

I=C¢ p

20-30 ;7



Y= DEJARROLLO DET. MFTODO TN “SCALA INDJSYRIAL
Intreduccién.

Todo proceso quifmico industtial tiemne por objeto transformar

ciertos mateianles mediante cambios ffsices o qufmices, para produ-
cir a pertir de materiales de poco valor desde el punto de vista
econfmico otros de mayor valor y utilidad, El1 ideal de todo indus-
trial es producir mfds bienes con la menor inversién y con el menor
gasto posible, de modo que los problemas que se presentan no son
dnicamente f{sicos y qufmicos, sino econdmicos, soclales, ete. Al
planear toda industria qufmice hay que analizar entre otros factoe
res, materias primas, mercados, inversiones y costos de fabricacién,

Este capftulo de nmuestre trabajo se refiere =zl estudio en es=
cala industrial en miestro rafs del desesteiiado de recortes de ho=
jalata por el procedimiento alecalino a presién, y para el desarro=-
1llo de 4ste procedimionio se tuvo que resover numerosos problemas
qufmicos, ffsicos y econdmicos, que entran principalmente en el do=-
minioc de la ingenierfa quimiea, ciencia que se ha desarrollado enor-
memente desde 1920, debido a la gran expansién de la industria quf=-
mieca,

Como se snbe la ingenierfa qufmica agrupa los procesos indus-
triales en ciertas unidades tf{picas, que ce cenominan operaciones
unitarias, y &stas son: movimiento de flufdo, intercambio ealdrico,
evaporacién, destilacién, etc. y al estudio fundamental de atos
procesos consta de balance mateiral, balance energético, velocidad
de transformacidén y de intercambio de masa y ensrgfa y balance eco=-
némico.

Como es de esperar, al pasar de la escala laboratorio a la ine-
dustrial, aparecen determinadag factorcs que influyen cn los rendle
mientos y que hay que tomar muy en cucnteé sl se desea trabajar en
las econdiciones Sptimas.

Los cdlculos térmicos del proceso, las operaciones unitarias,
lag instalaciones, etec. estdn detaliadzs en oira parte de éste tra-
bajo, aquf{ nos ocuparemos solamente del proceso qufmico en sf.

En todo proceso qufmico industrial, el ideal es obtener méxi-
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mo de renmdimiento con menor congumo de reactivos, combustibles, ma=-
no de obra, etc. pero como éste idenl em Aiffcil de alcanzar, lo
que se trata de hacer, es hallar una situaclén de compromiso entre
los principales factores que influyen en la economfa del proceso.

Por ejemplo si se quisiere tener una recuperacién, dur-nte el
desestaflado, de 100 # del Sn contenido en los recortes, ello serfa
posible trabajando con goluciones concentradas, cambidndolas con-
timamente, pero el consumo de reactivos harfa que el proceso sea
anti~ eeonémico,

Caleculamos que la recuneraciédn de estafio al final del proceso
es de 90 ¥ del esta’o contenido iniecislmente en los recortes, el
10 # restante ineluye las pérdidas por fundicién, de lfquidos, de
residuos que pueden quedar en la hojalata desestafiada (aunque gens-
ralmente no supera 0,01 % 8n)., S1 en vez de obtenerse el 8Sn en for-
ma metflica se produce Sn0,, se eliminan las nérdidas por fundicién,
y se vende mayor produceién de un producto mas esro, pero la fabrie
cacién de Sn0, trae aparejadas algunas dificultades no siempre su-

perables,

El trabajo en escala industriasl reprcduce con algunas variane-
tes el trabajo que hemos realizado en el laboratorio mediante el
autoclave de 5 lts, En un autoclave de 7.500 lts. de voldmen de tra-
bajo se rcalizan las "operaclones" de desestafindo, que consisten
en cargar en el reciplente medlante canastos aproplados entre 1,200
y 1.600 Kg. de recortes de ncjalata estaiiadz, calentar el lfquido
de 3 a 5 atmésferas, dejar entre 30 y 45 min, sacar las canastas
con los reccortes enjucgarlas en pllet:s econ agua y volcarlas frane
te a lag vrensas hidrdulicas, Lac soluciones se preparan general=-
mente utilizando el 1fguido de enjuzguc de las canastags, y el mime=-
ro de pperaciones que se realiza es el necesario para llevarlas a

una concentraciédn adecuzda de Sn.

Célculos bésicog para el planeo de la industria,
a) Produceidp. Calculando la producecién actual del gran Buenos

Aires en 800 a 1000toneladas mensuales de recortes, se ha planeado
la instalacién de una fébrica para tratar 240 toneladas mensuales




-3 -

por turno de & horazs es decir un méxime de 720 toneledas por mes
trebajando en tres turnos. La produccién es econémica sunque se tra-
baje en un sélo turno, pere légicamente al aumentar la produceién
aumenta el margen de gananclas,

Haremos todos muestros edleulos tomando como bage 240 tonela-
das por mes, es decir, trabajando en un sélo turno de 8 horas.

b) Yoldmen de trabajo. Una vez resueltos los problemas ffsicos
y qufmicos en eseala laboratorio, el primer paso para la realizacién
industrial consisti8 en diseflar un sistema adecuado de autdclave,
que describiremos mfs adelante, para poder realizar el majyor nifme-
ro de operaciones de Cdesestaiiado posibles, En primer lugar se debe
f£igér el volimen de trabajo, el ecflculo es el siguientes

dengidad de hojalata (aparente) s 0,2 Kg/ m3

produceién mensual t 24%0 toneladas
produceién diaria $ 12 toneladas
volifmen de recortes a tratar t 60 m3

por dfa

Este es un volémen considerable, por lo tanto hay que fijar
uno tal que sea cémodo el manejo de la hojalatz, dentro de las po=-
sibilidades de la planta, as decir, teniendo on cuenta las inversio=-
nes a realizar, lugar disponible, ete,

Se £f138 en 7,500 litros al volimen de soluciédn desestafiadora
y en 8 el nfmero de operaciones de desestafiado diarias de 1,500 Kg.
e¢/u, debldndo durar cada operacién eompleta como méximo 40 a 50 mi=
mtos, aunque de 4ste tiempo corresponde solamente 15 a 20 mAmitos
el tiempo efectivo de la renceidn,

¢) Balance energético.

de 0 e~ 8¢ toma como base para el céleulo del
consuno de calorfas, el calentamiento a § atmésferas de la solucién,
La temparatura correspondiente a esa presién es de aproximadamente
de 160 9C, puds hay que tener en cucnta que la solueién a calentar
es bagtante concentrada en sales (30-40%).

Cada operscién se debe calentar de 110 a 160 9C, pues el 1lfqui-
do que estf a 160 2C al terminar la operacién en uno de los sutocla-
ves gse enfrfa a 110 2C al pasar al otro, Los dotos son los siguien=
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ten:
presiér. a alcanzar:s 5 atm. 1609C,
duracién de 12 operaecidns 20 minutos.
masa & celentar: 9,.000Kg, de solueidn.

densidad de la solucién: 1,15 gramos/cm3.
' cal

calor especfficot O
P :95 2T .0C

Como se sabes
Q=C. M. At siendos
Q = cantidad de calorfas.
M - masa
A t = diferencia de temperatura,.
Iaego la cantided de calor por hore necesaria para calentar la so-
lucién de 110 a 160%,
Q = 0,95 cal/gr ., 9000 Kg . 509C
4,23 . 10°K eal o 2 = 8,46 - 10° K eal/gr.
Conguno de vapore. El principlo que se ha utilizado en el calen~
tamiento de la soluciédn desestaiiadora es el de transferecia de ca-
lor del vapor saturado, producido por una caldera, al 1lfquido, en
circulacién forzada mediante un intercambiador de tubos verticales,
Se fija una presién de trabajo en la czlders de 10 atmésferas,
que corresponde & una temperatura de vapor saturado de 180 2°C (39).
temperatura de vapor 1808
" " retorno 909
Calor verorizacién 662,95 cal/Kg,
" de evaporneién 90,07 cal/Kg.

Calor entregado por el vapor %,53 cal/Kg.
J572,¢3

Cantidad de v~por neces=ria 8,46 - 105/5.72 . 102 =~1.k00.K.V/hs.

Superficie de interecambip, La trnnsferencia calérica del vapor
al 1fquido a través del intercambiador se realiza principalmente

por conveccidn., Para calcular aproximadamente la superficle necese-
rla para que éste intercambio sea efectivo se acude a la siguiente
relacién: (40) (41)




- 34 -

0 =0 .8 .41 éiedot

Q = flujo de calor

U = coeficliente de intercamblo totale.
S

superficie de intercambio,

]

At
El coeficiente total de transmisidén ineluye los coeficientes

"

diferencla de temperztara,

caléricos del film del lfguido frfo, del 1fiquido caliente y de la
pared de hierro del tubos
At
1 L 1

hy ¢ Il hoh,

U =

hy =" coeficiente del 1fquido
h.2 - " "  wapor

k) - " " hierro
A1 ¥ Ay = superficle de intercambio.

Hay £8rmilas aproximadas para ealcular §stos coeficientes en
funeién de las carscterfsticas de los fluidos (densidad, viscosided,

etc.
Q 8’5 ® losxulo 5
S - = =
U.At cal 16 m
2650——-2— °209C
hs.m 2C

De modo que para calentar la solucidn en un tiempo no mayor
de 30 mimmtos ge requiere una caldera que tsnga una presién de tra=
bajo de 10ftcon una produccidn horaria IMOOK‘ A,,y un recalentador

que tenga ecomo mfnimo 16 m2.

d) Fuergs motrfz.- A continuaciédr haremos un cf{lculo aproxie

mado del consumo necesarioc de fuerza motrfgz:



Bomba de aguas

prensas
autoclaves
caldera
gulnche
gencrador

bomba port-til

tomas, ptros apa®atos

Total

(2]
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Ingtalncién de 1a planta.

a) Sigtema dg autoclagg. Para poder recalizar en esealsa induse
trial el desestafiado de los recortes, mediante presién, hubo que

dise’iar un sistema adecuado de autoclaves pare evitar las pérdidas
de calor y de tiempo que ocurren durante las operaciones,

Esto se soluciond mediante un sistema compuesto de dos autocla-
ves, (1) (2), un recalentador (4) y un condensador (5) dispuestos
como indica la fignra 6,

Ia solucién desestaiiadora se halla en cualquiera de los dos
sutoclaves y para calentarla se la hace circular a través del reca-
lentador () mediante una bomba centrifuga (3).

la secuela de las operaciones es la siguientes supondremos los
dos autoclaves sin la carge de recortes, el (1) cerrado con la go=
luecién a dos atmésferas, y el (2) vacfo y ablerto. Se carga en (2)
las canagtas conteniendo los recortes de hojalata, se clerra el alk~
toclave mediante una tapa corrediza (6) y se hace pasar el lfquide
del asutoclave (1) que pasarf en un prineipio por diferencia de pre-
sién finslmente con ayuda de la bomba (3), éste pasaje se hace me-
diante un adecuado manejo de las vdlvulas (8),(9),(10) y (11).

Mientras dura la operacidén de desestaiiado on el autoclave (2),
ge abre el (1) se introduce una carga de recortes y se lo cierra
mediante la tapa (7). Una vez terminada la operacién en el (2) se
pasa el lfquido 21 (1), se sacan las canastas con la hojalata de-
segtafiada y se enjuagan en una plleta con agus,

Mediaute éste sistema de trabajo alternado de los autoclaves
ge pueden realizar de 8 a 10 operaciones de desastaiiado por turno
de 8 horas de trabajo., Cada operaeidén dura de 25 & 30 mimaitos, ¥y
el pasaje del 1lfquido y descarga de canastas de 15 a 20 mimutos,

b) Marche del procego. La hojalata se carga en unas canastas
de hierroc especialmente dlsefiadas que se introducen en los antoela=

ves mediante un guinche,
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Una vez terzinndgo 1n oror-clédn de desestaiiado, se vuelcan los
recortes frente a una prensa hidrdulica gue los prensa en fardos
de 40-50 Kg. y en €sa forma se cargan en camiones para enviarlos
& las fundiclones de acero.

La solueidn desestafisdora (ver tabla V) una vez que alecanza
un tenor de alrededor de 7 % de estaiio se descarga en tanques de
hierro, y se procede a recuperar el estaiio contendideo por neutralie
zacién mediante CO, o 80, H,,

El precipitado de 8n0, obtenido se lave con agua, se filtra
por filtroprensa, y se deseca en una mufls para su posterior fun-
dicién, La obtencidédn del Sn a partir del 8n0, se realiza por redu-
ceién con carbédn en un horno reverbero calentado econ un quemador
de fuel oii.

El proceso se recaliza en forma discontimia, Para saturar cada
solucién se trabaja de 40 a 50 toneladag de recortes, de modo que
ge gaturan y recuperan de 5 a 6 gsolucionas por mes, Se debe manejar
unos 3,400 Kg. mensuales de Sn0,, y le fundicién se realiga cada
vez que se ha acumulado de 10 a 12 toneladas de éste produato,

las cargas para la fundieién son de 800 a 1,000 Kg, de 8n0,
se le agregan pequefios porcentajes de 810,, 003Na2, 0Ca, etec., que
actfan como fundentes y escorifiecantes, y carhén para reduecir el
dxido a 8n metflico segn la reaceidng

Sn02 *C == 8Sn+ 002

1a dur-cién de fusién de cada carga e3s de 5 a 6 horas y la tem-
peratura del horno de 1,000 a 1,100 €C,

¢) Ingtalacionog v maguinariag. Las instalaciones de la planta

abarcan una superficie cubierta de cerca de 2,000 m® y constan de
laboratorios, depdsitos, sala de mfquinas, sala de caldera, seccidn
de desestariado, vestuarios, bafios, etc..



DIGRAC aet FROCLIO

RCCORTES

Cavasiy AUTO0CLAaN S LCLTEL L VI

LiQuiP0

| v
. et PREVSAS
DEAOSTTO de LIPUIDOS

/’ﬂOVl LS

RECUPLRACION

fILTRO FRENSA

|

|
FUDICIOr) SECADD N  LAVADO

| —

\

|
REFINICIONY CaLCINAD0

T
/ |

Y
LINGOILS

0X100 ¢ ESTOND




.38 =

A contimzcién daremos una deseripeidn somera de las principa=
les maquinirias econ lag que contaba la plant.,

1- Grupo electrdégeno "Angaldo Pellizari" de 140 H,P., compuesto
de un motor Diesel "Angaldo" de 4 tiempos, simple efecto, de 500
TeDomes y 140 HP, ¥ de un generador sinerdnico de corriente alterna=
da trifdsica 115 KVA de 220 - 350 V,

1- Caldera gencrcdora de vapor '"Syncro-Flame®”, tipo escocds,
con una superficie de calafaceién de 70 mg, nresién 10,5 Kg./cm2;
con capacidad de 1.700 K de vapor por hora,

Torre tanque de agua de 100 m3 de capacidad, con bomba centrf-
fuga de 17 cémaras con un caudal por hora de 20,000 liiros, con una
altura manométricatotal de 75 m.

1~ Sistema de transporte Decauville ecompuesto de 400 m de via
para trocha de 600 mm,

Balanza pesa camiones "Blanchettl" de 25.000k:.

Horno reverbero.

Horno de mufla,

2- Autoclaves verticales, aptos pars trabajar a una presién
de § Kz/em® de ub volfmen {til de £.000 litros, Con bomba de hierro
negro especlal para cdustico de 5 HP. de 1,450 rpm,

Prensa hidféulica "Harris",

Instalacién completa de carfierfas de vapor,

Instalacién eléctrica completa,

3= Plletas psra el lavaje de los recortes.

1- Puente gufa eléetrico ccn carga m&xima de 5 toneladas,



Solucién fresca Solucién satureda

HORa & COsNa, NO.Ne NOHa  8n MO Na
(0.T) inteter (32 TO3Te TN siman 32 M3

12,33  1,5¢ 1,057 0,3% 10, 7425 3, 58
11,5 0,5 048 8, 842 6,9 3,85 6,1
11,6 1o 1,1 8,1 93 792 3,1 6
12, 0,65 0,9 8425 942 7 % 3.05 59
Solugidn do lavsla
HONa 14
Sn 1,1 ¢



CONC JONES ¢

- E1 método se tasa cn lz disolucién del 8n de los recortes de ho=
jelata mediante soluciones de HONa y NojNa a presidn,

~ La innovoeién importante con respecto 2 los métodos conocidos es
que al trabajar a presién, se aumenta la temperatura de ebullieiln
del 1fquido desestafiador, eon lo que se aurenta la velocidad de re-
accién, y por consigulente se acelera rmcho el proceso, de tal fore
ma que mientras en los métodos de disoluelén alealino a presién
atmosférice, el desestaiiado dura de 4 a 5 horag, trabajando a 5
atnéaferas dura de 20 2 30 mimtos,

- Otras vent~jas importantes son, que se pueden trabajar cantidades
grandes de recortes con pocc consumo de mano de obra y combustibles,
y el 8n y hierro que se obtisnen son de gran purdza,

- Se £138 como concentrscién de las soluciones 12 sigulentes 11 %
de HONa 8 ¢ de NOgRa, Lo concentracién de saturacién de 8Sn no debe
sobrepasar los 7 %.

- Los rendimientos oscllan entire 1,1 y 1,2 Kg. do Sn disuelto por
1060 Kg. de recortes irstados. Br las condiclones ensayadas se com=
probd que no hay que sobrenasar los 50 Kg. de recortes de hojalata
por solucién,

- En los recortes, el residuo de Sn no sobrepasa 0,01 £ 3n, de modo
que se hacen muy apreciables para las fundicioneg de acero.

- El1 estafio que se obtiene es de gran pureza, de 99,8 a 99,9 % Sn,

- Se ided un miavo método de anflisis de Sn de la hojalata estafiada
que consiste en la disolneién del Sn de los recortes mediante una
golucién de HONa y NO3Na a presién, El Sn so determina por la pér-
dida de peso de 1la hojalata,

~ Para llevar a cabo el proceso en escala industrial se ided un sis-~
tema de antoclaves que trabajaban alternadamente, con le que se ovi-
taban las pérdidas de calor provenientes de la necegidad de enfriar
la solucidn de autoeclave luego de c2da operacién,




BIBLJOGRAFIA

l. Kirk Othmer - Encyclopedia of Chemical Technology-Vol 1k
2, Keith = U.8, Patent 176658 - 1876,

3. Higgins ~ Brit, Pat, 766 - 1354,

4, Parmalee - U.S.A. Patent 102148 - 1870,

5. Panton - U.S.A, Patent 135576 - 1873.

6. Goldschunidt - Bchweitzer Pat. 38352 ~ 1906,

7. Goldschmidt - DRP. 167456,

8. Mennicke - Die Metalluigle des Zinns - Halls 1910,
9. DRP 49682,

10, DKRP 35220,

11, Beatson -~ Brit, Patent 11067 - 1885,

12. DRP 153186,

13. Brit., Pat. 2282,

14, Brit, Pat., 18726.

15, Brit. Pat, 297.

16. Sperry - Schweitzer Pat. 45320,

17. Marray y Fernberger U.S. Pat, 913275,

18. Goldsechmidt DRP 21066,

19. " DRP 176456.

20. " DRP 38352

21, " Pat, Buiza 25374,
22, " DRP 1£8018,

23. n U.S. Pat. 783725.
24, " Pat. Fr. 368618,

25. Acker DRP 18449%,

26. Brit, Pat 17954.

27, DRP §0178.

28, Mantell ~ Tin ~ . York. 1949.

29, Pull, Acad. Far, East Branch Acad., Sci. U.S.R.R. 1927, Ne 27,
<30, Chem. Bng. News 22 618-9 (194%4),



3.
35.
36.
37.
8.
39.
10,
41.

Minigterio de Hacienda - El comercio exterior argentino 1938-193
U.S.Burean, Mines and minerals yearbook.

Charlot-Bezler = Theorle et methode nouvelle d’ analyse gquali=-
tative - 1946 - Paris,

Glasstone - Textbook of Physieal Chemistry - N, York = 1949,
International Critical Tables, Vol 3 - 5,

Scatt, Standard methods of chemical anslysis. N. Yorlc 1945,
Poarce lLowe - Journ. Soc, Cham. Ind, 35, 1088, (1916).

Chem. Ztz. 53. 438 - 9 1929,

Hodgman. Handbook of chemistry and physies,

Badger and Mac Cabe - Elements of Engineering Chemistry,

Perry - Handbook of Engineering Ciaemistry (1950).



Prélog0e « o o o ¢ o ¢ s 0o 0 06 6 06 0 ¢ 06
Ja. Parte:
l- Introduceldn « o o o o ¢ o o o o o
2= Historl? o o ¢« ¢ ¢ o ¢ ¢« o ¢ o o &«
3= Mtodos PTineipalesS, ¢ o o o o o o
4= La Industriz ean 1la R, Avgentina. .
ITa., Partet
l- Introduceidn . « o« o ¢ o o o o o o

2- Bstndio qufmico del procecdimiaento.

3- MétOdO amlftteo ® 6 & » © @ & ¢ ¢ o & o

*

4= Desarrollo del método en escala industrial

Conclusiones o o« ¢ o« ¢ @ ¢ ¢ ¢« ¢ o e 6 ¢ ¢ o o o o

Bibliograffa ® o & © @ ° & © ® © 6 &5 °» o o & o+ o @

O W\ W N

5

1

30
39



	Portada
	Resumen
	Prólogo
	1a. Parte. La industria del desestañado de recortes de hojalata
	1. Introducción
	2. Historia
	3. Métodos principales
	4. La industria en la República Argentina
	2a. Parte. Recuperación de estaño por el nuevo método químico alcalino a presión
	1. Introducción
	2. Estudio químico del procedimiento
	3. Métodos analíticos
	4. Desarrollo del método en escala industrial
	Conclusiones
	Bibliografía
	Índice

