132 Mineriay Geologia / v.40 n.2/abril-junio / 2024 / p. 132-144 ISSN 1993 8012

ARTICULO ORIGINAL

Caracterizacion de un residuo industrial de hidroxido
de calcio generado en el proceso de fabricacion
de acetileno

Characterization of an industrial calcium hydroxide residue
generated in acetylene manufacturing process

Yoel Ochoa-Mc-Intosh?!, Tomas H. Fernandez-Columbié?*, Ledennis Suarez-Torres?,
Isnel Rodriguez-Gonzalez?, Elis Efrain Guzman-Romero?

lEmpresa Mecanica del Niquel, Moa, Cuba.
2Universidad de Moa.

*Autor para la correspondencia: tfernandez@ismm.edu.cu

Resumen

El trabajo tuvo el propdsito de caracterizar, desde el punto de vista quimico,
fisico, granulométrico y mineralégico, un residuo industrial de hidréxido de
calcio generado en el proceso de fabricacidon de acetileno. Las muestras se
analizaron, primeramente, sin neutralizar; luego se realizd el mismo
procedimiento, usando acido sulfirico a un 98 % de pureza. Para ambos
casos, las temperaturas de calentamiento fueron de 500°C y 900 °C. Para
identificar las fases, los patrones de difraccién fueron obtenidos usando
fuente de radiacion de cobre (CuKa, A = 1,5418 A). Se determind que el
residual presenta CaO y MgO, lo que garantiza su pureza. Al calentarlo sin
neutralizar a 500 °C se transforma el hidréxido de calcio y a los 900 °C hay
pérdida del carbonato y del agua. En el residual tanto sin tratamiento como
neutralizado esta presente el hidréxido de calcio.

Palabras clave: residual de acetileno, granulometria, hidréxido de calcio,
neutralizacion.

Abstract

The purpose of the work was to characterize, from the chemical, physical,
granulometric and mineralogical point of view, an industrial residue of calcium
hydroxide generated in the acetylene manufacturing process. Samples were
first analyzed without neutralization; then the same procedure was performed
using 98 % purity sulphuric acid. For both cases, the heating temperatures
used were 500 °C and 900 °C. To identify the phases, diffraction patterns
were obtained using copper radiation source (CuKa, A = 1.5418 A). It was
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determined that residual contains CaO and MgO, which guarantees its purity;
heated at 500 °C, and without neutralizing, calcium hydroxide is transformed
and there is loss of water and carbonate at 900 °C. In both untreated and
neutralized waste, calcium hydroxide is present.

Keywords: acetylene residual, granulometry, calcium hydroxide,
neutralization.

1. INTRODUCCION

Los hidréxidos son compuestos ternarios formados por la disolucidon de un
oxido metdlico en agua, poseen propiedades para aplicaciones industriales y
tecnoldgicas, ya sea en la biomedicina (Kum et al. 2013), los dispositivos
electrénicos (Irimia-Vladu 2014), en energia solar (Lewis et al. 2014), la
deteccidn de gases (Henderson et al. 2014). Los hidréxidos se forman por la
union mediante enlaces idnicos entre un cation metalico y un anién. Al unirse
el anion OH" se combina con el catién calcio (Ca?*) forma el Ca(OH). también
conocido como cal apagada, un polvo blanco que presenta baja solubilidad en
agua (1,2 g/L a 25 °C) e insolubilidad en alcohol. Es obtenido al hidratar el
oxido de calcio convirtiéndose en Ca(OH). (Fava y Saunders 1999).

En Cuba, muchas industrias para obtener un producto especifico tienen que
desechar residuos que son transportados hacia vertederos, incrementando la
contaminacidon ambiental. Muchos de esos residuos pudieran destinarse para
otros usos, en dependencia de sus caracteristicas. Una de estas industrias es
la fabrica de gases industriales, que genera acetileno, como resultado de la
interaccion entre el carburo de calcio y el agua; este no es el Unico producto
de tal reaccion quimica, ya que viene acompafiado por el hidroxido de calcio.
Sin embargo, debido a que el hidroxido se encuentra como pasta no puede
ser comercializado y es desechado, derivando problemas ambientales.

Refieren Poggi et al. (2016) que el carburo de calcio, fuente para la
produccion de acetileno, se produce por la reduccion de caliza de alta calidad
mediante coque seleccionado y sometido a elevadas temperaturas en hornos
eléctricos. La produccién tiene lugar en equipos generadores, donde la
reaccion del carburo con agua genera el acetileno, obteniéndose el hidréxido
de calcio.

De acuerdo con Alvarez (2014) por cada tonelada de carburo de calcio (CaCz)
que se utiliza en la produccién de acetileno se obtiene una de hidréxido de
calcio Ca(OH),. El lodo proveniente de la produccion del acetileno (conocido
indistintamente por fangos de carburo, lodos de cal, cieno de cal, cal de
acetileno, lodo de acetileno o desecho de la produccidén del acetileno) es un
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hidrato de cal, masilla de cal o lechada de cal que se genera durante la
produccion del acetileno, a partir del carburo de calcio, segun la reaccién:

CaCy(s) +2 H,O ===> CyHx(g) + Ca(OH); (1)
Carburo de calcio agua acetileno hidréxido de calcio

Este producto se puede encontrar de las tres formas sefaladas
anteriormente, ya que del reactor sale en concentraciones muy bajas,
durante la decantacion o sedimentacion va perdiendo el agua y se convierte
en una pasta o masilla y por ultimo en un polvo, o sea un hidrato de cal que
con el tiempo, expuesto a la intemperie, llega a carbonatarse convirtiéndose
nuevamente en un carbonato de calcio para cerrar el ciclo de la cal.

Han planteado Giorgi et al. (2010) y Baglioni et al. (2014) que el Ca(OH):
posee propiedades que ayudan a la conservacion de pinturas y obras de arte.
Tras la carbonatacién, las particulas forman una capa de revestimiento
homogénea que consolida y fortalece la superficie debilitada, disminuyendo
el envejecimiento y evitando la oclusién de los poros superficiales. Las
propiedades estéticas, como el color, se ven minimamente afectadas.

El objetivo de este estudio es caracterizar quimica, fisica, granulométrica y
mineraldgicamente el residuo industrial hidréxido de calcio generado en el
proceso de fabricacion de acetileno, con la finalidad de elaborar yeso para
aplicacion industrial y médica.

2. DESARROLLO EXPERIMENTAL
2.1. Procesamiento de las muestras de hidroxido de calcio

Para la preparacion de las muestras a caracterizar para el estudio
granulométrico, de velocidad de sedimentacidn y de neutralizacion del
carburo con acido sulfurico se utilizaron materiales y utensilios de laboratorio.
Se empled acido sulfurico con una pureza del 98 % Yy una densidad
de 1,83 kg/L.

2.1.1. Equipamiento utilizado

— Agitador eléctrico IKA RW 20 DZM para mezclas: liquido-sélidas vy
liquido-liquido

-~ pH metro HI 9126 para la determinacién del grado de acidez en liquidos
y pulpas.

— Campana de extraccién de gases MRC-FH-15 para la extraccion de los
gases. generados en los experimentos.



135

Mineriay Geologia / v.40 n.2/abril-junio / 2024 / p. 132-144 ISSN 1993 8012

- Bomba de vacio Vacuubrand MZ 2C NT para la separacion liquido-
solido.

— EstufaDyanmica para el secado de las muestras sélidas.

- Balanza digital ADWAG-WLC 10/A2 para el pesaje de muestras sélidas
y liquidas.

— Espectrofotémetro de Absorcién Atdomica ContrAA 300 Analytikjena
para la determinacion de concentraciones en soluciones.

— Difractometro X'PERT3 de PANalytical para la determinacién de las
fases mineraldgicas presentes en un sélido.

2.2. Preparacion de las muestras

Las muestras de carburo fueron filtradas, secadas y trituradas antes de
someterse a la caracterizacion quimica y mineraldgica. Las otras muestras
del producto fueron sometidas a la misma preparacién incluyéndole el lavado
en el momento del filtrado. Para la determinacién de la velocidad de
sedimentacion se realiz6 el procedimiento siguiente segun la Norma Cubana
NC-186 (2002):

— Homogenizacién de la pulpa,

— Se tomaron 3 muestras de 50 mL para determinar humedad (pesar y
filtrar, anotar y secar a 80 °C hasta peso constante, anotar)

— Medicién y pesaje de 1 L de pulpa, agitar y comenzar a leer la altura
de la interfase en intervalos de tiempo conocidos, hacer esta operacion
en 3 probetas en paralelo.

-~ Dejar la pulpa en reposo 24 horas y leer la densificacién.

— Para calcular la velocidad de sedimentacién, se considerdé como altura
critica aquella donde se mantuvo sin variacion la lectura, siendo el
tiempo transcurrido donde se observé dicho fendmeno el tiempo
critico. Esta velocidad se calculé como:

_ 006hc
T tc

Vs (1)

Donde:
Vs: velocidad de sedimentacion; m/h

hc: altura correspondiente a la lectura donde comienza a hacerse constante
la altura de la interfase, mm

tc: tiempo correspondiente a la altura hc

0,06: factor de conversion
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Para la granulometria se escogieron seis tamices con diferentes tamafos de
abertura (0,5; 0,3; 0,25; 0,149; 0,074 y 0,037 mm) (Norma Cubana 178
2000). Se partié de 500 mL de pulpa de carburo y de 500 g del producto
obtenido seco. En el caso del carburo la pulpa fue pesada para, conociendo
el porciento de sélido, calcular la masa de sélido base seca como:

%50l

msél seco = mpulpa 100 (2)

El tamizado se realizé por via humeda, cada fraccién fue secada a 80 °C hasta
lograr un peso constante. Para el cdlculo del porciento que representa cada
retenido del total de muestra se utilizé la ecuacién 3.

m fraccién x

% Retenido, gy = —— (3)

total sélido seco

Para realizar la neutralizacion de las muestras de hidréoxido de calcio se
procedid a:

— Homogenizar la pulpa de carburo,
- Tomar muestra para analisis de laboratorio,

- Tomar la muestra de pulpa para el ensayo a realizar (se anotd peso y
volumen),

- Se midié el pH,

— Se mezclé con acido sulfurico con un flujo de 10 mL/min (se anoto hora
de inicio),

— Mediciéon del pH cada 15 minutos (se anoté el valor y la hora),
— Al alcanzar pH de 7 parar la alimentacién de acido y se agitdé por 120

min (si se mantiene el pH parar el proceso, se encuentra por encima,
repetir pasos del 5 al 8).

— Al culminar la prueba se medié: pH, volumen, masa, se toma muestra
para analisis granulométrico y de laboratorio.

— Anotar volumen final del &cido y hora de terminacion.

A través de la radiacion monocromatica se realizé la caracterizacion de los
residuales mediante la aplicacion de difraccidon de rayos X (DRX). Se analizd
en el difractdbmetro una muestra de residual sin tratar, otra calentada a
500 °C y una tercera a 900 °C sin acido sulfurico; otras dos con el mismo
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procedimiento, pero con acido sulfurico. Para identificar las fases, los
patrones de difraccién fueron obtenidos usando fuente de radiacion de cobre
(CuKa, A = 1,5418 A), operado a 40 kV y 30 m, en un rango
de 26 = 10 ° - 50 °.

3. RESULTADOS Y DISCUSION

3.1. Analisis de la composicidon quimica

La composicién quimica del residuo de acetileno se muestra en la Tabla 1. De
acuerdo con lo establecido en la Norma Cubana 54-286 (1984), el resultado
de composicion del residual analizado cumple con las especificaciones del CaO
y el MgO aprovechable, que es un parametro que garantiza la pureza de este
residual. La tabla 2 muestra las caracteristicas fisicas del hidréxido de calcio;
a menor tamafio y mayor porosidad se produce la hidratacidn de forma mas
rapida. El residual presenta la distribucion granulométrica que se muestra en
la Tabla 3.

Tabla 1. Composicion quimica del residual de acetileno, % en masa

Fe Mg Al Si Na Ca SiO2 Ca(OH) MgO Cao CaCoOs
0,12 0,23 0,02 0,095 0,16 20,1 1,202 96,77 0,38 72,5 1,21

Tabla 2. Caracteristicas fisicas del residual

Humedad Densidad de Densidad Velocidad de Velocidad de
(%) la pulpa del sélido sedimentacion sedimentacion alas 24 h
(kg/L) (kg/L) (m/h) (m/h)
83,01 1,18 2,82 0,0014 0,0005

Tabla 3. Distribucion granulométrica del residual

Tamafo de particula (mm) Total retenido (%)
+0,5 0,76
-0,5+0,3 0,23
-0,3+0,25 0,08
- 0,25 + 0,149 0,15
- 0,149 + 0,0734 0,08
- 0,0734 + 0,037 0,84

- 0,037 97,87
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En correspondencia con estas propiedades fisicas, este residual cuenta con
versatilidad que le proporciona diferentes caracteristicas a partir del agregado
de sustancias, con el fin de obtener una gama de productos para diferentes
aplicaciones, como en humedad en forma de morteros, o en condiciones
secas, en forma de laminas o placas, de acuerdo con lo establecido por la
Norma Cubana NC 186 (2002).

Mineraldgicamente, la obtencidon del Ca(OH)2 no seria posible sin el carbonato
de calcio (CaCOs). La tabla 4 muestra la caracterizacion mineraldgica, en la
cual se identificé en el residual alto contenido de carbonato de calcio e
hidroxido de calcio, con impurezas de un compuesto de sulfato-fosfato de
calcio hidratado. Esta propiedad en conjunto con la quimica debe estar
equilibrada, con el objetivo de que, tras la coccién, el producto presente la
dilatacion y la resistencia mecanica exigidas.

Tabla 4. Caracterizacién mineraldgica

Nombre del compuesto Formula quimica
Carbonato de calcio CaCOs
Hidroxido de calcio Ca(OH)2

Hidrato de sulfato de fosfato de hidrégeno de calcio Caz(PO30H)(S04) 4H20

3.2. Caracterizacion por rayos X (DRX)

En la Figura 1 se muestra el difractograma con las fases obtenidas para la
muestra de residual sin tratar con acido sulfurico. El difractograma de la
Figura 2 es de la muestra calentada a 500 °C y el de la Figura 3 corresponde
a la muestra calentada a 900 °C.
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Figura 1. Picos obtenidos para la muestra de residual sin tratar.
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Figura 2. Picos obtenidos para la muestra de residual calentada a 500 °C.
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Figura 3. Picos obtenidos para la muestra de residual calentada a 900 °C.

Los resultados de DRX indican que, en este residual existe una combinacion de
hidréxido de calcio y de hidrato de sulfato de fosfato de hidrégeno de calcio carbonato
de calcio. La difraccién del pico mas alto se corresponde con la fase CaCOs, a 29,4°
correspondiente con el plano (104), indicando el crecimiento de cristales de
calcita. El patron DRX muestra el reflejo de la calcita romboédrica con el
espaciamiento d: 3,85; 3,03; 2,84; 2,49; 2,28; 2,09; correspondiente a
hkl: 012, 104, 006, 110, 113, respectivamente.

Cuando el material es calentado a 500 °C, se produce la transformacion del
hidroxido de calcio en el 6xido de hidrato de calcio y permanecen las demas
fases sin alteracidon, sin embargo, a la temperatura de 900 °C, la
transformacién del residual transcurre con la pérdida de carbonato y agua
para formar el 6xido de calcio (CaO) en su forma tanto anhidra como
hidratada; ademas, permanecen algunas impurezas formadas a partir de
otros componentes minoritarios que contiene el material inicial.
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3.2.1. Caracterizacion por rayos X de muestras tratadas con acido
sulfarico

Para la caracterizacion del residual se realizaron tres experimentos de
neutralizacion con dacido sulfirico. Debido a esta reaccién se obtuvo un
producto con las caracteristicas fisicas siguiente: densidad del sélido
de 1,90 kg/L y granulado de color blanco grisaceo, con una distribucion
granulométrica como se muestra en la Tabla 5. En la Tabla 6 se muestra la
composicidn quimica.

Tabla 5. Distribucion granulométrica

Tamano de particula Total retenido (%)

(mm)

+ 0,5 0,51
-0,5+0,3 0,14
-0,3+0,25 0,20

- 0,25 + 0,149 0,44
- 0,149 + 0,0734 0,44
- 0,0734 + 0,037 0,14

- 0,037 98,13

Tabla 6. Composicién quimica del residual de acetileno con acido sulfurico, % en

masa
Fe Mg MnO Mg Na Ca MgO
0,047 0,023 0,001 0,023 0,011 30,89 0,037
CaCOz Zn S04 S CaO Ca(OH):2 pH
4,15 0,418 57,44 20,35 43,21 96,77 0,23

En las diferentes caracterizaciones del residual de acetileno se observa que
existen modificaciones al ser neutralizado con el acido sulftirico. En la
Figura 4 se muestra el difractograma obtenido de esta reaccidon. En la
Figura 5 se muestra el difractograma del residual neutralizado con acido
sulfurico.
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Figura 4. Fases obtenidas en el residual neutralizado con el acido sulfurico.
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Figura 5. Fases obtenidas en el residual neutralizado con el acido sulfurico
calentada a 500 °C.

Segun el difractograma de la Figura 4, el producto obtenido de la reaccién del
residual con el acido sulfurico esta formado fundamentalmente por sulfato de
calcio en diferentes formas estructurales. En el pico mas intenso, que ha
difractado a 11,3°se ha obtenido el sulfato de hidrato de calcio (CaS04.2H;0),
precedido por la formacion del carbonato de calcio (CaCOs), el sulfato de
calcio (CaS0.) y en otra fase el sulfato de hidrato de calcio (CaS04.0.67H;0).
En el de la Figura 5, luego de ser calentado el residual a 500 °C, pierde el
agua de hidratacién y ocurre una transformacion total a la fase anhydrita con
formula CaSOa..

Mediante la neutralizacién del carburo utilizando acido sulfurico se obtiene un
producto con particulas finas, mas del 97 % inferiores a 0,037 mm. Teniendo
en cuenta las caracteristicas quimicas, fisicas y mineraldgicas se presupone
se trata de yeso. La tabla 7 muestra la comparacién entre ambos materiales.
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Tabla 7. Propiedades del yeso y del residual

Yeso Residual
Férmula CaS04:2H20 CaS04-2H20
Densidad especifica, kg/L 2,32 1,90
Coloracién blanco a blanco grisaceo blanco grisaceo

Al comparer las caracteristicas del yeso con las de el residual de acetileno
neutralizado con &acido sulfirico se puede plantear que la similitude entre
ambos sugiere que el residual neutralizado es yeso, por lo que pudiera usarse
como sustituto de este en sus distintas aplicaciones.

4. CONCLUSIONES

e Al caracterizar el residual de acetileno se determind que la presencia
del CaO y el MgO aprovechable permiten garantizar la pureza del
material en funcion de obtener otros productos para ser empleados en
la industria de la construccién, medicina y agricultura.

e La caracterizacion del residual por difraccion por rayos X, luego de
calentado a 500 °C y 900 °C evidencié que independientemente de
estar expuesto a estas temperaturas hay presencia de hidréxido de
calcio, que permite mantener la basicidad del residual.

e Los procesos de tratamiento del residual de acetileno, neutralizado con
el acido sulfurico, permiten obtener un material con caracteristicas
similares a las del yeso.
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