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ABSTRACT

In the present study shows the decrease the environmental impact of hazardous waste from the copper industry
through the use of environmental technology called "Powder Metallurgy", where was partially substituted
commercial round powders by irregular particles (copper slag), for use as a self-lubricating product. To achieve this
end, the residue was treated with physical and thermal process, the first was comminution with a ball mill ( Retsch,
modelo pm 400) for 3 hours of reduction by means of a furnace (Electric Multiple Unit Furnace, Hevi Duty Electric
Co, Type 123-8) with reducing atmosphere with ultra-high purity hydrogen at temperature 400 °© C.  Then
determined the effect of sintering time, 20, 40 and 60 minutes, with the final product properties. Subsequently, the
treated powder with irregular geometry PGI was mixed(99% pure copper) at a speed of 80 RPM with the
commercial powder with rounded geometry PGR , (Sigma-Aldrich at a purity of 99.5% copper), the ratio used was
1:1, the lubricant used was zinc stearate, the compacting pressure was 150MPa, the sintering temperature was 870 °
C at a heating rate of 15 ° C per minute without sintering atmosphere, the forming of the samples was in the form of
disc, 1.2 cm in diameter and 4 mm thick. The properties evaluated at the sintered product were: hardness, wear,
porosity and absorption of the lubricant; and a metallographic study. The experimental design applied was
unifactorial, which established the variance between treatments and the reliability of the tests. With results
determined the negative effect of sintering time on the mechanical properties inducing to a decrease in hardness, but
increased ductility. Furthermore it was determined that the sintering time is inversely proportional to the size of the
pores in the material, favoring the absorption of the lubricant in the material to short periods of sintering. Finally can
be use 50% of copper slag powder in self-lubricating product, thus reducing the environmental impact of hazardous
waste from the copper industry generating a similar powder to the commercial product, called "Ecopol ".

KeyWords: Copper slag, Hazardous Waste, Powder Metallurgy, Sustainable Product.

Universidad de San Buenaventura seccional Cali-Colombia. Ingeniero de Materiales de la Universidad del Valle.
Doctor en ingenieria con énfasis en materiales. Director del programa de Ingenieria de Materiales de la universidad de
San Buenaventura—Cali. Actualmente docente investigador del grupo de Biotecnologia de la universidad de San
Buenaventura—Cali

2 . . . . .
Universidad de San Buenaventura seccional Cali-Colombia.
3 . . . . .
Universidad de San Buenaventura seccional Cali-Colombia.
4

Universidad de San Buenaventura seccional Cali-Colombia.



REDUCCION DEL IMPACTO AMBIENTAL DE UN RESIDUO PELIGROSO DE LA
INDUSTRIA DEL COBRE

Resumen

En el presente trabajo se muestra la disminucién el impacto ambiental de los residuos peligrosos procedentes de la
industria del cobre a través del uso de la tecnologia ambiental llamada "Pulvimetalurgia", donde se sustituy6
parcialmente polvos redondos comerciales por particulas irregulares (escoria de cobre), para usarlo como un
producto con auto lubricacién. Para conseguir tal fin, el residuo fue tratado con un proceso fisico y térmico, el
primero consistié en una conminucién con un Molino de bolas (marca Retsch, modelo pm 400) durante 3 horas, una
reduccién de 6xidos por medio de un horno (Electric Multiple Unit Furnace, Hevi Duty Electric Co, Type 123-8) con
atmosfera reductora con gas de hidrégeno de ultra alta pureza a una temperatura de 400 °C aproximadamente. Luego
se determind el efecto del tiempo de sinterizacion, a 20, 40 y 60 minutos, con las propiedades finales del producto.
Posteriormente, se mezcl6 el polvo tratado de geometria irregular PGI (pureza de 99% de cobre) a una velocidad de
80 R.P.M con el polvo comercial con geometria redondeada PGR, (Sigma-Aldrich con una pureza del 99.5% de
cobre), la relacién utilizada fue 1:1; el lubricante que se utiliz6 fue estearato de cinc; la presién de compactacion fue
150MPa; La temperatura de sinterizaciéon fue 870°C con un rata de calentamiento de 15°C por minuto, sin atmosfera
de sinterizacion; el conformado de las probetas fue en forma de disco, 1.2 cm de didmetro y 4 mm de espesor. Las
propiedades evaluados al producto sinterizado fueron: dureza, desgaste, porosidad y absorcién del lubricante; ademds
se realizaron estudios metalograficos para observar la estructura y formacién de poros. El disefio de experimento
aplicado fue unifactorial, donde se estableci6 la varianza entre los tratamientos y la confiabilidad de los ensayos. Con
los resultados se determind el efecto negativo del tiempo de sinterizacion en las propiedades mecdnicas, induciendo a
la disminucién de la dureza, aunque aumentd la ductilidad. Ademads se determind, que el tiempo de sinterizado es
inversamente proporcional al tamafio de los poros en el material, favoreciendo la absorcién del lubricante en el
material a periodos cortos de sinterizacién. Finalmente se puede usar un 50% de los polvos de escoria de cobre en el
producto auto-lubricante, de esta forma se reduce el impacto ambiental de los residuos peligrosos procedentes de la
industria del cobre generando un polvo similar al producto comercial.

Palabras clave: Escoria de cobre, Metalurgia de polvos, Producto Sostenible, Residuo Peligroso.

Introducciéon

La industria del cobre en Colombia tiene una produccién media anual de 8.000 toneladas, de las cuales
aproximadamente 10% son residuos (800 toneladas), conocidos como escoria de cobre. De acuerdo con el Decreto
4741 de 2005 en Colombia, este residuo es considerado peligroso debido a los riesgos ambientales y de salud que
provoca. Algunos de los efectos asociados a este residuo son enfermedades respiratorias, funcién pulmonar
deficiente, y la muerte prematura de las personas con enfermedades respiratorias y cardiacas; en la vegetacion afecta
el crecimiento y desarrollo de las plantas debido al dafio toxico que afecta el proceso de fotosintesis. También afecta
a las fuentes hidricas por cambios en los niveles de pH y cambiando asi la condicién natural de los rios y lagos. El
objetivo del proyecto es mitigar el efecto de los residuos utilizando los siguientes recursos: la formacién y la
importancia ambiental del programa de Ingenieria de Materiales, el equipo de asesoramiento especificamente sobre
el uso de los residuos y la metalurgia de polvos, y el deseo de los estudiantes para hacer una contribucién al medio
ambiente. El proyecto consiste en un estudio técnico, en el que los pardmetros de trabajo se optimizaron y el
prototipo fue desarrollado.

La piezas a realizar son cojinetes, los cuales soportan y giran en el drbol transmisor de momento giratorio de una
mdaquina, estas piezas estas sometidas a esfuerzos de cizalla, y la falla de estas en servicio son generalmente
generadas por desgaste del material, debido a la falta de mantenimiento y lubricacion de la pieza, por medio de la
pulvimetalurgia(P/M), se pueden fabricar piezas con poros en el interior del material, y depositar en estos lubricante,
con el fin de disminuir el desgaste.

El método de Metalurgia de polvos (P / M) se ha utilizado principalmente para producir partes de automéviles, tales
como camas de lubricacién, piezas de amortiguadores y ruedas dentadas. La metalurgia de polvos utiliza el proceso
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de sinterizacion para la fabricacion de varias partes de metal en polvo. El metal en polvo se compacta mediante la
colocacion en una cavidad metdlica cerrada (la matriz) bajo presion. Este material compactado se coloca en un horno
y se sinteriza en una atmdésfera controlada a altas temperaturas y los polvos de metal se funden y forman un sélido.

La metalurgia en polvo (P/M) ha sido descrita como un método para la produccién industrial de partes con exactitud
formadas. La tecnologia de P/M tiene ventajas como el consumo de energia bajo, una pérdida minima de polvo
crudo, una minimizacién de operaciones secundarias, y la capacidad de producir gran variedad de sistemas de
aleacién. Dependiendo la materia prima, P/M es el método de produccién preferido debido a estas ventajas en la
energia y la productividad. Ademds, la composicién quimica de las aleaciones, tratamiento térmico, y los cambios
microestructurales que ocurren juntos con cambios de la distribucién de fase, la porosidad, y el tamafio puede ser
controlada por la compresion de polvo y condiciones de aglomeracién, dependiendo las propiedades deseadas de la
pieza.

Metodologia

Se realizard un proceso de seleccion de materiales de trabajo donde se utilizardn dos polvos metdlicos de cobre de
diferente naturaleza, uno comercial y otro preparado en el laboratorio. El polvo preparado en el laboratorio serd
obtenido a partir de un subproducto de la industria del cobre por medio de la reaccién s6lido-gas entre los 6xidos de
cobre presentes en la escoria e hidrogeno. Luego seguirdn los procesos pulvimetalirgicos de mezclado de polvos,
compactado y sinterizado. Por dltimo se realizardn medidas de dureza, absorcién de lubricante, porosidad abierta y
desgaste a las probetas elaboradas, esto siguiendo un disefio experimental unifactorial con una confiabilidad del 95%
de los resultados obtenidos.

Materiales: Los polvos metilicos de cobre comerciales que se utilizaron fueron Sigma-Aldrich con una pureza del
99.5%, geometria redondeada PMR e irregular PMI. El desmoldante utilizado fue estearato de zinc, se anexa ficha
técnica. El aceite que se utiliz6 fue SAE 40 con una densidad 0,898 gr/cm’.Los moldes que se usaron fueron de acero
AISI D2 para trabajo en frio.

Preparacién de los polvos: La preparacion de los polvos irregulares PMI se realiz6 en el laboratorio por medio de
una reaccion s6lido-gas en un horno con atmosfera controlada, donde el material de partida fueron 6xidos de cobre
presentes en la escoria de cobre, los cuales fueron reducidos con hidrogeno de ultra-alta pureza para asi obtener
polvos de cobre. La escoria de cobre fue sometida a procesos de reduccién de tamafio de particula por medio de una
trituradora de mandibulas, un molino de disco y finalmente un molino de bolas donde se obtuvieron tamafios pasan
tamiz 270.

Preparacion de las mezclas de los polvos: Mezclado: El mezclado de polvos se empled un molino de bolas a una
velocidad de 80 R.P.M., la relacién de los dos tipos de polvos fue 1:1; por un tiempo de 15 min.

Compactado: El proceso de compactacion se utilizé una prensa marca VEGA ENTERPRISES, INC., con una
presion de compactacion de 150 Mpa y el tiempo de prensado de 5 min.

Sinterizado: Para la sinterizacion de las muestras se empleé un horno de calentamiento por resistencia eléctrica, a
una temperatura de trabajo de 870°C, con tiempos de sinterizado entre 20 y 60 min a una velocidad de calentamiento
de 15°C por minuto, tal como se observa en la grafico 1.
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Figura 1. Grafico para los diferentes tiempos de sinterizacion.



Dureza: Para la prueba de Dureza de las muestras se emple un equipo de Dureza Rokwell marca Wilson. El ensayo
fue realizado segiin la norma ASTM E18-03.

Absorcion del lubricante y Porosidad abierta: En la prueba de absorcién de lubricante se busca conocer qué
cantidad de este penetra en las probetas, para esto deben tener una porosidad abierta, ya que el lubricante se debe
incorporar dentro del material; esto se hizo segin la norma ASTM B 328 — 96. Con un aceite SAE 40.

Desgaste: En la prueba de desgaste de las muestras, se usé un taladro de banco simulacién de pin-on disk. El ensayo
fue realizado a 300 R.P.M. Los pardmetros de la prueba de desgaste fueron: Carga en pin de 1,290 Kg, 300
Revoluciones por minuto a un Tiempo de 3 min.

Diseiio Experimental: Se utilizé un disefio experimental uni-factorial que es modelo el mas sencillo del disefio de
experimentos, en el cual la variable respuesta puede depender de la influencia de un tnico factor, de forma que el
resto de las causas de variacion se engloban en el error experimental.

Se supone que el experimento ha sido aleatorizado por completo, es decir, todas las unidades experimentales han
sido asignadas al azar a los tratamientos

Factores: En el proceso de obtencién del material auto-lubricado, existen varios pardmetros que afectan la densidad,
dureza, absorcién de lubricante, porosidad abierta y desgaste; siendo el tiempo de remanencia en la temperatura de
sinterizacién una de las variables mds criticas en el proceso, siendo esta nuestro principal factor.

Niveles: Al hacer una revision bibliogréfica se registré una temperatura de sinterizacién 870°C aproximadamente[9],
generando una diferencia de tiempos de sinterizacién de 20 minutos y teniendo en cuenta las condiciones del
proceso, la varianza y otros pardmetros, consideramos dividirlo en 3 niveles.

Tratamientos: Los tratamientos se determinan con la multiplicacién de los factores por los niveles en este caso, son
los mismos que los niveles (1x3=3).

Variables Respuesta: Las variables respuestas son la densidad, dureza, absorcién de lubricante y porosidad, y
desgaste.

HIPOTESIS A PROBAR:
Ho: no existe diferencia significativas entre los tratamientos (Tiempo de sinterizacién)
Ha: si existe diferencia significativa entre los tratamientos (Tiempo de sinterizacion)

Resultados
Pruebas SEM: Con las pruebas SEM realizadas se pueden examinar la morfologia de las muestras con las cuales se
llevé a cabo el proyecto.

Figura 2. Escoria de cobre Figura 3. Polvos de Cobre Figura 4. Polvos de cobre compactados

Dureza: Se observé en la tabla 1 que las durezas de la aleacion disminuyen con el tiempo de sinterizacion, esto se
explica teniendo en cuenta, que a mayor tiempo de sinterizado, entre las particulas se genera un mayor movimiento y
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difusién de 4tomos, lo que crea un mayor cuello entre las particulas y formen planos de deslizamiento en el material,
y no se creen dislocaciones o imperfecciones que es lo que ayuda a tener una mayor dureza.

Tabla 1. Prueba de dureza de cada tipo de sinterizacién

Probeta Dureza(HRH)
1 69
2 63
3 60

Andlisis de varianza

De acuerdo con la tabla 2. F = 31,79>Fa (0,05; 2; 6)= 5,14 o F=31,79>Fa (0,05; numerador; denominador)= 5,14.
F > Fa entonces los tratamientos tienen diferencias significativas.

Tabla 2. Andlisis de varianza para la dureza vs tiempo sinterizado

Fuente Grados Sumatorias Cuadrados Distribucié
De de de medios 18 rlFucmn Significancia
Variacién libertad cuadrados
tiempo sinterizado 2 134,222 67,111 31,79 0,001
Error 6 12,667 2,111
Total 8 146,889

PosAnovaTukey con un 95,0% de confianza.
En la tabla 3. con la prueba de Tukey sé confirma la hipdtesis de Ha, si existe diferencia entre los tratamientos, si
existe suficiente evidencia para rechazar la hipétesis Ho, ademds esta prueba indica que los tratamientos de 20min y

40min no tienen diferencias y los tratamientos de 20min y 60min si existen desigualdades.

Tabla 3. Método de Tukey para andlisis de la varianza de la dureza.

Tiempo N Media Agrupacion
sinterizado
60 3 69,0 A
40 3 69,0 B
20 3 69,0 B

Absorcion del lubricante y Porosidad

En la tabla 4 se observa que la porosidad de la aleacién disminuye con el tiempo de sinterizacién, esto lo podemos
apreciar en la figura 1, donde a medida que aumenta el tiempo de sinterizado disminuye el tamafio de los poros en el
material, como lo muestra la probeta 1, que presenta poros de un dimensién de 300 um o més, en la probeta 2 poros
entre 300 um -150 um , y la probeta 3 poros de un tamafio menor a 150 um, por esta razén disminuye la absorcién
de lubricante en el material. La forma irregular de los poros se debe en gran parte a que una fraccion de los polvos
tenfa geometria irregular.

Tabla 4. Porcentaje de absorcion de aceite de cada tipo de sinterizacidon

Probetas Masa de aceite Fraccion de
absorbida poros
(gr) (%)
1 0,041674 17
2 0,027304 12
3 0,005166 7




- =N
o

Porosidad(%)
o g O O

0 20 40 60 80

Tiempo de Sinterizado
Figura 5. Porosidad para diferentes tiempos de sinterizado

Probeta 3

Figura 6. Imédgenes microscpicas de las probetas (aumento de 10x); A: poros; B: matriz de cobre.

Probeta 1 Probeta 2

Andlisis de varianza

5,14.

F > Fa entonces los tratamientos tienen diferencias significativas.

De acuerdo con la tabla 5. F = 171,10>Fa (0,05; 2; 6)= 5,14 o F= 171,10>Fa (0,05; numerador; denominador)=

Tabla 5. Andlisis de varianza para la Fraccién poros vs tiempo sinterizado.

Fuente Grados Sumatorias Cuadrados  Distribucié
De de de medios 15 rlFucmn Significancia
Variacién libertad cuadrados
tiempo sinterizado 2 164,641 82,320 171,10 0,000
Error 6 2,887 0,481
Total 8 167,528

PosAnovaTukeycon un 95,0% de confianza.

En la tabla 11 con la prueba de Tukey sé confirma la hipdtesis de Ha, si existe diferencia entre los tratamientos, si
existe suficiente evidencia para rechazar la hipétesis Ho.

Tabla 5. Método de Tukey para andlisis de varianza de la fraccion de poros.

Tiempo N Media Agrupacion
sinterizado
60 3 17,6 A
40 3 12,3 B
20 3 7,1 C

Desgaste: Se puede observar en la figura 7. que a medida que aumenta el tiempo de sinterizado la perdida porcentual
de masa en el material es mayor, ya que al aumentar el tiempo de sinterizado disminuye el tamafio de los poros en el
material y hay una absorcién menor de lubricante en el material, lo que conlleva a un mayor desgaste de la pieza.
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Figura 7. Porcentaje masa perdida para diferentes tiempos de sinterizado.

Andlisis de varianza

De acuerdo con la tabla 6. F = 16,68>Fa (0,05; 2; 6)= 5,14 o F=16,68>Fa (0,05; numerador; denominador)= 5,14.
F > Fa entonces los tratamientos tienen diferencias significativas.

Tabla 6. Andlisis de varianza para el Desgaste vs tiempo sinterizado

Fuente Grados Sumatorias Cuadrados Distribucié
De de de medios 15 rlFucwn Significancia
Variacién libertad cuadrados
tiempo sinterizado 2 1,00016 0,50008 16,68 0,004
Error 6 0,17987 0,02998
Total 8 1,18002

PosAnovaTukey y 95,0% de confianza.
En la tabla 7 con la prueba de Tukey sé confirma la hipétesis de Ha, si existe diferencia entre los tratamientos, si
existe suficiente evidencia para rechazar la hipétesis Ho, ademads esta prueba indica que los tratamientos de 20min y

40min no tienen diferencias y los tratamientos de 20min y 60min si existen desigualdades.

Tabla 7. Método de Tukey para andlisis de varianza del desgaste.

Tiempo N Media Agrupacion
sinterizado
60 3 2,5 A
40 3 1,9 B
20 3 1,8 B

Conclusiones y Recomendaciones:
Los resultados determinaron que a mayor tiempo de sinterizacién se genera un aumento en la densidad del material,
una disminucién de dureza, un tamafio de los poros en el material mas reducido, desfavoreciendo la absorcién del

material y por ultimo un incremento en el desgaste del material.

El disefio de experimentos unifactorial pudo determinar que los tratamientos de tiempo de sinterizado a 20min y
40min, no tienen diferencias para las variables respuesta: densidad, dureza y desgaste; Al no ser significativas se
deduce que la variaciéon es minima y es equivalentetomar una u otra. Pero para la variable respuesta absorcién de
lubricante y porosidad abierta los tratamientos tienen diferencias significativas, por adquirir un tamafio de poro
diferente para cada tiempo de sinterizado.



Se puede lograr la fabricacién de bujes auto-lubricados los cuales tienen un costo menor debido a la inclusién de
particulas de cobre recicladas, lo cual tiene un impacto ambiental alto ya que se utiliza un subproducto y esto
conlleva a una menor cantidad de materia prima virgen, la cual necesita energia para su obtencion.
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