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1. INTRODUCCION.

Los Residuos Peligrosos constituyen una categoria especifica de desechos que
debido a su cantidad, concentracion o caracteristicas fisicas, quimicas o bioldgicas
(infecciosas) pueden ser clasificados como: Corrosivos, Reactivos, Explosivos,
Inflamables, Radiactivos, Toxicos., Combustibles o bioldgico-infecciosos, generando
un riesgo sustancial o potencial a la salud humana y al medio ambiente cuandoson
tratados, almacenados, transportados y eliminados en forma inadecuada (RAS
2000).

Los Residuos Peligrosos generados por la actividad industrial y de servicios,
constituyen un tema ambiental de especial importancia, como consecuencia del
proceso de desarrollo econdmico y el cambio en los habitos de consumo,entre ofros,
asi como por la mayor preocupacién social derivada de los efectos evidenciados
sobre la salud y el medio ambiente, resultantes de un manejo y disposicion

inadecuados para este tipo de materiales.

El marcado interés que el tema despierta tanto a nivel nacional como mundial esta
acompafado de una gran incertidumbre respecto a los verdaderos efectos que la
manipulacion inadecuada de los Residuos Peligrosos genera sobre el serhumanoy

su entorno ambiental.

El problema tiende a ser especialmente grave en los paises en desarrollo, de los
cuales Colombia hace parte ydonde el sector industrial se expande a una velocidad
mayor de lo que lo hace el manejo adecuado y responsable de los residuos

generados.

En la actualidad existen tecnologias de tratamiento de residuos peligrosos que

pueden ser utilizadas antes de la disposicidén de estos residuos. Su proposito es el de
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modificar las propiedades fisicas o quimicas de los residuos, ademas de reducirel

volumen, inmovilizar componentes toxicos o detoxificar estos compuestos.

Los tratamientos de los residuos peligrosos mas importantes se pueden clasificar

como.

o Tratamientos Fisicos

o Tratamientos Quimicos
o Tratamientos Térmicos
o Tratamientos Biologicos

o Estabilizacidon / Solidificacion

La Estabilizacion/Solidificacion es una tecnologia donde un material residual es
mezclado con materiales que tienden a fijarse a un sdélido, capturando o fijando el

residuo dentro de la estructura del sélido.

Aunque los términos solidificacion y estabilizacién son, usualmente, usados
indistintamente, ellos representan conceptos distintos para el control de materiales

residuales.

Solidificacion se refiere a la produccién de un sélido, de masa monolitica con
suficiente estructura integrada, para ser transportado en piezas de tamanos
convenientes sin requerir algun envase secundario, y Estabilizacion Quimica se
refiere a la inmovilizacién de sustancias toxicas mediante reactivos quimicos para

formar compuestos insolubles en un enrejado cristalino estable. (Elias Xavier,2000)

El objetivo primordial de estos procesos, es convertir las corrientes de residuos
toxicos a un inerte, masas fisicamente estables, teniendo muy baja lixiviabilidad y
con suficiente fuerza mecanica para permitir la recuperacion de la tierra o la
disposicion final en rellenos sanitarios.
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El desarrollo de esta investigaciéon comprende la evaluacion de la eficiencia de la
técnica de \vitrificacion en laboratorio, la cual hace parte de la tecnologia
Estabilizacion/Solidificaciéon mencionada. Esta técnica se desarrolla a partir de un
proceso térmico (con temperaturas que varia entre los 940 °C a los 1600 °C), en el
cual los residuos toxicos se mezclan con aditivos que contengan altas
concentraciones de silice (SiO,) tales como arcillas, caolines, vidrio reciclado; de fal
manera que en el proceso se forme una estructura microcristalina amorfa estable y

resistente a la lixiviacion.
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2. OBJETIVOS.

2.1. OBJETIVO GENERAL.

Realizar un estudio técnico preliminar de la vitrificacién como alternativa tecnolégica

para el tratamiento de residuos peligrosos en Colombia.

2.2. OBJETIVOS ESPECIHCOS.

e Determinar el proceso a desarrollar para la evaluacion de la técnica de

vitrificacion de residuos peligrosos por via térmica.

e Determinar el comportamiento de los metales pesados después de someterios a

proceso térmico con temperaturas mayores a los 940 °C.

e Determinar las propiedades fisicas y quimicas de los lodos con contenido de

metales pesados pre y pos al proceso de vitrificacion.

e Determinacién de cuales metales pesados pueden serinmovilizados mediante el

proceso de vitrificacion.

e Establecer en el piloto a qué temperaturas se puede realizar el proceso de

vitrificacion.

e Determinar cuales son las rampas de temperaturas optimas del proceso de

vitrificacion.
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Establecer cual de los aditivos se debe utilizar para la produccion de una matriz

vitrea.

Determinar cual es la dosis 6ptima entre Aditivos Vs Residuo Peligroso.

Comprobar si el producto resultante del proceso es resistente a la lixiviacion.

Comprobar si el producto resultante del proceso es toxico y/o corrosivo de

acuerdo a la normatividad ambiental.

Evaluar la eficiencia del proceso de vitrificacion de residuos toxicos.



Estudio preliminar del proceso de Vitrificacién de residuos

MIC 2006-11-31 peligrosos por via térmica.

3. MARCO TEORICO.

El desarrollo industrial en las ultimas décadas ha generado grandes cantidades de
residuos toxicos y peligrosos, tales como cenizas volantes de las centrales elécticas,
termoeléctricas, escorias metalurgicas, y lodos de diversos origenes; es por eso
necesario, desarrollar nuevas tecnologias para el tratamiento de este tipo de

residuos.

El tratamiento de los lodos generados por las plantas de tratamiento delas industias
es particularmente dificil, debido a la composicion compleja y al alto contenido de
metales pesados. La vitrificacion de residuos peligrosos se ha establecido comoun
proceso ambientalmente compatible de estabilizacién, debido a la alta resistencia
quimica del producto vitreo resultado del proceso. Los cristales demuestran alta
resistencia en la mayoria de los medios quimicos porque los componentes

peligrosos, metales generalmente pesados, se enlazan en la red cristalina amorfa.

La técnica de vitrificacidén de residuos peligrosos se realiza por medio de un proceso
térmico, en el cual los residuos son mezclados con un aditivo rico en silicato,
alcanzando temperaturas maximas que varian entre 940 °C y 1600 °C, por medio de
tasas de calentamiento de aproximadamente 10 °C/min, tiempos de residenciaenla
temperatura maxima en un marco de 0 a 5 horas y un proceso de enfriamiento a

temperatura ambiente o inducido.

Las ventajas principales que ofrece el proceso vitrificacion son (Colombo P., etal.,
2003):

e Los cristales inorganicos pueden incorporar grandes cantidades de iones del
metal pesado, por procesos quimicos que los enlazan dentro de su red amorfa

inorganica.
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e Los cristales obtenidos son inertes hacia la mayoria de los agentes quimicos o
bioldgicos, asi que pueden ser dispuestos en rellenos sanitarios sin problemas o
ser utilizados para los caminos, los pavimentos, los terraplenes, etc.

e El proceso de vitrificacion puede aceptar pérdidas de composicion y forma
diferentes, tal como liquidos, lodos, sdlidos o sus mezclas. Por lo tanto, un
modelo bien disefiado de vitrificacion puede ser bastante flexible y robusto parael
tratamiento de diferentes tipos de residuos peligrosos con o sin un tratamiento

previo.

e La vitrificacion es una tecnologia estudiada mundialmente y que ha reportado

buenos resultados en la inmovilizacion de residuos téxicos.

e La vitrificacion da lugar a una reduccion en el volumen de los residuos.

La finalidad principal de la vitrificacion es producir un cristal amorfo que posea una
alta durabilidad quimica y que de acuerdo a las pruebas realizadas se pueda predecir
el comportamiento a largo plazo del material bajo condiciones complejas que
prevalecen en un ambiente del depdsito o en una reutilizacién real del cristal amorfo.
Debido a la importancia de este aspecto, algunos estudios recientes han intentado
entender y predecir la correlacién entre el comportamiento de la lixiviacion y la
composicion de los cristales amorfos, mientras que otros autores se centran en
determinar el riesgo producido por los lixiviados que venian de los cristales amorfos
obtenidos por el proceso, probando el planteamiento de un riesgo eco-toxicoldégico
minimo, para de esta manera abrir la posibilidad de reutilizar el cristal amorfo en el

desarrollo de nuevos productos comerciales (Colombo P., etal., 2003).

Adicionalmente los estudios recientes también han demostraron que el proceso de

vitrificacion permite la inmovilizacion de metales peligrosos y destruye los agentes
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contaminantes organicos, con la ventaja simultanea de alcanzar una reduccion

significativa en el volumen de los residuos (80-90%) (Spence R.D., etal., 1999).

Con respecto a la metodologia utilizada en desarrollo de la técnica de vitrificacion,
(Guilio A., etal., 2002), realizaron este proceso con los lodos producidos enlalaguna
de Venecia como se indica a continuacion: secaron la muestra a 105 °C durante 48
horas, a continuacion calentarén a una tasa de 10 °C/min hasta llegar a 935 °C, en
esta temperatura permanecio la muestra 5 horas, y luego se enfrié a condiciones
ambientales. De igual manera estos mismos autores utilizaron para el proceso de
vitrificacion de residuos industriales el siguiente procedimiento: realizaron unsecado
de la muestra a 105 °C durante 48 horas, luego realizaron una mezcla en
proporciones de 70% y 60% de lodo con 30% o 40% de materiales con alto
contenido en silice, y por ultimo calentaron a una tasa que puede variar entre 1-10
°C/min hasta llegar como minimo a 940 °C, variaron el sostenimiento en la
temperatura pico entre 2 y5 horas dependiendo de la temperatura maxima, yluego

realizaron un enfriamiento a temperatura ambiente.

Dentro del estudio realizado sobre la incidencia del fosfato en el proceso de
vitrificacion (Bingham P.A. y R.J. Hand, 2005), desarrollaron el siguiente
procedimiento: secaron la muestra a 120 °C durante 18 horas, después mezclaron
60% de lodo con 40% de materiales con alto contenido en silice y fosfato, el
calentamiento lo realizaron a una tasa de 4 °C/min hasta llegar como minimoa 1000
°C, y por ultimo realizaron enfriamiento inducido. En este estudio se analizaron
residuos con altos contenidos en Zinc y fosfatos, obteniendo como resultado una
inmovilizacion de los componentes tdéxicos, pero con mejores resultados para el

residuo que tenia alto contenido en fosfato.

Kavouras P., y colaboradores, 2002, determinaron en su estudio de vitrificacion de
residuos industriales con alto contenido en plomo las siguientes condiciones parael

proceso: realizar un secado previo pero sin especificar la temperatura, se mezclaun

8
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60% de lodo con 40% de materiales con alto contenido en silice y Na,COs;, el
calentamiento se realizd a una tasa de 14 °C/min hasta llegar como minimo a 1000
°C, ymanteniéndose en la temperatura pico durante 3 horas; no se especificalatasa
de enfriamiento, se supone que es a la temperatura ambiente. De este estudio los
autores concluyeron que se evidencié una reduccién de volumen entre el 50% y60%

yademas una retencidén de metales importante en la matriz vitrea.

De acuerdo con la informacidn cientifica analizada, esta investigacion tiene como
objetivo primordial determinar la eficiencia técnica preliminar del proceso de
vitrificacion de residuos téxicos, mediante la realizacién de un montaje fisico a
escala, de una mufla acondicionada para suministrar una temperatura maxima de

1200 °C con tasa de incremento fija y decrecimiento de temperatura fija.

3.1. PRODUCTO VITREO.

El vidrio se puede definir como un “liquido subenfriado de viscosidad infinita”, esto
significa que a temperatura ambiente tiene una apariencia de so6lido la cual es
proporcionada por su rigidezmecanica dado el aumento de la viscosidad enlamasa
fundida, pero no debe considerarse de esta forma puesto que el vidrio esta
compuesto por una matriz amorfa, careciendo de esta manera de una estructura

cristalina que defina el estado de sélido. (Elias Xavier, 2001)

En el proceso de fusion el cual es la primera etapa para la conformacion del vidrio,a
medida que se aumenta la temperatura, el calor distorsiona la red hasta queestase
transforma en una estructura amorfa, en este momento algunos enlaces serompeny
se establece una condicion apropiada para la incorporacion de metales pesados

dentro de la estructura vitrea.
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3.3. CARACTERISTICAS DE LOS RESIDUOS PELIGROSOS QUE SE PUEDEN
VITRIFICAR.

Dentro de las investigaciones realizadas (Colombo P., et al., 2003) la técnica de
vitrificacion ha alcanzado con éxito para varios tipos de residuos peligrosos, conelfin
de hacer inerte el producto y de reutilizarlo. La finalidad principal de la vitrificaciones
producir un cristal homogéneo que posea una alta durabilidad quimica, y que de
acuerdo a las pruebas realizadas se pueda predecir el comportamiento a largo plazo
del material bajo condiciones complejas que prevalecen en un ambiente del depésito
0 en una reutilizacion real del cristal. Debido a la importancia de este aspecto,
algunos estudios recientes han intentado entender y predecir la correlacion entre el
comportamiento de la lixiviacidén yla composicion de los cristales, mientras que otros
autores se centran en determinar el riesgo producido por los lixiviados obtenidos en
el proceso, para de esta manera probar el planteamiento de un riesgo eco-
toxicolégico minimo, con el fin de abrir la posibilidad de reutilizar el este producto

vitreo en el desarrollo de nuevos productos comerciales.

Los desechos radioactivos bajos y de nivel intermediario son \vitrificados
recientemente con éxito. Las cenizas volantes, derivadas de varios procesos
industriales, son un ejemplo tipico de los residuos vitrificados con éxito en afios
recientes. Estos residuos contienen la fraccion mas fina de la ceniza separada por
los filtros del gas, yrepresentan un problema ambiental serio porque contienen una
gran cantidad de componentes organicos e inorganicos peligrosos, tales como
dioxinas, furanos yde metales pesados (principalmente Cd, Cr, Cu, Pb).Los estudios
recientes demostraron que el proceso de vitrificacién aplicado a las cenizas wlantes
permitio la inmovilizacion de metales peligrosos y destruyo los agentes
contaminadores organicos, con la ventaja simultdnea de alcanzar una reduccién

significativa en el volumen de los residuos (80-90%). (Guilio B., et al., 2002)

10



Estudio preliminar del proceso de Vitrificacién de residuos

MIC 2006-11-31 peligrosos por via térmica.

Otro tipo de residuos peligrosos consiste en los residuos de industrias metfalurgicas
ferrosas y no ferrosas. Estos se producen en wolimenes grandes y son
caracterizados por un alto contenido de silice y 6xidos (SiO2, AI203, CaO). El primer
ejemplo del uso de tales residuos para la produccién de un producto cristalizado fue

en los afos 60. (P. Pisciella., etal., 2000)

Los lodos que producen las industrias son caracterizados por una variacion grande
en su composicion (especialmente si viene de operaciones de dragado), y por la
presencia de una cantidad excesiva de agua y de materia organica, el cual requiere
con frecuencia el secado antes de realizar el proceso de vitrificacidén, para asegurar
de esta forma la produccidén de un cristal con durabilidad quimica dentro de los
limites permisibles. La reduccion del volumen de este tipo de residuos puede sertan
alta como 40-60%. (Pelino M., etal., 2002)

Dentro de los residuos a los cuales se ha aplicado la técnica de vitrificacion con éxito,
estan los que tiene altos contenidos de asbesto, los cuales tienen una importancia
particular debido a los efectos negativos causados a la salud. En contraste con los
residuos descritos anteriormente, no contiene metal pesado y la ventaja de la
vitrificacion se deriva en la destruccion completa de la estructura fibrosa cuandoesta
agregada a una mezcla de silicato, gracias al tratamiento térmico que conduce al
derretimiento, permitiendo una disposicion totalmente segura (o la reutilizacion) del

material de vidrio producido. (Catherin N., et al., 2001)

Finalmente, otro tipo importante de residuos a considerar es el vidrio reciclado, este
se deriva de programas de reciclaje y en la actualidad se recoge en grandes
cantidades. Los esfuerzos por clasificarlos por colores y quitar de la impurezase han
realizado pero sin mucho efectividad, de tal manera que este residuos terminacomo
vidrio pulverizado con un grado bajo de pureza, lo cual no es conveniente para la

reutilizacion de esta materia prima en nuevos productos.

11
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4. METODOLOGIA.

En este capitulo de describiran en detalle los materiales, equipos y métodos
utilizados en desarrollo del montaje experimental del proceso de vitrificacion de

residuos toxicos.

El analisis experimental fue desarrollado en la empresa CAOLINES LA PIRAMIDE
LTDA, en coordinacion con el Ingeniero Héctor Mora, en donde se realizaron los

ensayos correspondientes al proceso de vitrificacion.

Los ensayos de laboratorio se realizaron en el Centro de Innovacion y Desarrollo
Tecnoldgico (CITEC) de la Universidad de los Andes, utilizando los laboratorios del
Centro de Investigacion de Ingenieria Ambiental (CIlIA) y en el Departamento de

Quimica de la Universidad de los Andes.

41. MATERIALES.

4.1.1. Caracterizacion de los Lodos.

Para el desarrollo de este proyecto fue necesaria la recoleccién de 50 Kg de cada
uno de los dos tipos de lodos, el primero producido por las planta de tratamientode
la empresa COLCERAMICA S.A. ubicada en el Municipio de Funza (Cundinamarca)
en la cual se realizan procesos galvanoplastia, y el segundo producido por la planta
de tratamiento de la empresa TUBOS COLMENA S.A. ubicada en la Autopista Sur
de Bogota, en la cual se realizan procesos de produccién de tuberias y otros
materiales en acero, en ambas industrias utilizan metales pesados como parte de las
materias primas, los cuales al finalizar los procesos no logran ser recuperados yson
transferidos directamente a las aguas residuales en donde estos metales

permanecen retenidos en los lodos, los cuales son finalmente tratados por las

12
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industrias como residuos peligrosos, debido a sus caracteristicas fisicas,quimicasy

a su composicion téxica o corrosiva.

Para el desarrollo del proceso de vitrificacion se utilizd como aditivo un caolin
ceramico, el cual es utilizado dentro de los procesos de la industria ceramica y que
ademas brinda en la mezcla con el lodo, un aglomeramiento importante de las
particulas que permite que el resultado final sea una masa monolitica y que
adicionalmente tiene como propiedad un punto de fusién bajo con el fin de poder

vitrificar los lodos a temperaturas cercanas alos 1200 °C.

4111. Lodo Empresa COLCERAMICAS.A

Los lodos producidos por la Planta de Tratamiento de Aguas Residuales de la
empresa COLCERAMICA S.A. son producto del proceso de fabricacién de insumos
para griteria, los cuales tienen un alto contenido en cromo debido a los procesos

realizados en esta empresa. (Ver Figura No. 4-1)

FIGURA4-1. FoToLobo COLCERAMICA S.A.

41.1.2. Lodo Empresa TUBOS COLMENAS.A.

Los lodos producidos por la Planta de Tratamiento de Aguas Residuales del

Consorcio Metalurgico Nacional S.A. COLMENA, son producto de la fabricacion de

13
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todo tipo de tuberias de acero, los cuales tienen contenidos altos en zinc y hierro

debido a los procesos realizados en esta empresa. (Ver Figura No. 4-2).

FIGURA 4-2. FoToLobo TUBOS COLMENA S.A.

4.1.2. Caracterizaciéon de los Residuos Téxicos.

Previo a la realizacion del proceso de vitrificacion, se determinaron las caracteristicas
de los lodos. El lodo producido por la empresa Colceramica S.A. se denominaraLodo
1, del cual se analizara el cromo (Cr) dadas las elevadas concentraciones de este
metal; mientras que para el lodo producido por la empresa Tubos Colmena S.A. al

cual se denominara Lodo 2, se le analizara el hierro (Fe).

4.1.3. Caracterizacion de los Aditivos.

En general las arcillas ceramicas, son arcillas compuestas por dos 0 mas minerales
de la arcilla, generalmente ilita y esmectita, con importantes cantidades de otros
minerales que no son filosilicatos (carbonatos, cuarzo, etc) (Garcia E, 2002). El
caolin ceramico tiene una capacidad de intercambio catiénico (CIC) aproximadade 5
meq/g, la cual es una propiedad fundamental de las arcillas, que consiste en la

capacidad de intercambiar facilmente los iones fijados en la superficie exteriorde sus

14
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cristales, en los espacios interlaminares, o en otros espacios interiores de las

estructuras, por otros existentes en las soluciones acuosas envolventes.

Dentro de los usos del caolin se encuentra en la fabricacion de materiales ceramicos
(porcelana, gres, loza sanitaria o de mesa, electroceramica) y de refractarios

(aislantes térmicos y cementos).

Para esta investigacion se utilizd un caolin ceramico como aditivo dentro de este
proceso de vitrificacién dada la importancia que tienen los procesos destinados a
modificar las propiedades de superficie del mineral mediante tratamientos #&micos o
acidos los cuales producen la destruccion del mineral por disolucion de la capa
octaédrica, generando silice amorfa procedente de la capa tetraédrica lo cual hace
gue se presente un considerable incremento de la superficie especifica. De acuerdo
con lo anterior se aumenta la capacidad de intercambio idnico y la actividad
catalitica, procesos fundamentales en la formacion luego del proceso de vitrificacion,
de un cristal amorfo que posea una alta durabilidad quimica, y que de acuerdo alas
pruebas de laboratorio que se realicen se pueda predecir el comportamiento alargo

plazo del material bajo condiciones complejas (Elias Xavier, 2001).

41.3.1. Caolin ceramico.

Este aditivo “CAOLIN CERAMICO” es proporcionado por la empresa CAOLINES LA
PIRAMIDE, el cual es utilizado en la mayoria de los procesos ceramicos de esta
empresa. A continuacion en la Tabla 4-1 se describen las caracteristicas de este
aditivo. Las cuales fueron determinadas por la empresa CAOLINES LA PIRAMIDE
LTDA. (Ver Figura 4-3).

PROPIEDADES FISICAS
Color: Habano

15
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Humedad (%): 8
Densidad (gr/cm3): 2,73
Retencién Tamiz: 200
Perdidas por calcinacion: 5,45
COMPOSICION QUIMICA (PORCENTAJES)
SiO2 (Dioxido de Silicio) 59,85
Al203 (Oxido de Aluminio) 19,36
Fe203 (Oxido Ferroso) 0,93
CaO (Oxido de Calcio) 0,02
Na20 (Oxido de Sodio) 0,74
K20 (Oxido de Potasio) 3,07
Cu (Cobre) 0,00
Mn (Manganeso) 0,00
PLASTICIDAD Y COMPORTAMIENTO
TERMICO
Agua de moldeo (% en peso) 28,6
contraccion a 105 °C 4.2
Color Beige
Contraccion 4.5
Compactacion Buena
Agrietamiento Grietas Finas
Torsion Torsion

TABLA 4-1 PROPIEDADES DEL CAOLIN.

FIGURA 4-3. FOTO ADITIVO CAOLIN (1zQ.) — ARCILLA (DER.)
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4.2. EQUIPOS.

Con el fin de obtener una sistema que garantizara el calentamiento de las muestras a
una temperatura maxima de 1200 °C, fue necesario recurrir a una empresa externa,
quienes facilitaron la adecuacion del montaje fisico a escala en una mufla industral

utilizada en la elaboracion de piezas ceramicas.

A continuacién se describen las caracteristicas de cada uno de los equipos utlizados

en el montaje experimental para el desarrollo del proyecto.

4.2.1. Mufla.

La mufla es un horno industrial de propiedad de la empresa CAOLINES LA
PIRAMIDE LTDA, la cual alcanza una temperatura maxima de 1200 ° C, posee una
tasa de calentamiento de 6 °C/min. en la primera rampa de temperatura la cual es
entre 0 y650 °C. (Ver Figura 4-4)

FIGURA 4-4. FOTO MUFLA.
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El objetivo principal de la mufla es proporcionar la temperatura necesaria para

realizar los ensayos, las especificaciones detalladas de la mufla se ilustran en la
Tabla 4.3.

TIPO HORNO INDUSTRIAL - MUFLA
MARCA EVENHTAAT

RANGO DE TEMPERATURA 20- 1300 °C
VOLTAJE 220

CONSUMO (W att) 2200
RESISTENCIAS 32 Omnios
DIMENSIONES 80 cm. Alto - 60 cm. Diametro
FORMA OCTOGONAL
CAPACIDAD 0,7m3

TABLA 4-3. ESPECIFICACIONES DE LA MUFLA.

4.2.2. Control de Temperatura.

A continuacién se ilustran los equipos utilizados para llevar el control y registro dela

temperatura a lo largo del tiempo en los ensayos realizados.

42.21. Termocupla.

La termocupla es un dispositivo para medir temperatura, capazde censar un rango
de temperatura desde -78°C hasta 1800 ° C, tiene una longitud de 10 pulgadas con
una conexion de rosca NPT de 1/8”. La termocupla utilizada es tipo K. (Ver Figura 4-
5)

18



Estudio preliminar del proceso de Vitrificacién de residuos

MIC 2006-11-31 peligrosos por via térmica.

FIGURA4-5. FOTO TERMOCUPLA Y DATALOGER.

4.2.2.2. Dataloger.

El Dataloger es un dispositivo para censar la temperatura en tiempo real, el cual se
conectado al computador con un cable, se denomina Sistema Recorder Dual
Channel para termocupla tipo K, los intervalos de programacién son de dos
segundos Interfase CARI S232, puerto serial, con una fuente de alimentacionde 110

Voltios.

4223. Software.

El Software es un programa denominado Barnstead 2.0, el cual funciona para
Windows 98 o superior, este programa esta disefiado para almacenar las lecturas
que registra la termocupla en tiempo de dos segundos y ademas grafica
temperaturas versus tiempo momentaneamente y puede exportar a Excel todos los

datos.

4224. Pirbmetro.

El pirdbmetro marca Omega tipo HH 12 permite lecturas en °C/°F cambiables. Este
equipo es capaz de medir temperaturas a partir de la -50 a 1300°C (-58 a 2000°F),
19
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utiliza termocupla tipo K. Este equipo es utilizado para realizar un seguimiento

adicional a las temperaturas registradas por el software Barnstead 2.0. (VerFigura 4-
6).

FIGURA 4-6. FOTO PIROMETRO OMEGA TIPOHH 122

4.2.3. Montaje Experimental.

A continuacién se ilustra el montaje experimental en el cual se detallan los equipos

anteriormente descritos. (Figura No. 4-7)

SOFTWARE
‘F"’ . —
P R

PIROMETRO

1 TERMOCUPLA

st e FEN

FIGURA4-7. FOTO MONTAJE EXPERIMENTAL.
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Debido a los altos costos asociados que conlleva la implementaciéon de un montaje
fisico a escala que suministrara la versatilidad y robustez para el desarrollo de esta
investigacion, en el que se pudieran cambiar variables como las tasas deincremento
de temperatura, tasas de sostenimiento en la temperatura pico, tasas de
enfriamiento, recuperacion de gases ytemperaturas mayores a 1200°C, se desamolld
este estudio preliminar con una mufla inmodificable en la cual no se pudodesarollar
ninguno movimiento de las variables mencionadas anteriormente.

4.3. METODOS.

Para este proyecto se desarrollaron dos ensayos tipo, el primero consistio en realizar
un ensayo base a 1200 °C con cada uno de los materiales por separado, conelfinde
determinar las propiedades, caracteristicas y comportamiento de cada uno de los
lodos y aditivos, con el fin de realizar los ajustes necesarios a la matriz experimental,
con respecto a los porcentajes de mezcla y a los tiempos de residencia en la

temperatura pico. (Ver Figuras 4-8, 4-9,4-10 y4-11)

Teniendo en cuenta la presencia de 6xidos fundentes en los lodos ylas restricciones
de este montaje fisico a escala, se decidié unicamente realizar variaciones en las
temperaturas maximas (1200°C, 11502C y 1100°C) y en los porcentajes de mezcla

(75/25 y 50/25).

FIGURA 4-8. FOTO LODO COLMENA.
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F

FIGURA 4-9. FOTO LODO COLCERAMICA.

[+ E b 7

FIGURA4-11. FOTO CAOLIN CERAMICO.

4.3.1. Homogenizacion de los Lodos.

Antes de realizar el ensayo base yde acuerdo a las caracteristicas altas de humedad
del lodo de la empresa TUBOS COLMENA, fue necesario realizar un batido, debidoa
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la separacion de las fases que se produjo por la sedimentacién presentada en los

galones de presentacion. (Ver Figura 4-12)

. |
FIGURA4-12. FOTO HOMOGENIZACION LoDO COLMENA.

En el laboratorio del CIMOC se solicité la herramienta menor necesaria para realizar
esta actividad, empezando por secar el lodo de la empresa COLCERAMICA a 120°C
durante 24 horas, y el lodo de la empresa TUBOS COLMENA a 120°C durante 48
horas (Figura No. 4-13); siendo este ultimo el de mayor contenido de humedad
debido a que en la planta de tratamiento no cuentan con filtro prensa mientras quela

empresa COLCERAMICA si cuenta con este sistema.

FIGURA4-13. FOTO SECADO LODO COLMENA.
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Después de este tiempo se realizoé un triturado del material por medio de unavarillay
se paso el lodo pulverizado por el tamiz# 16 de diametro: 1.18 mm para obtener la

muestra con la cual se realizo el ensayo de TCLP inicial. (Ver Figura 4-14)

j/

FIGURA 4-14. FOTO LODO COLCERAMICA — COLMENA (T AMIZADO).

4.3.2. Protocolo ensayo tipo.

El ensayo tipo es un modelo que aplica para todos los experimentos que se

proyectan realizar, la descripcion de este modelo se explica a continuacion:

1. Preparacion de la Muestra.

a. Determinacion del contenido de humedad del lodo. Secado de la muestra.
(105°C durante 24 Horas). W= (Peso humedo — Peso Seco)/(Peso
humedo).

b. Preparacién de probetas de acuerdo con los porcentajes de mezcla

establecidos. (Ver Diagrama de flujo preparacion de probetas)

2. Seintroducen las probetas dentro de la mufla.

3. Se coloca la tapa de la mufla.
24
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4. Se ajustala termocupla a la mufla.

5. Se instala el sistema de cable que interactia con la termocupla, el Dataloger, el

cual se inserta a un puerto serial del computador.

6. Se arranca el programa Barnstead 2.0, para que el software empiece a registrar
las lecturas de la termocupla.

7. Se enciende la Mufla y con el pirdmetro se calibra a la temperatura deseadapara
el ensayo. (Para este caso se arranca las mediciones desde la temperatura

ambiente).

8. Se toman lecturas de temperaturas registradas por el pirometro, con el fin de
hacer una comparacion entre la temperatura de la mufla yla temperatura de la

termocupla.

a. Se observan continuamente las lecturas que va registrando el programa

cada 2 segundos.

9. Una vezla temperatura llegue a la maxima deseada del ensayo (1200 °C), de
acuerdo al tipo de ensayo o se apaga la mufla o se debe dejar en esa
temperatura pico por un tiempo aproximado de 4 horas segun la matriz
experimental.

10.Cuando la temperatura del reactor disminuya a los niveles deseados porejemplo

40° C se graban los datos en el programa asignandole el nombre delensayo,yse
procede a abrir la mufla y recuperar la muestra.
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11.Fin del ensayo experimental, las muestras son almacenadas en un lugar con
condiciones ambientales estables. (Para ensayos posteriores repetir pasos del1

al 10).

4.3.2.1. Diagrama de Flujo Ensayo Tipo.

1. PREPARACION DE 2. INTRODUCCION DE
MUESTRAS PROBETAS EN LA MUFLA.

!

3. COLOCAR TAPA DE LA
DETERMINACION CONTENIDO DE
MUFLA.
PREPARACION DE PROBETAS. 4. AJDUSTE DE LA 5. INSTALACION DEL SISTEMA (
_’
N TERMOCUPLA. TERMOCUPLA. DATALOGUER.

'

6. EJECUTAR SOFTWARE

BARNSTEAD 2.0.

CALIBRACION DE LA 7. ENCENDIDO DE LA MUFLA
TRMPRRATITRA CON RI

8. REGISTRO DE DATOS.

SOFTWARE - PIROMETRO.

I

3-5 HORAS DE MADURACION EN 9. TEMPERATURA MAXIMA (1200 °C)

]

TEMPERATURA PICO (1200 °C). _ APAGAR LA MUFLA

RECUPERACION Y
11. FIN DEL — 10. GUARDAR LOS DATOS
ALMACENAMIENTO DE LAS

4.3.3. Protocolo de preparacion de las probetas.

A continuacion se describe el proceso por medio del cual se desarrolla la

conformacién de las probetas:
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Proceso de secado, Se realiza una deshidratacion con yeso del lodo hasta
obtener una humedad aproximada del 70%, una vez obtenida esta humedad se
desarrolla un proceso de extruccion - homogenizacién del material pasando el

100% por el tamiz# 20, y por ultimo se deja secar naturalmente.

Proceso de molienda, se muele el material yse pasa el 100 % por el tamiz# 80.

Proceso de mezcla, se seca el aditivo hasta alcanzar una humedad del 0 %,

luego se miden los pesos secos del porcentaje de lodo (75 y50%) de lodo y del
porcentaje de aditivo (25 y50%), acto seguido se realiza una mezcla manual del

lodo con el aditivo, y para finalizar se hace una amasado con agua hasta obtener

un material compacto.

Conformacion de la probeta, se define la forma y dimensién de la probeta, se
agrega la mezcla de material por capas manualmente, se realiza una
compactacion con un martillo liviano, se espera a que el contorno de la probeta
de yeso realce una absorcién de humedad de la muestra, se extrae el material de
la probeta, se deja secar naturalmente, luego se hace un secado forzoso, yse

pesa finalmente la muestra.

Realizacion del ensayo.
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PREPARACION DE PROBETAS.
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| | 1. PROCESO DE SECADO. |

{

DESIDRATACION CON YESO
HASTA W=70% (7-10 DIAS)

HUMEDAD > 70%

DESIDRATACION CON YESO
HASTA W=70% (7-10 DIAS)

EXTRU CCION-
HOMOGENIZACION DEL
MATERIAL — PASAR POR TAMIZ #

\ 20 el 100% (45 MINUTOS)

2. PROCESO DE

MOLIENDA.

DEFINIR FORMA, DIMEN SION Y

MATERIAL DE LA PROBETA

MOLER CON M ORTERO SOBRE
TAMIZ # 80 — PASA 100 %

3. PROCESO DE
MEZCILA.

SECAR ADITIVO HASTAW=0%

PESO EN SECO DEL % LODOY
% ADITIVO.

MEZCLA MANUAL DEL % LODO
- % ADITIVO

J

SECADO NATURAL (5-15 DIAS)

AMASADO CON AGUA HASTA
COMPACTACION .

4.4. MATRIZ EXPERIMENTAL.

La matrizexperimental se ajustd teniendo en cuenta las variables mas determinantes
dentro del proceso de vitrificacion y de acuerdo a la infraestructura del montaje fisico
a escala. Dentro de las variables establecidas en la matriz experimental se
encuentran los tipos de lodos, la temperatura maxima, el tipo de aditivo y el % de
mezcla entre lodo y aditivo, las cuales fueron escogidas por ser las mas
representativas después de realizar la prueba base a 1200 °C de cada uno de los
materiales por sisolo yademas por las limitaciones del montaje fisico a escala.De
acuerdo con estos resultados se determiné trabajar con el caolin ceramico como
aditivo por tener un punto de fusién bajo cercano a 1100 °C, ademas se programaron
las pruebas de la siguiente manera: (1) realizacion de una prueba a 1200 °C en una

4. CONFORMACION

y

AGREGAR EL MATERIAL POR
CAPAS MANUALM ENTE.

y

REALIZAR COMPACTACION
CON MARTILLO LIVIANO.

y

ABSORCION DE HUMEDAD DE
LAS PAREDES DE LAS
PROBETA DE YESO.

-

y

EXTRAER EL MATERIAL DE LA
PROBETA.

y

SECADO NATURALDE1 -3-
DIAS.

y

SECADO FORZADO - 120°C
DURANTE 5 HORAS.

v

PESO DE LAMUESTRA.

DE LA PROBETA.
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mezcla 75% de lodo y 25 % de aditivo; (2) realizacion de una prueba a 1100 °C en
una mezcla igual; (3) realizacion de una prueba a 1150 °C en una mezcla igual; (4)
realizacion de una prueba a 1150 °C de un 100% de cada material; (5) realizaciénde
una prueba a 1150 °C en una mezcla de 50% lodo y 50% aditivo (Tabla 4-4).

ENSAYO | RESDUOTOXICO | o unbienro | prmanencia | enemiammaro | APTVO MEZ CLA
1 COLCERAMICA 3,5 % /min 1200 °C Ambie nte CAOLIN 75%-25%
2 COLMENA 3,5 %/min 1200 °C Ambie nte CAOLIN 75%-25%
3 COLCERAMICA 3,5 % /min 1150 °C Ambie nte CAOLIN 75%-25%
4 COLMENA 3,5 °/min 1150 °C Ambie nte CAOLIN 75%-25
5 COLCERAMICA 3,5 % /min 1100 °C Ambiente CAOLIN 75%-25%
6 COLMENA 3,5 °/min 1100 °C Ambiente CAOLIN 75%-25%
7 COLCERAMICA 3,5 % /min 1150 °C Ambie nite CAOLIN 50%-50%
8 COLMENA 3,5 % /min 1150 °C Ambie nte CAOLIN 50%-50%

TABLA 4-4. COMPOSICION DE LA MATRIZ EXPERIMENTAL.

4.5. ENSAYOS DE LABORATORIO.

Dentro de las técnicas para determinar si un residuo es peligroso la Environmental
Protection Agency presenta diferentes técnicas para la adecuada identificacion y
caracterizacion de estos residuos. Para la aplicacion de estas normas hay quetener
en cuenta sus caracteristicas (toxicidad, reactividad, corrosividad, inflamabilidad).
Para el caso de esta investigacion se centrara el analisis en la toxicidad y
corrosividad de los lodos provenientes de las planta de tratamiento de aguas

residuales con alto contenido de metales pesados.

La evaluacion de la eficiencia del proceso de \vitrificacién bajo las condiciones
establecidas, se realiz6 con base en los siguientes analisis de laboratorio: (1) prueba
de TCLP que determina la movilidad de los residuos contaminantes al medio exemo;
(2) ensayo de tanque que determina la corrosividad de un residuos peligroso; (3)
determinacion del grado de toxicidad dependiendo de los valores de pH; (4)
difraccién de rayos X en la cual se indica la formacion de nuevos compuestos que

inmovilicen los metales pesados. Una vezanalizadas estas pruebas yensayos se
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determinaron las reducciones de volumen de los productos y el comportamiento

toxicologico y corrosivo enmarcado dentro de la normatividad ambiental vigente.

451.1. TCLP.

Dentro de las técnicas para determinar si un residuo es peligroso la EPA en su
norma SW-846 presenta diferentes técnicas para la adecuada identificacion y
caracterizacion de estos residuos. Para la aplicacion de estas normas hay quetener
en cuenta sus caracteristicas (toxicidad, reactividad, corrosividad, inflamabilidad).
Para el caso de este estudio se centrara en el analisis de la toxicidad de acuerdo a
los residuos seleccionados. (Ver Figura 4-15)

FIGURA4-15. EQUIPO EXTRACTOR DE TCLP.

o Toxicidad:

o Meétodo 1311: Procedimiento de lixiviacion para la Caracterizacion de
Toxicidad (TCLP).

0 Metales (adsorcion atdmica tradicional — Generacién de hidruros).
Método Standard: 3500-B (3111 B), Método Standard: 3114 B
(Ver Figura 4-16).
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Los metales que se analizaran por medio de este ensayo son: Cromo (Cr) y Hierro
(Fe).

FIGURA 4-16. ESPECTROMETRO DE ABSORCION ATOMICA.

45.1.2. Ensayo de Tanque (Ensayo de Difusion).

Después de realizar las pruebas de vitrificacion establecidas de acuerdo a la matriz
experimental, se realiz6 a los lodos los siguientes ensayos: (1) ensayo denominado:
Proceso de lixiviacion para materiales de desecho monoliticos “Ensayo de Tanque”
(Ensayo de difusion) el cual tiene como propdsito evaluar la caracteristica de de
corrosividad de un monolito por pH. Adicionalmente se realizd un procedimiento
aproximado al Ensayo Tanque, en el cual para valores de diferentes pH (2,4,6,8)y
para las siguientes muestras (lodo colceramica puro, lodo colmena puro, lodo
coleramica en mezcla 75% - 25% a 1200 °C ylodo colmena en mezcla 75% - 25% a
1200 °C) se realizd la lectura de los metales CryFe. No se realizé el Ensayo Tanque

para las demas quemas realizadas debido a que no se evidencio ninguna muestrade

cristal amorfo.
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El método ensayo tanque es una traduccion parcial de la norma EANEN 7375:2004
de la Agencia Ambiental del Reino Unido, basado en la traduccién de la Norma
Holandesa NEN 7375 (2004).

El propdsito de este ensayo es determinar la lixiviacion de componentes inorganicos
en estado monolitico bajo condiciones aerobias, para de esta maneradeterminarsiel

residuo tiene caracteristicas corrosivas. (Ver Figura 4-17).

FIGURA4-17. TANQUES UTILIZADOS EN EL ENSAYO DE DIFUSION.

45.1.3. Cristalografia.

Se realizaron pruebas de cristalografia en un Difractor de rayos X de polvo, con el fin
de determinar la relacion entre la composicion quimica, la disposicidn de los atomos
y las fuerzas de enlace entre estos, determinando de esta forma la presencia de
nuevos componentes en la formacion cristalina. La mayoria de los minerales adoptan
formas cristalinas cuando se forman en condiciones favorables. La cristalografiaes el

estudio del crecimiento, la forma yla geometria de los cristales.

La disposicidon de los atomos en un cristal puede conocerse por difraccién de los

rayos X. La quimica cristalografica estudia la relacion entre la composicion quimica,
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la disposicion de los atomos y las fuerzas de enlace entre éstos. Esta relacion

determina las propiedades fisicas y quimicas de los minerales.

De acuerdo con lo anterior se realizara una prueba de cristalografia en un difractor
de rayos X (XRD) de polvo, con el fin de determinar la presencia de componentes en

la formacion cristalina. (Ver Figura 4-18)

FIGURA 4-18. DIFRACTOR DE RAYOS X DE POLVO.
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5. RESULTADOS Y ANALISIS.

Acontinuacioén se ilustran las 8 diferentes pruebas sin contar la prueba base,quese
realizaron en desarrollo de esta investigacion. En adelante se denominara Lodo1al
lodo de la empresa COLCERAMICA y lodo 2 al de la empresa COLMENA (Tabla 5-

1),

No prueba Material Les(?ri;a?gé? Mezcla (%)
1 Lodo 1 1200 75-25
2 Lodo 2 1200 75-25
3 Lodo 1 1100 75-25
4 Lodo 2 1100 75-25
5 Lodo 1 1150 75-25
6 Lodo 2 1150 75-25
7 Lodo 1 1150 50-50
8 Lodo 2 1150 50 - 50

TABLA5-1. CARACTERISTICAS DE LAS PRUEBAS REALIZADAS.

5.1. CARACTERIZACION FISICA.

Se determinaron algunas caracteristicas fisicas de los lodos y del aditivo utilizado, las

cuales se ilustran en la tabla 5-2.

Caracteristicas Lodo 1 Lodo 2 Ca}oh_n
Ceramico
Humedad Natural (%) 10,52 93,2 8
Densidad Max seca (Ton/m3) 0,88 1,07 2,73
Color Verde Café oscuro ___Habano

TABLA 5-2. CARACTERISTICAS FiSICAS DE LOS LODOS Y ADITIVOS.
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5.2. RESULTADOS TCLP.

Una vezdeterminados los valores de humedad ydensidad seca de cada uno de los
lodos yde los dos aditivos iniciales (caolin ceramico, caolin industrial), se realizo la
prueba de TCLP a cada una de las muestras sin tratar en base seca, con el fin de
obtener la concentracion en mg/kg y en mg/L de Cry Fe en el lixiviado obtenido.
(Tabla 5-3)

Lodo 1
Metales | Concentracién Total TCLP
(ma/Kq) (ma/l)
Cr 103183.,5 <0,01
Fe 7837 028

TaBLA 5-3. COMPOSICION QUIMICA OBTENIDA POR MEDIO DEL ENSAYO DE TCLP Y DETERMINACION DE
METALES TOTALES REALIZADOS AL LODO 1 PREVIO AL TRATAMIENTO.

Lodo 2
Metales | Concentracién Total TCLP
(ma/Ka) (ma/l)
Cr 64,2 <0,01
Fe 216666 0.63

TABLA 5-4. COMPOSICION QUIMICA OBTENIDA POR MEDIO DEL ENSAYO DE TCLP Y DETERMINACION DE

METALES TOTALES REALIZADOS AL LODO 2 PREVIO AL TRATAMIENTO.

En las tablas 5-3 y5-4 se observa que las concentraciones reportadas por mediodel
ensayo de TCLP son muy bajas, razén por la cual se realizé una lectura de metales
con el fin de comprobar la existencia de CryFe en los lodos. Una vezrealizada esta
prueba se comprobd que los lodos tienen unos contenidos importantes de CryFe

debido a los procesos que se desarrollan en cada una de esas industrias.

Caolin Industrial
Metales TCLP TCLP
(mg/l) (ma/l)
Cr 0,02 0.80
Fe 0.84 0,09

TABLA5-5. COMPOSICION QUIMICA OBTENIDA POR MEDIO DEL ENSAYO DE TCLP ALOS ADITIVOS.
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En la tabla 5-5 se ilustran los resultados de las concentraciones reportadas por
medio del ensayo de TCLP para los aditivos, esto se realizd con el fin de determinar
si existe algun aporte importante del aditivo respecto a las concentraciones de Cry
Fe que se prevén existen en los lodos. Como era de esperarse la concentracion de

CryFe en los aditivos son muy bajas.

5.2.1. Normatividad TCLP.

En el caso de los metales pesados, la normativa internacional aplicable define los
limites de toxicidad medidos en los lixiviados del TCLP (Tabla 5-6. EPA 40CFR
261.24., EPA 1997). De acuerdo a esta tabla los residuos que tengan
concentraciones de metales en los lixiviados extraidos en el TCLP, mayores a las

ilustradas en esa tabla son considerados como residuos peligrosos.

TCLP Limite de concentracion
Metales (ma/L)
Cr 50
Fe 30.0*

TABLA 5-6. LIMITES DE CONCENTRACION DE METALES PESADOS EXTRAIDOS DEL TCLP (EPA).

U.S EPA 40CFR 261.24.
*U.S EPA (1997)

Teniendo en cuenta que las concentraciones reportadas en los TCLP iniciales
ilustradas en las tablas 5-4 y 5-5, se podria indicar que estos se encuentran por
debajo del limite maximo permisible segun la EPA, por lo tanto no estarian dentrodel
rango de los residuos considerados como peligrosos; sin embargo, debido a la
procedencia y caracteristicas de las industrias que producen este tipo deresiduos,se
continua con el desarrollo de las pruebas, con miras a comprobar la eficiencia dela

tecnologia de vitrificacion aplicada a este tipo de residuos.
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5.3. PERDIDAS POR CALCINACION.

Luego de realizar las pruebas bases en cuanto a la determinacion de la
concentracion de metales pesados (Cr, Fe) se realizaron unas pruebas preliminares
de pérdidas por calcinacién las cuales se efectuaron a una temperatura de 1000°C.y

se realizaron a cada una de las muestras por separado (Tabla 5-7).

Vol. Inicial| Vol. Final Perd!das_por
calcinacion
Prueba (cm3) (cm3) (%)

1 145,44 44 63 69,32
2 145,44 50,81 65,06
3 146,69 86.79 40,84
4 146,69 86.64 40,94
5 142,00 101,82 28,30
6 142,00 113,83 19,84
7 148,77 112,96 24,08
8 148.77 117,56 20,98

TABLA 5-7. PERDIDAS POR CALCINACION.

De acuerdo a los resultados obtenidos e ilustrados en la tabla 5-7, se puede inducir
que el material que obtuvo una mayor reduccién de volumen es el lodo 1 a 1200°C,
debido a la gran cantidad de 6xidos que se volatilizan en el proceso térmico.
Desafortunadamente no se pudo realizar una recuperacién de estos gases para
realizar un analisis de las concentraciones de NOx y SOxdebido a que el montaje

fisico a escala no permitia modificaciones.
Adicionalmente de los resultados ilustrados en la tabla 5-7 se puede apreciarque hay

una gran reducciéon de volumen a mayor temperatura de ensayo y a menor
porcentaje de mezcla como lo de muestran las pruebas 5 y6 con respecto ala 7y8.
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5.4. TASAS DE TEMPERATURA.

Con respecto al funcionamiento del montaje experimental, por medio del Software
Barnstead 2.0 el cual reporta los datos obtenidos en cada una de las pruebas
realizadas, se determin6 el comportamiento del montaje referente a la informacion
tedrica del proceso de vitrificacion. Acontinuacion se ilustra el comportamiento dela
temperatura a lo largo del tiempo, en las pruebas realizadas a temperaturas de 1100
°C, 1150 °C y 1200 °C (Figura 5-1).

PRUEBAS A 1100 °C - 1150 °C - 1200°C
MEZCLA 75% LODO -25% ADITIVO
TIEMPO (Seg) Vs. TEMPERATURA (°c)
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FIGURA5-1. GRAFICA TIEMPO (SEG) VS TEMPERATURA (°C) PRUEBAS A 110°C, 1150°C Y 1200°C

De la grafica anterior se puede extraer que el comportamiento del sistema es muy
semejante en todas las corridas y adicionalmente que independiente de la
temperatura maxima de llegada, la tasa de incremento temperatura es constante,
calculada aproximadamente en 3,5 °C/min para todas las pruebas. La grafica que
mas se extiende a la derecha es la de la prueba de 1200 °c la intermedia la de 1150

°C yla de la izquierda la de 1000 °C.
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Con respecto al comportamiento de las tasas de temperatura cabe resaltarque entre
0°C y 300 °C aproximadamente se efectua una etapa de volatilizaciéon y perdida de
agua, entre 300°C y 1000°C aproximadamente se efectua una etapa de oxidacionde
la materia organica y de carbonatos y se empiezan a formar SOx y entre 1000°C y
1600°C se desarrolla la formacion de escoria, NOxy volatilizacion de metales; esto
nos permite indicar que de acuerdo a las temperaturas a las cuales se realizaronlas
pruebas, en todos los casos se desarrollo la perdida de agua, la oxidacion de materia

organica y carbonatos ylos comienzos de formacién de SOx. (Elias Xavier, 2002)

5.5. COMPOSICION VITREA.

Una vezrealizadas las pruebas se observo, que solamente en el caso delas pruebas
1y 2 se produjo una vitrificacién de acuerdo a la estructura de la muestra, la cual
cuenta con una resistencia apreciable yademas con un brillo tipico de este tipo de

procesos (Figura 5-2 y 5-3).

FIGURA5-2. FOTO LODO COLCERAMICA VITRIFICADO A 1200°C — PRUEBANO 1.
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FIGURA5-3. FOTOLODO COLMENA VITRIFICADO A1200°C — PRUEBANO 2.

Como se puede observar en las figuras 5-2 y 5-3, el lodo de colmena perdi6 su
forma, lo cual indica que el punto de fusion para este lodo en esa mezcla 75-25 es
menor a 1200 °C, mientras que el lodo de colceramica conservd su forma, indicando

que su punto de fusion para esa mezcla esta muy cercano a los 1200 °C.

De todas las pruebas realizadas las unicas que por inspeccién visual llegaron al
punto de vitrificacion son las realizadas a 1200 °C, las pruebas restantes si bien
reflejaron un material sdélido, este es poco resistente, en el cual no se observa

ninguna formacion vitrificada (Figura 5-4 a 5-9).

FIGURA5-4. FOTO LODO COLCERAMICAA 1150°C — PRUEBANO 3.
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FIGURA5-5. FOTOLODO COLMENAA 1150°C — PRUEBANO 4.

FIGURA5-6. FOTO LODO COLCERAMICAA 1100°C — PRUEBANO 5.

FIGURA5-7. FOTOLODO COLMENAA 1100°C — PRUEBANO 6.
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FIGURA5-9. FOTOLODO COLMENAA 1100°C — PRUEBA NO 8.

5.6. ENSAYOS DE LIXIVIACION Y ANALISIS QUIMICO.

Teniendo en cuenta que los ensayos de TCLP simulan condiciones de un relleno
sanitario, en el cual el residuos esta sometido al contacto con acidos grasos, se
decidié cambiar esta prueba por la realizacion aproximada de un Ensayo de Tanque
en el cual se simulan condiciones de rellenos sanitario sino de intemperie (lluvia
acida), por lo cual se determiné para diferentes valores de pH la concentracién en

mg/L del metal analizado segun fuese la muestras tratada, todo esto con el fin de
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determinar el comportamiento del contaminante con respecto al pH y adicionalmente

su potencial caracteristica de corrosividad.

De acuerdo con lo anterior se realizé una aproximacion al método Tanque, basado
en la norma Holandesa NEN7345, en el cual para los siguientes valores de pH (2,4,
6, 8) de las muestras bases de lodos ylas vitrificadas a 1200 °C se realizb la lectura
de metales CryFe, reportando los siguientes resultados (Tabla 5-8 y 5-9).

Concentracién (Cr)  Concentracion (Cr)

Lodo 1 sin tratar Lodo 1 tratado
pH (mg/L) (mgl/L)
2 0,971 0,216
4 0,133 0,09
6 0,017 <0,01
8 1,889 <0,01
TABLA 5-8. CONCENTRACIONES DE CR PARA DIFERENTES VALORES DE PH EN LAS MUESTRAS BASES Y
VITRIFICADAS.

pH Vs Concentracion Cr (mg/L)
2,2

y
- 18 A

y /

Concentracion Cr (mg/L
-

. ~ /

—— pHvs Lodo 1 sin tratar —A— pH Vs Lodo 1 tratado

FIGURA5-10. GRAFICAPH VS CONCENTRACION CR (MG/L)
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Concentracion (Fe) Concentracion (Fe)
Lodo 2 sin tratar Lodo 2 tratado
pH (mg/L) (mg/L)
2 0,42 29,52
4 0,74 1,14
6 0,22 0,42
8 0,22 0,13
TABLA 5-9. CONCENTRACIONES DE FE PARA DIFERENTES VALORES DE PH EN LAS MUESTRAS BASES Y
VITRIFICADAS.
pH Vs Concentracion Fe (mg/L)
30 \
25
=
£20 \\
g 15 \
E 10 \
g s
5 ‘%S—T*
0
p 10
5
pH
—A— pHvs Lodo 2 sin tratar —o— pH Vs Lodo 2 tratado

FIGURA 5-11. GRAFICAPH V'S CONCENTRACION FE (MG/L)

Con respecto a la figura 5-10 se puede observar que para el caso de las muestras
vitrificadas, que las concentraciones de Cr bajan en la medida en que el pHaumenta,
mientras que para la muestras de lodo sin tratar no tienen un tendencia clara. En la
figura 5-11 se observa un comportamiento muy diferente, debido a que las
concentraciones de hierro de la muestra vitrificada son mayores que la de lamuestra
base, sin embargo muestran la misma tendencia de disminuir la concentracion a

mayor pH.
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5.7. ENSAYO DIFRUSION.

Por otra parte se realizd el proceso de lixiviacion para materiales de desecho
monolitico (Ensayo Tanque — Ensayo de Difusion). Dentro de los propdsitos de este
ensayo estan principalmente determinar la lixiviacion de componentes inorganicos de
materiales moldeados y monoliticos bajo condiciones aerobias, y evaluar la
caracteristica de corrosividad por pH de estos residuos.

La realizacion de este ensayo es de 64 dias, pero se acato la sugerencia delmétodo
de realizar una evaluacion corta a 4 dias, la cual indica resultados aceptables (Tabla
5-10).

Prueba 1150 | Prueba 1200

°C 75-25 °C 75-25
Lodo Lodo | Lodo Lodo T
1 2 1 2
Periodo | Tiempo | Tiempo oH oH oH oH o
(n) (dias) (Hr)
0 0 0 4,77 51 502 455 19
1 0,25 6 535 597 | 518 4,62 19
2 1 24 578 639 | 612 577 20
3 2,25 54 5% 7,14 | 699 6,52 19
4 4 9% 6,37 863 | 821 8,04 20

TABLA5-10. VALORES DE PH PARA DIFERENTES TIEMPOS.
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LODOS VITRIFICAD OS
Tiempo (Dias) Vs pH
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FIGURA 5-12. GRAFICA TIEMPO (DiAS) VS PH.

De los datos registrados en la tabla 5-10 y en la figura 5-12 se pude concluir quelas
muestras vitrificadas a las que se les realizd esta prueba se encuentranenrangos de
pH de 4,55 hasta 8,63 por lo cual se puede concluir que estos residuos no son
corrosivos al ser tratados como monolitos y se pueden disponer en un relleno
sanitario sin ningun problema, ya que de acuerdo a la EPA, un residuos es comosivo

si es acuoso ypresenta un pH menor a 2 o mayorigual 12,52.

5.8. DIFRACCION DE RAYQOS X.

Para finalizar se realizaron unas difracciones de rayos X, con el fin de terminar de
determinar los nuevos componentes formados en la matrizamorfa de las muestras.
Como se mencion6 anteriormente las Unicas muestras que lograron un proceso
mediano de vitrificacion, fueron en las que se realizd la prueba a 1200 °C con una
mezcla 75-25, a estas muestras se les realizo la lectura por medio del difractor de
polvo el cual reportd los datos que se observan en las figuras 5-13, 5-15 se obsenan

las graficas reportadas por el software de difraccién de rayos Xyen las figuras 5-14
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y 5-16 los graficados mediante los datos importados a Excel de los lodos vitrificados

a 1200°C de colceramica y corona respectivamente.
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FIGURA 5-14. DIAFRACTOGRAMA — MUESTRA DE COLCERAMICAA 1200 °C
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La figura 5-16 solo revela la presencia de Hematita Fe,O; pero en muy bajas
proporciones, con una mayor presencia sobre los 35°C. El resultado también muestra
unas presencias muy pequefas de Diopsita CaMgSi,Og y de anidrita CaSQO,, las

cuales no se tienen en cuenta y se ilustran en la grafica 5-14.
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Con respecto a las Figuras 5-13 y 5-14 las cuales corresponden a la muestra
vitrificada de colceramica, el Difractor de Rayos X, no identifica ninguna presencia
estable de alguna composicion y simplemente reporta algunas sefales produciode

ruido o de otros factores externos.

5.9. USO POTENCIAL DE LOS PRODUCTOS VITRIFHCADOS.

Con el fin de determinar usos potenciales del material vitrificado y una vez definidala
no toxicidad no corrosividad de estos productos, se desarrollo una prueba con las
muestra vitrificadas de colmena y colceramica a 1200°C , la cual consistid en realizar
un triturado del producto obtenido y mezclar con un esmalte ceramico comercial en
proporcion 15% esmalte y 85% material vitrificado, del cual se obtuvo unas texturas
atractivas para la industria ceramica, asi como colores verdosos definidos por los
contenidos de cromo y cafés definido por la presencia de hierro los cuales se
observan en la figura 5-17, 5-18, 5-19 y 5-20.

FIGURA5-17. ESMALTE CERAMICO LODO VITRIFICADO COLMENA.
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FIGURA 5-18. ESMALTE APLICADO A CERAMICA DEL LODO VITRIFICADO COLMENA A 1200°C.

FIGURA5-19. ESMALTE CERAMICO LODO VITRIFICADO COLCERAMICA.
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FIGURA 5-20. ESMALTE APLICADO A CERAMICA DEL LODO VITRIFICADO COLMENA A 1200°C.
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6. CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES.
o] Los datos obtenidos por el ensayo de TCLP realizado a las muestras delodos

sin tratar, no refleja la realidad de las concentraciones de estos tipos de lodos, ya
gue es evidente que en estas industrias, se utilizan altas concentraciones de estos

metales como materia prima dentro de la elaboracion de sus procesos.

(o] El montaje experimental permitié desarrollar un proceso de \vitrificacién
aproximado al registrado bibliograficamente por varios autores, sin embargo no se
evidencio variaciones importantes de variables que pueden determinar diferencias en

las muestras vitrificadas.

o] El proceso de vitrificacion evidentemente desarrolla una reduccion devolumen
importante, directamente proporcional a la temperatura, alcanzando valores hastadel
60%.

o] Solo se alcanzdé a evidenciar una matriz vitrificada en las muestras que
alcanzaron temperaturas de 1200 °C y con una mezcla de 75/25. El resto de
muestras solo experimentaron un proceso de aglomeracion pero no alcanzaron el
punto de vitrificacion, debido a que los 6xidos presentes en los lodos presentan

puntos de fusidon cercanos a los 1200°C.

o] Para las muestras \itrificadas a 1200 °C, no se justificd realizar un
sostenimiento en la temperatura pico, debido a que las muestras una vezllegan al

punto de fusién establecen unas caracteristicas definidas.

o El caolin ceramico desarrollé un papel importante como material aglomerante
y como aportante de silice dentro de la matriz vitrea obtenida para la prueba
realizada a 1200 °C.
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o] Se realizd una prueba preliminar en la determinacién de las concentraciones
de Cr y Fe realizada mediante el proceso de lixiviacion para materiales de desecho
monolitico (Ensayo Tanque — Ensayo de Difusién), por medio del cual se demostro
qgue para los lodos vitrificados a 1150°C y 1200°C no son corrosivos de acuerdoala

clasificacion realizada por la EPA, dado a que se encuentran dentro del rango depH
establecidode 2a 12,5.

o] El Ensayo Tanque — Ensayo Difusion realizado con el fin de determinar
mediante el pH la corrosividad en los productos vitreos obtenidos en el proceso,
establecid resultados representativos, ya que en simulaciones de este ensayo en
tiempos mayores a 4 dias, el pH de las muestras tiende a aumentar en menores

proporciones.

o] De acuerdo con el ensayo tanque basado en la norma Holandesa NEN7345,
se puede concluir que en la medida en que aumente el pH o en ambientes alcalinos,
la concentracion de metales pesados como el Cry Fe, tiende a disminuir.

o] Con respecto a la difraccion de rayos X, solo la muestra correspondiente al
lodo de Colmena reporté la presencia de un material cristalino “Hematita”, mientras
qgue la muestra correspondiente al lodo de colceramica no reportd ningunaformacion

cristalina.

o] El estudio de difraccién de rayos X no determind propiedades o enlaces
quimicos fuertes dentro de la matriz vitrea analizada, por lo cual solo se puede definir
el proceso de vitrificacion mediante el comportamiento de la muestras a las
diferentes temperaturas analizadas.
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o] En una prueba realizada con el resultado de las muestras vitrificadas a 1200°C
mezcladas con esmalte ceramico comercial, se determind que un uso potencial de

estos residuos estabilizados es la produccion de este tipo de productos.

o] Se realizaron pruebas preliminares con los materiales analizados, conelfnde
definir nuevos usos, tales como la fabricacién de esmaltes utilizados enlos procesos

ceramicos, para lo cual se obtuvo un excelente comportamiento.

o] Este estudio ofrece datos preliminares para proximas investigaciones, en las
cuales se desarrolle a fondo el estudio de las diferentes variables que no se
analizaron en esta investigacién, debido a la limitacién con respectd al montajefisico

a escala.

o] Es importante resaltar que en Colombia existe una problematica ambiental
referida a la produccion de lodos de plantas de tratamiento de aguas residuales
industriales con contenido de metales pesados, por o que se hace imperioso el
desarrollo de nuevas tecnologias que permitan desactivar este tipo de residuos.

o] Se deben evaluar los costos asociados a este tipo de tratamiento con el finde

determinar la viabilidad econdmica a escala industrial de la tecnologia de vitrificacién

de residuos peligrosos.
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