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El método quimico-alcalina a presión, de recuperación de Sn

de recortes de hojalata, se basa en la acción disolvente del Sn de

soluciones de HONay N03Naa presión.
Tiene grandes ventajas sobre los métodos clásicos, comoel de

cloro, el electroquimico, e el de disolución alcalina a presión
atmosférica, pués el proceso se acelera mucho, se pueden trabajar

grandes cantidades de recortes con poco consumode manode obra,

y el hierro que se obtiene es de gran pureza.

La ecuación estequiomótrica de la reacción química del proce­
so es la siguiente:

_2sn +3HONa + N03Na 4 6H20 z» 2 [Sn (0196] Na2+ N113

La innovación importante de éste método es el trabajo en solu­

ciones alaalinas utilizando presión. Al trabajar a presiones supp­

riores a la atmosférica se elefla la temperatura de ebullición del

liquido. Al aumentar la temperatura se aumenta muchola velocidad

de reacción, en tal forma que mientras el desestañado por disolución
alcalina a la presión atmosférica tarda de H a 5 horas, trabajando
a 5 atmósferas dura de 20 a 30 minutos.

Para poder llevar a cabo el mótodo en la práctica se han hecho

varias series de ensayos en un autoclave de laboratorio de lO litros

de capacidad.

Las condiciones de trabajo que se tuvo que fijar son: concen­

traciones de reactivos, tiempo de desestañado, presión, cantidad
de hojalata a desestañar por solución, y porcentaje de Sn a disol­
ver por solución.

La concentración de N03Nase fijó en 8 %, y la de HONaen ll Z.
Conrespecto a la concentración de óste último reactivo hay que ne­

ner en cuenta que lo que influye en el desestañado es la concentra­

ción de HONa“libre” (y no el HONaque esta combinado con el Sn pa­

ra formar estannato), se comprobóque ósta concentración para obte­

ner buen desestañado no debe ser inferior a k í.

Otro hecho interesante es que las curvas que representan la
variación de concentración de Sn en las soluciones de autoclave en
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función de la cantidad de hojalata tratada, tienen una inflexión

al alcanzar la solución una concentración de Sn de 6 %, observándo­

se que disminuye la cantidad de Sn en el autoclave y aumenta propor­

cionalmente en los líquidos de Lavaje.

En general los rendimientos de desestañado oscilan entre 1,1

y 1,2 Kg. de Sn 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 solución.

Los analisis de hojalatas desestañadas con este métodoacusan

un residuo no mayor de 0,01 fi de Sn.

Durante el proceso se hizo un control analítico cuidadoso. En

las lejias se determinó HONa(total y libre), N03Nay Sn. En los
recortes se determinó Sn para lo cual se aplicó un nuevo método que

consiste en la disolución del Sn de los recortes en un pequeñoau­

toclave de laboratorio mediante una solución de HONay N03Na. La
determinación se hace en base a la pérdida de peso de la hojalata.

Se analizó además el Sn metálico obtenido, el óxido de estaño, las

materias primas, etc.
El proceso en escala industrial es a grandes rasgos el sigui­

ente: se cargan los recortes en canastas de hierro que se sumergen
en la solución desestañadora en autoclaves de hierro. Se calienta

la solución a 5 atmósferas durante 20 minutos. Se sacan las canas­

tas con los recortes desestañados y se lavan por enjuague en pile­
tas con agua. La operación se repite hasta que el tenor de la solu­

ción desestañadora en Sn es de alrededor de 7 %. Entonces se descar­

ga la solución, se pasa a unos tanques de hierro en donde se neutra­

liza el HONacon CO2o con 80h32, para precipitar el Sn en forma

de Suba, este se lava, seca y funde con carbón para obtener estaño

metálico de 99,8 %a 99,9 95de Sn.

Para la instalación de la planta se calculó una producción men­

sual de 2h0 toneladas de recortes trabajando un turno diario de 8
horas.

Para solucionar el problema de las pérdidas de calor que ocu­

rrían al terminar las operaciones y abrirse los autoclaves, se ideó
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un sistema de autoclaves que trabajaba alternadamente, con un volú­
mende solución de 7.500 litros.

El calentamiento de la solución desestañadora se hacía por tran:

misión de calor del vapor producido por una caldera de 10 atmósfe­

ras de presión, al líquido mediante un intercambiador de calor de

tubos verticales de 20 m2de superficie de calentamiento.

W?
47”-M/



El objeto del presente trabajo de tesis es el estudio de un
nuevoprocedimiento industrial para recuperar el en de los recortes

de hojalata.
La idea básica que le da laa caracteietical de novedoso, es

hacer la extracción alcalina a presián.
¡a industria del desetañndo que tiene gran importancia en loa

principales países del mundo, comenzóen nuestro pais hace 18 años.

y desde entonces ee han desestsñndo unas 2.500 a 3.000 toneladas
de recortes anuales.

Si bien esta industria ha tenido grandesdificultades, creadas
principalmente por los precios artificialmente bajos del En, que
se mantuvieron hasta la fijación del valor de cambiode 818 por dó­

lar, creemosque resulta de interes nacional el desarrollo de un
procedimiento novedoso comoel que estudiamoe, por las posibilida­

des presentee y futuras de la industria.
Hemosdividido el trabajo en 2 partes, la primera la dedicamos

a una visión general de la industria del deseetañado, su finalidad,
historia, métodosmasusados y desarrollo en la R. Argentina, en
la segundaque hemosdividido en varios capitulos, describe los es­

tudios realizados en escala de laboratorio, los metodosanalíticos.
referencias a la instalacián industrial.
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La industria del desestañado

de recortes de hojalata.­
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El estaño es un metal muyresistente a la corrosión, por ello

es que se lo utiliza comocubierta protectora de otros metales, oo­

mo Cu, y Fe.

La resistencia a la corrosión de la hojalata estañada permite

que sea empleadaen la tabricacidn de recipientes de conserva, ede­

más comoel estaño es normalmente catódico con respecto al Fe, si

hay poros en la cubierta protectora, en esos puntos el hierro sera
atacado mas facilmente, pero en ausencia de aire, y en soluciones
ácidas hay una inversión de potencial y el estaño actúa anodicamen­

te con respecto al hierro, de modoque lo protege aún cuando la cu­
bierta sea imperfecta.

La industria de latas de conserva que se ha desarrollado a par­

tir de 1810, año en que Hall y Donkin produjeron por primera vez

alimentos conservados en recipientes de hojalata estañada, tiene
hoy en dia una importancia considerable, comoindican las estadis­

ticas, pues es 1953 el lO fl del acero producido en U.S.A. se utili­

zó en la fabricacián de hojalata, y el 80! de esta se usó para la
fabricación de recipientes estañedos. (l)

Hasta la segunda guerra mundial el métodode estañar la hoja­

lata era principalmente por "hot dipping", métodoque permite la

obtención de cubiertas protectoras de 0,0001 a 0,001 pulgadas de

espesor de estaño, con un contenido porclntual de 2 a 3 fi de este

metal, pero durante el desarrollo de 1a guerra, debido a 1a imperio­
sa necesidad de ahorrar estaño se perfeccionaron metodosde estaño­

do electrolitico que han permitido reducir 1a capa de estaño a es­

pesores variables entre 15 y k5 millon‘simos de pulgada, con conte­

nidos de 0,25 a 0,75 fl, claro esti que este tipo de hojalata esta­
ñada no se puede utilizar en la mayoria de los casos.

Esta industria de envases de hojalata produce anualmente una

cantidad muygrande de recortes y residuos, que representan canti­

dades notables de estaño y hierro que tal cual son inutilizablee,
este es lo que dió origen a una nueva industria, la del desestañado
de los recortes.
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La industria del desestañado de los recortes de hojalata se
basa en la recuperación‘del estaño de los recortes y en la utiliza­
cion de éstos para las fundicionea de acero. Buimportancia ha cre­

cido paralelamente con la de fabricacidn de envases estañados, en

195? se desestañaron en U.s.A. h39.23l toneladas de recortes obte­

niendose cerca de 3.000 toneladas de estaño.

Desde mediados del siglo XII hasta el día de hoy se han proba­

do innumerables métodos de desestañado que son el motivo de cente­

nares de patentes y publicaciones, pero la mayoria de ellos presenp

taba grandes inconvenientes; en algunos casos se atacaba demasiado

el hierro y en otros se perdía muchoestaño, motivo por el cual se

abendonaran casi todos, para dejar hoy en día practicamente un m6­

todo en pie, el de recuperacián por vía quimica mediante soluciones
alcalinas. Algunosotros se usan afin pero en escala reducida.

Podemosdecir que el desestañado tomóimportancia industrial

a partir de 1882, año en que Th. Goldschmidt instaló en Alemania

una planta de recuperación de estaño por el procedimiento de elec­

tróliais en solución alcalina, mitodo que ya había recomendado
(Keith) en 1876. (2) Luego se probaron muchosotros metodos electro­

líticos, perotodos ellos ee abandonaronquedandoen actividad sola­
menteel de electrólisis en medioalcalina.

Paralelamente se ha desarrollado otro procedimiento, el de de­

sestañado con cloro, sobre el que tahbién se han publicado numero­

sos trabajos y patentes. Los primeros ensayos fueron hechos por

Higgins (3) en Inglaterra en 185k, y luego por Permalee (k), Seeley

y Panton (5) en U.S.A. En 1883 ya trabajaba en Suiza con ¡rito una

planta que utilizaba este procedimiento, pero recidn en 1907 adqui­

rió considerable importancia (6) (7), y la mantuvohasta 1936, año
en que el cloruro de estaño que es el principal producto que se ob­

tenía perd16 el lugar que ocupaba en el mercadode la industria

textil (*), al ser sustituida la seda por el reyón.

(*) Se lo utiliza para dar peso a la seda.­
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Durante y dospuéa de la guerra mundial, se ha desarrollado el

métodode disolución alcalina, que es el que se utiliza casi exclu­
aiVamonto hoy en dia.

Comohemos dicho antes, a lo largo de éste lapso quo va donde

1882 hasta nuestros dias no han probado muchosotros procedimientos,

que luego se abandonaron, a título informativo mencionaremoaalgu­
nos:mi
Fundir los recortes con HONay Hn02(8).
Calentar con carbonilla de leña pulverizada y 0,5 fl de GlNaen una
caldera con diafragma. (8).

Fundir con exceso do HONa,lixiviación con agua, eloctrolizar con

anodo do hierro y cátodo de estaño (9).
Fundir con Pb en una centrífuga caliente (8).

ec co z

Electrólisis con solución de Clfla (10).

Electróliaia on solución alcalina, el olactrolito consta dc HONa

libre, 603 una y Snc3 Haz (11).
Electróliaia do solucián do HCl 1,25 í con poco son 82 (12) (13).

Electróliaia de solución da 613Fo caliente (1h).
Eloctróliaia dc solución de 612 an (15).
suma
Mezclas de cloro y 012 Sn en sistemas cerrados (16).

Cloro disuelto en C1“ C (17).
Cloro seco bajo presión (18) (19) (20) (21) (22) (23).

Cl“ Sn a bO-5OGC (2%).

Cloro más HCl (25).mt
Solución do Cl Fe, o sales de zinc (26).3
Disolución con HCl, neutralizar con cal y pr cipitar con zinc.
Hcrvir con HCl 2236 y pracipitar con zinc (27).

Tratar con 80h Hz. Horvir con solución de soda cafistica, con o sin
oxidantes.
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3. MEEOQQEPRLHQIPALEE.

De todos ¿stes metodos solamente tres han tenido importancia

industrial: el electroquimico-elcslino, el de cloro, y el químico
slcslino.

A continuación daremos un breve resumende estos toos procedi­
mientos.Wim:

Consiste en electrolizar los recortes utilizfindolos comoánodo

en un baño de soda csustics, y depositando el Sn metilico en el cá­

dodo, que es una chupe de hierro. Los recortes se colocan en canas­

tes de hierro, de tamaño adecuado para su movimiento y en una rela­

ción de 3:5 con respecto el volúmende los baños, de esta forma se

mantienele resistencia electrica del electrólito lo mis baje posi­
ble.

Las bateríss de tanques se forman de grupos conectados en pe­

ralelo, y cede grupo en serie.
Le temperature se mantiene entre 65-7096. El estaño que se de­

posita sobre le superficie del cátodo en forms esponjose se recolec­
ta periódicamente y se somete a un enérgico leVado para eliminar

el (lceli absorbido y se lo funde y retins para su envío el merce­
do en forme de lingotes.

El electrolito que en un principio consta de 9-10 fi de HONe

requiere un frecuente tratamiento de regeneración debido e que e

medida que se va trabajando se forms csrbonsto y estanato de sodio,

y se debe mantener siempre une concentración adecuada de sods libre.

Les condiciones operativas mas comunesen uns plants moderns

(28) son:

Corriente 1.500A.

Tanques k2.

Voltaje por tanque 1,5

En en el residuo 0,1%

Densidad de cte, lO-lZA/ttz.

Eficiencia de cte. 80%

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



condiciones:

e) baño alcalina! tt 70°, Done. cte: MDA/dm2.Electrolitot 10%HONe.

b) baño ácido: t: 809. D. Cte, 50Am2. Electrolito: sqF Hz.
El alcalina da el baño de mayor pureza, y el estaño de mejor

estructura cristalina. El ¿cido da estructuras gruesas, que ceen
facilmente del citado.W:

Por ¿ste procedimiento se colocan los recortes en recipientes

cilindticos, en forma mie o menoscompacta, y se introduce gas clo­

ro a presión, ls reaccián que ocurre es le siguiente; 8n-+ 201¿::'
:2 SnClh-+ 127.250 cal.

Hey que mantener la temperatura de la cámara de reacción into­

rior a 3800., pues de lo contrario se ataca el hierro de ¿stas c‘­
maras desestañedoras. Otro factor muyimportante es que el cloro

y los recortes deben estar perfectamente secos, y deeprovistos de

grasas, aceites o pinturas.
El principal inconveniente del métodoee que el hierro tiene

gran tendencia a la oxidación, debido a la formación de una capa

de 013 Fe anhidro que absobe agua del aire, formando oxicloruro que
se reduce nueVamentepor el hierro.

La presión empleada en el proceso Goldschmidt ee de alrededor

de k Atmósfera. a 09€ y de 8 Atmósferes a 25 9C.

Se han propuesto muchas modificaciones al método básico: mez­

clas de cloro con aire que ee hacen pasar a travez de los recortes.

cloro liquido, mezclas de Cl“ Sn y Cl. etc. pero en todos ellos el
problems de la corrosión por el gas cloro ha sido solucionado.

Este procedimientotiene sobre el electrolitico la ventaja de
que ee pueden tratar cantidades mayores de recortes con menor con­

sumo de meno de obra., edem‘e el desesteñado es más completo.Ware!
El métodode disolución alcalina, que se desarrolló conside­

rnblementedurante la última guerra, se basa en le acción disolven­

te del En de soluciones de Hona, con o sin oxidantes, y su gran ez­
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pensión se debe el hecho de que se instalaron en U.8.A. plantas pa­

ra recuperar el estaño de los recipientes usados, perfeccionindose
luego el método de tel manera que resultó muchomás económico que

cualquiera de los anteriores. (3o)

Se introducen los recortes cargados en canastas en tanques de
hierro que contienen una solución de Homey un oxidante que puede

ser N03Na, luego se lleva a una temperatura cercana de los 1009€
y se deja k-s Hs, al término ¿e ‘ste tiempo se sacan los recortes,
se lavan en piletas con agua y se prensan en prensas hidráulicas

especiales, para su envío a las fundiciones de acero. Delas solu­

ciones se recupera el estaño en tres formas distintas: estennato
de sodio, estaño metálico, y árido de estaño, el primero por cris­
talización, el segundopor electrolisis y el tercero por neutrali­

zacidn ya sea con 602 o con 80h 32 (según el precio). En éste últi­

mo caso si se usa C02se tiene la gran.ventaje de que posteriormen­
te se puede recuperar la soda c‘nstica por canstificacidn con cal.

Este procedimiento tiene la ventaja de que se pueden tratar

cantidades enormes de recortes, con poco consumode manode obra,

y con buenas rendimientos, pero por otra parte el consumode combus­

tible es alto pues hay que mantener las soluciones cerca del punto

de ebullición de h a 5 horas. Comoveremos mas adelante ¿ete proce­

dimiento ha sido mejorado en la R. Argentina, en donde funcionó des­

de 1951 una plante que trabajó con el metodode disolucidn alcali­

na a presión.
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k. LA ¡gpgaznla EN LA B, ARQENÏIEA.

La principal fuente de divisas de la R. Argentina proviene de

la exportación de productos alimenticios, trigo, carne etc, de aquí
.que la industria de fabricación de latas de conserVahaya tomado

una importancia considerable comolo ddmnestra el hecho de que en

Bs. As. hay actualmente más de 200 talleres que se dedican a fabri­
car recipientes estañados para conservas. La producción de recortes

de Gatos establecimientos Va desde 1 a lo, toneladas por mes, sal­

vo algunos que llegan a 50 o 60 toneladas mensuales. Otros produc­

tores importantes son los frigoríficos, que en ¡pocas normales pro­
ducen hasta 5 toneladas diarias cada uno.

Hasta el año 19h0 se exportaba anualmente de 10.000 a 11.000

toneladas dc recortes (31), pero en ese aïo el P. Ejecutivo nacio­
nal prohibió su exportación debido al nacimiento de una industria
dosestañadora en el país.

Actualmente, por no contar con datos exactos, calculamos la
producción anual dc recortes en cerca de 18.000 toneladas.

luego del decreto de prohibición que hemosmencionado, una par­
te sustancial de los recortes se utilizaba en las fundiciones de

acero en detrimento de la calidad de los materiales que se producía

(fi), y dañando la economianacional, pues se perdían cantidades in­

portantes de estaño. En 1953 el gobierno prohibió la fundición de

recortes de hojalata estañada, prohibición que se mantiene actual­
mente.

La industria se ha iniciado en el pais en 1939, con la insta­
lación de una planta de desestañado electrolítico en la localidad

de Berazategui Pcia. de Buenos Aires, planta que produjo de 3.000

a h.000 toneladas anuales hasta el año l9h5 en que se introdujo en

la mismafabrica el m‘todode disolución alcalina, trabajando por
¡ste procedimiento hasta l9h8. Luegose instalaron en el pais dos
plantas másde desestañado por via electrolítica.

(+) Porcentaje superior de 0,1 fl de En en la hojalata aumenta la
fragilidad del acero obtenido.



Desde 1951 hasta 1956 tra ajó en Monte Chingolo, Pcia. de Es.

As. una planta de recuperación po? el procedimiento quimico-alcali­

no a presión, que es el pracedimiento que Gstudiamos en el presen­

te trabajo.
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1933

1938

1939

miro

1943

1950

1952

. .1l

mm. cn el período1933- 1952(32)

l
‘1 05.? n

Recortes tratados
(toneladas largas)

Recortes
nuevos

155.501+

209.%7#

2h8.676

268.269

206.336

257.5h5

¡469317

N39.321

Recortes
viejos

¡»963

175. 870

111+.311

16.818

25.890

Total

155.814}

212 .533

255.105

273.232

382.232

371.856

“86.235

k65.211

JL' .A.

Metal

2531+

#089

uuu

l+327

3527

3697

2952

1\

Sn recuperado
(toneladas short)

Compuesto!

697

250

#5“

óhh

350

Tbtal

2%

3923

|+769

“577

3981

¡en

3302
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Recuperación de estaño por el nuevo

métodoquimico alcalina a presión.­
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L. lNTEQDQCCLÜE,

La principal desventaja que presente el métodode disolución

por via quimica-alcalina es que el tiempo de desestnñedo es bastan­

te prolongado, inconveniente que se ha eliminado en el nuevo meto­

do de recuperación e presión.

Este procedimiento se bass en el siguiente hecho: el estaño
se disuelve con rapidez en une solución relativamente diluide de

HONe(10%) y de HO3Ne (8%) en autoclsve, bajo presión, permitienp
do realizar el desesteñedo en 30 o k5 minutos, mientras que en el

procedimiento clásico la duración era de k e 5 horas. Por lo tanto

hay un ahorro considerable de combustible, menode obra, etc.
La aplicación de éste principio en escala de laboratorio resul­

tó sumamentesencilla, pero el llevar el proceso e la escala indus­

trial aparecieron una serie de problemas que hubo que resolver, pues

ademásde fijar con centrecionos adecuadas de reactivos, tiempos

de trabajo, presiones, etc., hay que tener en cuenta que los recor­
tes de hojalata son un.materiel rigido, defíeil de manejar y de un

volúmenconsiderable. Por otra parte para abrir el autoclevs, este
debe enfriarse previamente, de modoque hay que cargar, calentar,

enfriar, y abrir, y éste enfriamiento representa una pérdida gran!
de de tiempo y combustible.

Todos estos problemas han sido solucionadoe satisfactoriamen­

te en le práctica, comoveremos en los capitulos que siguen, en los

cuales hemosagrupado los principales; estudio del proceso quimico

de desestañsdo, estudio en escala industrial, metodosanalíticos
y cálculos eeonámieol.
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Este método se basa, comohemos mencionado, en la reacción de

disolución del Sn de los recortes de hojalata estañada, en una so­

lución acuosa de HONay N03 Na y su estudio se puede encarar desde
dos puntos de vista: 19, puramente fisico-quimico, 29, químico inn
dustrial comoaplicación al proceso de recuperación de Sn de los

recortes de hojalata.
A nosotros nos interesa en particular el segundo, pues ésta

reacción permite hacer una recuperación económicadel Sn contenido

en los recortes, y comoveremos más adelante, ésta recuperación es

muy completa, ya que en los recortes queda un residuo no mayor de

0,01 fl de Sn.

goggideracioneg generales:

Es perfectamente conocido el hecho de que el Sn y sus compues­

tos son anfóteros._Al precipitar el Sn de sus sales metálicas medi­
ante alcalis, el hidróxido resultante puedereaccionar en dos for­
mas:

Sn(0H)¡++ an1 :2 Cl1+Sn+Í+H20

SnOLFHh +- 1o-HONa2 8110hqu+ + l+1120

En nuestro caso el Sn metálico reacciona con el HONapara for­

mar estannato de sodio según la siguiente ecuación estequiomítricas

28n + 3HONa+-N03Na *'6H20 :Z’ 2 [én(0H)¿Pa2 * NH3

Se trata de una reacción de óxido-reducción, en mediofuerte­

3

se reduce a NH3, y en ella el HONaactúa como complejante, forman­

+
mente alcalina, mediante la cual el Snfi se oxida a En? y el N0

do el ión Sn(0H)6.
Es probable que esta reacción transcurra en dos etapas, aunque

no lo hemos comprobado; primero:

+4
Snfl - 2e 2? Sn

luego por un proceso de dismutación: (35)

MJ4_2311+2-: Sn Snn
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Comodatos ilustrativos tenemos los potenciales rado: normales

de algunas reacciones del Sn:

Reacción Potencial

an :== SnÏÏ+ ae E c 0,1hï

su“: Sul";- 2a E: 0,15v

an + 303“ :2 Sn02H-+ ¡120+ 2o n.- 0,79v

Desdenuestro punto de vista es importante la velocidad de c.­

ta reacción, pues en todo proceso químico industrial tiene importan­

cia fundamental su duración entre otros factores, ya que incide de­
cisivamente en la producción y por ende en la economiade la indus­

tria. Esto lo veremosal estudiar la aplicación en escala industri­
al del métodode deseatañado a presión.

La velocidad de una reacción rado: de ¿.t. tipo depende, entre
otras variables de:

l- diferencia do potencial de los cuerpos que reaccion‘n, a
mayor diferencia de potencial mayor velocidad de reaccidn.

2- temperatura; al elevarse la temperatura ae aumentala velo­
cidad de reacción, comose expresa en la ecuación de Arrheniuas

dlnk B E
6 lnk =

dT ar?
+ coast.

siendo k: constante de velocidad de reacción específica.

T: temperrturn absoluta.

R: constante general de los gases.

E: energía de activación.

3- concentración de los reactivos;

h- PH, en general el medio ácido favorece la acción de loa o­
xidantes mientras que el alcalino la de loa reductores.

De todos los factores que hemos mencionado el que más puede

influir en nuestro caso es el segundo. En general por cada 109 de

aumentode temperatura la constante de velocidad de reaccián espe­

cifica se duplica o triplica.
En los procedimientos clásicos de deaeatañado por vía química
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se trabaja genorelemntee la temperrtura de ebullición do los líqui­

dos a la presión atmosférica, es decir cerca de los 10090, mientras
que en el métodode desestnñado a presión los liquidos están a una

temperatura aproximada de 16090.

La relacián entre la tensión de vapor de un liquido y la tem­
peratura está representada invariablemente por curvas del tipo do

la figura, que a su vez representa la variación de:

‘Ps 4k /

/"/
/,¿

m n_—»u .—=— 1‘
la temperatura do ebullición c n la presián do vapor (3h). La curva

es logaritmics en ¡n forma y la ecuación quo mejor expresa esta re­

lación ha sido deducida por Clspeyron (183k) y Claulius (1850):

ms A“
dT RT2

Por otra parte, comohemos mencionado anteriormente, al aumen­

tar la temperatura de una reacción quimica se acelera su velocidad,

de modoque si so incrementala presión a la que trabajan las solu­

ciones de desestañado se aumenta la temperatura de ebullición, con

lo que se consigue acelerar guandementeel proceso.

Los ensayos efectuados en un autoclave de laboratorio de 5 lts.

de capacidad han mostrado que mientras el desestanado en soluciono!

a ebullición, a la presión atmosférica dura varias horas, a ln pro­
sián de 3 a 5 atmósferas se efectúa de 10 a 15 minutos. Adonis al

trabajar en antoclave se obtiene otra ventaja sobre los mótodosell­

sicos, que proviene del siguiente hecho: las soluciones de Hongsb­

sorben rápidamente 602 del aire, comolo indica la ecuaciónt
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es decir que cuando se trabaja al aire con leJIas concentradas de

soda caustica se produce una carbonatación notable. que disminuye

considerablemente la concentración de HONa"libre", que es muy1m­

pertante en el proceso. Comodates ilustrativos tenemoslos sigui­
entes:

Cono. CONa en Solución de desestañado l 10 a 15%
3 2 a 1a presión atmosf‘rica

Cono. CONa en Solución de desestañado t 2 a 5%
3 2 bajo presión

Se ve que en el primer caso se obtienen soluciones casi satu­

radas, pués la solubilidad del C03Na2en agua a 209 es de 18.02 fl.

AJO EXPERIWENT

En un autoclave de lO litros de capacidad se agregan aproxima­

damente 7,5}? de solución acuosa de HONa( 5-15 fi ) y N03Na( 6-8} ).
En una cnnastita de alambre de hierro se colocan unos 1000 gr de

hojalata estañada, con una concentración de Sn variable entre 0,5
y 1,5 fl, y se introduce en el autoclave.

Se cierra bien esta, se calienta mediante un mecherode gas,

y se purga del aire contenido en su interior. Cuandoalcanza la pre­

sión requerida, (3 a S atmósferas), se mantiene durante 10 minutos

a esa presión, luego se quita el mechero,y se deja enfriar el au­
toclava. Se abre, se saca la canastira con hojalata desestañeda que
se deja escurrir y se lava con agua.

Esta operación se repite hasta que la solución no desestañe

bien, lo cual se compruebamediante análisis de las chapas desesta­
ñadas.

A continuación veremos las series de ensayos efectuados en el

autoclave de laboratorio, para fijar las condiciones adecuadasde
trabajo.

Cada serie representa de 30 a 60 operaciones. Las soluciones

se prepararon con concentraciones variables de reactivos.
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Las condiciones a fijar en los ensayos son las siguientes.

19- Concentración do N03Ha.
29- Concentración de HONa.

30- Tiempode desestañado.

hfl- Hojalata a tratar por cada solución desestañadora.
59- Concentración de Sn en 1a solución final.

Concentración de N0 ua. Se han hecho 5 series de ensayos. Se

mantuvo fija 1a concentración de HONaen 10 fl, y en cada una do las

series ao descstañó 50 Kg. do recortes. Los mejores rendimientos

se han obtenido con 1a concentración de 8 fl. ( vor tabla II ).

Qggggg;;gg¿án_gg_figflg.Se han hecho soria. de ensayos fijando

1a concantración do N03Naen 8 S, pero variando la cantidad de hoja­
lata tratada por solución, y variando 1a concentración de HONa.

Con respecto a 1a concentración de HONade 1a solución, debo­

mos fijar 1a concentración de HONa"libro" y "combinado".

Durante el proceso de desestañado el Sn se combina con el HONa

para formar iones Sn (OH);: óstos están disociados, pero 1a concon­
tración do iones OH. que proporcionan es muy pequeña, de modo que

podemosconsiderar que el HONaque reacciona con ol Sn está total­

mente "combinado", en contraposición con el HONaque está "libre".

En el gráfico de la tia. (l) hemosrepresentado la Variación

de concentración de soda oóustica total (S.T.), y soda cdustica li­
bre (S.L.) en función de la hojalata tratada.
Se puedan hacer las liguiantes observaciones de interés: en el punn

to (1) se comenzóa observar mal dosestaüado a pesar de que 1a conp

centración do 8.2. os de 6 fl, y 1a do 8.L. es de 3,5 í, en c1 punp

to (2) hay un agregado do HONaa la solución y 1a concentración de

S.T. y 8.L. aumenta bruscamente observándose buen desestañado, pero

a1 llegar a1 punto (3) se vo nuevamentemala recuperación, por habor

bajado 1a 3.1.. a 3 x.

Esto lo hemos observado en muchas soluciones, do modo que ho­

mos fijado comoconcentración mínima de 3.L. h fi.



-15­

Para fijar la concentraciónen S.T. inicial de las soluciones.
estes se han preparado con concentraciones crecientes de Bonn, como

se ve en el gráfico de le figure 2, en el cual se observe que le
pendiente de las tres curvas ( 8.T. inicial 7,5 í, 10,5 fi y 15 fl ),
es de 0,1,0,12, y 0,18, es decir que al aumentar la concentración

de S.T. inicial de le solución, aumenta el consumode HONepor to­
nelada de recortes desestañedos.

Por otra parte, si se estudia el gráfico de la figure 3 en el
que se ha representado la variación de 1a concentración de Sn en

la solución en función de hojalata tratada, en soluciones prepare­
das con distintas concentraciones de S.T. inicial se observa lo Ii­

guiente:
S.T. inicial 6,5% pendiente 0,9

s.r. " 7.5% " 1.25

S.T. " 10-15% " 1,6

De modo que 1a S.T. inicial no debe ser menor de 105.

Para fijar la concentración máximade estano a la que se puede lle­

var la solución debemostener on cuenta que el estannato de sodio

tiene una curva invertida de solubilidad, es decir s mayor tempera­

tura es menos soluble, comose ve a continuación:

temperature: -5 0 21 25 35 #5

3110313:? z 37.8 31 303+ 30,3 29.1+ 26.6

De modoque e las temperaturas de trabajo del autocleve ( 130i

-1609 ), si bien no conocemoslos datos de solubilidad en solucio­

nes de HONnpodemos suponer que no es muy elevada. Además en les

curvas que representan concentración de estaño en función de le cenp

tidad de hojalata tratada (ver figura 3) se observa invariablemente,
que s1 llegar a 6%de Sn en la solución, siempre hay una moscada

inflexión en la curva del autoclave con disminución de la pendiente,

mientras que en las curvas de les soluciones de lavado aumente le

pendiente al sobrepaserse los 6%de Sn (figura k).



Es decir:

[su]p11 ' k [su] Au< 6%
y k1< k'

[enïpil ' k1 [an-JAH.> 6%

por lo tanto no conviene sobrepasar mucholos 6} de Sn en el ante­

clavc pués los rendimientos finales de recuperación, indican que
éstos casi siempre disminuye si se sobrepasa la concentración de

6%de en en la solución de autoclave, aunque el análisis de hojala­

ta desestañada con soluciones que contienen más de 6%de Sn, (hasta

7 u 8%) no en todos los casos indica aumento en tenor de Sn.

En la Tabla III se reunieron los datos de trabajo de varias

soluciones, y tomandoen cuenta algunas consideraciones anteriores.
Del estudio del cuadro se sacan algunas conclusiones interesan,

tes, con respecto al rendimiento de la recuperación, consumode reac­

tivos, tonelaje a trabajar por solución, etc:
l- La concentración de S.T. inicial, no debe ser menor de 10%,

se adopta como concentración óptima 11%, pués comose desprende del

cuadro, mayores concentraciones no mejoran sensiblemente los rendi­
mientos.

2- La concentración de 8.L. no debe bajar de hfl.

3- El Sn producido en cada solución está distribuido en dictinp

ta proporción entre los líquidos de autoclave y de pileta de lavaje,
Segúnla cantidad de hojalata tratado:

Hojelata‘ Autoclave J Lavaje

93 Kg. 68 °Á 32%

52 K8. tz 23 0/0

35 Kg. 90 % 10 (Z

k- El consumode soda cfinstica es de alrededor de 19 gr. por

Kg. de recortes, el de N03Naes de 12 gr. por Kg.
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5- Para obtener buenos rendimientos 0*) no se debe dosestañar

más de 50 Kg. por solución. Los mejores se han obtenido trabajando

35 Kg. en cambio trabajando de 90 a 95 Kg. por solución los rendi­

mientos bajan a 0,8 6 0.9%.

6- Los rendimientos optimos oscilan entre 1,1% y 1,3%, debi­
do al distinto tenor en Sn de los recortes.

mmm
Bohan hecho varias series de ensayos para fijar la presión

y el tiempo de desestañaúo, Tabla IV. En todos los casos so trabajó

con la misma concentración de HONay N03Nhy se trató 1a migma can.
tidad de hojalata.

Se observa que a 1a presión de 5 atmósferas el desestañado os

muyafectivo en 10'.A presión menor en el mismolapso el randimionp
to de dosegtañado es menor.

(id Los rendimientos se expresan siempre en gr. de Sn disueltos por
100 gr. do recortes tratados.



CZICLIÏÏRACION DE ¿(113; .

Lejía Cantidad de Sn Remiimiento.
Serie recuperado Kg de Sn por 100 Kg.

HONa N03Na hojalata Kg. gr. de recortes tratados

I 10% 57;: 50 350 0.7

II 10% 7% 50 ¡+60 0,9

III 10:? 8% 50 600 1,2

Iv 10:6 8% so 580 1.15

v 10% 10% so 560 1,1
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QONCEHIBAQIQN DE HQHQ.

Sn recuparado Rendimiento

1

29

30

18

10

10

23

25

2h

ws
Boda Lejía Hoja-lata Consumo de
total tratada ¡oda
gr. Kg. gr. de soda fiporKg.de

recortes Antoclave Lavajetratados

1130 15% 8% 95 71

90.5 12 70

92.5 65

820 11% 8% 33

29

37 23 92

35

38 92

1000 13,5 8% su

50 75

19
51 76

52 72 28

0,76

0,9



LeJIa : ll fi HOHa - 8 fi NO3Ha .
tidad de hojalata

tratada en cada serie: 10 Kg.

Serie Análisis de hojalata Presión Tiempo
desestañada Atmósfera: minutos

I 0,15 fi Sn 2 10

II 0,12 fi " 2 15

III 0,1 fl " 2 3°

Iv 0,1 x n 3 1o

V 0 906 w " 3 3°

VI 0,08 fi " h 10

VII 0,01 z " u 3o

VIII 0,03 y n 5 5

IX 0,01 % " 5 10
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o W‘T ANAL T

En .1 desarrollo ds éste procedimiento, ha tenido importancia
undamentalel control analítico del proceso: análisis de solución

dssestañedors, ds materias primas, de hojalata desestañada, etc.
Los métodosanalíticos clásicos para la determinación ds Sn,

OHNs,N03ns, han sido estudiados detalladamente por varios autores,
nosotros mencionaremossolamente los que hemosutilizado, o los que

tienen importancia desde el punto de vista industrial. Ademáspro­

ponemosun nuevo método de determinar En en hojalata estañada o en

recortes de hojalata.
En los ejemplos de análisis solamente meneionaremosalgunos

que son típicos, entre los centenares que se han efectuado.
¿LL .; : s__:ssA __s¿:;da e__'. ' s ‘.'. s-. _:'.: t

Las Isaías de desestañado contienen ds 30 e “0%ds sales alca­

linas y metálicas en solución, ademásds un pequeño porcentaje ds

nabones de metales pesados y resinas sn solución eoloidal que pro- 1

vienen de la sspondficación ds las grasas que siempre acompañanlos

recortes, ds las lacas, de las pinturas.
La composiciónaproximada de las lejías es 1a siguiente:

none s 10-151

N03Ns z 6-8 si 2-3
Sn z 6-8 fi

Otros metales: d0')-15 (FC,Ph. Sb, y
Materias orgánicas:

1-195%

Las determinaciones habituales consisten en determinar HONa

libre y total. CO3NI2,en y algunas veces N03Na.
Mm. Delas solucionesfriasy a la presiónateos

férica no es difícil obtener muestras suficientemente representati­

vas, pero ello no resulta tan fácil de las soluciones de los auto­
elaves pués éstos se mantienen casi siempre a presión para evitar

pérdidas de calor.
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Cuandose saca las muestras directament* de los grifos de prue­

ba de 3/8" que tienen los autoclaves. se obtienen muchomás conconp

tradas que las que corresponden a las soluciones de trabajo debido

a la brusca evaporación que sufren al pasar de 5 atm a la presión

atmosférica, En algunos casos se concentran hasta 30%.

Se obvió este inconveniente acaplando un pequeño eutoclave a

uno de los grifos de purga. El "autoclave-mnestrn" se lleva a la

mismapresión que el de trabajo, de éste modola diferencia entre
la concentración de la muestra y de la solución en trabajo desapa­
recen.

Valoración de HONa¡coagga¿ Las soluciones que contienen mez­

clas de HONay CO3N32se titulan con HGl normal usando fenolftaloínn
y metil orange comoindicadores; el primero vira cuando so ha nnlb

tralizado todo el C03Na2.

Para determinar la parte de HONs"li'brc'i se precipita el COBNtz
mediante ClzBe y se titula con HClusando timolftalfiina comoindi­
cador.

Pro e a

1- En un Erlenmeyar de 250 cc. se colocan 10 cc de solución,

se diluye con 50 cc de agua destilada, se agrega fennlftalnína y
se titula lentamente con HCl normal agitando continuamente.

2- A otro porción de 10 cc. de la mismamuestra se le agrega

metil-oranga y se titula con HClnormal hasta color rosado.

3- A una tercera porción de 5 cc. se agrega 25 cc. de agua des­

tilada, y 50 cc. de solución de 01283 (10%), se agita fuertemente.
se deja sedimentar 10 minutos, se agregan algunas gotas de tinolt­
taleina (solución alcohólica.lfi) y se titula con azitacián hasta
color prácticamente blanco.

muy
A cc. z consumoen la titulación l.

B cc. a " " " " 2.

2 (B - A) x: milimoles de 003;=|I

(2A - B) N milimoles de BOBs.
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ggterminaciég de gg: Los metales que se hallan en la solución,
estan en porcentajes tan pequeñosque no interfieren en la determi­
nación del estaño.

Los métodos que se utilizan son principalemnte dos, los gra­
vim‘tricoa y los volumétricos.

WW: Sebasanenla precipitacióndelSnen
forma de Snoz, que se puede lograr mediante NO3H,o mediante hidró­

lisis con Nosflfiu.

Hidróligio con N03ggh:Se funda en la precipitación de ácido

meta-¡túnica en presencia de NO3NHu,cuando se diluye una solución
de ClgSna un gran volúmeny se calienta a ebullición, (36).

La reacción es:

BnCl¡++1+N03m+ 3 320 zano332+ t» c1m+ h N03}!

El procedimiento a seguir es el siguiente:

se toman 10 cc. de muestra, se agrega 20 cc. de HCl concentrado,

se diluye con 100 cc. de agua fria y se neutraliza con NHB.Luego

se agrege 25 cc. de solución saturada de N03NHh.se diluye con 200
cc. de agua y se lleva a ebullición agitando continuamente, Se de­
ja sedimentar el precipitado formado. Se decanta el liquido sobre­
nadante a través de un papel de filtro. Se pesa luego el precipita­

do y se lavn 6 veces con solución diluida de N03flflu.Se seca el precj
pitado y se calcina al rojo sombra. Se pesa el Sn comoSn02.

gá32g9_1g;umé3;¿gg¡zSe basan en la utilización del poder re­

ductor de los compuestos estannosos, y varian generalmente según

el agente oxidante empleado y según el elemento que se usa para re­

ducir el th4- al Sn++.

Los principales son los que se fundan en la determinación del

Sn en medio ácido con 12 (37), 103, 6 613 Fo (36). Para reducir el
Bnk+ a Sn44 se utiliza habitualmente Fe (en barras), Ni, Al (ti­
ras) 6 Sb (en polvo).

El métodoutilizado por nosotros consiste en la titulación de

la solución que contiene Clean mediante un roáctivo standard de 12
en solución de HClfría y exenta de aire. El reactivo se prepara.
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de tal manera que 1 cc. equthlc a 6,01 g. Se Sn y se standardiza

con una solución patrón de Sn, el procedimiento es el siguiente:

se toman 25 cc. de solución, se lleva a 250 cc. con agua destilada

en un matrazaforado, se toma una parte alícuota según el contenido

en Sn, y se vierte en un Erlenmayer de MODcc. Se agrega 50 cc. de

agua destilada y 100 cc. de HCl concentrado. Se.introduce cuidadosa­

mente 5 g. de Al en tiras y se dispone el aparato en la siguiente
forma:

Se coloca en el Erlenmeyer un taoón de corcho que tiene un ori­

ficio por el que se hace pasar un tubito de vidrio que va ¡nido me­

diante un tubo de gomaa otro que se sumerge en un vaso con solución

concentrada de CQ3HNa.
Unavez terminada la reacción, lo cual se observa por la diso­

lución total del Al, se enfría el Erlenmeyera temperatura ambien»

te, y se titula el contenido con la solución standard de 12, intro.
duciendo la bureta por el tapfin o haciendo pasar una suave corrienp

te de coz.
Ademásde los métodos antes mencionados, hay colorin‘tricee,

electroquïmicos, etc.
Determinación de N0 Na.

Hemosutilizado una modificación del método Devarda, que como
se sabe consiste en reducir cuantitativamente en solución alcalina

los Nitratos a N33, mediante el empleo de la aleación Devarda. El
procedimiento está detalladamente descrito en Scott (39), nosotros

hemosusado el mismometodo con algunas simplificaciones, siendo
los resultados satisfactorios.

La figura 5 describe el aparato usado para las determinaciones.

En el balón Kjeldhal (2) se coloca 25 a 50 cc. de muestra según el

contenido en nitrato. Se hierve para eliminar el NH3que puede con!
tener y se enfría, luego ae agregan 100 cc. de una solución concenp

trade de HONa(M25), se coloca en (h) y (5) 25 cc. de solución norb

mal de 80h32. Por medio de un embudose vierte en (2) de 3 a h gr.

de aleación Devarda (*)y se cierra rápidamente el tapón.

(i) La sogposicígn de la aleación Devardaes la siguiente: Al “si,
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Si le reacción se hace violenta se enfría c1 balón colocándolo en

un recipiente con agua fría. Unavez terminada le reacción violen­

ta, se deja proseguir ésta mediahora, retirando el recipiente re­
frigerador. Transcurrido éste tiempo se coloca el Kjeldhal en un

recipiente con agua caliente durante otra medie hora, y luego se
aplica una suave succión en (6) durante 15 minutos. Se titula final­

mente el exceso de ácido en (h) y (5) con solucián normal de HONe.

Heyvarios métodos, que consisten en disover el En de los re­
cortes y posteriormentevalorar le solución resultante o verificar
1a perdida de peso de le hojalata.

Hfitggode glgrke (28). Se basa en la disolución del Sn en una

solución de 8b203 en HCl. Este método sirve además para determinar
el espesor de la cepa de Sn sobre le hojalata.

La muestra desengrasada por un solvente orgánico y pesada se

coloca en la solución ácida (20 g de Sb203) en 1000: de HCl de den.
sidad 1,1H6). Se deja sumergida hasta l minuto después que ha cesa­

do la formación de gas en la superficie del metal. Se leva este,
se seca y pesa nuevamente.La diferencia entre la pesada inicial

y final representa el contenido en estaño.

Atgggg 992 Hgl (38). Consiste en disolver la capa de Sn medi­

ante HCl y determinar la pérdida de peso de la chapa, descontando

el Fe disuelto, que se valora en la solución. (Z. Reinhardt).

L:_21¡2;gs¿ég_sgg_fi_1. Se introducen 100 g de recortes bien

lavados y secos en un Vaso de llt. y se los cubre con 300 cc. de

HCl (lil). Unavez que se ha disuelto todo el Sn y parte del hierro

(ee observa la coloración verde que toma la solución) se pesa la

solución a un.matraz de llt, los recortes se lavan con agua desti­
lada, las aguas de lavaje se pasen el matrnz y se completa este has­
ta el enrase. Se tomauna rarte alícuota y se determina el Sn medi­

ante el metodo volum‘trico que hemoemencionado.

2- Digolución con golución de HONeI no3gg_¿_g;gg¿gga



Teniendo en cuenta la solubilidad del Sn en una solución de

HONay N03Nabajo presión, hemos desarrollado un método de análi­
sis muysencillo y cómodo,que sirve también para determinar el es­

pesor de ln capa de Sn en los recortes.

Se utiliza un pequeñoentoclave de laboratorio, enteramente

de hierro. En 61 se vierte una solución acuosa de 10%de HONey 8%

de no3na. La muestra de hojalata, pesada (p/ej. lOOg.), se trata

con unn solución de 5%de C03Napara sacar las pinturas y locas,
se desengrasa con éter-alcohol, se seca e baja temperatura, se pesa
y se coloca en la solución desestañedora mediante una eanastita de

hierro. Despuésde cerrar bien el autoelave se caliente este, se
purga del aire y se lleva a 5 atmósferas de presión.

Después de lO minutos de mantenerlo a esa presión, se deje de

calentar, se enfría, abre el autoclave. Se seca la hojalata desen­
tañeda, se lava bien con agua caliente, después con ¿ter-alcohol,
se seca y pesa nuevamente. Le diferencia de peso entre le pesada

inicial y final se calcula comoSn metálico. Ademásdel Sn se dilu­

elve siempre un pequeño porcentaje de Sb, Pb, y Fe, de modoque ¡1

ee quiere controlar el análisis se puede determinar volum‘tricamenp
te el Sn en la solución desestañedora.

Para determinar el espesor de Sn de los recortes se puede ocu­

dir e tablas especiales, por las cuales conocido el peso de En por

unidad de peso de los recortes, se puede determinar ese espesor.

La gran ventaja de este método, es, ademásde su sencillez, exacti­

tud y rapidez, que se puede hacer un número de determinaciones si­

multáneas, cuyo número está limitado solamente por la capacidad del

autoclave y el peso y volúmende la hojalata. Este hecho hace que

el métodosea especialmente útil para el control de fabricación de

hojalata, de Sn contenido en los recortes, control de desestañndo,
etc.
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III Aqfilggig de finOQ.

MW! el métodoquehemosutilizadosebaseen
la disgregación alcalina del Sn02, disolución en medio ácido y pos­
terior valoración del Sn por iodometríe.

Se diegrega 1 g. de SnO2en un crisol de níquel o hierro con
HONao Ne202. Se disuelve el disgregedo en poca agua cnliente, (si
quede un residuo difícilmente soluble se acidula con 5 a 1o cc. de

HCl concentrado), se enfría y se vierte en un metres aforado de

500 cc. se lleva a enrase, se toma una parte alícuota según el con,
tenido en Sn y se valora ésto por iodometría.

¿lgglggigaflg se pesa 10 g. del producto en un Erlonmeyer de

SUDcc. y se suspende en 100 cc. de Hzo destilada sin 002. Be agro.
ga exceso de HCln. se agita lentamente, se deja.en reposo 1 h. y
finalmente se titula el exceso de HCl con solución normal de HONa

usándose metil-orange comoindicador.

Se expresa le alcalinidad en fi de Olla2 o CO3Ne2.
una objeción posible a éste métodoes que la reacción entre

el álcali del óxido y el UClno es rápida, pues el primero está fuer­
temente absorbido de modoque la reacción no es completa. En parte

se evita ésto calcinendo previamente le muestre de 8n02 a 900 ­
- 1000 OCdurante 1 h, pués mediante éste calentamiento se posibi­

lita la reaccifi ólida entre el CO3Hn2fuertemente absorbido en el
-interior de la masa de SnD2y este último.

81102 + CO3NB.2z“ 8n03fle2 + CO2

Bággiga pgr gelcinaciég: lo g. de anna se calcina e 950 ¡C has­

ta peso constante. (El 81102obtenido por vía húmedaes higroeeópico).¿Mi
El Sn obtenido por fundición del Sanz y refinado contiene ge­

neralmente 99.85 e 99,995 de Bn. Nuestro método de análisis concie­

te en determinar lee impurezas y luego calcular el porcentaje de
sn por diferencia.



Bagsgpimipntp utilizada: se pesan 10 3. de Sn metálico y se

disuelve en 50 cc. de HCl concentrado, se neutraliza el ácido cui­

dadosamente con HONay se agrega un pequeño exceso para mantener

disuelto todo el Sn en forma de estannato de sodio. Se lleva a un

volfimnn aproximado de 500 a 600 cc., se agrega solución concentra­

da de SNaz. Se deja sedimentar 2h hs. se decanta el líquido a tra­
ves de un papel de filtro, se filtran los sulfuros formadosy se

lavan repetidas veces con solución diluïda de Sflaz. En ésta preci­
pitado se hallan las impurezasy para su análisis se sign. la sigui­
ente marcha:

4-H 3 gl
l

i J,W W
301,32 a. tamos alto de 8.

l

i l

BouPb (Fe,Bi,Cn,N1) + nautralización
se seca y pesa + HCLa 0,2n-t SHQ

l

mmm
m,cu. Fomi.

HN03 SOyH a humos n33. evaporïr + NH3.I__J__J, ¿—_—1
31203 Cn Fe Ni dimotilglizimnIodametría



MW:
El análisis de 1a soda caustica consiste en determinar HONa,

CO3Na2y co3nna, por los métodos conocidos. El N03Nsse analiza por
el metodo Devarda. Los recortes se analizaron por los métodos ante­

riormente mencionados.

2:.Leisst
Emlas piletas de lavaje se acumula con el tiempo un lodo es­

tannifero que contiene apreciables cantidades de metal.(*)

Periódicamente se decían estas piletas y se saca el lodo que
luego de secado se funde en un horno reverbero para recuperar el

an que contiene. Se determina Fe, Sn, Bi, 320 y DNI?por diferencia.
3:.Essssiaal

Las eseorias resultantes de la fundición del ano2 contienen
generalmente Sn disuelto en forma de silicato o estannato, con per­
centajes que varían de 3 hasta 30 y HDi.

Debidoal carácter anfótero del Sn, si la escoria es demasia­

do ácida (Excesode 8102). se disuelve en ella en forma de silica­

to, en cambio si es demasiado alcalina (exceso de C03Na26 none)
se disuelve en forma de estannato, de modoque es imprescindible

hacer un buen balance previo a la fundición del sana. Este balance

consiste generalmente en lograr una relación adecuada Sioz/reo y

Feo/Omaa.

Las determinaciones que se hacen habitualmente son: Sn, 8102,

Feo, 0Na2, el Sn se calcula comoano2 y ON'a2por diferencia.
El procedimiento usado consiste en disgregar l a 2 g. de esco­

ria con Home6 N’aao2en crisol de níquel. El discregado de disuelve
en agus, la solución resultante se lleva a 500 cc. 6 l lt, en una
parte alícuota se determina el an y en otra el resto de los elemenp
tos. Unevariante consiste en disgregar la escoria con HClconcen­

trade, pero cualquiera de los métodoses eficaz.

(+) La formación del lodo se debe posiblemente a la lenta hidróli­
sis que suero el estsnnato de sodio:

w» 3:02.320



Hojalatería Canale 1,1 fl Sn

" Nestlé 1,6 fi "

" Lombardi 0,35;; n ( * ‘

Varios o,u2% "{* 7

" 19293 "

n 1.7 g u

n 1,5 g n

" 1,013 "

Frigorífico Swift 1,67% n

n n 1’u % n

" Liebig 1,43? "

Los datos marcados con un esterísco corresponden a hojalata:

estañadaa electrolíticamente. En general se trabajó con hojalttas
con un contenido superior a 1 fi de Sn.

Anfilisis de Snoas

"sanear: es el SnO2tal cuál se obtiene en la'preeipitación
sin tratamiento posterior, secado al aire.

Snoa z “1,5 S

Alcali s 35.1 fi

H20 c 13,h %

pérdida t 8,0 fi

imp. t 2,0 fl

"Iggm¿ggggfi. Lavado, secado y caleinado.

81102 n 95 95

A1931 a 2%

Imp. a 1 fi

H20 z 2 %Mmm:
l - 99,9 Fe a 0,05 g

Sb t 0,02 %

Cu t 0,005 fi

E3
Cn OO oa OOONu ï\EE



E5

2- 99.85
Fe

Cu

Sb

N1

-29

0,002

0,08

0,06

0,005

0,002

0,003mmm:
1- "Ricas"

8102

Feo

ONa2

2- "Medianas"

8102

. ano?

Feo

01:32

3- "Agoteda"

8102

Sn02

F90

Oüag

C 1 i n d O

z 3h,1

l 29,8

a 10,0

a 26,1‘
a 19,0

I 1h,8

NENE-1‘.

z 18,9 fl

a k3,6

z 3,6

l 26,1

a 26,7

Pérdida por ualcinación:3
FCO I

CNa2 a

51102 8

‘69.211-.

Z‘k

20-30 fi



Todoproceso quimico industrial tiene por objeto transformar

ciertos mateiales mediante cambios físicos o quimicos, para produ­
cir a partir de materiales de poco valor desde el punto de vista

económicootros de mayorvalor y utilidad. El ideal de todo indus­

trial es producir más bienes con la menor inversión y con el menor

gasto posible, de modoque los problemas que se presentan no son

únicamente fisicos y quimicos, sino económicos, sociales, etc. A1
planear toda industria quimicahay que analizar entre otros facto­
res, materias primas, mercados, inversiones y costos de fabricación.

Este capitulo de nuestro trabajo se refiere al estudio en es­
cala industrial en nuestro pais del desestañedo de recortes de ho­

Jalata por el procedimientoalcalina a presión, y para el desarro­
llo de éste procedimienro se tuvo que resover numerosos problemas

quimicos, fisicos y económicos, que entran principalmente en el de­
minio de la ingeniería quimica, ciencia que se ha desarrollado enorb

momentodesde 1920, debido a la gran expansión de la industria qu!­
mica.

Comose sabe la ingeniería química agrupa los procesos indus­

triales en ciertas unidades tipicas, que se denominanoperaciones

unitarias, y éstas son: movimientode fluido, intercambio calórico,
evaporación, destilación, etc. y el estudio fundamentalde éstos
procesos consta de balance mateiral, balance energético, velocidad
de transformación y de intercambio de masa y energía y balance eco­
nómico.

Comoes de esperar, al pasar de la escala laboratorio a la inp

dustrial, aparecen determinadas factores que influyen en los rendi­
mientos y que hay que tomar muy en cuento si so desea trabajar en

las condiciones óptimas.

Los cálculos térmicos del proceso, las operaciones unitarias,
las instalaciones, etc. están detalladas en otra parte de éste tra­
bado, aqui nos ocuparemos solamente del proceso quimico en si.

En todo proceso quimico industrial, el ideal es obtener máxi­
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mo de rendimiento con menor consumode reactivos, combustibles, ma­

no de obra, etc. pero comoéste ideal es dificil de alcanzar, lo
que se trata de hacer, es hallar una situación de compromisoentre

los principales factores que influyen en la economiadel proceso.

Por ejemplo si se quisiera tener una recuperación, durante el

desestañado, de 100 5 del Sn contenido en los recortes, ello sería
posible trabajando con soluciones concentradas, cambiandolas con­

tinuamente, pero el consumode reactivos haría que el proceso sea
anti- económico.

Calculamosque la recuperación de estaño a1 final del proceso

es de 90 fl del estaño contenido inicialmente en los recortes, el

lO %restante incluye las pórdidas por fundición, de liquidos, de

residuos que pueden quedar en la hojalata desestañada (aunque gene­

ralmente no supera 0,01 fi En). Si en vez de obtenerse el En en for­

ma metálica se produce SnOQ,se eliminan las pérdidas por fundición,

y se vende mayor producción de un producto mas caro, pero la fabri­

cación de SnO2trae aparejadas algunas dificultades no siempre su­
perables.

El trabajo en escala industrial reproduce con algunas varianp
tes el trabajo que hemosrealizado en el laboratorio mediante el
autoclave de 5 lts. En un autoclave de 7.500 lts. de volúmende tra­

bajo se realizan las "operaciones" de desestañado, que consisten
en cargar en el recipiente mediante canastas apropiados entre 1.200

y 1.600 Kg. de recortes de hojalata estañada, calentar el líquido
de 3 a 5 atmósferas, dejar entre 30 y k5 min. sacar las canastas
con los recortes enjuagarlas en piletas con agua y volcarlas fran,
te a las prensas hidráulicas. Las soluciones se preparan general­

mente utilizando el líquido de enjuague de las canastas, y el núme­
ro de operaciones que se realiza es el necesario para llevarlas a
una concentración adecuada de Sn.

gglsglgg básicos ¡arg el planea de la industria.
a) B;gflggg¿ág. Calculendo la producción actual del gran Buenos

Aires en 800 a lOOOtoneladasmensuales de recortes, se ha planeado

la instalación de una fábrica para tratar ano toneladas mensuales
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por turno de 8 horas es decir un máximode 720 toneladas por mes

trabajando en tres turnos. La producción es económica aunque se tra­

baje en un sólo turno, pero lógicamente al aumentar la produccion

aumenta el margen de ganancias.

Haremos todos nuestros cálculos tomando comobase ano tonela­

das por mes, es decir, trabajando en un sólo turno de 8 horas.

b) Iglfimggggg_;¡ghgig. Una vez resueltos los problemas fisicos
y quimicos en escala laboratorio, el primer paso para la realización
industrial consistió en diseñar un sistema adecuadode autoclave,
que describiremos más adelante, para poder realizar el mayornúme­

ro de Operaciones de deseetañado posibles, En primer lugar se debe

finár el volúmende trabajo, el calculo es el siguiente:
densidad de hojalata (aparente) a 0,2 Kg/ m3

producción mensual t 2h0 toneladas

producción diaria s 12 toneladas
volúmen de recortes a tratar z 60 m3
por día

Este es un volúmenconsiderable, por lo tanto hay que fijar

uno tal que sea comodoel manejo de la hojalata, dentro de las po­

sibilidades de la planta, es decir, teniendo en cuenta las inversio­
nes a realizar, lugar disponible, etc.

Se fijó en 7.500 litros el volúmende solución desestañadora

y en 8 el número de operaciones de desestañado diarias de 1.500 Kg.

c/u, debiendo durar cada operación completa comomáximoho a 50 mi­

nutes, aunque de este tiempo corresponde solamente 15 a 20 minutos

el tiempo efectivo de la reacción.e)Wainw­
de o .- Se toma comobase para el cálculo del

consumode calorias, el calentamiento a 5 atmósferas de la eolucidn.
La temperatura correspondiente a esa presión es de aproximadamente

de 160 9C, pués hay que tener en cuenta que la solución a calentar
es bastante concentrada en sales (3o-hofi).

Cada operación se debe calentar de llo a 160 GC,pues el líqui­

do que está a 160 ¡C a1 terminar la operación en uno de los autocla­
ves se enfría a 110 oc al pasar al otro. Los datos son los siguien­
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presión a alcanzan. 5' atm. 16090.

duración de la operación: 30 minutos.

masa a. calentar: 9.000Kg. de solución.

densidad do la solución: 1,15 gramos/m3.
' cal

calorespecífico:0,95W
Como se saben

Q = . H. A t siendm

Q = cantidad de calorías.

M = masa

A t = diferencia do temperatura.

Luegola cantidad do calor por hora necesaria para calentar 1a so­
lución de no a 1609.

q = 0.95 cal/gr . 9000 Kg . 509G

t¡,23 . 105K ca]. . 2 = 8,¡+6 v ILO5K cal/gr.

mm. Elprincipioquesehautilizadoenel calen­
tamiento do la solución deseatañadora es el de transforecic de ca­

lor del vapor saturado, producido por una caldera, al líquido, en
circulación forzada mediante un intercambiador de tubos verticales.

Se fija una presión de trabajo en la caldera de 10 atmósferas,
que corresponde a una temperatura de vapor saturado de 180 OC(39).

temperatura de vapor 1809

" " retorno 909

Calor vaporización 662,5 cal/Kg.

" de evaporación 90,07 cal/Ke.

Calor entregado por el Vapor gr ,EÉ cal/Kg.V
I .

Cantidad de vapor neceseria 8,116' lOs/5,72 . 102 = 13'00 ¡(J/ba.

mperficie de gtercgp g. La transferencia calórica del vapor
al líquido a través del intercambiador se realiza principalmente

por convección. Para calcular aproximadamentela superficie necesa­
ria para que ¿ste intercambio sea efectivo se acude a la siguiente
relación: (ho) (1+1)
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h TU o S ¡A Jl) dias-110:

: flujo de calor
O

Q

U:: coeficiente de intercambio total.

S H superficie de intercambio.

¿kt = diferencia de temperatura.

El coeficiente total de transmisión incluye los coeficientes
ealáricos del film del líquido frío, del liquido caliente y dc la
pared de hierro del tubo:

¿3 tI ¿.2
¡11H k1A2h2‘2

U _

bl z'coeficiente del líquido
h2 z " " vapor

k1 : " " hierro

A1 y A2= superficie do intercambio.

Hay t6rmn1as aproximadas para calcular éstos coeficientes cn

función de las características de los fluidos (densidad, viscosidad,
etc.

Q 8,5c 2
S : = '=

U At “al 16 m
° 2650-1- ’209C

hs.m OC

De modoque para calentar la solución en un tiempo no mayor

de 30 minutos se requiere una caldera que tanga una presión de tra­

bajo de lOÁHCQnuna producción horaria IMOOK‘y un rocalentador
que tenga como mínimo 16 m2. '

d) Eng;¡g_ggjgígb- A continuación haremos un cálculo aproxi­
madodel consumonecesario de fuerza motriz:



Bomba do agua:

prensas
autoclaves
caldera

guinche.

generador

bombaportátil

tomas, ptros apatatos

Total

15 HP

1+0 HP

5 HP

3 HP

11+ HP

5 ¡tp

5 HP

30HP

ll? HP
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Instalación de ln planta.

o) fiigtgmg_gg_ggsgglggg,Para poder realizar en escala indus­

trial el desestañndo de los recortes, mediante presión, hubo que
diseñar un sistema adecuadode sutoclaves para evitar las p‘rdidas

de calor y de tiempo que ocurren durante las operaciones.

Esto se solncionó mediante un sistema compuesto de dos autocle—

ves, (l) (2), un recelentedor (h) y un condensador (5) dispuestos
comoindica la figure 6.

Lo solución desestsñsdera se halla en cualquiera de los dos

autoclnves y para calentarls se ls hace circular o traves del reca­
lentador (h) mediante una bombacentrífuga (3).

Le secuela de las operaciones es la siguientea supondremoslos

dos autoclaves sin la carga de recortes, el (l) cerrado con la so­
lución e dos atmósferas, y el (2) vacío y abierto. Se carga en (2)
las canastas conteniendolos recortes de hojalata, se cierre el al­
toelnve mediante una topa corrediza (6) y se hace pasar el líquido

del autoclsve (l) que pasará en un principio por diferencia de pre­

sión finalmente con ayude de la bomba(3). este pasaje se hace me­

diante un adecuadomanejode las válvulas (8).(9).(10) y (ll).
Mientras duro la Operación de desestañado en el autoclave (2),

se abre el (1) se introduce una carga de recortes y se lo cierra
mediante la tapa (7). Unavez terminada la operación en el (2) se

pasa el liquido al (l), Se sacan las canastas.con la hojalata de­
sestañada y se enjuagan en una pileta con agua.

Mediante éste sistema de trabajo alternado de los autoclaves
se pueden realizar de 8 a 10 operaciones de desestañado por turno

de 8 horas de trabajo. Cedo operación dura de 25 a 30 minutes, y

el pasaje del líquido y descarge de canastas de 15 a 20 minutos.

b) M3292;ge; proceso. Le hojalata se carga en unas canastas
de hierro especialmente diseñadas que se introducen en los autoola­

ves mediante un guinche.
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una vez tertinndo 1? opor=ción de desestañedo, se vuelcan los

recortes frente a una prensa hidráulica que los prensa en fardos

de ho-so Kg, y en ¡sa forma se cargan en camiones para enwiarlos
a las fundiciones de acero.

La solución desestañadora (ver tabla V) una voz que alcanza
un tenor de alrededor de 7 fl de estaño se descarga en tanques de

hierro, y se procede a recuperar el estaño contendido por neutrali­

zación mediante 602 o sauna.

El precipitado de San? obtenido se lava con agua, se filtra
por filtropronea, y se deseos en una mnfla para su posterior fun»

dición. La obtención del Sn e partir del 8n02 se realiza por redu­
cción con carbón en un horno reverbero calentado con un quemador

de mal mi.
El proceso se realiza en forma discontinua. Para saturar cada

solución se trabaja de ho a 50 toneladas de recortes, de modoque

se saturan y recuperan de S a 6 soluciones por mes. Se debo manejar

unos 3.h00 Kg. mensuales de Snoa, y le fundición se realiza cada
vez que se ha acumulado de 10 a 12 toneladas de este produoto.

Las cargas para la fundición son de 800 a 1.000 Kg. de ¡una

se le agregan pequeños porcentajes de 8102, co3na2, 06a, ete. que
actúan comofundentes y escorifieantes, y carbón para reducir el
óxido a Bnmetálico según la reacción:

anna * C :z: Sn-+ 002

La duración de fusión de cada carga es de 5 a 6 horas y la tem­

peratura del horno de 1.000 a 1.100 oc.

e)W222;- I-asinstalacionesdelaplanta
abarcan una superficie cubierta de cerca de 2.000 m? y constan de

laboratorios, depósitos, sala de máquinas, sala de caldera, sección

de desestañado, vestuarios, paños, eto..
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A continuación daremos una descripción somera de las principa­

les maquinarias con las que contaba la plant .

l- Grupoelectrógeno "Ansalde Pellizari" de lkO H.P. compuesto

de un motor Diesel "Anaaldo" de h tiempos, simple efecto, de 500

r.p.m. y lhO HP, y de un generador sincrónico de corriente alterna­
da trif‘nica 115 KVAde 220 - 380 v.

1- Caldera generadora de vapor "Syncro-Flamn", tipo escocós,

con una superficie de calefacción de 70 m2, presión 10,5 Ego/ama;
con capacidad do 1.700 K de vapor por hora.

Torre tanque de agua de 100 m3de capacidad, con bombacentrí­

fuga de l? cámaras con un caudal por hora de 20.000 litros, con una
altura manométricatotal de 75 m.

l- Sistema de transporte Decauville compuestode #00 m de vía

para trocha de 600 mm.

Balanza pesa camiones "Bianchetti" de 25.000kg.

Horno reverbero.

Horno de mufla.

2- Autoclaveeverticales, aptos para trabajar a una presión

a. 5 Kg/cmzde ub volúmenútil de 8.000 litros. Gen bombado hierro
negro especial para cánetico de 5 HP. de l.k50 rpm.

Prensa hidráulica "Harris".

Instalación completa de cañerías de Vapor.

Instalación eléctrica completa.

3- Piletas para el lavaje de los recortes.
l- Puente guia eléctrico con carga máximade 5 toneladas.



1)

2)

3)

lo)

Solución saturadaSolución fresca

noria sp. c r" no Na Hem an no na
(M) inicial 03m2 3 (3.?) final 00311.2 3

12.3% 1,5” 1.0591 8.352: lo, 7.25 3. 5.8

11,55; 0,5 0,8 8, 8,2 6,9 3,85 6,1

1196 1,33 191 891 9:5 7.2 3,1 6

120 0967*: 019 8925 993 7 .‘3 3-05 5.9

W‘
HONa 1 í

Sn 1.1i
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CONC I ‘ z

- El método se basa cn la disolución del Sn de los recortes de ho­

jalata mediante soluciones de nous y No3naa presián.
- La innovación importante con respecto a los métodos conocidos es

que a1 trabajar a presión, se aumentala temperatura de ebullición
del líquido desestañador, con lo que se aumenta la velocidad de re­

acción, y por consiguiente se acelera muchoel proceso, de tal for­
ma que mientras en los métodos de disolución alcalina a presión

atmosffirica, el desestañado dura de h a 5 horas. trabajando a 5
atmósferas dura de 20 a 30 minutos.

- Otras ventajas importantes son, que se pueden trabajar cantidades

grandes de recortes con poco consumode manode obra y combustibles.

y el Sn y hierro que se obtienen son de gran pureza.

- Se fijó comoconcentración de las soluciones la siguiente: ll S

de sona 8 S de N03Na. La concentración de saturación de Sn no debe
sobrepasar los 7 fi.

- Los rendimientos oscilan entre l,l y 1,2 Kg. de Sn disuelto por
100 Kg. de recortes tratados. En las condiciones cnsayadas se com­

probó que no hay que sobrepasar los 50 Kc. de recortes de hojalata

por solución.

- En los recortes, el residuo dc Sn no sobrepasa 0,01 Z Sn, de modo

que se hacen muyapreciables para las fundicionos de acero.

- El estaño que se obtiene es de gran pureza, de 99.8 a 99,9 fi Sn.

- Se ideó un nuevo métodode análisis de Sn de la hojalata cstañada

que consiste en la disolución del Sn de los recortes mediante una

solución de none y N03Naa presión. El Sn se determina por la pér­
dida de peso de la hojalata.
- Para llevar a cabo el proceso en escala industrial se ideó un sis­

tema de autoclaves que trabajaban altarnadamcnte, con lo que se evi­
taban las pérdidas de calor provenientes de la necesidad de enfriar
la solución de autoclave luego de cada operación.
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