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Resumen

El proyecto investigativo tiene como propdsito la sinterizacion y caracterizacion de membranas
ceramicas tomando como materias primas las arcillas, diatomitas y cenizas volantes, con el
objetivo de determinar la eficiencia en los procesos de filtracion a muestras de aguas residuales
mineras y asi mejorar la calidad de agua para posteriores usos mineros o vertimientos a corrientes
de aguas superficiales. La metodologia utilizada fue descriptiva, aplicada y experimental por
tratarse de un estudio de laboratorio con andlisis de variables. Para el estudio se tomd una mina
de carbdn con titulo minero, ubicada en la Donjuana del municipio de Bochalema de Norte de
Santander. Se lograron sinterizar las ceramicas porosas a partir de residuos de diatomitas de la
industria cervecera, cenizas volantes de la combustion del carbon y caolines para ser usados en
procesos de tratamiento de aguas de la industria minera. Lo anterior aporta significativamente a la

economia circular, dando valor agregado a los residuos industriales.
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Introduccion

El agua cuya molécula esta compuesta por dos atomos de hidrogeno y uno de oxigeno, puede
encontrarse en estado liquido, solido y gaseoso. El agua cubre el 72% de la superficie terrestre, se
localiza principalmente en los océanos, donde se concentra el 96,5 % del agua total. A los
glaciares y casquetes polares les corresponde el 1,74 %, mientras que los depositos subterraneos
(acuiferos) concentran el 1,72 %. El restante 0,04 % se reparte en orden decreciente entre lagos,
humedad del suelo, atmosfera, embalses, rios y seres vivos (EcuRed, 2021). Alrededor del 70%
del agua dulce se utiliza para agricultura, para la industria el 20% y el consumo doméstico el 10%

restante (Gémez, Danglot & Vega, 2010).

Por mucho tiempo Colombia se consideraba una potencia hidrica. Con seis nevados, lo que
corresponde al 44% de los paramos de Sudameérica, adicionalmente cuenta con cinco vertientes
hidrograficas, 30 grandes rios, 1277 lagunas y mas de 1.000 ciénagas, todo esto indica que el
agua es una de las mayores riquezas del pais. En Colombia, el agua se constituye como un
recurso fundamental para la fauna y flora de la nacion, siendo el segundo pais con mayor
diversidad de peces (1.533 especies) y de anfibios (763 especies); por otra parte, s necesaria para
la produccion de energia, encontrando que el 70% de la energia que se consume proviene de las

hidroeléctricas (Fondo Mundial para la Naturaleza, 2021).

Cada afio los rios reciben 918.670 toneladas de materia organica no biodegradable esto es por
parte de la expansion ganadera, la agricola y la mineria que consume enormes cantidades de
agua, haciendo que el cambio climatico agote este recurso y en la actualidad ya varios rios estén

desapareciendo (Fondo Mundial para la Naturaleza, 2021).
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Colombia es un pais minero en crecimiento, la mineria es una actividad en la que
constantemente hay presencia de agua, tanto en las areas de explotacion las cuales tocan los
niveles freaticos como en los procesos de beneficio y transporte que contaminan las corrientes

superficiales mas cercanas.

El agua residual minera (ARM) si no pasa por un proceso de tratamiento puede generar
contaminacion en afluentes hidricos cercanos con metales pesados como el plomo, el estafo, el
hierro, el cadmio, el mercurio, cromo, vanadio, entre otros y se genera cambio en el pH,
contaminacion con agentes quimicos y microorganismos, los cuales afectan la fauna, la flora y las

comunidades que consumen este liquido.

Aunque el gobierno ha creado leyes y entidades que actualmente regulan el problema de la
contaminacion ambiental, en mineria todavia hay varias empresas que no cuenta con un sistema
de tratamiento de aguas residuales, debido al costo que este puede llegar a generar dependiendo

del método escogido.

Para el tratamiento de aguas residuales existen varios métodos entre ellos estan: la filtracion,
la fitorremediacién, tanques de sedimentacion, biorremediacion, procesos con cal, procesos con
perdxido de Hidrogeno, entre otros. (Tipos de Tratamiento de Aguas Residuales - SPENA
GROUP Tratamiento de Aguas Residuales, n.d.). Muchos de estos tratamientos no brindan los

resultados esperados y se utilizan solo por cumplir un requisito legal.

En algunas minas se han implementados métodos para el tratamiento de aguas tales como:

Tanques de sedimentacion: su objetivo es remover la materia en suspension por gravedad las

cuales se asientan en el fondo del tanque (Dodane & Bassan, s,f).
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Fitorremediacion: es una alternativa de tratamiento de agua sostenible con el ecosistema este
reduce la contaminacion del agua por procesos bioldgicos de las plantas acuéticas y los

microorganismos asociados a ellas (Delgadillo, Gonzalez, Villagdbmez & Acevedo, 2011).

Biorremediacién: Es un proceso en el que se utiliza microorganismos como hongos y
bacterias para eliminar y neutralizar un contaminante ambiental (Pontificia Universidad

Javeriana, 2021).

Cal (Reactivos): Se usa para regular el pH, eliminacién de bacterias, sedimentacion de solidos

suspendidos y clarificacion en tratamientos de aguas.

Peroxido de hidrogeno: actia como un oxidante potente y ecoldgico, ya que al reaccionar se
descompone en agua y oxigeno. Se utiliza para abatir arsénico, cianuro y sulfuro de modo limpio

y sustentable.

Filtracion: Cuando se realiza una filtracion, el liquido que ingresa en contacto con la
superficie de la membrana es obligado a pasar a través de ella. Algunos sélidos y componentes

guedaran retenidos por la membrana mientras el resto pasara al otro lado (Alfa Laval, 2021).

Actualmente los procesos de filtracion han mostrado buenos resultados en muchos paises,
pero en Colombia en la industria minera, son poco implementados; Estudios realizados
anteriormente por Alvaro L. Malvesti, Marcelo L. Mignoni, Robison P. Scherer, Fabio G. Penha
e Sibele B. C. Pergher, del departamento de quimica de la Universidad Regional Integrada do
Alto Uruguai e das Missdes en Brazil han demostrado la capacidad de absorcion de las cenizas
volantes y la porosidad de las diatomitas haciendo de estas una excelente materia prima para la

realizacion de membranas filtrantes.
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Con el desarrollo de la propuesta se lograron resultados promisorios que sirven como punto
de partida para una posible implementacion por el gremio minero, de igual manera, estos
resultados sirvan como punto de partida para el desarrollo de nuevas investigaciones. En este
punto, esta propuesta buscd no solo mitigar la contaminacién de las ARM, sino de los

subproductos de la industria como lo son las cenizas volantes y las diatomitas.
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1. Problema

1.1 Titulo

SINTERIZACION Y CARACTERIZACION DE MEMBRANAS CERAMICAS A PARTIR
DE ARCILLAS, DIATOMITAS Y CENIZAS VOLANTES PARA EL TRATAMIENTOS DE

AGUAS RESIDUALES MINERAS.

1.2 Planteamiento del Problema

Gracias a su diversidad de ambientes, Colombia dispone de una variada oferta de productos
mineros, entre los que se incluyen carbon, oro, platino, niquel, esmeraldas y caliza, asi como la
de otros que se producen en menor escala, principalmente: sal, roca fosforica, arcillas, arenas
siliceas, minerales de cobre y manganeso, magnesita, barita, yeso y varios tipos de rocas
ornamentales. En cuanto a la extraccion de estos recursos mineros, se aprecia un panorama con
dos componentes generales: el primero, con una actividad minera formal y de gran escala; el
segundo, por una actividad minera que se desarrolla a escalas menores en forma tradicional y
artesanal, con una reconocida carencia de tecnologia adecuada y definida, en muchos casos, por
la informalidad y el caracter de subsistencia, lo que la hace insegura, poco rentable, no

competitiva y ambientalmente no sostenible (Gliza, 2011).

Adicionalmente, la extendida explotacion aurifera de aluvion en varias regiones del pais, en
donde se usan de manera antitécnica y desmedida agentes quimicos como el mercurio y el
cianuro para la recuperacion del oro, ha traido nocivas e irrecuperables consecuencias sobre la
salud humana y el ambiente, a tal punto que varios estudios como los realizaos por Veiga (2010)

han demostrado que en los municipios de Segovia, Remedios y Zaragoza, del departamento de
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Antioquia, se encuentran concentraciones de mercurio en el aire y en las fuentes hidricas, 1000

veces superiores a las permitidas por los estandares internacionales (Guiza, 2011).

La mineria en Colombia produce grandes afectaciones a las fuentes hidricas debido a que la
mayoria de minas no realizan tratamientos de aguas residuales, por el costo que implica este
proceso Y la falta de reglamentacion en el tema. Provocando que las fuentes hidricas se ven
seriamente afectadas debido a los residuos solidos que son vertidos durante la actividad minera.
Dando como resultado un mayor contenido de sedimentos, lo que causa que los rios sean
desviados de sus cauces naturales generando inundaciones y cambios en el paisaje, asi como
afectaciones a las comunidades, quienes algunas veces se ven expuestas a perder sus cultivos, y
ademas por el nivel de contaminacion no pueden consumir agua de estos afluentes (L6pez, Lopez

& Medina, 2017).

Cuando las grandes cantidades de roca que contienen sulfuros o sulfatos, son excavadas en
tajo abierto o en vetas en minas subterraneas, estos materiales reaccionan con el aire o con el
agua para crear acido sulfarico. Cuando el agua alcanza cierto nivel de acidez, un tipo de bacteria
Ilamada Acidithiobacillus ferrooxidans, se reproduce en estos ambientes y en su metabolismo
procesa el azufre produciendo sulfato ferroso y férrico para después producir acido sulfurico,

lixiviando aln mas los residuos de metales de desecho (Ruiz, 2016).

El &cido es transportado desde la mina por el agua o por corrientes superficiales, y
posteriormente depositado en los estanques de agua, arroyos, rios, lagos y mantos acuiferos
cercanos. El drenaje acido minero DAM degrada severamente la calidad del agua y puede inhibir

la vida acuatica, asi como volver el agua inservible (Teran, 2017).
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La contaminacion por metales pesados es causada cuando algunos metales como el arsénico,
el cobalto, el cobre, el cadmio, el plomo, el oro, la plata y el zinc, contenidos en las rocas o
expuestos en vetas en una mina subterranea, entran en contacto con el agua. Los metales son
lixiviados por la solucion acida y llevados rios abajo, mientras el agua lava la superficie rocosa.
Aunque los metales pueden ser movidos en condiciones de pH neutral, la lixiviacion es
particularmente acelerada en condiciones de pH bajo, tales como las creadas por el drenaje acido

de la mineria (Teran, 2017).

La contaminacién quimica ocurre cuando algunos agentes quimicos (tales como el cianuro y
el acido sulfurico, utilizados por compafiias mineras para la separacion del material deseado, del
mineral en bruto) se derraman, gotean, o se trasladan del sitio minero a un cuerpo de agua
cercano. Estos quimicos pueden ser también altamente toxicos para los humanos y la fauna

(Revilla, 2018).

En Norte de Santander, la mayoria de las actividades extractivas de minerales se realizan de
manera artesanal y bajo nivel tecnolégico utilizando métodos mineros, que no permiten optimizar
el aprovechamiento de los recursos. En general, la mineria a pequefia escala tiende a producir
mas efecto sobre el medio ambiente por unidad de produccién (Ayala, Cabrera, Cadena, Castafio,

Contreras Diaz et al., 2019).

Segun los inventarios mineros nacionales realizados por INGEOMINAS, hoy servicio
geoldgico colombiano, entre 1999 y 2000 los impactos ambientales en Norte de Santander fueron
inestabilidad y erosion producida por carcavas y derrumbes, descapote sin recuperacion,
alteracion de causes por aporte de solidos que generan sedimentacion y modificacion de dinamica

hidrica (Ayala et al., 2019).
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Con el fin de preservar los recursos hidricos no renovables se crean nuevas alternativas con
mayor eficiencia para el tratamiento de aguas residuales mineras como: la filtracion, la
fitorremediacion, tanques de sedimentacion, biorremediacion, procesos con cal, procesos con
perdxido de Hidrogeno, entre otros. Por consiguiente, lograr que las entidades mineras y
empresas mineras mejoren la calidad de sus tratamientos, obteniendo una mineria sostenible y
que reduzca los impactos ambientales producidos. Por lo tanto, se propuso la realizacion de
filtros ceramicos a base de cenizas volantes, diatomitas y caolines de la region, lo que ayudo a
mejorar la calidad del agua y la reutilizacidn de esta para otras labores mineras, dando fin a

grandes problemas ambientales.

1.3 Formulacién del Problema

¢ Qué tan eficiente sera el uso por filtracion de membranas cerdmicas sinterizadas a base de

cenizas volantes, diatomitas y caolines en la mejora de la calidad de aguas residuales mineras?

1.4 Objetivos

1.4.1 Objetivo general. Determinar la eficiencia de las membranas ceramicas sinterizadas a
partir de arcillas, diatomitas y cenizas volantes de la regidn, en el tratamiento de aguas residuales

mineras.

1.4.2 Objetivos especificos. Los objetivos especificos se plantean a continuacion:

Sinterizar y caracterizar las membranas ceramicas elaboradas a partir de arcillas, diatomitas y

cenizas volantes de la region.

Analizar los parametros pH, TDS, resistividad, DQO y DBO5 de las muestras de aguas antes

y después del proceso de filtracion a través de las membranas ceramicas.
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Evaluar la eficiencia de las membranas ceramicas sinterizadas en el tratamiento de aguas

residuales mineras.

1.5 Justificacion

Este proyecto tiene como finalidad el disefio y elaboracion de membranas ceramicas a partir
de arcillas, diatomitas y cenizas volantes para el tratamiento de aguas residuales mineras, debido
a la gran contaminacion que estas presentan por procesos de acidificacion cuando reaccionan los
minerales sulfaricos con el agua o el oxigeno, e incluso por particulas en suspension, grasas,
aceites combustibles de la maquinaria usada en mineria, explosivos no quemados como los

oxidos de azufre y los 6xidos de nitrégeno y otros productos quimicos.

Las fuentes hidricas se ven seriamente afectadas debido a las aguas residuales que la
actividad minera genera. El impacto generado se traduce en un mayor contenido de sedimentos,
lo que causa que los rios sean desviados de sus cauces naturales generando inundaciones y
cambios en el paisaje, asi como afectaciones a las comunidades (Red de Desarrollo Sostenible,
2017). Los cambios de pH en especial los pH acidos de rios y lagos producen un incremento del
contenido de iones metalicos, como el ion Aluminio (Curo & Rojas, 2017). Ciertas especies de
peces y anfibios presentan una elevada sensibilidad a esta acidificacion, en humanos el consumo
de estas aguas produce un incremento de enfermedades infecciosas como la gastroenteritis, sin
contar multiples afectaciones en la piel como hongos y patégenos bacterianos produciendo

afectaciones en la salud de los trabajadores y comunidades cercanas (Espinosa, 2019).

Las membranas cerdmicas propuestas no solo mitigara el problema de las aguas residuales
producto de la mineria por medio de la filtracion, donde habria separacion de metales pesados,

agentes contaminantes y mejoramiento del pH, si no que al ser elaboradas con materiales
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reutilizados de la regidn también ayudan a resolver otros problemas ambientales como el alto
impacto en el ambiente por la contaminacidn que generan los productos de cenizas volantes y las

diatomitas producto de la industria cervecera.

1.5.1 Membranas usos, beneficios y estructuras, requerimiento o justificacion de su uso.
“Los procesos de separacion en membranas se clasifican en: filtracion (diametros de poro de mas
de 104 nm), microfiltracién (entre 102 y 104 nm), ultrafiltracion (entre 1 y 102 nm) y 6smosis

inversa (con didmetros de poro menores de 1nm)” (Benito, Conesa & Rodriguez, 2004, p.1).

Para que una membrana sea Util debe ser altamente permeable y selectiva, resistente
mecanicamente, con estabilidad quimica y térmica, a la hora de operar, con poco indice de
obstruccion, econdémica, eficiente en su tarea y significativamente mejor a la hora de realizar el

proceso de separacion (Benito et al., 2004).

En cuanto las membranas inorganicas, se estan realizando pruebas para su perfeccionamiento,
como opcidn de solucion que poseen las poliméricas en algunas condiciones de trabajo. Pues las
membranas inorganicas poseen una gran ventaja a la hora de realizar separaciones a altas
temperaturas, donde se presentas grandes esfuerzos mecanicos, separaciones en medios

agresivos, donde se pueden dar también ataque de microorganismos, etc (Benito et al., 2004).

Una desventaja de las membranas ceramicas que debe ser resuelta, es la fragilidad frente a
esfuerzos de traccion (sobre todo en soportes), delaminacion, ya que no cuenta con la resistencia

que exigen los procesos mecanizados y la gran inversion que estos exigen (Benito et al., 2004).

Para ejecucion de la propuesta se utilizaron diatomitas procedentes de la industria cervecera,

ademas, se usaron cenizas volantes producto de la combustion del carbon de la empresa
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Termotasajero S.A y arcillas caoliniticas de la region. En el caso de las cenizas volantes no
generaria utilizacion de recursos econdémicos y se redujo la contaminacién producto de estas. Las
diatomitas son materiales que por si solos se consideran altamente contaminantes ya que son
residuos de los procesos de filtracion en la industria cervecera, por lo que se aprovecho todo este
potencial para generar un beneficio al medio ambiente y a la comunidad. Las arcillas
nortesantandereanas son privilegiadas por la excelente calidad de las formaciones arcillosas
presentes, brindando propiedades como alta capacidad de absorcion. La utilizacion de estas
arcillas impactaria positivamente a la comunidad en general y al gremio ayudando al crecimiento

comercial de la region debido al aumento de las ventas.

Otro material utilizado para la elaboracion de membranas filtrantes son las cenizas volantes,
es un material muy versatil debido a las propiedades fisicas y quimicas que las componen, las
cuales podran beneficiar al proceso de filtracion entre ellas se encuentran el tamafio de grano, y
sus propiedades mecanicas. Las diatomitas poseen cualidades que ayudan al proceso de
tratamiento de aguas la cuales son: alta porosidad, volumen de muy baja densidad, capacidad

para absorber liquidos muy alta.

Este proyecto es viable por muchos factores uno de ellos es su bajo costo debido a la
reutilizacion de las materias primas subproducto de otros procesos industriales, es facil de instalar
en campo y adaptar de acuerdo a la escala de la mina que lo adquiera y la cantidad de agua
residual que genere la misma. Causaria un impacto favorable en el medio ambiente al evitar la
contaminacion de fuentes hidricas, ayudaria a la comunidad al mejorar la calidad del agua potable
que se consumen las viviendas cercanas a las empresas mineras. Adicionalmente, tiene muchas
aplicaciones en mineria y sobre todo generaria un cambio significativo en la mineria sostenible a

la cual estd apuntando actualmente el pais.
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Por estas razones este proyecto estudio a escala de laboratorio, el efecto de las membranas
ceramicas en el tratamiento de las aguas residuales mineras, y asi, crear conciencia de la
importancia de recuperar los efluentes, para lograr minimizar el grado de contaminacion en los

afluentes hidricos, que afectan la fauna, la flora y las comunidades cercanas.

1.6 Alcance y Limitaciones

1.6.1 Alcances. El presente estudio evaluo la eficiencia de las membranas ceramicas
elaboradas por colado a base de cenizas volantes, diatomitas y caolines para el tratamiento de

agua residuales mineras a escala de laboratorio.

1.6.2 Limitaciones. El proyecto se realizara a nivel de laboratorio, por lo que existieron
limitaciones de costos en el eventual escalamiento de un proceso continuo o reactor a nivel real

en la mina.

Se limito el analisis de las muestras de agua a la caracterizacion de las aguas residuales de
una mina de la region, para su analisis y determinacidn de agentes contaminantes que esta

contiene.

1.7 Delimitaciones

1.7.1 Delimitacion espacial. El disefio del método de tratamiento de aguas residuales
mineras por medio de membranas ceramicas a base de cenizas volantes, diatomitas y arcillas, se
desarrollara en el laboratorio de fisica de GIFIMAC ubicado en la Universidad Francisco de

Paula Santander y el agua estudiada sera tomada de una mina de la region.

1.7.2 Delimitacion temporal. La investigacion tuvo una duracion de 15 meses por tiempo de

pandemia.



1.7.3 Delimitacion conceptual. A continuacion se presenta la delimitacion conceptual:

e Aguas residuales mineras.
e Adsorcion.

e Absorcion.

e Agentes contaminantes.

e Agua contaminada.

e Aguas sulfurosas.

e Aprovechamiento de aguas.
e Caolin.

e Cenizas volantes.

e Contaminacion.

e Diatomitas.

e Demanda bioquimica de oxigeno (DBO05).
e Drenaje minero.

e Ecosistema.

e Fuentes hidricas.

e Filtracion.

e Impacto socio-ambiental.

e Labores mineras.



Membrana ceramica.
Método.
pH.

Sélidos en suspension.

Solidos totales disueltos (TDS).

Sinterizar.

Sulfatos.

Turbidez.

Variables.

29
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2. Marco Referencial

2.1 Antecedentes

2.1.1 Antecedentes internacionales. Padaki, Surya, Abdullah, Misdan, Moslehyani, Kassim
et al. (2015). Membrane technology enhancement in oil-water separation. Estudios recientes han
demostrado que el agua puede ser separada de aguas residuales aceitosas utilizando procesos de
membrana. Con el fin de controlar el tamafio de poro de la membrana y el grosor, el material
polimero se ha convertido en una buena eleccion bajo ciertas condiciones experimentales (Padaki

etal., 2015).

Brown, Proum & Sobsey (2009). Sustained use of a household-scale water filtration device in
rural Cambodia. Los métodos de purificacién como la cloracién y la filtracion a gran escala, no
pueden ser aplicados por muchos nigerianos, especialmente por la poblacion rural que vive por
debajo de los niveles de pobreza. el filtro de agua de ceramica se ha convertido en un método
barato y eficiente para purificar el agua en las zonas rurales, ya que todos los materiales
necesarios estan disponibles localmente y tienen una vida Util relativamente larga de 2 a 3 afios.
La filtracion es uno de los procesos de agua mas simples. Se han realizado trabajos previos para

probar la eficiencia de los filtros cerdmicos en el tratamiento de aguas (Brown et al., 2009).

Taylor, Rieger, Steinberger, Pelz, Haseneder & Hartel (2013). Mine water treatment by
membrane filtration processes - Experimental investigations on applicability. EI Departamento de
térmica, Medio Ambiente y Productos Naturales en Ingenieria de Procesos de TU Bergakademie
Freiberg investigod la aplicabilidad de filtracion de membrana usando nanofiltracion (Alfa Laval
NF99) y 6smosis membranas (Alfa Laval RO98pHt) inversa. Estos experimentos cubrieron

estudios de parametros a largo plazo para determinar la aplicabilidad de la teoria de filtracion de
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membrana y la apariencia de escalamiento (precipitacion de solutos inorganicos). Los resultados
sugieren la aplicabilidad de la desalinizacion por filtracion de membrana, asi como la aparicion
de escalado debido a la fuerte disminucion del flujo durante los estudios a largo plazo para

algunas condiciones experimentales (Taylor et al., 2013).

2.1.2 Antecedentes nacionales. Pefia, Hans, Becerra, Caballero & Dulce (2019). Utilizacion
de tierras diatoméceas recicladas de la industria cervecera como medio de transporte de
macronutrientes. La aplicacion de la tierra de diatomeas es amplia, utilizada desde complemento
en la industria alimentaria, aplicaciones en el sector agricola, hasta nanoparticulas en la medicina
avanzada, siendo la clarificacion de cerveza una de sus principales aplicacién, quinta bebida méas
consumida en el mundo, dejando este proceso como residuo lodo de diatomita, con sus frastulas
y poros tapados por materia organica y agua, mezcla que tiene grandes implicaciones
ambientales, sanitarias y econdmicas generadas por la gran cantidad de tierra diatomacea usada
como elemento filtrante. Sus propiedades filtrantes han sido mejoradas mediante tratamientos
térmicos a temperaturas entre los 1000 °C y 1400°C. Durante el proceso de produccion de la
cerveza, la diatomita se utiliza como elemento filtrante. Para la produccion de un litro de cerveza,
en promedio se utilizan entre 1-2 g de diatomita calcinada y se producen al final de este proceso
17,14 gramos de residuos solidos. Al afio se producen en promedio en una cervecera 2.3 millones
de hectolitros de cerveza que generan 3.942.200 kg de residuos sélidos de torta de diatomita

(Pefia et al., 2019).

Carrefio, Ferrer & Pefia (2019). Zeolitas Sodicas y Potasicas a partir de Cenizas Volantes
Provenientes de la Combustion del Carbon de la Termoeléctrica Termotasajero S.A.S. Las
cenizas volantes presentan composicion quimica de acuerdo a la literatura, en mayor proporcion

oxidos de silice (SiOz2), alimina (Al203), oxido férrico (F203), oxido de calcio (CaO), en menor
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proporcion, generalmente al 5%, 6xido de magnesio (MgO), sulfatos (SO4 2), carbono elemental
(C) y alcalis (Na20 y KOy), y otros constituyentes en cantidades ain mas reducidas, como
compuestos de titanio, vanadio, manganeso, fosforo, germanio, galio, etc. Lo que convierte a las
cenizas volantes en un subproducto eficaz del cual se pueden obtener zeolitas de alto contenido
de pureza. Las zeolitas se definen como aluminosilicatos cristalinos, micro porosos, constituidas
de un entramado tridimensional de aniones tetraédricos de (SiO4) *y (AlO4) *°, que se unen por
comparticion de atomos de oxigeno y moléculas de H20, los que son facilmente intercambiables,
en los poros huecos de la estructura, las diferentes coordinaciones de los tetraedros, asi como la
relacién Silicio/Aluminio originan los diferentes tipos de zeolitas. Dependiendo de las
condiciones a las cuales se sometan las CV vy el tratamiento que se aplique en el proceso de
zeolitizacion se pueden obtener zeolitas de diferentes tipos con aplicaciones de gran interés a

nivel industrial y ambiental (Carrefio et al., 2019).

2.2 Marco Teorico

2.2.1 Aguas residuales mineras y sus efectos ambientales. Los vertimientos generados en
la explotacion carbonifera de las Unidades Productoras Mineras, poseen grandes concentraciones
de solidos suspendidos, metales pesados, entre otros. Estas caracteristicas fisicoquimicas en las
aguas residuales de las minas de carbon, pueden generar impacto negativo en la fuente receptora

(Ministerio de Minas y Energia & Universidad de Cérdoba, 2015).

En el proceso de extraccion minera de carbon, es frecuente observar la presencia de metales
pesados toxicos que generan una gran contaminacion en las fuentes hidricas y en las aguas
residuales, que representa un gran riesgo para la salud publica, ya que es un evento de alto flujo y

de dificil control de impacto, con un alto nivel de toxicidad que a partir de su acumulacion en los
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organismos vivos y prosigue en la cadena alimentaria (Salas, 2020).

2.2.2 Importancia del tratamiento de las aguas. Teniendo en cuenta lo anterior, se plantea
la puesta en uso de un sistema de tratamiento orientados que permitan la implementacion de la
normatividad establecida para los limites permisibles de vertimientos para la mineria de carbon
que formula la Resolucion basado en la aplicacion de tecnologias sostenibles para el tratamiento
de aguas residuales, que se caracterizan por generar una estrategia econémica, caracterizada por
permitir recuperacion, redso, operacion y mantenimiento faciles. Para el tratamiento de aguas
residuales en la produccidn carbonifera, se plantean acciones mecéanicas (fisicos), biolégicos y
quimicos para reducir parcial o totalmente los contaminantes existentes en el agua residual

(MinMinas & UniCordoba, 2015).

Las aguas residuales que produce la mineria de carbdn, provienen del interior de la mina, su
recuperacion deberia ser total para poder ser llevadas a los cuerpos receptores, ya que estas en el
proceso se cargan de materiales en suspension, que generan turbiedad, donde se pueden presentar
metales pesados, alteraciones de pH, requiriendo filtrar elementos suspendidos en el agua

residual (MinMinas & UniCérdoba, 2015).

Es asi que la presencia del zinc produce problemas de constipacion cronica, el cobre genera
bioacumulacion con efectos toxicos, la exposicion a altos niveles de cobre genera una rara
enfermedad conocida como la enfermedad de Wilson y se caracteriza por la excesiva
retencion del cobre en el higado, el plomo es tdxico para muchos érganos y tejidos, incluidos
corazén, huesos, intestinos, rifiones, sistemas nervioso y reproductivo y el cadmio puede
manifestarse en sindromes, como hipertension, disfuncion renal, defectos 0seos, lesiones

hepaticas, dafio pulmonar y efectos reproductivos. (Salas, 2020, p.1)
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2.2.3 Membranas como mecanismos de filtracion de agua residuales. Son barreras
delgadas que cuentan con dos fases, mediante las cuales, por accién de una fuerza (con
variaciones de presion o de concentracion), se realiza un transporte. Se caracterizan por dar lugar
a capilares, fendmenos de adsorcion y la carga superficial, que permiten retenciones y

separaciones. Son mecanismos importantes en procesos de separacion (Benito et al., 2004).

2.2.4 Caracteristicas del proceso de separacion del material. Muchas de las aplicaciones
industriales de los procesos membranarios demandan estabilidad del proceso, alta disponibilidad,
bajos requerimientos de tratamientos preliminares y un mantenimiento minimo. Las membranas
ceramicas poseen unas propiedades de resistencia térmica, quimica y mecanica que las hacen
Optimas para su aplicacion en numerosos procesos. Se muestra un resumen de las propiedades de

las membranas ceramicas, que se explican en detalle en la figura 1 (Llorente, 2017).

MEMBRANAS CERAMICAS

VENTAIJAS DESVENTAJAS
B
QUIMICAS »| Altacompatibilidad Se puede usar 2 ng]i riselsiteerr:g:?oal
en medios agresivos limpiadores 5 q
fuertes y
TERMICAS Estabilidad a altas temperaturas
- altas
temperaturas

i i Facil fractur
MECANICAS ,| Elevada resistencia acil fractura

Altas inversiones

ECONOMICAS || | arga vida media o
iniciales

Figura 1. Ventajas y desventajas de las membranas ceramicas

Fuente: Llorente, 2017.
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2.2.4.1 Clasificacion de las membranas. Por la gran variedad de membranas que existen, su
clasificacion atiende a diferentes parametros. Uno de ellos es diferenciar las membranas

bioldgicas y sintéticas.

Por su estructura, las membranas pueden ser simétrica (la estructura es constante en la
seccion transversal de la membrana) o asimétrica (la estructura varia a lo largo de la seccion
transversal de la membrana). Las membranas asimétricas pueden ser compuestas (partes densas y
porosas) o porosas. Los materiales que mas se utilizan en la preparacion de membranas pueden
ser polimeros, ceramicas, vidrios, metales o liquidos. También pueden ser neutros o cargados
eléctricamente. La geometria de la membrana puede ser plana, tubular, espiral, en forma de fibras

huecas, etc (Llorente, 2017).

membranas

simétricas asimétricas

porosas homogéneas

UIMNN — —

material
polimeros | vidrios | liquidos

Figura 2. Representacion esquematica de las diferentes clasificaciones de membranas

porosas compuestas

sintéticas

Fuente: Llorente, 2017.
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Su clasificacion se puede dar también por su proceso de separacion que definirian en porosas

y/o de intercambio iénico (ver figura 2).

2.2.5 Membranas porosas. Las membranas porosas consisten en una matriz sélida donde se
encuentran un gran nimero de poros o huecos con diametros que van desde tamafios inferiores a
1 nm a superiores a 10 um, y se clasifican segin su tamafio de poro, ya que éste es definitivo para

su eleccidn en la separacion de una determinada especie (Lorente, 2019).

Las membranas cerdmicas mas comunes son porosas, no obstante, también existen algunos
estudios referentes a la investigacion de membranas ceramicas densas. Las membranas ceramicas
porosas son habitualmente de varias capas de uno o mas materiales ceramicos. Por lo general
constan de un soporte macro poroso, una o varias capas intermedias meso porosas y una capa
superior microporosa. Regularmente, el soporte proporciona resistencia mecanica, mientras que
las membranas intermedias hacen de puente entre el soporte y la capa superior, todo estos con el
fin de reducir gradualmente el tamafio de los poros: la capa superior es la capa selectiva, donde

tiene el lugar el proceso de separacién ver figura 3 (Llorente, 2017).

SRR

e e e D

s Capa selectiva

» Soporte

Figura 3. Esquema de una membrana asimétrica

Fuente: Llorente, 2017.



37

2.2.5.1 Sintesis de membranas ceramicas porosas. La estructura tipica de una membrana
porosa ceramica corresponde a una configuracion multicapa, tal y como se ha comentado
anteriormente. Estas configuraciones son asimétricas y constan de un soporte poroso, una o varias
capas intermedias y una capa selectiva, que se obtienen en orden decreciente de tamafio de poro,

tal y como se detalla en la tabla 1 (Llorente, 2017).

Tabla 1 Configuracion habitual de membranas ceramicas porosas para diferentes

aplicaciones
Aplicacion Estructura dp habitual Capa Selectiva
1 capa 5um Macroporosa
Microfiltracion 2 capas 0.25um Macroporosa
3 capas 0.10pum Macroporosa
Ultrafiltracion 4 capas 5nm Mesoporosa
Nanofiltracion/ Separacion 5 capas 10 A Microporosa o

de gases/ Pervaporacion
Fuente: Llorente, 2017.

2.2.6 Membranas de intercambio i6nico. Las membranas de intercambio idnico contienen
grupos cargados, que se clasifican en dos grandes grupos: catiénicas (contienen grupos cargados
negativamente) y anionicas (contienen grupos cargados positivamente). De este modo, ceden el
paso de iones de diferente carga, mientras que impiden el paso de iones con igual carga a traves
de ellas. Tanto los grupos como la matriz pueden tener naturaleza organica (polimeros) o

inorganica (ceramica, bentonitas, zeolitas, etc.,) (Lorente, 2019).

2.2.7 Procesos de separacion basados en membranas. Una membrana es, segun la
Sociedad Europea de Membranas, una fase intermedia que separa dos fases y/o actla como una

barrera pasiva o activa al transporte de materia entre las fases.
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En los dltimos afos el uso de membranas en procesos quimicos va en aumento, siendo
ilimitado la cantidad de aplicaciones en las que se puede usar este proceso de separacion. La
membrana al tener la capacidad de controlar la velocidad de permeacion de determinadas
especies quimicas a traves de ella. Por tal motivo, sus campos de aplicacion van desde la
medicina hasta los procesos de separacion en diferentes industrias. En ejecucidn, una membrana
es una barrera moderadora de la permeacion de especies que entran en contacto con ella. La
interface semipermeable puede ser organica o inorganica, homogénea o heterogénea, organica o
inorganica, liquida o solida. Una fuerza impulsadora transporta materia de una fase a otra como
se muestra en la figura 4. Finalmente, la unidad que contiene la membrana y las fases de trabajo

se denomina modulo.

Fase 1 MEMBRANA Fase 2
a
° o n
m "o oo P : o®
e ... ™ d
alimento e"e m o = "g permeado
mm omg ¢ i
e o
o "a = m"p
fuerza impuisora

Figura 4. Esquema del proceso de separacion mediante el uso de membranas

Fuente: Llorente, 2017.

Hoy en dia se estan masificando los procesos en que tecnologia de membranas puede ser

aplicada. En la industria los procesos de separacion mas desarrollados que hacen usos de las

membranas son microfiltracion, ultrafiltracion, nanofiltracion, 6smosis inversa y electrodialisis

(Llorente, 2017).
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2.2.7.1 Tipos de procesos de separacion. Los procesos de separacion por medio de
membranas pueden agruparse dependiendo del tipo de fuerza impulsora que preside la

separacion:

Presion hidrostatica: smosis inversa, nano, ultra y microfiltracion, separacion de gases, etc.

Gradientes de concentracion o potencial quimico: dialisis, etc.

Potencial eléctrico: electrodialisis.

2.2.8 Diferencias térmicas: destilacion con membranas. Existen las membranas
inorganicas, consideradas tamices moleculares, esto es que sirven para realizar el proceso de
separacion por tamafio, también pueden definirse como “materiales asimétricos y porosos
formados por un soporte macroporoso seguido de una o varias capas delgadas sucesivas
depositadas sobre €é1”. Estan pueden ser membranas densas, que pueden ser de metales, hibridas
inorgénicas-organicas o de 6xidos mixtos y membranas porosas. Estas segun IUPAC se clasifican
en: macroporos ¢ > 50 nm, mesoporos 2 nm < ¢ < 50 nm y microporos ¢ <2 nm, como también
segun los materiales que las forman, en: ceramicas, metalicas, de carbono, vitreas y zeoliticas

(Benito et al., 2004).

Una forma de analizar la tendencia de uso de las membras inorganicas es el valor de mercado

mundial en su comercializacion ver tabla 2.
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Tabla 2. Mercado mundial de membranas inorganicas (millones $ dolares)

% Crecimiento

Tipo 1992 1996 1997 2002 esperado 1997-2002
Ceramicas 15 44 51 104 15
Metalicas 13 39 43 68 10

Compuestas de carbono 4 6 6 8 6
Vitreas 1 1 1 1 0

Otras (zeoliticas) 0 1 1 1 0
Total 33 91 102 182 31

Fuente: Benito et al., 2004.

De acuerdo a esto, las membranas ceramicas son las membranas inorganicas mas
comercializadas en los ultimos afios, por su habilidad de uso en entornos quimicamente
agresivos, a altas temperaturas y presiones y su bajo costo de fabricacion, que es mas alto que las

membranas poliméricas, pero resulta econdémico por su uso a largo plazo (Benito et al., 2004) .

2.3 Marco Conceptual

Adsorcidn. Es el proceso no destructivo utilizado para remover contaminantes, para lo que se
utiliza materiales como carbon activado y otros materiales que ofrezcan resistencia mecanica y
reutilizacion posterior a su desorcién, dentro de los que se propone el uso de arcilla roja, para la

sinterizacidn de ceramica que se utiliza en como adsorbente de metales pesados (Salas, 2020).

Absorcidn. Penetracion fisica de una fase en la otra (Viades, 2013).

Acidificacion. El agua, rica en oxigeno al entrar en contacto con la pirita y otros minerales
inestables de azufre inestables presentes en los estériles de los yacimientos, sufre un proceso
acelerado de oxidacién, que da como resultado final la acidificacion del agua que entre en

contacto con estos compuestos (Unidad de Planeacion Minero-Energética, 1998).
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Acido. Solucion que contiene una alta concentracion de iones hidrogeno (ph < 7) (UPME,

1998)

Acuifero. Formacion geologica constituida por materiales permeables o fisurados capaz de

almacenar y transportar un flujo significativo de agua (UPME, 1998).

Aerobio. Proceso quimico fisico que unicamente se produce en presencia de oxigeno

(UPME, 1998).

Afloramiento. Parte del estrato de roca, veta filon o capa que sobresale del terreno o se

encuentra recubierta de depositos superficiales (UPME, 1998).

Agentes contaminantes. Sustancia que genera contaminacion al agua saliente de la mina

(Revilla, 2018).

Agua contaminada. Agua con presencia de sustancias causante de dafios a la poblacion y

ecosistema (Revilla, 2018).

Aguas sulfurosas. Agua contaminada con presencia de sulfuros (Revilla, 2018).

Aprovechamiento de aguas. Reutilizacion de aguas subterraneas para actividades dentro de

la mina (Revilla, 2018).

Agotamiento. Las fallas o fracturas en la roca inducidas por la mineria pueden causar que las
aguas subterraneas o freaticas que alimentan manantiales de aguas superficiales, encuentren
senderos entre las diferentes capas freaticas presentandose sitios de afluencia parcial o total de

éstas aguas hacia la mina, haciendo disminuir o desaparecer estos manantiales (UPME, 1998).
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Aguas acidas. Se forman por meteorizacion de minerales sulfurosos, simultaneamente a la

accion catalizadora de bacterias (UPME, 1998).

Aguas acidas. Se forman por meteorizacion de minerales sulfurosos, simultdneamente a la

accion catalizadora de bacterias (MinMinas & UniCdérdoba, 2015).

Alcalino. Solucion que tiene cualidades de base ( pH >7) (UPME, 1998).

Ambiente. Entorno en el que opera una organizacion, que incluye aire, suelo, agua, recursos

naturales, seres humanos y su interrelacion (UPME, 1998).

Anaerobio. Proceso quimico fisico que Unicamente tiene lugar en ausencia de oxigeno

(UPME, 1998).

Antrépico. Relacionado con la actividad humana (UPME, 1998).

Area carbonifera. Es una superficie, de significado geografico y geoldgico, que comprende
uno o mas sectores carboniferos, donde se aprecian acentuadas variaciones faciales laterales y

verticales y donde los rasgos estructurales indican estructuras individuales (UPME, 1998).

Bidtico. Relativo a los seres vivos (UPME, 1998).

Buzamiento. Sentido en el que se inclina una capa o un filén (UPME, 1998).

Carbon activado. Carbon tratado especialmente para obtener una gran capacidad de
absorcion de gases 0 vapores. En sustancias liquidas se usa como agente decolorante y para

retirar impurezas (MinMinas & UniCordoba, 2015).
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Carbon. Es una roca sedimentaria de color negro a negro castafio, combustible, que contiene
mas del 50 % en peso, y mas del 70 % en volimen, de material carbonoso, comprendida la
humedad inherente. Se formo de restos de plantas que han sido compactadas, endurecidas,
quimicamente alteradas y carbonificadas por calor y presién durante el tiempo geoldgico (UPME,

1998).

Clausura. Acto de cerrar cualquier labor minera, generalmente subterranea, cuando finalizan
las labores extractivas, con el fin de evitar riesgos de accidentes y facilitar la recuperacion de los

terrenos (UPME, 1998).

Compactacion. Proceso mediante el cual un suelo disminuye el volumen y aumenta la

densidad, al reducir su indice de poros (UPME, 1998).

Compuestos en solucidn. El drenaje minero subterrdneo generalmente contiene componentes
organicos como grasas, aceites y solventes, que provienen en su mayoria de maquinas y equipos
utilizados en la actividad minera, y componentes quimicos disueltos como sales, &cidos minerales
y metales, que pueden presentar algin grado de toxicidad, y que no degradan naturalmente,

pudiendo contaminar las fuentes de agua (UPME, 1998).

Contaminacidén. Descarga artificial de sustancias o energia en una concentracion tal que

produce efectos perjudiciales sobre el medio, incluido el hombre (UPME, 1998).

Cuenca visual. Porcion de terreno visible desde un punto o reciprocamente, conjunto de

puntos desde los que se ve un punto (UPME, 1998).

Demanda Bioquimica de Oxigeno en 5 dias (DBO5). Cantidad de oxigeno que necesitan

los microorganismos para descomponer las sustancias organicas en cinco dias a veinte grados
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centigrados de temperatura. Es una medida de la capacidad contaminante de un agua residual que
indica la cantidad de oxigeno consumido en 5 dias por los microorganismos en la degradacion

aerobica de la materia organica que contiene (MinMinas & UniCdrdoba, 2015).

Demanda Bioquimica de Oxigeno en 5 dias (DBO5). Es una medida de la capacidad
contaminante de un agua residual que indica la cantidad de oxigeno consumido en 5 dias por los

microorganismos en la degradacion aerdbica de la materia organica que contiene (UPME, 1998).

Desarrollo sostenible. Se entiende por desarrollo sostenible el que conduzca al crecimiento
econdmico, a la elevacion de la calidad de la vida y el bienestar social, sin agotar la base de
recursos naturales renovables en que se sustenta, ni deteriorar el medio ambiente o el derecho de
las generaciones futuras a utilizarlo para la satisfaccion de sus propias necesidades (UPME,

1998).

Dique. Cuerpo tabular de roca ignea intrusiva, relativamente larga y delgada, que rellena una
fisura o una fractura profunda en rocas mas antiguas, y las corta discordantemente (que corta a la
estratificacion de las capas). A veces pueden aparecer varios diques dispuestos paralelamente
entre si. Cuando son afectados por erosion pueden dar lugar a relieves descalzados, al ser los
materiales del dique mas resistentes que los circundantes, o formar una depresion en forma de

fosa en el caso contrario (MinMinas & UniCérdoba, 2015).

DQO. Demanda quimica de oxigeno. Cantidad de oxigeno empleado en la oxidacién quimica

de la materia (organica e inorganica) presente en el agua (UPME, 1998).

Drenaje acido de mina. Descarga de agua con un ph inferior a 7 que produce como resultado

la oxidacion natural de minerales sulfurosos contenidos en las rocas, cuando son expuestas al aire
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y al agua (UPME, 1998).

Drenaje. Proceso de descarga de agua mediante corrientes superficiales o conductos

subterraneos (UPME, 1998).

E.l1.A Evaluacién de Impacto Ambiental. Conjunto de técnicas y metodologias
encaminadas a valorar los impactos que sobre el medio producen determinadas obras,

instalaciones y actividades (UPME, 1998).

Erosion. Conjunto de procesos fisicos y quimicos por los que los materiales rocosos o los
suelos son agrietados, disueltos o arrastrados de cualquier parte de la corteza terrestre (UPME,

1998).

Esteéril. Se define asi al suelo inorganico y todos los sedimentos y rocas que cubren el
subafloramiento de carbon; en este caso toma el nombre de “estéril de cobertura u overburden™.
Igual definicidn tienen las rocas que separan dos mantos de carbdn, en este caso toman el nombre

de estéril de "entremantos o interburden™ (UPME, 1998, p.1).

Estudio de impacto ambiental. Documento técnico que debe presentar el titular del proyecto

del cual se efectuara la declaracion de impacto ambiental (UPME, 1998).

Exploracion. Trabajos efectuados desde la superficie terrestre, con el propdsito de
determinar la localizacion , cantidad o calidad de un deposito mineral. Pueden consistir en

excavaciones de zanjas, sondeos, etc (UPME, 1998).

Filtracion. Separacion de las particulas solidas de un fluido, haciendo pasar la mezcla por un

medio filtrante en el que se retienen los solidos (MinMinas & UniCordoba, 2015).
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Floculacidon. Aglomeracion de particulas finas suspendidas en un liquido, por métodos

quimicos o fisicos (MinMinas & UniCdérdoba, 2015).

Gestion ambiental. Conjunto de acciones encaminadas a lograr la maxima racionalidad en el
proceso de decision relativo a la conservacion, defensa, proteccion y mejora del medio ambiente,
basandose en una coordinada informacion multidisciplinar y en la participacion ciudadana

(UPME, 1998).

Hidrometalurgia. Rama de la metalurgia extractiva que estudia la obtencion de metales o
compuestos a partir de minerales o fuentes secundarias mediante procesos que tienen lugar a

bajas temperaturas en medio acuoso u organico.

Impacto ambiental. Efecto que las actuaciones humanas producen en el medio. La
intensidad de la alteracion esta relacionada con la capacidad de asimilacién del entorno donde se

desarrolla la actividad impactante (UPME, 1998).

Impermeable. Material que no es capaz de permitir el paso del agua, o que solo lo permite

con dificultad (UPME, 1998).

Infiltracidn. Acto o proceso de pasar una sustancia a través de otra (UPME, 1998).

Labores de preparacion. Se refiere a los trabajos previos en una mina de carbon, para su
extraccion, mediante la construccion de socavones, guias, sobreguias, tambores, pozos verticales,
inclinados, cruzadas, vias de transporte o mediante remocion del estéril de cobertura y mineria

parcial (UPME, 1998).

Lixiviacion (beneficio). Proceso hidrometaltrgico mediante el cual se realiza la disolucion

selectiva de los diferentes metales que contiene una mina, por medio de una solucién acuosa que
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contiene un reactivo quimico apropiado.

Macrdfita. Formas macroscopicas de vegetacion acuatica. Comprenden las macroalgas, las
pteridofitas (musgos, helechos) adaptadas a la vida acuatica y las angiospermas. Teniendo en
cuenta la morfologia y fisiologia, se clasifican en Macrofitos fijas al sustrato y Macroéfitos

flotantes.

Medio ambiente. Conjunto de condiciones fisicas, quimicas y biologicas que rodean a un

organismo (UPME, 1998).

Metales pesados. Elementos quimicos del grupo de los metales, con densidad superior a 4.5
g/cm3 y masa atomica alta, como cadmio, cobre, cromo, mercurio, plomo, etc. Como
contaminantes, son un grupo de sustancias que se metabolizan mal y que presentan toxicidad para

los seres vivos, incluido el hombre (MinMinas & UniCordoba, 2015).

Mina. Excavacion realizada para extraer del subsuelo substancias minerales Utiles ; la mina
puede ser subterranea o a cielo abierto. EI termino se aplica también al conjunto de labores e
instalaciones para la explotacion de los yacimientos de minerales o rocas de interés industrial

(UPME, 1998).

Mineral. Sustancia natural que tiene una composicién quimica determinada y que siempre se

presenta bajo la misma forma cristalina (UPME, 1998).

Mineria de carbén. Todos los métodos parta extraer carbén, o sus subproductos, de la

corteza terrestre (UPME, 1998).

Mineria subterranea. Es la extraccion de carbdn o de sus subproductos, por métodos

subterraneos, tales como camaras y pilares, tajo largo, etc (UPME, 1998).
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Mineria. Técnicas y actividades dirigidas al descubrimiento y explotacion de yacimientos de

minerales (UPME, 1998).

Neutralizacion. Adicion de un material &cido o alcalino al agua o al suelo para ajustar su ph

hasta alcanzar el valor de 7 (Neutro) (UPME, 1998).

Nivel freatico. Limite superior, no estatico, de la zona saturada de agua en el subsuelo

(UPME, 1998).

Oxidacion. Alteracion quimica de una sustancia por perdida de electrones, o en presencia de

oxigeno (UPME, 1998).

Permeabilidad. Capacidad de un material para transmitir fluidos (UPME, 1998).

pH. Medida quimica que indica la concentracion de iones hidrogeno. Un valor igual a 7
corresponde a una solucion neutra, mientras que si s menor es acida y si es superior es basica

(UPME, 1998).

Pulpa. Mezcla de mineral molido o pulverizado con agua o una solucién acuosa. Vertedero
tipo Sutro: es un dispositivo que ayuda a controlar la velocidad de los liquidos (MinMinas &

UniCordoba, 2015).

Regidn o zona carbonifera. Es una superficie que abarca una o0 mas areas carboniferas,
geograficamente correspondiente a cada una de las regiones en que esta subdividido el pais

(UPME, 1998).

Rehabilitacion. Acciones destinadas a devolver a los terrenos degradados la posibilidad de

soportar uno 0 mas usos del suelo, sin perjuicio del medio ambiente (UPME, 1998).
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Restauracion. Acciones destinadas a devolver al terreno las condiciones de uso existentes

con anterioridad a la actividad impactante (UPME, 1998).

Sedimentacién. Deposicion de sedimentos en el fondo de los lagos, rios u otros cursos de

agua, asi como en la propia tierra (UPME, 1998).

Sedimento. Particula de tierra 0 material rocoso que ha sido erosionado (UPME, 1998).

Solidos en suspension. Ademas de las particulas de carbdn, los drenajes mineros arrastran
particulas de otros compuestos, que aumentan la turbidez de las aguas receptoras, alterando los
procesos fotosintéticos de las plantas acuaticas, especialmente en ambientes lacustres (UPME,

1998).

Solidos suspendidos. Particulas sélidas que pueden retirarse de un liquido mediante

filtracion (UPME, 1998).

Soélidos Totales Disueltos (TDS). DS es una medida de la materia en una muestra de agua,
mas pequefias de 2 micrones (2 millonésimas de un metro) y no pueden ser removidos por un
filtro tradicional. TDS es basicamente la suma de todos los minerales, metales, y sales disueltas
en el agua y es un buen indicador de la calidad del agua. TDS es clasificado como un
contaminante secundario por la Agencia de Proteccion Ambiental de los EU (USEPA) y se
sugiere un maximo de 500 mg/L en agua potable. Este estandar secundario se establece porque
TDS elevado proporciona al agua una apariencia turbia y disminuye el sabor en ésta. Personas no
acostumbradas al agua con alto contenido de TDS pueden experimentar irritacion gastrointestinal
al beber ésta. TDS también pueden interferir con equipos de tratamiento y es importante

considerarlo al instalar un sistema de tratamiento de agua. Tratamiento de agua por TDS puede
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lograrse por 6smosis reversa o destilacion. (Sigler & Bauder, 2014)

Subsidencia. Hundimiento progresivo del fondo de una fosa o depresion que se desarrolla

paralelamente a la sedimentacién depositada en ella (UPME, 1998).

Suelo. Parte de los materiales incoherentes que recubre a las rocas y que es capaz de sostener

vida vegetal (UPME, 1998).

Talad. Inclinacion natural o artificial de la superficie del terreno (UPME, 1998).

Techo. Capa geoldgica situada sobre un yacimiento, superficie superior de un estrato

(UPME, 1998).

Turbidez. Disminucion de la transparencia del agua causada por la presencia de particulas

solidas en suspension (UPME, 1998).

Vertimiento puntual. Es el que se realiza a partir de un medio de conduccion, del cual se
puede precisar el punto exacto de descarga al cuerpo de agua, al alcantarillado o al

suelo.(Ministerio de minas y energia y Universidad de Cérdoba, 2015)

Vertimiento. Descarga final a un cuerpo de agua, a un alcantarillado o al suelo, de
elementos, sustancias 0 compuestos contenidos en un medio liquido (MinMinas & UniCdérdoba,

2015).

Yacimiento. Es una concentracion o un deposito de mineral presente de forma natural, en la

corteza terrestre, explotable econdmicamente en el momento actual (UPME, 1998).
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2.4 Marco Contextual

Norte de Santander es uno de los 32 departamentos que forman la Republica de Colombia. Su
capital es Clcuta. Esta ubicado al noreste del pais, limitando al norte con Venezuela, al sur
con Boyaca, al suroeste con Santander y al oeste con Cesar. Cuenta con 40 municipios, 2
provincias y un area metropolitana. Presenta una temperatura alrededor de los 38° C, altura de

2283 m s.n.m, poblacién de 1.492.366 habitantes (Centro Educativo Cristiano Jireth, 2010).

La economia del departamento es la duodécima quinta mas grande de Colombia se soporta en
la explotacion de sus recursos naturales como el carbén y la exportacion se dirige a paises
vecinos como Venezuela y Ecuador. Las formaciones geoldgicas de Los Cuervos y Carbonera
son de donde se extrae el carbdn en Norte De Santander y pertenecen a la edad Paleoceno-

Eoceno.

Norte de Santander cuenta con entidades protectores del medio ambiente como es el caso de
CORPONOR, entidad encargada de la vigilancia y control de las normas medio ambientales. En
el caso objeto de estudio se ve la necesidad de realizar acciones de mejoramiento y proteccion
ambiental en cuanto a la explotacién minera de carbon subterranea, que frecuentemente generan
aguas residuales mineras, cuyo manejo puede conllevar dafios ambientales, si no se realiza de
forma asertiva. Por tanto, surge la necesidad de implementar mecanismos de reduccion del
impacto mediante la filtracion de aquellos componentes que deterioren la fauna y flora en la

region principalmente.

Es asi como se determina realizar la investigacion acerca del uso de membranas ceramicas a
partir de arcillas, diatomitas y cenizas volantes en tratamientos de aguas residuales que se

generan en la mina COOPSELVA 2, ubicada en el municipio de Bochalema, corregimiento de La
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Donjuana, cuya ubicacion se presenta a continuacion en la figura 5.
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Figura 6. Coordenadas de la mina COOPSELVA 2

Cabe sefialar que La mina Coopselva 2 se encuentra ubicada en la vereda La Selva, municipio
Bochalema, departamento Norte de Santander. Pertenece al consorcio La Zorzana, la mina se
encuentra en la formacidn geologica Los Cuervos, en ella se hace uso del método de explotacion
de ensanche tambores, su acceso es por medio de niveles. El carbon que se extrae en la mina es

de tipo coquizable y de mezcla.
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2.5 Marco Legal
El presente proyecto esta regido por la siguiente base normativa:

Constitucidén Politica de Colombia. En su Articulo 8, que dicta lo siguiente. Es obligacion

del Estado y de las personas proteger las riquezas culturales y naturales de la Nacion.

Constitucidn Politica de Colombia. En su Articulo 79, que dicta lo siguiente. Todas las
personas tienen derecho a gozar de un ambiente sano. La ley garantizara la participacion de la
comunidad en las decisiones que puedan afectarlo. Es deber del Estado proteger la diversidad e
integridad del ambiente, conservar las areas de especial importancia ecolédgica y fomentar la

educacion para el logro de estos fines.

Ley 685 del 2001. Cadigo de minas, Articulo 67. Area en corrientes de agua. El 4rea de la
concesién cuyo objeto sea la exploracion y explotacion de minerales en el cauce de una corriente
de agua, estara determinada por un poligono de cualquier forma que dentro de sus linderos
abarque dicho cauce continuo en un trayecto maximo de dos (2) kilémetros, medidos por una de

Sus margenes.

Guia minero ambiental. Manejo de aguas residuales mineras se plantean como sistemas de
tratamiento la utilizacion de un tanque séptico con campo de infiltracion, un filtro en grava u otro

sistema que permita el manejo adecuado de aguas residuales.

Decreto 475 de 1998. Normas técnicas reguladoras de las actividades relacionadas con la
calidad del agua potable para el consumo humano. Articulo 8. caracteristicas expresadas como
valor admisible mg/L Aluminio Al 0.2, Antimonio Sb 0.005, Arsénico As 0.01, Bario Ba 0.5,

Boro B 0.3, Cadmio Cd 0.003, Cianuro libre y disociable CN- 0.05, Cianuro total CN- 0.1,
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Cloroformo CHCI(3) 0.03, Cobre Cu 1.0 Cromo Hexavalente Cr(+6) 0.01, Fenoles totales Fenol
0.001, Mercurio Hg 0.001, Molibdeno Mo 0.07, Niquel Ni 0.02 Nitritos NO”~(2) 0.1, Nitratos
NO~(3) 10, Plata Ag 0.01, Plomo Pb 0.01, Selenio Se 0.01, Sustancias activas al azul de metileno

ABS 0.5, Grasas Y aceites - Ausentes Trihalometanos Totales THMs 0.1.

Decreto 605 de 1996. Reglamenta los procedimientos de potabilizacion y suministro de agua

para consumo humano.

Resolucién 0631 de 2015. En su articulo10, donde aparecen los valores maximos permisibles

de los parametros fisicoquimicos de aguas residuales mineras.

Ley 23 de 1973. Principios fundamentales sobre la prevencion y el control de la

contaminacion del aire, agua y suelo.

Decreto 1886 de 2015. Ministerio de Minas. Reglamento de Seguridad en las labores mineras

subterraneas. Titulo XI Desagtie, Capitulo | Aguas superficiales y aguas subterraneas

Articulo 231 Evacuacion de las aguas el titular de derecho minero, el explotador minero y el
empleador minero, tienen la obligacion de evacuar las aguas acumuladas en el interior de la mina
y realizar los procedimientos establecidos por la normatividad ambiental para neutralizarlas y
poderlas verter en la superficie. lgualmente estara obligado a realizar las labores necesarias para
evitar que las aguas de la labor subterranea, inunden minas o labores mineras subterraneas

vecinas.
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3. Diseflo Metodoldgico

3.1 Tipo de Investigacion

Segun el objetivo es una investigacion descriptiva, ya que se encarga de puntualizar las
caracteristicas de la poblacion en estudio, es decir, describe el tema de la investigacion sin cubrir

por qué ocurre.

Segun el proposito es una investigacion aplicada, dado que se lleva a la practica las teorias
generales, para resolver las necesidades concretas que se plantea el hombre en su cotidianidad,

mejorando algunos aspectos de su realidad social.

Segun la estrategia es una investigacion experimental, se trata de un estudio de laboratorio,
donde se tiene una hipotesis del trabajo que se pretende comprobar y en base a esto se plantean

una serie de variables.

Tabla 3. Disefio experimental del proceso de filtrado con membranas ceramicas y su

porcentaje de materias primas utilizadas

% (en peso)

Muestras Arcilla Diatomitas Cenizas volantes
3 60% 20% 20%
3 50% 20% 30%
3 40% 30% 30%
Total 9

Las variables evaluadas son las siguientes:

e Se caracterizaron las membranas por microscopia optica, diametro seco, diametro

himedo, contraccion y porcentaje de absorcion.
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Se calculo la densidad y la viscosidad de la barbotina

Las ARM filtradas se caracterizaron por pH, conductividad, turbidez, DBO5, DQO, TDS.

El disefio experimental utilizado fue 31 es decir, un factor a 3 niveles como se muestra en
la tabla 3. Las diferentes proporciones de las arcillas, diatomitas y cenizas volantes
corresponden al factor MEZCLA, cuyos niveles serian: mezcla 1 (60, 20,20); mezcla 2
(50, 20,30) y mezcla 3 (40, 30,30) lo que da un total de 3 tratamientos. Al realizarse tres

replicas a cada tratamiento da un total de 9 observaciones.



CARACTERIZACION
DE LA MATERIA
PRIMA

—> seleccion de la muestra a utilizar D —— muestras por estudios

ELABORACION DE
LAS MEMBRANAS

_—

_— con arcilla, diatomita y cenizas volantes

L 5 molde de yeso escayola

EVALUACION DEL

- > DISENO
EXPERIMENTAL

Obtencién de materias primas y Caracterizacion previa de las

anteriores

Preparacion de las mezclas de barbotina

}

Porcentajes utilizados Tipo  Arcilla  Diatomita  Cenizas
A 60% 20% 20%
e
B 50% 20% 30%
i C 40% 30% 30%

Variables de salida: Se
le mide a la barbotina la
viscosidad y densidad.

Se realiza la conformacion de la membrana por colado en

v

Se realiza proceso de secado a temperatura ambiente por 48h

v

Se lleva a la mufla a 1000°C por 3 horas para sinterizar
materias primas.

v

Caracterizacion de las Variables de salida: microscopia 6ptica, didmetro
membranas determinando: | seco, didmetro hlimedo, contraccion y porcentaje de
absorcion

Muestreo de aguas residuales mineras

ANALISIS Y

DISCUSIONDE —»

RESULTADOS

Figura 7. Proceso Metodol6gico

v

v

Caracterizacion de las ARM: demanda quimica de oxigeno
(DQO), conductividad, pH, resistividad, DBO5, turbidez y TDS.

v

Se realizo el proceso de filtracion, usando de
bomba de vacio con Erlenmeyer, ubicado en la
boca de éste la membrana ceramica

v

Caracterizacion de las ARM: demanda quimica de oxigeno
(DQO), conductividad, pH, resistividad, DBO5, turbidez y TDS.

Evaluar la eficiencia de las membranas ceramicas de acuerdo Socializar los datos en
a la informacion suministrada por las variables de salida — ponencias y charlas
(DQO, DBO5, pH, turbidez, conductividad, TDS, universitarias.
resistividad) al agua antes y después del proceso de filtracion.
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3.2 Poblacion y Muestra

3.2.1 Poblacion. Esta formada por las Minas de Norte de Santander que generan aguas

acidas, en estado contaminado por azufre y solidos en suspension.

N = 623 titulos mineros en Norte de Santander.

También se encuentra conformado por el caudal de agua de la mina COOPSELVA 2, el cual

es de 5 litros por segundo diariamente.

3.2.2 Muestra. Se hace uso del método de seleccion aleatorio simple, donde se considera que
las unidades de muestreo se escogen de manera individual, ya que todas ellas tienen la misma

probabilidad de ser seleccionadas.

Para el caso objeto de estudio se determina que la Mina de carbén COOPSELVA 2, con titulo
minero a nombre de la Sociedad Comercializadora Carbones CARBONORA S.A.S, ubicada en
la Donjuana, Municipio de Bochalema, Norte de Santander, es el espacio para realizar la

investigacion.

n=1

La cantidad de agua que se tomd de muestra fue de 12 litros. Se tomaron 6 recipientes
plasticos cada uno de una capacidad de 2 litros. Dicha muestra se obtuvo en cunetas de

recoleccidn de aguas que se encuentran en el interior de la mina COOPSELVA 2.

3.3 Instrumentos para Recoleccién de Informacion

Como fuentes primarias de informacion se tienen en cuenta las siguientes herramientas:

Formato para reporte de porcentaje adsorcion de agua (ver anexo 1), Formato para reporte
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porcentaje de contraccion (ver anexo 2), Formato para reporte de densidad (ver anexo 3),
Formato para reporte de analisis fisicos (ver anexo 4) y Formato para reporte de analisis quimicos
(ver anexo 5), que se alimentan de la informacion aportada por analisis documental, observacion
directa, informes y reportes de laboratorio realizadas por los autores o por terceros, registros

fotograficos.

Para el desarrollo de la investigacion también se tienen en cuenta las fuentes secundarias de
informacidn, como son las bases de datos scienceDirect, scopus, web of science, donde se
encontraron tesis, libros, articulos y documentos relacionados con el tema objeto de estudio.

Entre los mas significativos se tiene el articulo “Zeolitas Sddicas y Potasicas a partir de Cenizas
Volantes Provenientes de la Combustion del Carbon de la Termoeléctrica Termotasajero S.A.S”
de Edgar Farid Carrefio-Florez, Gabriel Pefia-Rodriguez, Martha Yasmid Ferrer Pacheco. El libro
de “Purificacion del agua”; de Jairo Alberto Romero, 2002 y por tltimo el articulo “Evaluation of
the mixtures of clay, diatomite, and sawdust for production of ceramic pot filters for water
treatment interventions using locally sourced materials” de U.E. Ekpunobia, S.U. Agboa, V.I.E.

Ajiwe de 20109.

3.4 Técnica de Analisis y Procesamiento de datos

En el tratamiento de los datos se aplicé la técnica estadistica de correlacion de Pearson y
regresion lineal, se tabulan las tablas en Excel a fin de presentar las graficas que permiten

evaluar, interpretar y optimizar las variables en estudio.



3.5 Presentacion de Resultados

Descripcion de la caracterizacion de las barbotinas y posteriormente de las membranas
ceramicas ya sinterizadas, representacion del comportamiento de cada una de las variables,
capacidad filtrante, eleccion de la membrana mas eficiente, contaminantes del agua residual

minera antes y después de pasar por las membranas.
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4. Fases del Proyecto

4.1 Fase 1. Caracterizacion de la Materia Prima

4.1.1 Obtencién de materias primas y seleccion de muestra a utilizar. Las materias primas

utilizadas en el proyecto fueron; caolin, diatomitas y cenizas volantes.

Estas se obtuvieron de la siguiente manera:

e Caolin. Se adquirio en establecimientos comerciales, debido a es un producto facil de

conseguir y econdmico. De este material se obtuvo una cantidad de 1000g.

e Diatomitas. Este material se recicld de la industria cervecera, puesto que es utilizado en
las tortas de filtracion; este material se obtuvo conforme a estudios previos realizados por
el Dr. Gabriel Pefia, se proporcion6 una cantidad de 1000g que se considerd necesaria

para el desarrollo del proyecto.

e Cenizas volantes. Este material se obtiene como resultado de la combustion de carbén. Al
realizar el proyecto de la mano del semillero de investigacion “SIFIMAC”, adscrito al
departamento de fisica de la universidad Francisco de Paula Santander, se suministro
1000g de este material procedente de la empresa Termotasajero, ubicada en el municipio

de San Cayetano, Norte de Santander.

4.1.2 Caracterizacion previa de las muestras por estudios anteriores. Como se evidencia

a continuacion:

4.1.2.1 Cenizas volantes. La preparacion de la muestra se realizé por medio de tamizado, se

empled un tamiz ASTM 325, teniendo un tamafio de diametro de 0,040 (mm). La ceniza pasante
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fue almacenada en una porta muestra conservandose para futuros analisis.

La muestra se caracterizo en el microscopio electrénico de barrido (MEB), donde se analizé
la morfologia de las cenizas volantes y la distribucion de la granulometria, se empleé el software
libre “Image Tool” version 3.0. Para analizar la distribucion del tamafio de particulas, se midieron

los didametros de cada una de ella, de forma horizontal, vertical y diagonal.

Con la ayuda del EDS (Energy Dispersive Spectroscopy) se realizé el microanalisis quimico,
el cual se realizd para las particulas de cenizas volantes y las particulas de inquemados que se

presentaron en la muestra (Pefia & Ortega, 2014).

De estos analisis se obtuvo dicha informacion que fue de gran importancia, ya que definié
ciertas caracteristicas y el uso de estos polvos para la elaboracion de membranas ceramicas a base

de cenizas volantes.

4.1.2.2 Diatomitas. Las diatomitas o tierras diatomeas son utilizadas en diversos campos,
como la industria agricola, hasta su uso como nano particulas en la medicina avanzada; pero uno
de sus mayores campos de accion es la clarificacion de la cerveza, por ser una de las bebidas mas
consumidas del mundo, lo que al usarse deja esta materia prima como un residuo, el lodo de
diatomita con sus frustulas y poros tapados por materia organica y agua, es una mezcla que tiene
grandes implicaciones ambientales, sanitarias y econdmicas generadas por la gran cantidad de

tierra diatoméacea usada como elemento filtrante (Fillaudeau, Blanpain & Daufin, 2006).

Las propiedades filtrantes de las diatomitas han sido mejoradas en tratamientos térmicos, a
temperaturas que van de los 1000 °C hasta los 1400 °C, tambien pasaron por un proceso de

limpieza para asi eliminar todas las impueresas y residuos generados en el proceso de produccion
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de cerveza.

Para la produccion de un litro de cerveza se utiliza alrededor de 1 o 2 gramos de diatomita

calcinada.

Para la caracterizacion de la tierra diatomea, se uso espectroscopia de absorcion atémica,
utilizandose como aglutinante carboximetilcelusosa y fécula de maiz como humectante, mediante

la normativa ASTM D424-59.

La morfologia y microanalisis de las muestras optimas se estudié mediante imagenes
superficiales por microscopia electronica de barrido (MEB), y por espectroscopia de rayos X de
energia dispersa (EDS). Lo anterior se llevo a cabo mediante el MEB FEI QuantaTM 650 FEG

(Pefia et al., 2019).

4.1.2.3 Caolin. EIl caolin también es conocido como caolinita y se define como una arcilla
blanca. El caolin se forma del silicato de aluminio hidratado y de la descomposicién del
feldespato por la accion del agua y el didxido de carbono; la descomposicion se debe a los efectos

a largo plazo de la erosion (Serral, 2019).

Al caolin utilizado en la elaboracién de este proyecto no se realizé ningin tratamiento

especial, el cual fue utilizado con las propiedades quimicas y fisicas del mismo.
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4.2 Fase 2. Elaboracion de las Membranas Ceramicas

4.2.1 Preparacion de la barbotina. A continuacion se muestra la preparacion de la

barbotina:

Figura 8. Foto de las materias primas

Se toma como base de la preparacion una cantidad de 300 gramos de cada materia prima
(caolin, cenizas volantes y diatomitas) como se puede evidenciar en la figura 8. Los porcentajes

de cada materia prima para la preparacion de la barbotina se pueden ver en la tabla 4.

Tabla 4. Composicion porcentual de los elementos constitutivos de las membranas

ceramicas
Membranas Arcilla Diatomitas Cenizas volantes
Tipo A 60% 20% 20%
Tipo B 50% 20% 30%
Tipo C 40% 30% 30%

Se tomo como base para la produccion de la barbotina 300g de masa seca. Es decir:
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4.2.1.1 Caolin. Membranas tipo A:

(300 g * 60%) = 180 g de caolin

Membranas tipo B:

(300 g * 50%) = 150 g de caolin

Membranas tipo C:

(300 g * 20%) = 120 g de caolin

4.2.1.2 Diatomitas. Membranas tipo Ay B:

(300 g * 20%) = 60 g de diatomitas

membranas tipo C:

(300 g * 30%) = 90 g de diatomitas

4.2.1.3 Cenizas volantes. Membranas tipo A:

(300 g * 20%) = 60 g de cenizas volantes

Membranas tipo By C:

(300 g * 30%) = 90 g de cenizas volantes

Posteriormente, se procedié a pesar en la gramera cada elemento, se mezclé y homogenizo en

una bolsa ziploc obteniendo finalmente 3009 de la mezcla (ver figura 9).



Figura 9. Foto de la mezcla de materias primas en seco

En la figura 10 se pueden ver la tipologia de las mezclas de polvos (cenizas volantes,

diatomitas y caolin) segln sus porcentajes en peso. Las cuales son tipo A, By C.

Figura 10. Tipologia de membranas ceramicas en estudio

66
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4.2.2 Adicién de agua y defloculante. Las mezclas uniformes se vertieron en un recipiente
de aluminio y se colocaron en la mezcladora a 500rpm (mezcladora DLAB 0S20-S) y se
adicion0 agua destilada proporcionalmente para homogenizar la mezcla en una proporcion de

1:1.27,1:1.22 y 1:1.17 respectivamente, a una temperatura promedio de 18 °C.

Esta proporcion de agua se empled después de varias pruebas con relacion 1:1 que no daban

la fluidez necesaria en la barbotina.

En las siguientes imagenes se puede observas como se va adicionando proporcionalmente

cada gota de silicato de sodio a la mezcla (ver figura 11).

Figura 11. Fotos del proceso de elaboracion de la barbotina

En la tabla 5 se muestra la cantidad de gotas de silicato de sodio agregadas durante la
homogenizacidon de la barbotina, este proceso se realiza con el fin de deflocular la pasta ceramica

hasta obtener la viscosidad adecuada.
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Tabla 5. Cantidad de siilicato de sodio

Numero de gotas Peso de gotas ()
1 0.054
10 0.59
Promedio = 0,056
Ygotas=5,6 g

Se realizé el siguiente célculo:

Promedio de gotas = Xgotas / ngotas=5.6/ 10=0.56 g

Se utiliz6 el valor del promedio de gotas con el nimero de gotas (7, 6 y 5 gotas
respectivamente) para calcular el porcentaje de defloculante en peso (silicato de sodio) que debe

ser utilizado para una mezcla de 300 gr de masa seca:

e Membranatipo A:

0.56g*7gotas=3.92¢g

(3.92 g * 100%) / 300 g = 1.31% de defloculante en peso

e Membrana tipo B:

0.56 g * 6 gotas =3.36 g

(3.36 g * 100%) / 300 g = 1.12% de defloculante en peso

e Membrana tipo C:

0.56g*5¢gotas=2.8¢g

(2.8 g * 100%) / 300 g = 0.93% de defloculante en peso
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Las tablas 6, 7 y 8 muestran la proporcionalidad por elemento de cada una de las barbotinas,
tomando como base 300 g de masa seca de cada materia prima y obteniendo asi el valor utilizado

tanto en porcentaje como en peso.

Tabla 6. Calculo de proporcionalidad de materias primas para la membrana ceramica Tipo

A
Componente Proporcién por elemento Total por elemento
Acrcilla caolinitica 60% 180 ¢
Diatomitas 20% 60 g
Cenizas volantes 20% 60 g
Agua destilada 127% 381 ml
Silicato de sodio (Na,SiO3) 1.3% 3.92¢g

Tabla 7. Célculo de proporcionalidad de materias primas para la membrana ceramica Tipo

B
Componente Proporcién por elemento Total por elemento
Arcilla caolinitica 50% 150 g
Diatomitas 20% 60 g
Cenizas volantes 30% 90¢g
Agua destilada 122% 366 ml
Silicato de sodio (Na,SiO3) 1.12% 3.36 ¢

Tabla 8. Calculo de proporcionalidad de materias primas para la membrana ceramica Tipo

C
Componente Proporcién por elemento Total por elemento
Arcilla caolinitica 40% 120 ¢
Diatomitas 30% 90g
Cenizas volantes 30% 90g
Agua destilada 117% 351 ml

Silicato de sodio (Na.SiO3) 0.93% 2.8¢
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4.2.2.1 Calculo de densidad. Para calcular la densidad se utilizé un picnémetro de 50 cm? el
cual fue pesado con tapa estando en vacio, seguido de esto se peso el picnometro lleno de
barbotina con tapa, retirando todo el exceso. Con los valores obtenidos para los 3 tipos de
barbotinas se realiza la resta entre el peso final del picnometro lleno y el peso inicial del

picnémetro vacio (ver figura 12).

Se procede a utilizar la siguiente ecuacion para el célculo de la densidad:

m
15

p =
Donde:
P:densidad.
m:masa.

V: volumen.

Figura 12. Foto del proceso célculo de densidad

4.2.2.2 Célculo de viscosidad. La viscosidad fue definida mediante caida por gravedad de

cada una de las barbotinas desde una distancia especifica. Se utilizaron diferentes tamarios de
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picnometros y se cronometro el tiempo que se demoraba cada barbotina en caer a una probeta de

250ml desde una altura de 0.10 m.
Se realizo un promedio del volumen y el tiempo de caida para cada tipo de barbotina
Después de esto se empled la siguiente formula

v _ pghmrt

t aln

Donde:

V=Volumen

t=tiempo

p=presion

g=gravedad

h=altura

r=radio de la probeta
I=longitud de la probeta
n= viscosidad

Se despejo la viscosidad

pghmrt
n=-————
8lv

Como 1, I, V son constantes para un tubo determinado, haciendo K=nr4 /(81V) se tiene:

n = KApt
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Si el liquido fluye Gnicamente por accién de la gravedad en un tubo situado verticalmente, la
presion Ap es la que ejerce la columna de liquido, esto es, Ap=pgh, siendo p la densidad del

liquido y h la altura de la columna.

Por tanto: n = Kpght

Se reemplazaron los datos y se calculé la viscosidad para cada una de las barbotinas.

4.2.3 Elaboracion de membranas. Las membranas se elaboraron de las barbotinas
anteriormente preparadas, estas barbotinas se vertieron en un molde de yeso escayola, el cual no
modifica sus caracteristicas y ayuda al secado de las muestras. Previamente, se colocaron hojas

de papel absorbente para retirar facilmente las muestras sin quebrarlas.

4.2.3.1 Proceso de secado a temperatura ambiente. Luego del vertido y moldeo, se secé a
temperatura ambiente durante 48 horas, en un lugar sin presencia de humedad y con la luz del sol
directa con la finalidad de acelerar el proceso. El proceso de secado y vertido se puede observar

en la figura 13.

Figura 13. Fotos del proceso de secado y vertido
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4.2.3.2 Proceso de coccion en mufla eléctrica. La coccion se llevo a cabo en una mufla
eléctrica Ney VULCAN D-130 (ver figura 14). Sobre una base de ladrillo refractario se
colocaron 10 membranas del tipo de muestra A, B o C. Para cada tipo de membrana el proceso de
coccion se realizé por separado, pero se utilizd la misma curva de coccion, esto debido a que la
base de ladrillo refractario solo permitia la coccion de 10 membranas y una vez finalizado el
proceso de coccion las membranas se dejaron enfriar a temperatura ambiente por un tiempo

aproximado de 9 horas.

Figura 14. Secado en la mufla eléctrica Ney VULCAN D-130

Las membranas se llevaron desde la temperatura ambiente (T,), debido a que no se

encontraban completamente secas, hasta una temperatura de 50 °C (T, ) a razén de 2 °C/min para

mantenerlas luego constantes durante 1 h, luego se llevaron a una temperatura de 80 °C (T,) a

razon de 2 °C/min y se mantuvo constante durante 30 min, las rampas de calentamiento

aumentaron lentamente para evitar fracturas en las ceramicas, despues se llevaron a una
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temperatura de 120 °C (T3) a razon de 5 °C/min para mantenerlas constantes 30 min, a partir de

este punto las membranas ya se encontraban secas por lo tanto se pudo aumentar la rampa de

calentamiento, se elevo la temperatura hasta los 400 °C (T,) a razén de 10 °C/min, pasada la

hora, las membranas se llevaron a temperatura de 600 °C (T:) a razén de 5 °C/min para

mantenerlas constantes durante 30 minutos, en este intervalo nuevamente se disminuyo la rampa
de calentamiento para evitar la inversion del cuarzo alfa a beta que es aproximadamente a los 573

°C y finalmente se alcanza una sinterizacién completa a una temperatura de 1000 °C (T,) a razén

de 10 °C/min, donde se mantuvo constante durante 2 k.

Para el enfriamiento de las membranas se apago la mufla y se dejaron las membranas hasta
que se produjo todo el enfriamiento de manera lenta debido a que se debia garantizar en este
proceso la inversion del cuarzo que es un proceso inverso es decir esta presente tanto en coccién

como en enfriamiento.

El proceso de coccion descrito anterior mente se puede observar en la tabla 9 y en la figura

15.



Tabla 9. Coccidn

75

Temperatura Temperatura Rampa de temperatura Tiempo en mesa (min)

inicial (°C) final (°C) (°C/min) (T = kte)
T, 50 2 60
50 80 2 30
80 120 5 30
120 400 10 60
400 600 5 30
600 1000 10 120

1200

1000

CURVA DE COCCION T vs t

1000 °C

SEONNS255ES SRR EELRANAIRRSRERRFSY

IS

Figura 15. Curva de coccion temperatura versus tiempo

4.2.3.3 Posterior al proceso de coccidon. Las probetas se lijaron con el objetivo de regular la

forma cilindrica. Se determinaron propiedades fisicas como su masa, volumen y densidad (ver

figura 16).
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Figura 16. Foto de una probeta pulida

4.2.4 Técnicas de caracterizacion. La masa se determiné pesando en la gramera dos

membranas ceramicas porosas de cada tipo como se puede observar en la tabla 10.

Tabla 10. Peso de muestras en gramos

Membrana Muestra 1 Muestra 2
(@) 9
TIPO A 9,06 8,04
TIPOB 9,22 10,25
TIPOC 7,65 7,91

Para determinar el didmetro de una membrana se usé un calibrador pie de rey digital, donde
se tomaron 10 medidas para el didmetro, con la herramienta PROMEDIO y DESVEST de Excel

se determiné un didmetro promedio @ = 45.42 mum y una desviacion estandar A$® = 0.49 mm,

de igual manera se hizo con la altura, obteniéndose una altura promedio & = 5.16 mm y una

desviacion estandar Ak = 0.10 mm. ESte proceso se repitié para cada uno de los tipos de

membrana.
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La masa que se obtuvo de la probeta lijada fue de 7= = 8.98 g con una desviacion estandar
Am =0.09 g

4.2.4.1 Calculo de volumen y desviacion estandar. Se determino el volumen (V) y su

desviacion estandar (AV) con aplicaciones de la derivada:

3

T 4542 mm = 0.10 mm 1em
—(45.42 mm) (0.49 mm = 5.16 mm + ) 4
2 2 (10 mum)?

AV
4.2.4.2 Calculo de densidad. Se determina la densidad £ y su desviacion estandar 45 con la

aplicacion de la derivada:

o

4.2.4.3 Calculo de la contraccion. Se determiné la contraccién de cada una de las muestras

empleando la ecuacion.

. Dsz Dcz’
Contraccion, = D— =100
L

E:A1
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Donde:

D_;: el didmetro seco para la muestra i (antes de la etapa de coccion).

D_;: el diametro cocido para la muestra i (después de salido del horno).

Para determinar dicho valor se tomaron medidas de didmetros con el calibrador y se utilizé la

herramienta Excel para determinar un promedio de manera mas répida.

4.2.4.4 Célculo del porcentaje de adsorcion en agua. Se determind el %Aa (absorcion de

agua) de cada una de las muestras, para ello se emple6 el siguiente procedimiento:

Se midié la masa de la muestra ceramica con la balanza.

Se hirvid agua en un recipiente metalico.

Cuando el agua se encuentre en su punto de ebullicion se situd la muestra ceramica dentro del

agua

Se dejo6 durante 15 minutos una vez la muestra ceramica dejé de burbujear. Se saco la

muestra y se ubico en un recipiente con agua a T,p:enee durante 5 minutos.

Se saco la muestra y se retir0 el exceso de agua.

Se volvid a medir la masa de la muestra ceramica con la balanza.
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Se aplicé la siguiente ecuacion:

My; — Mg,
%hAa; = (—H 5") =100
H.i

Donde:

M, ;: masa humeda de la muestra ceramica tipo i
Mg ;: masa seca de la muestra ceramica tipo i

Se tomaron 2 membranas de cada una de las muestras ceramicas y se calculé el %Aa

promedio.

4.2.4.5 Anélisis de microscopia 6ptica. Se analizaron 2 cubos de 1cm?® aproximadamente de
década tipo de membrana porosa, la probeta se preparé en un monde de PVC, donde fueron
incorporados los cubos de las membranas y se les adiciono resina de poliéster con catalizador
Mek peroxido (ver figura 17). Una vez la resina tomo la consistencia adecuada se pulié hasta

obtener una superficie homogénea lista para su analisis en el microscopio.

Se observaron las muestras con luz reflejada a diferentes aumentos correspondientes a 5X,
10X, 20X y 50X segun lo estipulado bajo la Norma ASTM E11276, usando en el Microscopio
Trilocular de Alta Resolucion (Marca: ZEISS), para conocer la forma, distribucion y tamafio de

poro de dichas membranas.
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Figura 17. Foto de probeta llevada al microscopio

4.3 Fase 3. Proceso de Filtracion con los Prototipos de Membranas Ceramicas

4.3.1 Recoleccion de Muestras de agua residual minera. Se recolectaron las muestras de
agua residual minera (ARM) en la mina COOPSELVA 2, ubicada en el corregimiento de la Don
Juana, Norte de Santander. El agua se tomo del interior de la mina, se ingresé con autorizacion
previa. En la abscisa 1300 en el nivel manto 30 y en la abscisa 1700 en el manto 50 donde se
encuentran las cunetas de recoleccion de agua residual, se embazaron 6 recipientes de 2L. Una
vez recolectadas las muestras, se transportaron en cavas de icopor con hielo para mantener la
temperatura y para que no se modifiquen sus propiedades fisicas y quimicas, de igual manera

fueron almacenadas durante todo el proceso de filtracion y analisis.

Se tomaron alrededor de 2 litros antes del proceso de filtracion para realizar los analisis de
(DQO), conductividad, pH, DBOS realizado en el laboratorio de aguas de la Universidad
Francisco de Paula Santander, sede campos eliseos, Los Patios. Como se puede evidenciar en la

foto (ver figura 18).
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Figura 18. Foto de muestras de agua recolectadas

4.3.2 Montaje de los filtros. Para iniciar el proceso de filtracion se preparé un montaje
sencillo donde se introdujo la membrana en un embudo buchner, y se recubrio en los bordes con
cinta teflon de manera que el agua quedara contenida sobre el filtro y solo pasara a través de las

porosidades de las membranas (ver figura 19).

Figura 19. Membrana ceramica dentro del embudo buchner

Después el embudo buchner es puesto sobre un Erlenmeyer con un tubo de desprendimiento

por medio de un corcho, el cual también es forrado con cinta teflon, la bomba de vacio es
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conectada por medio de una manguera al tubo de desprendimiento del Erlenmeyer con un tubo de

desprendimiento quedando asi el montaje final para el proceso de filtracion (ver figura 20).

/

o

/

Figura 20. Montaje para filtracion completo

4.3.3 Proceso de filtrado. Se vierte el agua residual minera en el embudo buchner y se
acciona la bomba de vacio haciendo que el liquido pase por la membrana; el proceso de filtracion
es lento debido al tamafio de los poros. Se filtraron aproximadamente 10 litros de agua, 700

mililitros para cada membrana con 3 repeticiones por cada tipo de membrana (ver figura 21).

Figura 21. Proceso de filtracion
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Después de filtrada el agua se guardo en recipientes de vidrio, se rotularon y se conservaron
en cavas de icopor con hielo para realizar la caracterizacion por DQO, DBOS5, pH, turbidez,

conductividad, TDS y resistividad.

4.3.4 Proceso de filtracion con papel de filtro. Para tener un punto de referencia del proceso
de filtracion se realizd un proceso de filtracion con solo papel de filtro el cual se corté en forma
circular y se introdujo en un embudo; después se le adiciono el agua residual minera y se realizo
el proceso de filtracion. De igual manera el agua filtrada se caracterizé por DQO, DBO5, pH,

turbidez, conductividad, TDS vy resistividad.

4.3.5 Caracterizacion de propiedades fisicas y quimicas. Al agua residual minera se le
realizaron los mismos analisis antes y después de pasar por el proceso de filtracion, asi como
también al agua filtrada con el papel de filtro. Esto con el fin de determinar cambios en sus

propiedades fisicas y quimicas después de la filtracion.

Analisis de pH. La determinacion del pH se realiz6 mediante el uso del pH METRO

YIERYI (Modelo: TPH01121), se midid 3 veces el pH de cada muestra (ver figura 22).

Figura 22. Anélisis de pH
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Analisis de conductividad. Solidos totales suspendidos (TDS), conductividad eléctrica y
salinidad. Se emple6 un multiparametro SI Analytics HandyLab 680 (ver figura 23), el cual
cuenta con un sensor que se introdujo a las muestras de agua, para cada parametro se realizaron 3

repeticiones por muestra.

Figura 23. Multiparametro SI Analytics HandyLab 680

Analisis de turbidez, DQO y DBO5. Estos analisis se realizaron en el laboratorio de aguas
de la Universidad Francisco de Paula Santander Campos eliseos, Los Patios. Las muestras se

almacenaron en recipientes de vidrio y se conservo la temperatura en cavas de icopor con hielo.
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5. Discusion de Resultados

5.1 Fase 1: Caracterizacion de la Materia Prima

Estas muestras se caracterizaron previamente en trabajos realizados por el PhD Gabriel Pefia

y los resultados se muestran a continuacion:

5.1.1 Cenizas volantes. De acuerdo a las microfotografias tomadas a las muestras de cenizas
volantes, recolectadas de la central térmica, “Termotasajero”, se puede detallar la morfologia
superficial de dicha muestra, se evidencia que la muestra esta conformada por particulas esféricas
gue suponen son cenizas Yy algunas particulas deforma no definida, supondrian que son

inquemadaos del carbén.

Las cenizas volantes de “Termotasajero” muestran una morfologia compuesta por particulas
suaves al tacto, de un color gris y de forma esférica, las cuales pueden llegar a ser vitreas, huecas,
solidas, lisas o esponjosas, por otra parte, la permeabilidad de la muestra me indica que las
particulas son hidrofilicas. Estas cenizas volantes son las mas importantes en cuanto cantidades

producidas y aprovechamiento

También se puede observar particulas con superficies irregulares, que se encuentran

adheridas a la ceniza volante, estas particulas son los inquemados.
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Figura 24. Microfotografia usando MEB a 500X de polvos de ceniza

Fuente: Pefia & Ortega, 2014.

En la figura anterior se puede observar que el tamafio promedio de las particulas es de 41um
con desviacion estandar de £ 0,54 um. Este tamafio de particula muestra una distribucion
granulométrica heterogénea que se considero propicia para el desarrollo del proyecto puesto que
una distribucion mas uniforme implicaria porosidades mucho menores que afectarian el proceso

de filtrado.

La muestra de cenizas volantes se consigui6 de la planta eléctrica de Termotasajero,
municipio de San Cayetano, por lo que la granulometria y el grado de pulverizacién de dicha

muestra es producto del proceso térmico al carbon.

De acuerdo a la figura 25 se puede evidenciar que el elemento quimico que se encuentra en
mayor proporcion es el hierro (Fe), el silicio (Si) y el aluminio (Al) y en una menor
concentracion; titanio (Ti), calcio (Ca), potasio (K), magnesio (Mg) y sodio (Na). Estos
elementos al combinarse con el oxigeno forman diversos 6xidos presentes en dicha muestra (Pefia

& Ortega, 2014).
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Del andlisis cuantitativo por elemento quimico realizado usando espectroscopia de dispersion
de energias de rayos X (EDS), se observa que las cenizas de Termotasajero son silicoaluminosas
con propiedades puzolanicas clase F (norma ASTM C618), por tener una concentracion de Si, Al
y Fe mayor al 65 % y de Ca menor al 10 % (Pefia Rodriguez & Ortega Triana, 2014). El
contenido de calcio es importante para saber si la membraba una vez compactadas, sin aditivos,

experimentan o no endurecimiento con el tiempo (Sollutia, 2011).

spc 78 - 2013 1R:11:08
Soos: 93

34

27 +

Na Cu

0.00 1.00 290 3.00 4.00 500 .00 r.00 .00

Figura 25. Espectro de dispersion de energia de rayos X

Fuente: Pefia & Ortega, 2014.

En la (tabla 11), se pueden observar las principales propiedades fisicas de las cenizas
volantes, se puede evidenciar que el pH de estas cenizas posiblemente sea superior a 10 por lo

que se considera basico.
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Tabla 11. Propiedades Fisicas De Las Cenizas Volantes

Propiedades fisicas de las cenizas volantes

Densidad 0,89 g/cm?
Peso especifico oscilando 2,0y 2,9g/cm3
Permeabilidad 2x10 a 3x10 m/s
pH 10
Granulometria 41 pm

5.1.2 Diatomitas. Las diatomitas recolectadas, contienen un porcentaje de humedad
aproximado del 46%, un porcentaje de materia organica de 2,88% y un pH acido, el cual es
producto de los altos contenidos de etanol y de la fermentacion de levaduras y maltas en el

proceso de elaboracion de la cerveza.

De acuerdo a la tabla 12, la muestra de diatomita presenci6 una porosidad del 63,5%; al
compararla con la diatomita comercial de “Diatomita Celite®” se observa que la muestra
recolectada tiene menor porosidad por lo que no es reutilizada en la empresa cerveza debido a los
contenidos de material organico, levadura y deméas materiales del proceso de filtrado (Pefia et al.,

2019).

Tabla 12. Caracteristicas de las diatomitas

Caracteristicas de las diatomitas

Caracteristica Resultado
Densidad aparente 0,32-0,64 g/cm?®
pH 5,2
Materia Organica 2,88%
Arena 26,8%
Limo 53,2%
Arcilla 20%

Porosidad 63,5%
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5.1.3 Caolin. Proviene del aluminosilicato hidratado, que tiene su origen en la
descomposicion de rocas feldespaticas, cuyo componente principal es la caolinita, “es una arcilla
muy versatil” utilizada en la elaboracion ceramicas, papel, pinturas, farmacéuticos, cosméticos,

dentro los mas destacados (Leal, 2018).

Entre las propiedades mas importantes son su blancura, su inercia ante agentes quimicos, es
inodoro, aislante eléctrico, moldeable y de facil extrusion, resiste altas temperaturas, no es toxico
ni abrasivo y tiene elevada refractariedad y facilidad de dispersion. Ademas, tiene gran poder
cubriente, baja viscosidad en altos porcentajes de sélidos y absorbente, ya que los caolines
permiten la fijacion por adsorcion de sustancias como lecitina, quinolina, proteinas, bacterias y

virus (Leal, 2018).

Tabla 13. Propiedades fisicas del caolin

Propiedades fisicas del Caolin

Densidad 2,6 g/lcm?
PH 2-4
Promedio tamafio de particulas 0,8—-1,4um

El caolin que se obtuvo, posee una densidad aproximadamente de 2,6 g/cm?3, y también posee
un pH, en el rango de 2-4 lo que se afirma su pH acido, se puede evidenciar, de acuerdo a la tabla
13. Este material posee un promedio de tamafio de particulas que oscila entre 0,8 y 1,4 um. Se

dice que el caolin posee una granulometria baja.

Al comparar las densidades de las materias primas para la elaboracion de la barbotina se
puede deducir que el caolin otorgé mayor densidad en la elaboracion de la barbotina puesto que
que su densidad promedio (2.64 g/cm®) es mucho mayor en comparacion a las cenizas volantes

(0,84 g/cm®) y a la diatomita (0,64 g/cm?®).
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Por lo que al realizar las mezclas para la elaboracion de la barbotina se hizo de manera
proporcional, para obtener una densidad por encima de la densidad del agua la cual es de 0.998

g/lcm?®

El pH de cada una de las muestras influye directamente en el proceso de elaboracién de las
membranas puesto que las muestras de arcilla (caolin) y diatomita evidenciaron acidez, lo que
contrasta con el pH encontrado en las cenizas volantes. De acuerdo a la proporcion de cada
muestra en la elaboracion de la barbotina, el sistema propicia un rango de pH entre 5y 7, lo que

seria beneficioso para el proceso de filtrado puesto que no altera el pH del agua residual minera.

Las propiedades mas importantes que imparten el caolin a los cerdmicos es la plasticidad,
resistencia en verde, resistencia en seco, resistencia a la coccion, color, refractariedad, facil
vaciado o colada en los sanitarios, baja o cero absorciones de agua y control en el encogimiento o

contraccion (Murray, 2007)

5.2 Fase 2: Elaboracion de las Membranas Ceramicas

5.2.1 Barbotina. Los resultados obtenidos en la etapa de elaboracién para cada tipo de

barbotina (Tipo A, By C), descritos en la tabla 4, se muestran a continuacion:

5.2.1.1 Densidad. Como se observa en el Anexo 1. se calculé la densidad en base a la
proporcion porcentual de las materias primas y a la cantidad de defloculante agregado a cada

barbotina, se obtuvieron las siguientes densidades promedio (ver tabla 14):
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Tabla 14. Densidad promedio de cada barbotina

0,
% de Caolin . % de_ % de Cenizas Densidad
Diatomitas volantes promedio(g/cm?)
BARBOTINA TIPO A 60 20 20 1.39
BARBOTINA TIPO B 50 20 30 1.40
BARBOTINA TIPO C 40 30 20 1.38

No existen diferencias estadisticamente significativas entre las densidades promedio de cada
tipo de barbotina, esto ocurre porque las proporciones de las materias primas utilizadas se
distribuyeron de manera que todas las mezclas obtuvieran la viscosidad requerida, por tanto,
aunque la proporcién utilizada de caolin es mayor (si se compara la mezcla tipo C con la mezcla
tipo A) y su densidad no es significativa, el uso del silicato de sodio como defloculante, adicion6
la textura requerida para su moldeo lo que influy6 directamente en la densidad de las mezclas y

ayudo a distribuir uniformemente las particulas en la barbotina.

5.2.1.2 Viscosidad. Los valores de tiempo tomados para 74 ml de cada barbotina, fueron
promediados correspondiente la caida y al volumen para 5 observaciones, estos resultados se

muestran en las tablas 15, 16 y 17:

Tabla 15. Relacion entre volumen y tiempo de caida para barbotina tipo A

Barbotina tipo A

Volumen (ml) Tiempo (s)
30 5.41
50 6.89
70 8.27
100 10.75
120 18.2

74 11.74 Ponderado




Tabla 16. Relacion entre volumen y tiempo de caida para barbotina tipo B
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Barbotina tipo B

Volumen (ml) Tiempo ()
30 6.08
50 8.1
70 10.05
100 12.83
120 20.45
74 13.59 Ponderado

Tabla 17. Relacion entre volumen y tiempo de caida para barbotina tipo C

Barbotina tipo C

Volumen (ml) Tiempo (s)
30 6.1
50 7.54
70 9.33
100 11.21
120 20.12
74 12.83 Ponderado

Como se observa en el anexo 2. La viscosidad fue calculada reemplazando los datos de las

tablas 15,16 y17 en las formulas ya establecidas, los resultados obtenidos se pueden ver en la

siguiente tabla.

Tabla 18. Viscosidad de las membranas filtrantes

% % % NUmero de tiempo  viscosidad
Caolin  Diatomitas  Cenizas gotas de de caida (cp)
volantes  defloculante  de 74ml

Barbotina tipo 60 20 20 7 11,74 506
A

Barbotina tipo 50 20 30 6 13,59 585
B

Barbotina tipo 40 30 20 5 12,83 553

C
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Como se puede evidenciar en la tabla 18, la barbotina que presentd menos viscosidad es la
tipo A, esta viscosidad es producto de la adiccion del defloculante, es decir, la viscosidad es
inversamente proporcional a la cantidad de defloculante que se adicione. El uso de esta cantidad
de defloculante se debe a que el sistema de elaboracion de las membranas no se realizaba por
colado si no por inmersion, es decir que se utilizo una espuma de poliuretano para sinterizar estas
membranas, por tanto en el estudio de determinacién de conductividad térmica efectiva en
ceramicas porosas con caolines y diatomeas de Boyac4, se necesitd una viscosidad menor, lo que
contrasta con este proyecto, pues era necesario una mayor viscosidad que evidenciara una

consistencia mas densa que permitiera una buena consistencia antes de la solidificacion.

5.2.2 Membrana. Las membranas previamente cocidas se caracterizaron y se obtuvo
informacidn relevante sobre las caracteristicas que presentan este material compuesto. A

continuacion, se muestran los resultados de los analisis realizados a cada tipo de membrana.

5.2.2.1 Densidad y volumen. Como se evidencia en los anexos 3, 4 y 5 se determiné para
realizar el calculo del volumen y la densidad de cada tipo de membrana, el diametro y el espesor
promedio. En la tabla 19 se puede evidenciar los valores obtenidos de densidad de cada tipo de

membrana.

Tabla 19. Valores de densidad y volumen de las membranas

Didmetro Espesor Masa Desviacion ~ Volumen Densidad
promedio  promedio (9) estandar (cm?®) (g/cm?)
(mm) (mm)
Membrana 40,83 5,81 7,93 0,08 7,61 1,04
tipo A
Membrana 40,89 5,89 7,69 0,08 7,74 0,99
tipo B
Membrana 40,62 5,96 7,51 0,06 7,70 0,97

tipo C
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El tipo de elaboracion de las membranas ceramicas interviene tanto en la densidad como en el
tamanio del poro, ya que al utilizar el método de inmersion se genera un tamafio de poro mas
grande mientras que por el método de colado ocurre lo contrario, se obtiene un tamafio de poro
mas pequerfio. Las probetas no mostraron diferencias estadisticamente significativas pues como se
explicd anteriormente, se buscé que la barbotina utilizada fuera homogeénea tanto para su colado

como para que el tamafio de los poros generara una velocidad de filtracion regular.

5.2.2.2 Contraccién, didametro membrana seca y diametro membrana cocida. En los
anexos 6, 7'y 8 se puede observar la medicién del didmetro promedio de las membranas secas a
temperatura ambiente y después de pasar por el proceso de coccion, los valores del % de

contraccion para cada tipo de membrana se pueden observar en la tabla 20.

Tabla 20. Porcentaje de contraccion de las membranas filtrantes

Promedio diametro Promedio diametro % de

membrana seca (mm) membrana cocida (mm) contraccién
Membrana tipo A 47,58 47,00 1,21
Membrana tipo B 49,3 48,34 1,94
Membrana tipo C 49,96 48,76 2,40

La membrana tipo A presentd el menor porcentaje de contraccién (1,21%), la membrana tipo
C evidencio el mayor porcentaje de contraccion y la membrana tipo B present6 un
comportamiento promedio entre la membrana tipo A y C. En base a lo anterior, se puede deducir
que la concentracion de caolin es un factor determinante para determinar el porcentaje de
contraccion puesto que, si la proporcién de caolin es mayor en la barbotina, se propicia un menor
porcentaje y en el caso contrario, al ser menor la proporcion de caolin en la barbotina, el

porcentaje sera mayor. Estos valores son de gran importancia al escalar este proyecto a nivel



industrial pues la produccién de membranas filtrantes debera tener unas caracteristicas y

dimensiones exactas para los sistemas que se tengan establecidos.

5.2.2.3 Porcentaje de absorcion. Para calcular el porcentaje de absorcidn, se tomaron dos

membranas sinterizadas de cada tipo de barbotina, los resultados se muestran en la tabla 21.

Tabla 21. Porcentaje adsorcion de agua en las membranas
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.., .., % de
Masa Desviacion Masa Desviacion L .
Muestra , , adsorcion de  Promedio
seca estandar himeda estandar agua
Tipo A 9,06 0,09 12,83 0,13 29,38% 30.27%
Tipo A 8,04 0,08 11,68 0,12 31,16% eI
Tipo B 9,22 0,09 13,47 0,13 31,55% 31 54%
Tipo B 10,25 0,10 14,97 0,15 31,53% D0
Tipo C 7,65 0,08 13,11 0,13 41,65% 41 76%
Tipo C 7,91 0,08 13,61 0,14 41,88% (070

Se puede observar gue las membranas con composicion de barbotina tipo C obtuvieron el
mayor porcentaje de absorcidn de agua (%Aa=41,76%), en contraste, las membranas con

composicion de barbotina tipo A y B presentaron los menores valores de absorcion de agua,

30,27% y 31,54% respectivamente. Este comportamiento se debe a que el uso de materias primas

como la diatomea propicia la absorcion de agua, como la barbotina tipo C tiene un porcentaje

mayor de diatomeas este tipo de membrana facilita el proceso de filtrado sin que la estabilidad de

la misma membrana se vea afectada.

5.2.2.4 Microscopia éptica. En las ilustraciones 26 a 31 se presenta la morfologia superficial

de las membranas a 5X y 10X, respectivamente, las cuales fueron tomadas por microscopia

Optica, en estas se aprecian los tamafios de particulas de los diferentes minerales que conforman

cada muestra.



Membrana tipo A a 5X:

Figura 27. Membrana tipoA 10X
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Membrana tipo B:

Figura 29. Membrana tipo B a 10x
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Figura 31. Membrana tipo C a 10x

En general se aprecia una morfologia superficial de membranas bien sinterizadas, indicando
que el proceso de coccidn usado fue bueno, pues permitié la fusion de los minerales usados para
cada mezcla, asi mismo se observan particulas brillantes de cuarzos, asi como particulas
semicirculares de color oscuro que corresponden a las cenizas volantes, por otra parte no se
aprecia la morfologia de las diatomitas, pues las muestras fueron pulidas, y debido a su menor
tamarfio pueden observarse usando microscopia electronica de barrido. Las porosidades de las

muestras no se pueden observar en estas iméagenes, por la razon mencionada anteriormente.



99

5.3 Fase 3. Evaluacion del Filtrado con las Membranas

5.3.1 Agua residual de la mina coopselva 2. Al agua residual minera (ARM) se le realizaron

analisis fisicos y quimicos los resultados se muestran a continuacion:

Tabla 22. Muestra de agua sin filtrar

Parametro Unidades Valor Error

pH NTU 7,98 0,11

TDS Mg/L 1576,50 7,88

Sal 0,80 0,00

Conductividad puS/cm 1580,50 7,90

Resistividad mvV 632,50 3,16

Temperatura °C 23,2 0,05
Turbidez NTU 42,2
DQO Mg/L O? 819
DBO5 Mg/L O? 515

De la tabla 22 se puede observar que, aunque el parametro de pH se encuentra en valores
neutros, la cantidad de sélidos totales disueltos indica que es inaceptable para el consumo
humano puesto que los valores se encuentran por encima de 1200 mg/l (OMS). De igual manera,
el valor de conductividad es inaceptable ya que valores por encima de 1000uS indican cambios

en la cantidad de sélidos disueltos no aptos para el consumo humano.

5.3.2 Caracteristicas de las membranas posfiltrado. A continuacién, se muestran las
membranas ceramicas y el agua antes y después del proceso de filtrado, se puede evidenciar el
cambio de coloracion que existe entre el agua sin filtrar y el agua filtrada, indicando que el

proceso de filtrado funciona.

En las ilustraciones 32, 33 y 34 se puede observar el cambio de coloracion de las membranas

después del proceso de filtracion, pues parte de los sélidos disueltos se establecen en la superficie
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de las membranas, también se puede evidenciar el cambio de color del agua después de pasar por

el proceso de filtracion.

Membrana cerdmica antes y después de la Agua filtrada y agua sin filtrar
filtracion

]

Figura 32. Fotos de filtracion de agua residual membran tipo A
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Membrana cerdmica antes y después de la Agua filtrada y agua sin filtrar
filtracién

Figura 33. Fotos de filtracion de agua residual membrana tipo B
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Membranas ceramicas antes y después de la
filtracion

Agua filtrada y agua sin filtrar

Figura 34. Fotos de filtracion de agua residual membran tipo C
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5.3.3 Evaluacion del disefio experimental. Ademas del estudio de filtracion del ARM con
las membranas, se realiz6 un filtrado con un filtro papel y se midieron los parametros del agua sin
filtrar con el fin de comparar los resultados con los obtenidos por las membranas. Los resultados

se compilan en las tablas 23 y 24:

Tabla 23. Reporte de andlisis fisicos

Conductividad L
Muestra PH LZ/SI Sal eléctrica RESIg:\éldad Tem?oeé?tu ra
(US/cm)
Agua sin filtrar 7,97 1576 0,8 1577 634 20,8
Filtro de papel 743 1580 0,8 1582 632 23,2
Tipo A Muestra 1 8,18 1591 0,8 1515 629 23,2
Tipo A Muestra 2 8,2 1590 0,8 1515 629 23,2
Tipo A Muestra 3 8,16 1591 0,8 1515 629 23,2
Tipo B Muestra 1 8,14 1557 0,7 1557 642 23,2
Tipo B Muestra 2 7,9 1556 0,7 1557 642 23,2
Tipo B Muestra 3 8,12 1556 0,7 1556 642 23,2
Tipo C Muestra 1 8 1591 0,8 1591 629 23,2
Tipo C Muestra 2 743 1590 0,8 1590 629 23,2
Tipo C Muestra 3 7,64 1591 0,8 1591 629 23,2
Tabla 24. Reporte de analisis quimicos
Turbidez DQO DBO5
Muestra (NTU) (mg/?_ 0?) (mg/L 0?)
Agua sin filtrar 422 819 515
Filtro de papel <15 76,8 50
Tipo A Muestra 1 15 102 66,5
Tipo A Muestra 2 1,7 38,4 25
Tipo A Muestra 3 <1,5 76,8 49
Tipo B Muestra 1 1,8 153 99,8
Tipo B Muestra 2 1,8 127 66,5
Tipo B Muestra 3 1,8 102 66,5
Tipo C Muestra 1 1,7 210 136
Tipo C Muestra 2 1,6 281 183

Tipo C Muestra 3 1,6 68 44,4
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5.3.3.1 Analisis con respecto al pH. En la figura 35, se puede observar que con respecto a
los controles negativo (agua sin filtrar) y positivo (filtro de papel) se puede deducir que: el
filtrado con las membranas propicia cambios en los valores de pH que tenderan a ser mas basicos
en comparacion a los del proceso de filtrado con papel, pues se puede evidenciar que bajo el
valor del pH y se encuentra en los valores de referencia establecidos por el Ministerio de
ambiente y desarrollo sostenible en la resolucidon 0631 del 2015. Es importante aclarar que la
gran mayoria de los drenajes mineros son acidos, por lo que este sistema de remediacion favorece

la produccion de sistemas mas basicos.
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Figura 35. Medias de valores de pH de los tratamientos con respecto a los controles
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Figura 36. Medias de valores de pH de los tratamientos

Con respecto a la figura 36 se puede decir que existen diferencias estadisticamente
significativas entre los tratamientos, pues como se evidencia en el anexo 10 mostro el
comportamiento méas bésico el agua filtrada por las membranas tipo A, en segunda instancia las
membranas tipo B y en tercera instancia se observa que las membranas tipo C no favorecen la
estabilidad del pH del efluente, aunque sus valores se encuentren en el rango neutro. La prueba

shapiro Wilk mostr6 que los residuales provienen de una poblacion con distribucion normal.

5.3.3.2 Andlisis con respecto al resistividad. Se puede observar en la figura 37 que con
respecto a los controles (agua sin filtrar y filtro de papel) se logra deducir que: el filtrado con las
membranas tipo A y C propicia cambios en los valores de resistividad que tendieron a ser mas
bajos en comparacion a los del proceso de filtrado con papel, caso contrario ocurre con la
membrana tipo B pues se puede evidenciar un aumento en el valor de la resistividad. Lo anterior
indica que el agua filtrada por la membrana tipo B propicia una menor conduccion de corriente

eléctrica con respecto al uso de las membranas tipo Ay C.
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Existen diferencias estadisticamente significativas entre los tratamientos, pues como se
muestra en el anexo 11 se evidencid disminucion en la resistividad del agua filtrada por las
membranas tipo A y tipo C y en segunda instancia se observa que el agua filtrada por el papel, no
redujo ni disminuyo la resistividad y tiende a mantenerse como inicialmente se trajo la muestra
del ARM. Por otra parte, las membranas tipo B no favorecen la conduccion eléctrica por la
reduccion de iones en solucion. La prueba shapiro Wilk mostré que los residuales provienen de

una poblacion con distribucién anormal.

634 8638 642
| | |

RESISTIVIDAD

630
|

| | | | |
CONTROL  PAPEL TIPO A TIPOB TIPOC

MEZCLA

Figura 37. Medias de valores de resistividad de los tratamientos con respecto a los controles
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5.3.3.3 Analisis con respecto al TDS. EI Analisis con respecto al TDS se muestra a

continuacion:

TDS

[— ]
[ [ [ [ [

CONTROL  PAPEL TIPO A TIPO B TIPO C

1555 1565 1575 1585

MEZCLA

Figura 38. Medias de valores de TDS de los tratamientos con respecto a los controles

En la figura 38 se puede observar que el filtrado con las membranas propicia cambios
negativos en los valores de TDS debido a que aumentan en comparacién a los del proceso de
filtrado con papel y el ARM, este comportamiento indica que existe concentracion de los sélidos
disueltos a causa de la materia prima de las membranas, pues se puede evidenciar que el Unico
valor que disminuyd fue el obtenido por los procesos realizados con la membrana tipo B, aun asi,
ninguno de estos valores se encuentran en los rangos de referencia establecidos por el Ministerio
de ambiente y desarrollo sostenible en la resolucién 0631 del 2015, siendo inaceptable para

vertimientos en cuerpos de aguas superficiales y para el consumo humano.

Se puede decir, que existen diferencias estadisticamente significativas entre los tratamientos,
pues como se evidencia en el anexo 12 se mostré el menor comportamiento en el agua filtrada
por las membranas tipo B, se observa que las membranas tipo A, tipo C y el filtro de papel no

favorecen la disminucion de los TDS del efluente. La prueba shapiro Wilk mostré que los
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residuales provienen de una poblacién con distribucion normal.

5.3.3.4 Analisis con respecto a la conductividad. En la figura 39 se puede observar que el
filtrado con las membranas tipo A y B disminuyen los valores de conductividad en comparacion
a los del proceso de filtrado con papel y membrana tipo C, pues que en contraste aumentaron el
valor de la conductividad. Pese a que el filtrado con las membranas tipo A y B disminuyd, estos
valores no se encuentran en los rangos de referencia establecidos por el Ministerio de ambiente y
desarrollo sostenible en la resolucién 0631 del 2015, indicando que el efluente no es apto para

consumo humano.

CONDUCTIVIDAD
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Figura 39. Medias de valores de conductividad de los tratamientos con respecto a los

controles

Existen diferencias estadisticamente significativas entre los tratamientos, pues como se
evidencia en el anexo 13, el comportamiento mas bajo se encontrd en el agua filtrada por las
membranas tipo A, en segunda instancia las membranas tipo B y en tercera instancia se observa
que las membranas tipo C no favorecen la disminucion de la conductividad, antes bien producen

un mayor numero de iones en solucion. La prueba shapiro Wilk mostro que los residuales
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provienen de una poblacion con distribucién anormal.

5.3.3.5 Analisis con respecto a la turbidez. En la figura 40 se observa que el filtrado con
las membranas y el filtro de papel tienden a disminuir los valores de turbidez en comparacion al
agua sin filtrar, estos valores se encuentran en los rangos de referencia establecidos por el
Ministerio de ambiente y desarrollo sostenible en la resolucion 0631 del 2015, siendo este valor

adecuado tanto para vertimientos de aguas superficiales como para el consumo humano.

Con respecto a la figura 40 se puede decir que existen diferencias estadisticamente
significativas entre los tratamientos, pues como se evidencia en el anexo 14 mostraron valores
bajos de turbidez en el agua filtrada por las membranas tipo A, en segunda instancia las
membranas tipo C y en tercera instancia las membranas tipo B; al analizar esta informacién estos
valores se encuentran en el rango aceptable conforme al Decreto 1575 de 2007 y a la resolucion
2115 del 2007. La prueba shapiro Wilk mostré que los residuales provienen de una poblacién con

distribuciéon anormal.
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Figura 40. Medias de valores de turbidez de los tratamientos con respecto a los controles
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5.3.3.6 Analisis con respecto a la DQO. En la figura 41. se puede observar que el filtrado
con las membranas tipo A, B y el filtro de papel propician valores mas bajos de DQO en
comparacion al agua sin filtrar, ademas se observa que se encuentran en los rangos de referencia
establecidos por el Ministerio de ambiente y desarrollo sostenible en la resolucion 0631 del 2015,
lo que indica que es apta para el consumo humano y /o vertimiento en cuerpos de agua
superficiales de actividades mineras. Es importante aclarar que el filtrado con la membrana tipo

C, aunque disminuyo el valor de DQO se encuentra por encima de los rangos establecidos.

Existen diferencias estadisticamente significativas entre los tratamientos, pues como se
evidencia en el anexo 15 se mostraron comportamientos similares en el agua filtrada por las
membranas tipo Ay tipo B; el uso de las membranas tipo C no favorece la disminucion de la
DQO del efluente, aunque sus valores se encuentran en rangos cercanos. La prueba shapiro Wilk

mostré que los residuales provienen de una poblacion con distribucion normal.
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Figura 41. Medias de valores de DQO de los tratamientos con respecto a los controles
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5.3.3.7 Analisis con respecto a la DBO5. En la figura 42. se puede evidencia que el filtrado
con las membranas y el filtro de papel producen cambios en los valores en la DBO5 que tienden a
ser mas bajos al compararlos con los valores de DBO5 del agua sin filtrar. De igual manera se
evidencia que la membrana tipo A presento la mayor reduccion y junto el agua filtrada con el
papel; estos resultados se encuentran entre los valores de referencia establecidos por el Ministerio
de ambiente y desarrollo sostenible en la resoluciéon 0631 del 2015, lo que indica que el agua es

apta para el consumo humano.
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Figura 42. Medias de valores de DBO5 de los tratamientos con respecto a los controles

Existen diferencias estadisticamente significativas entre los tratamientos, pues como se
evidencia en el anexo 16 el agua filtrada mostré comportamientos similares al usarse las
membranas tipo A, tipo B y tipo C. Aunque los valores de DBO5 del agua filtrada por la
membrana tipo C y tipo B se encuentran en rangos cercanos a la norma, no alcanzan a cumplir el
requerimiento que exige la resolucion 0631 del 2015, caso contrario sucede con el agua filtrada
por las membranas tipo Ay el papel filtro pues conforme a la norma son aptas para el consumo

humano y el vertimiento en cuerpos de aguas superficiales. La prueba shapiro Wilk mostro que
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Tabla 25. Cuadro Resumen afectividad de las membranas
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Variable Mejor comportamiento Valor del mejor Cumple o no
comportamiento  cumple la norma

PH Membrana tipo A 8,18 SI
RESISTIVIDAD Membrana tipo B 642 N/A
TDS Membrana tipo B 1556,33 NO
CONDUCTIVIDAD Membrana tipo A 1515,00 NO

TURBIDEZ Filtro de papel y membrana tipo 1,56 Sl

A
DQO Membrana tipo A 72,4 Sl
DBO5 Membrana tipo A 46,8 Sl

En la tabla 25 se compilan los mejores comportamientos obtenidos en el disefio experimental
con respecto a cada variable respuesta. Con respecto al pH se puede observar que la membrana
tipo A presenta el mejor comportamiento, tendiendo a generar un ambiente mas alcalino con
respecto a las otras membranas. Por otra parte, la resistividad indica que la membrana tipo B es la

que menos favorece la conducion eléctrica.

Aunque el parametro de conductividad no llego a los valores esperados, se destaca el
comportamiento encontrado en la membrana tipo A por encima de la tipo B y tipo C, estos

valores indican que existe un cambio sospechoso en la cantidad de sélidos disueltos en el ARM

Con respecto a la turbidez, la membrana tipo A present6 el menor grado de turbiedad, por lo
tanto, el mejor comportamiento; este pardmetro cumplié con los limites permisibles de la norma,
que, aunque se nota cambio significativo con respecto a la muestra inicial, se esperaba un mayor
grado de reduccion de turbidez pues se asume que se encuentran en suspension un menor niumero

de solidos totales
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La demanda quimica de oxigeno, registrada en la muestra de agua, filtrada por la membrana

tipo A obtuvo los valores mas bajos, haciendo que esta cumpla con la normativa.

Las membranas tipo B y C, presentaron valores de DBOS5, cercanos a la normativa descrita
anteriormente, pero, sin embargo, no lo cumple, por lo que la membrana tipo A que obtuvo
valores dentro del rango de la normativa, hacen que el agua residual pueda utilizarse en otros
procesos, ya sea en vertimiento de superficies, riego, usos sanitarios o actividades generen un
ahorro de este recurso natural no renovable. Al integrar todos resultados obtenidos en las
variables respuesta, se opta por elegir como el mejor tratamiento el utilizado para filtrar el agua
residual minera con la membrana tipo A, debido a que cumple con la mayoria de parametros

legales, obteniendo un proceso de filtrado eficiente.
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6. Conclusiones

Se logro sinterizar ceramicas porosas a partir de residuos de diatomitas de la industria
cervecera, cenizas volantes de la combustion del carbon y caolines para ser usados en procesos de
tratamiento de aguas de la industria minera, lo anterior aporta significativamente a la economia

circular, dando valor agregado a los residuos industriales.

La curva de coccion utilizada durante el proceso de sinterizacion de las membranas ceramicas
fue eficiente, logrando dar buena resistencia mecanica a las muestras para ser usada en procesos
de filtracion de aguas en general, evidenciandose que a medida que se incrementa la
concentracion de diatomita en la muestra su densidad es menor, aportando mayor porcentaje de

absorcion de agua y por ende porosidad.

El proceso de filtracidn de las aguas de mineria para la muestra objeto de estudio usando las
membranas sinterizadas fue eficiente, permitiendo una disminucion en los parametros como lo
son los sélidos totales suspendidos (TDS), la turbidez, la demanda quimica de oxigeno (DQQO) y
la demanda bioldgica de oxigeno (DBO 5 ), valores que inclusive son comparables con la
resolucion 0631 de 2015, la cual establece los valores maximos permisibles para vertimientos de

agua.

En general se aprecia el cumplimiento de los objetivos propuestos en el anteproyecto.



115

7. Recomendaciones

Para futuros trabajos se recomienda, la adaptacion de las ceramicas porosas en reactores

donde puedan ser dispuestas en serie, y asi mejorar la eficiencia en el tratamiento de las aguas de

mineria, también sinterizar ceramicas tubulares que permitan un filtrado tangencial durante el

tratamiento de las aguas.

Se recomienda realizar estudios donde se evalue el cambio del ARM gque presente sulfatos

ferrosos o férricos en solucion, y valores de pH por debajo de 4.

Se recomienda realizar estudios que evallen la capacidad inhibitoria de microorganismos en

el ARM.

Realizar estudios con membranas filtrantes a base de caolines, diatomitas, cenizas volantes y

carbén activado para remediar efluentes mineros.
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Composicion quimica por Absorcién Atémica

Composicion de las diatomitas
Composicién Resultado
Fosforo 196ppm
Potasio 371,5 ppm
Calcio 394,9ppm
Magnesio 492, 7ppm
Sodio 492,7ppm
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Anexo 2. Calculo de densidad para cada tipo de barbotina

Como se puede observar en la tabla 4. las barbotinas tipo A, B y C tienen una composicion
porcentual de materias primas ya definidas y para el célculo de la densidad se tomo el peso de las
mismas por medio de un picnémetro.
Peso picnémetro vacio = 26.35 g

Peso picnometro lleno Tipo A =95.8 g

Peso picnometro Ileno Tipo B =96.42 g

Peso picnémetro lleno Tipo C = 95.68 g
Donde:

Tipo A: 95.89-26.359=69.45¢
TipoB: 96.429-26.359=70.079
Tipo C: 95.68 g—26.359=69.33 ¢

Utilizando la ecuacion:

Barbotina tipo A: p = ? = % =1.39 g/cm®
Barbotinatipo B: p = ? = ;Ef:i = 1.40 g/cm?
BarbotinatipoC: p = ? = % = 1.38 g/cm?®
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Anexo 3. Calculo de la viscosidad para cada tipo de barbotina

La viscosidad fue calculada por caida libre, los datos de tiempo de caida y volumen fueron
tomados y establecidos en las tablas 15,16 y 17. Se reemplazaron los valores en la ecuacion asi:

Barbotina Tipo A:

k m
n=(3.16x10"%) (1390 —f) [9.517) (0.10m) (11,74 5)
b 5=
k
n=0.506—2
m =g
n =506 cp

Barbotina Tipo B:
k m

n = (3.16x107%) (1391:: —f) (9.81—,,) (0.10m)(13,59 s)
T 5=

kg
m=*=5

n = 0.585

n =585 cp

Barbotina Tipo C:

k m
n=(3.16x10"%) (1390 —f) [9.517) (0.10m)(12,83 5)
b 5=
k
n=0553—2
m =g

n =553 cp
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Anexo 4. Reporte densidad muestra tipo A

Fecha: 25 de mayo 2021 Muestra: Membrana tipo A
Diametro Espesor Masa Desviacion estandar Volumen Densidad Fuente

40,68 6,32

40,56 5,54

40,53 5,74

41,21 5,64

39,96 6,01

40,81 5,54

41,03 5,98

40,78 6,24 .
11,45 5.46 Realizado por

7,93 0,08 7,61 1,04 Mayra Ferreira y

40,98 579 Felipe Benitez
41,12 5,89
40,64 543
40,85 5,95
41,07 5,69
6,12
587
5,59

40,83 5,81
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Anexo 5. Reporte densidad muestra tipo B

Fecha: 25 de mayo 2021 Muestra: Membrana tipo B
Diametro Espesor Masa Desviacion estandar Volumen Densidad Fuente

40,94 6,02
39,95 59
40,86 5,92
41,21 5,64

40,99 6
40,91 5,94
41,07 5,77
40,88 6,03 .
40,87 6.02 Realizado por

7,69 0,08 7,74 0,99 mayra Ferreira'y

41,13 5,81 Felipe Benitez
41,05 6
40,78 5.8
40,77 5,94
41,03 5,58
6,02
6,08
5,69

40,89 5,89




128

Anexo 6. Reporte densidad muestra tipo C

Fecha: 25 de mayo 2021 Muestra: Membrana tipo C

Diametro Espesor Masa D:ssé |:é:::n Volumen Densidad Fuente

40,68 5,61

40,43 5,96

40,9 6,11

40,73 6,42

40,54 5,77

40,65 6,17

40,55 5,58

40,46 6,33 Realizado por
40,53 5,52 Mayra Ferreira

4028 583 7,51 0,06 7,70 0,97 y Felipe
40,85 6,32 Benitez

40,76 5,66

40,57 5,96

40,84 5,98

40,57 6,16

40,54 5,98

5,92

40,62 5,95




Anexo 7. Reporte porcentaje de contraccion muestra tipo A
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Fecha:25 de mayo 2021 Muestra: Membrana tipo A
. . diametro m. . L
Diametro m. Seca Promedio Cocida Promedio % de contraccion Fuente
47,85 46,78
47,64 47,11
47,97 47,4
47,89 47,52
47,55 47,24
47,21 47,22
47,04 46,83
47,63 47,03
47,89 47,45
48,03 47,32
48,01 47,19
47,48 47,14
47,07 46,57
47,06 47,42
47,38 46,74
47,06 46,62
47,55 47,15
4811 47,04 Realizado por Mayra
48,03 47,5815385 46,88 47,0048718 1,21% Ferreira )p/ Felipg
47,92 46,9 Benitez
48,22 46,78
48,19 47,25
47,69 46,71
47,25 47,24
47,07 47,37
46,95 47,13
47,78 46,12
47,98 46,57
479 47,13
47,92 46,48
47,94 46,7
46,6 46,81
47,42 47,28
47,24 46,47
47,02 46,58
47,75 47,71
47,52 46,89
47,46 46,67




Anexo 8. Reporte porcentaje de contraccion muestra tipo B
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Fecha:25 de mayo 2021

Muestra: Membrana tipo B

didametro m. Seca Promedio d'ag:) itir(;)am‘ Promedio % de contraccién Fuente
49,31 48,62
49,39 48,77
49,33 48,23
50,6 49,13
50,06 49,03
49,65 47,3
47,66 46,87
48,81 49,37
48,1 49,02
48,36 48,69
47,82 47,52
50,45 49,01
48,85 49,09
48,93 48,5
50,02 47,55
49,07 48,93
49,85 48,68
47,99 48,98 Realizado por Mayra
4952 49,3 33;‘2 48,34 1,94% Ferreira y Felipe
! ! Benitez
48,72 48,42
50,33 48,13
49,78 49,1
49,61 48,59
49,54 48,69
47,83 48,79
49,85 49,59
49,64 48,4
47,86 49,28
48,97 48,22
49,79 49,42
49,6 49,23
50,54 49,41
49,51 47,28
48,97 47,8
49,81 47,02
48,15 48,07
49,54 46,53




Anexo 9. Reporte porcentaje de contraccién muestra tipo C
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Fecha:25 de mayo 2021

Muestra: Membrana tipo C

didametro m. Seka Promedio dlacn(”l)itigoam. Promedio % de contraccion Fuente
49,52 47,81
48,78 48,24
48,88 48,54
51,01 49,21
50,73 49,37
49,58 49,82
50,26 49,66
49,78 479
50,14 48,25
49,55 49,23
50,5 49,54
49,39 49,21
50,02 48,49
49,99 48,41
49,88 48,43
50,68 49,22
48,86 49,46
505 o Realizado por
2832 49,96 3322 48,76 2,40% Mayra Ferrejra y
' ; Felipe Benitez
50,4 48,12
50,7 48,66
50,13 49,18
49,64 49,48
49,69 49,53
51,01 49,16
49,54 48,18
49,62 47,75
49,7 47,81
50,12 48,89
49,76 48,41
49,32 49,4
49,89 49,45
50,41 47,96
50,37 48,24
50,67 48,47
49,6 49,48
50,28 49,4




Anexo 10. Resultados de anélisis en programa Rstudio con respecto al pH

Analisis con los controles (papel y agua de la mina)

anova(m)
Analysis of Variance Table

Response: PH
Df SumSq MeanSq Fvalue Pr(>F)

MEZCLA 4 0.65721 0.164302 4.869 0.04302 *
Residuals 6 0.20247 0.033744

Signif. codes: 0 “***>0.001 “**>0.01 “*> 0.05°.> 0.1 *’ 1

Study: m ~ "MEZCLA"

HSD Test for PH
Mean Square Error: 0.03374444

MEZCLA, means

PH std r Min Max
CONTROL 7.970000 NA 1 7.97 7.97
CONTROL PAPEL 7.430000 NA 1 7.43 7.43
TIPO A 8.180000 0.0200000 3 8.16 8.20
TIPO B 8.053333 0.1331666 3 7.90 8.14
TIPOC 7.690000 0.2882707 3 7.43 8.00

Alpha: 0.05 ; DF Error: 6
Critical Value of Studentized Range: 5.304891

Groups according to probability of means differences and alpha level( 0.05)

Treatments with the same letter are not significantly different.

PH groups
TIPO A 8.180000 a
TIPO B 8.053333 a
CONTROL 7.970000 a
TIPOC 7.690000 a
CONTROL PAPEL 7.430000 a
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CONTROL DE RESIDUALES
shapiro.test(m$residuals)

Shapiro-Wilk normality test

data: m$residuals
W =0.91695, p-value = 0.2941

m$residuals

norm quantiles

EVALUACION DEL PH SOLO PARA EL DISENO EXPERIMENTAL
TABLA ANOVA
Analysis of Variance Table
Response: PH
Df SumSq MeanSq Fvalue Pr(>F)

MEZCLA 2 0.38816 0.194078 5.7514 0.04028 *
Residuals 6 0.20247 0.033744

Signif. codes: 0 “***”(0.001 “*** 0.01 “*>0.05 0.1 ‘"1

PRUEBA TUKEY
HSD.test(m,"MEZCLA",console=T)

Study: m ~ "MEZCLA"
HSD Test for PH
Mean Square Error: 0.03374444

MEZCLA, means



PH std r Min Max
TIPOA  8.180000 0.0200000 3 8.16 8.20
TIPOB 8.053333 0.1331666 3 7.90 8.14
TIPOC 7.690000 0.2882707 3 7.43 8.00

Alpha: 0.05 ; DF Error: 6
Critical Value of Studentized Range: 4.339195

Minimun Significant Difference: 0.4602033

Treatments with the same letter are not significantly different.
PH  groups

TIPO A 8.180000 a

TIPO B 8.053333 ab
TIPOC 7.690000 b

Residuales:
_ o
o™
@ L}
m _|
3
o
=N
o (]
e
E —]
o]
o -
1 OB
I | | | | | T
1.5 1.0 05 0.0 05 1.0 15

norm guantiles
shapiro.test(m$residuals)
Shapiro-Wilk normality test

data: m$residuals
W =0.95747, p-value = 0.7715
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Anexo 11. Resultados de analisis en programa Rstudio con respecto al resistividad

Analysis of Variance Table

Response: RESISTIVIDAD
Sum Sq
340.18
0.00

MEZCLA
Residuals

PRUEBA TUKEY
HSD.test(m,"MEZCLA",console=T)

Study: m ~ "MEZCLA"

Df
4
6

HSD Test for resistividad

Mean Sq
85.045
0.000

Mean Square Error: 1.232595e-31

MEZCLA, means

Resistividad std r
NA 1

CONTROL
PAPEL
TIPO A
TIPO B
TIPOC

634
632
629
642
629

cooZ

Alpha: 0.05 ; DF Error: 6

Critical Value of Studentized Range: 5.304891
Groups according to probability of means differences and alpha level( 0.05)
Treatments with the same letter are not significantly different.

Resistividad groups

TIPO B
CONTROL
PAPEL
TIPO A
TIPOC

642
634
632
629
629

A

a

b
c
d
d

wWwwwk

Min
634
632
629
642
629

Signif. codes: 0 “***>(0.001 “**>0.01 “*> 0.05°.> 0.1 *’ 1

Max
634
632
629
642
629

6.8997e+32 <2.2e-16 ***
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Residuales:

[{n] 30
-

w -

2 8 °

K7/ il

@ L}

‘;E} —

e
o
{II.'-I —
}@ =L I I I I I I I

15 10 05 00 05 10 15

norm quantiles
shapiro.test(m$residuals)
Shapiro-Wilk normality test

data: m$residuals
W =0.6768, p-value = 0.000236



Anexo 12. Resultados de analisis en programa Rstudio con respecto al TDS

Analysis of Variance Table

Response: TDS
Df SumSq MeanSq Fvalue
4 2368 592.00 1776

MEZCLA
Residuals

6 2 0.33

PRUEBA TUKEY

Study: m ~ "MEZCLA"

HSD Test for TDS

Mean Square Error: 0.3333333

MEZCLA, means

CONTROL
PAPEL
TIPO A
TIPO B
TIPOC

TDS std r Min
1576.000 NA 11576
1580.000 NA 1 1580
1590.667 0.5773503 3 1590
1556.333 0.5773503 3 1556
1590.667 0.5773503 31590

Alpha: 0.05 ; DF Error: 6
Critical Value of Studentized Range: 5.304891

Groups according to probability of means differences and alpha level( 0.05)

Treatments with the same letter are not significantly different.

TIPO A
TIPOC
PAPEL
CONTROL
TIPO B

TDS groups
1590.667 a
1590.667 a
1580.000 b
1576.000 ¢
1556.333 d

Signif. codes: 0 “***>(0.001 “**>0.01 “*> 0.05°.> 0.1 *’ 1

Max
1576
1580
1591

1557

1591

2.402e-09 ***
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Residuales:
© |
L]

. _

w ™ ]

3 L]

o

b |

TN

& . —

c <
w0
g
[]

norm quantiles

Shapiro-Wilk normality test

data: m$residuals
W =0.90809, p-value = 0.2315
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Anexo 13. Resultados de analisis en programa Rstudio con respecto a la conductividad

Analyss of Variance Table
Response: CONDUCTIVIDAD
Df SumSq MeanSq Fvalue Pr(>F)

MEZCLA 4 9684.8 2421.21 10895 1.043e-11 ***
Residuals 6 1.3 0.22

Signif. codes: 0 “***’(0.001 “*** 0.01 “** 0.05°.>0.1 “’ 1
PRUEBA TUKEY

m ~ "MEZCLA"

HSD Test for CONDUCTIVIDAD

Mean Square Error: 0.2222222

MEZCLA, means

CONDUCTIVIDAD  std r Min Max

CONTROL 1577.000 NA 1 1577 1577
PAPEL 1582.000 NA 1 1582 1582
TIPO A 1515.000 0.0000000 3 1515 1515
TIPO B 1556.667 0.5773503 3 1556 1557
TIPOC 1590.667 0.5773503 3 1590 1591

Alpha: 0.05 ; DF Error: 6
Critical Value of Studentized Range: 5.304891

Groups according to probability of means differences and alpha level( 0.05)

Treatments with the same letter are not significantly different.

CONDUCTIVIDAD  groups

TIPOC 1590.667 a
PAPEL 1582.000 b
CONTROL  1577.000 c
TIPO B 1556.667 d
TIPO A 1515.000 e



140

Residuales:

m$residuals

norm quantiles

Shapiro-Wilk normality test

data: m$residuals
W =0.7721, p-value = 0.00404



Anexo 14. Resultados de analisis en programa Rstudio con respecto a la turbidez

Analysis of Variance Table
Response: TURBIDEZ
Df SumSq MeanSq Fvalue Pr(>F)

MEZCLA 4 149493 373.73 67272 4 434e-14 ***
Residuals 6 0.03 0.01

-S-i-gnif. codes: 0 “***>(0.001 “**>0.01 “**0.05°°0.1 ‘"1
PRUEBA TUKEY

Study: m ~ "MEZCLA"

HSD Test for TURBIDEZ

Mean Square Error: 0.005555556

MEZCLA, means

TURBIDEZ std r Min Max

CONTROL 42.200000 NA 1 422 422
PAPEL 1.500000 NA 115 15
TIPO A 1.566667 0.11547005 3 15 1.7
TIPOB 1.800000 0.00000000 3 18 1.8
TIPOC 1.633333 0.05773503 3 16 1.7

Alpha: 0.05 ; DF Error: 6
Critical Value of Studentized Range: 5.304891

Groups according to probability of means differences and alpha level( 0.05)
Treatments with the same letter are not significantly different.

TURBIDEZ  groups
CONTROL 42.200000 a

TIPO B 1.800000 b
TIPOC 1.633333 bc
TIPO A 1.566667 c

PAPEL 1.500000 c
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Residuales:
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norm quantiles

Shapiro-Wilk normality test

data: m$residuals
W =0.85192, p-value= 004521
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Anexo 15. Resultados de analisis en programa Rstudio con respecto a la DQO

Analysis of Variance Table
Response: DQO
Df SumSqg MeanSq Fvalue Pr(>F)

MEZCLA 4 461648 115412 25.765 0.0006386 ***
Residuals 6 26877 4479

-S-i-gnif. codes: 0 “***>(0.001 “**>0.01 “**0.05°.°0.1 ‘"1
TUKEY

Study: m ~ "MEZCLA"

HSD Test for DQO

Mean Square Error: 4479.476

MEZCLA, means

DQO std r Min Max
CONTROL 819.0000 NA 1 819.0 819.0
PAPEL 76.8000 NA 1 76.8 76.8
TIPO A 724000 32.02749 3 38.4 1020
TIPO B 127.3333 25.50163 3 102.0 153.0
TIPOC 186.3333 108.45429 3 68.0 281.0

Alpha: 0.05 ; DF Error: 6
Critical Value of Studentized Range: 5.304891

Groups according to probability of means differences and alpha level( 0.05)
Treatments with the same letter are not significa ntly different.

DQO groups
CONTROL  819.0000 a
TIPOC 186.3333 b
TIPO B 127.3333 b
PAPEL 76.8000 b
TIPO A 72.4000 b
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Residuales:

m$residuals
8] 50 100

-50

-100
I

15 1.0 05 0.0 05 1.0 15
norm quantiles
Shapiro-Wilk normality test

data: m$residuals
W =0.9013, p-value =0.1917



Anexo 16. Resultados de analisis en programa Rstudio con respecto a la DBO5

Analysis of Variance Table
Response: DBO5
Df SumSq MeanSq Fvalue  Pr(>F)

MEZCLA 4 182352 45588 23.695 0.0008065 ***
Residuals 6 11544 1924

Signif. codes: 0 “***’(0.001 “*** 0.01 “** 0.05°.>0.1 “’ 1
TUKEY

Study: m ~ "MEZCLA"

HSD Test for DBO5

Mean Square Error: 1923.989

MEZCLA, means

DBO5 std r Min Max
CONTROL 515.00000 NA 1 515.0 515.0
PAPEL 50.00000 NA 1 50.0 50.0

TIPO A 46.83333 20.83467 3 25.0 66.5
TIPO B 77.60000 19.22576 3 66.5 99.8
TIPOC 121.13333 70.48584 3 44.4 183.0

Alpha: 0.05 ; DF Error: 6
Critical Value of Studentized Range: 5.304891

Groups according to probability of means differences and alpha level( 0.05)
Treatments with the same letter are not significantly different.

DBO5 groups
CONTROL 515.00000 a

TIPOC 121.13333 b
TIPO B 77.60000 b
PAPEL 50.00000 b
TIPO A 46.83333 b
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Residuales:
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norm quantiles
Shapiro-Wilk normality test

data: m$residuals
W =0.91976, p-value = 0.316



