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1. INTRODUCCION

roberto.rodriguez@udg.es

Los yacimientos de lateritas ferro-niqueliferas de Cuba estan ubicados fundamentalmente en la parte
norte de la Isla. Las mayores reservas se localizan en la regién nororiental, en la provincia de Holguin. Los
depdsitos de lateritas existentes en cuba constituyen una de las mayores reservas de niquel y cobalto a
nivel mundial conjuntamente con Nueva Caledonia, Rusia, Canada, Corea, China y Brasil. En la figura 1 se
destacan los principales distritos mineros existentes en la region oriental de Cuba.
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Figura 1. Ubicacion de la faja ofioliti-
ca Mayari-Baracoa (modificado de
[turralde-Vinent, 1996 en Rodriguez,
2002). Los numeros indican la ubica-
cién de las principales éreas de distri-
bucién de los depdsitos lateriticos de
niquel y cobalto: 1- Pinares de Mayari,
2- Nicaro, 3- Moa, 4- Punta Gorda-
Yagrumaje, 5- Las Camariocas, 6-
Cantarana-La Delta, 7- Santa Teresita,
8-La Fangosa, 9- Iberias y 10- Piloto.
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El perfil de estos yacimientos lateriticos se caracteriza por una concentracion variable en profundidad
de los elementos quimicos Ni, Co, Fe, Mg, Si, Cr, Mn, etc. En la figura 2 se pueden ver un perfil de la dis-
tribucion de estos elementos en el corte de acuerdo a las diferentes zonas de meteorizacién y grado de
oxidacion. La explotacion de estos yacimientos se realiza por el método de minerfa a cielo abierto (figura
3). Durante este proceso de apertura del yacimiento para la extraccion de la masa mineral Util es donde se
generan los escombros lateriticos. Estos estériles mineros estan integrados por la parte superior del corte
lateritico donde la masa mineral del depdsito presenta una concentracion de niquel inferior al 0.8% en
peso. Estos estériles son extraidos y acumulados en las cercanias de la propia mina como se puede apre-
ciar en la figura 3. A estas acumulaciones artificiales se les conoce con el nombre de escombreras.
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Figura 2. Parte superior perfil del corte del yacimiento laterftico Moa y distribucion de los principales elementos quimicos en el
corte de acuerdo con la profundidad (Rodriguez, 2002). En la parte inferior un esquema de las diferentes zonas del corte lateritico
y los diferentes procesos metallrgicos que se utilizan a nivel mundial para su explotacion.
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Figura 3. Vista de la mina a cielo abierto de uno de los yacimientos de niquel en explotacion, se observan las diferentes acumula-
ciones de los estériles mineros en las escombreras y la inundacion por agua en la parte baja (Rodriguez, 2002).

El mineral extraido es procesado en dos plantas metalurgicas existentes en las proximidades del depé-
sito. En estas dos plantas se emplean dos métodos o procesos metallrgicos para la extraccion del mine-
ral. El proceso de lixiviacion carbonato amoniacal y el proceso de lixiviacion acida. En la figura 2 se puede
observar la parte del corte laterftico donde se extrae la masa mineral que es empleada en cada proceso
metallrgico.

Los escombros se acumulan afio tras afio en las llamadas escombreras como resultado de la explota-
cién del mineral lateritico, cuyas reservas en los sectores del yacimiento explotado superan los 100 millo-
nes de toneladas (Palacios, 2001). Estos materiales representan un problema ambiental pues debido a las
altas precipitaciones que se producen en la zona son erosionados por la escorrentia superficial y contami-
nan las aguas superficiales con metales pesados (Rodriguez, 2002). El aporte de sedimentos a las aguas
de escorrentia superficial y constituyen un foco de contaminacién ambiental ocasionando un serio des-
equilibrio en los ecosistema de la region continental y marina. El arrastre de sedimentos tan finos incre-
menta la turbidez del agua y con ello evita la entrada de la luz y afecta el desarrollo de plantas y anima-
les (Ramirez y Pons, 2001, Rodriguez, 2002).

2.1. Antecedentes en el estudio de los estériles mineros (escombros) de los yacimientos late-
riticos de Cuba

La caracterizacion de los escombros lateriticos cubanos se ha realizado por varios investigadores
(Swardjo, 1969, Torralba, 1976, Vershinin et al., 1984). Estos trabajos se han desarrollado en diferentes
depésitos. Los escombros de los yacimientos de Pinares de Mayari, Mina Marti, Atlantic y Yamanigtey han
sido los més estudiados. Las primeras investigaciones se desarrollaron en el Centro de Investigaciones
MetalUrgicas (CIME), destacandose los trabajos de Swardjo (1969) y Torralba (1976), los cuales estuvieron
dirigidos, fundamentalmente, a la obtencién de concentrados de hierro para la produccién de arrabio y
aceros.

Desde el punto de vista mineralégico, Vershinin et al., (1984) plantean que en la composicién mineral
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de los ocres predominan la goethita, la aluminogoethita, la maghemita, la hematita y la hidrargilita coin-
cidiendo con los trabajos realizados por Blanco (1985) y Rojas (1995) los que ademas demostraron que
los principales minerales portadores de niquel y de cobalto en el corte lateritico del yacimiento Moa son
la goethita y la hidrogoethita. En esencia, los autores caracterizan a estas lateritas como una mena de hie-
rro con altos contenidos de niquel, cobalto y cromo. Ostroumov y Rojas (1985) demostraron que, en la
mineralogia de los escombros lateriticos de Moa (sectores Atlantic y Yamaniguey), predominan las fraccio-
nes mayores 80 micras y las fases minerales de goethita, hematita, magnetita, maghemita e hidrargilita.

La distribucion de los elementos quimicos en los granos de diferentes tamafios ha sido otra de las
investigaciones realizadas (Almaguer y Zamarzry, 1993). Estos investigadores concluyeron que el hierro,
niquel y el cobalto se encuentra en mayor medida en las fracciones mas gruesas (mayores de 1.6 mm)y
en las mas finas (menor de 0.05 mm), siendo las principales fases portadoras, la hematita y las gibbsita.
Falcon y Hernandez (1993) demuestran que en el escombro, los contenidos de niquel, hierro, éxido de
cromo y cobalto son: 0.43%; 50.1%; 2.95y 0.029% en peso, respectivamente, y que el aumento del hie-
rro en la clase mayor de 0.83 mm es debido a la separacion de los perdigones constituidos por aglome-
rados naturales con elevados contenidos de hierro. También se observaron contenidos elevados de este
metal en las clases mas finas.

La informacion basica que debe recoger la caracterizacion de una mena o mineral, incluye la compo-
sicién quimica global, los minerales presentes y su composicion y el tamafio del grano de los minerales y
su interrelacién (textura) (Ballester, 1995). Dias y Mojena (1990), estudiaron por la técnica de microson-
das, las fracciones granulométricas del escombro lateritico de Pinares de Mayari concluyendo que la frac-
cion mayor de 2 mm esta compuesta por una masa (Fe,(Al,Si)+0,,(OH),) predominando el Al sobre el Si
y apareciendo como inclusién Ni'y Mn, ademas de algunas segregaciones de cuarzo. Los granos mas com-
pactos son aquellos que contienen menos Al y el cambio de las tonalidades de color de los granos esta en
dependencia del contenido de dicho elemento.

El comportamiento térmico de los escombros del yacimiento Moa y los de mina Marti fue estudiado
por Garcia et al,, (1990), para ello hicieron uso del analisis termogravimétrico y termodiferencial. En los
resultados de sus experimentos hasta 1000 °C se observaron efectos endotérmicos debidos a la pérdida
de agua de constitucion de la goethita que por deshidratacion pasa a hematita y efectos exotérmicos que
indicaron la presencia a-Antigorita.

Un caso particular lo constituye los escombros del Sector A de la mina de la Empresa Pedro Soto Alba
Moa Nickel S.A, en Moa, en los que los autores han centrado la atencién en los Gltimos cinco afios. El pre-
sente trabajo tiene como objetivo principal caracterizar este residuo sélido a través del estudio de sus pro-
piedades fisicas y quimicas y en sequndo lugar sentar las bases para seleccionar esquemas de tratamien-
to y proponer vias para su utilizacion industrial. A los millones de toneladas generados y acumulados en
la cercania de la mina no se les ha encontrado ninguna aplicacién practica durante los mas de 40 afios de
actividad extractiva en la region de Moa y 60 en la zona de Nicaro.

2 MATERIALES Y METODOS
2.1. Preparacion de las muestras

La muestra para el estudio fue tomada de las escombreras del Sector A, de la Empresa Pedro Soto Alba.
Moa Nickel S.A. en Moa, Cuba. Se tomaron 1000 kg de escombros lateriticos.Las muestras fueron homo-
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geneizados, cuarteados. A partir de este proceso fue seleccionada la muestra representativa.
Posteriormente se efectué un tamizado con el objetivo de obtener las fracciones granulométricas +10; -
10+8; -8+6; -6+4; -4+2; -2+0.83 y -0.83 mm) deseadas para la investigacién. Las fracciones, asi como
una muestra sin tamizar, fueron pulverizadas, por separado, en un molino de bolas para lograr el tamafio
de particulas micrométricos de acuerdo a los analisis quimicos y las técnicas analiticas a emplear en el des-
arrollo de trabajo que se describen a continuacion.

2.2. Equipos y técnicas empleadas en la caracterizacion de los escombros

La composicion quimica de los elementos de interés, se determind en un equipo de Absorcién Atémica
de Llama, SpectrAA-220FS, VARIAN. El contenido de los elementos en forma de dxidos fue determinado
en un Espectrémetro de Fluorescencia de Rayos X por Dispersion de longitudes de Onda (FRX-dl), PHILIPS,
PW1404. Se utilizd el método de las capsulas compactadas con lecho de é4cido bérico.

La caracterizacion mineraldgica se efectué en un Difractémetro automatico para texturas,
Difraktometer D5000 Siemens, con monocromador para haz difractado LIF (LIF 100), un goniémetro de
alta precision. Los difractogramas se registraron con una constante de tiempo de 5 segundos y con una
velocidad de exploracién del papel de 0.030 %s. Para la identificacion de las fases se utilizaron los fiche-
ros Powder Difraction File. Hanawalt Search Manual for Experimental Patterns Inorganic Phases. 1SO 9001.
Afos: 1941-2001 y los datos de JCPDS.

Un Microscopio Electrénico de Barrido marca JEOL—JXA-840 con Difractémetro de rayos X acoplado,
se utilizd para observar la morfologia de los granos de mineral y sus colonias. Con el mismo equipo se
realizo el andlisis cualitativo y semicuantitativo de los componentes del grano en las muestras. De cada
ensayo realizado se obtiene una imagen de la muestra y anélisis puntuales o totales de la composicion de
un grano o de un sector de este. Las probetas fueron embutidas en frio con resina epoxi, desbastadas con
papeles abrasivos de tamafio de grano decreciente y finalmente, pulidas con pasta de diamante para obte-
ner una superficie plana libre de relieves.

Antes de ser examinadas, las probetas fueron recubiertas con una pelicula fina de grafito con lo cual
se logra la conductividad de las mismas. Este es un requisito indispensable, pues en caso contrario, se acu-
mula carga negativa neta en su superficie como consecuencia del barrido electrénico. Esta carga desvia el
haz electronico haciendo imposible la observacion (Ballester, 1995).

Las fracciones granulométricas asi como la muestra sin tamizar, la que denominaremos de aqui en ade-
lante, entera, fueron estudiadas por la técnica de calorimetria diferencial de barrido (CDB), desde la tem-
peratura ambiente (22 °C) hasta 650 °C en atmosfera de Ar para evitar procesos de oxidacion y reduccion
en el mineral. La velocidad de flujo del gas fue 20 mL/min y la velocidad de barrido 20°C/min. La masa de
las muestras empleada era entre 26.33 y 35.68 mg, pesadas todas en crisoles de alimina. Las mediciones
de flujo de calor fueron realizadas en un analizador DSC=50, de la firma japonesa ZHIMATZU.

Hemos de sefialar que la calorimetria diferencial de barrido, junto con otras técnicas de analisis térmi-
co, ha sido ampliamente utilizada para la caracterizacion de varios materiales, solidos residuales de los pro-
cesos de lixiviacion, residuos y mezclas de compuestos, caracterizacion de zeolitas y lateritas, asi como para
la investigacion térmica de la reduccién directa de hierro, las transformaciones de fases de las lateritas,
descomposicion térmica de mezclas de carbonatos y dxidos, de oxalatos y para el estudio de la cinética de
descomposicion de diferentes materiales. Entre estos podemos citar un gran numero de trabajos (Barrado
et al., 2002; Prieto et al., 2001, 2002; Strezov et al., 2004; Berbenni y Marini, 2002; L'vov, 2001; Englert
y Rubio, 2005; Zhan et al., 2005; Romero y LIépiz, 2000).
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3. DISCUSION DE LOS RESULTADOS
3.1. Caracterizacion granulométrica

Los intervalos de fracciones granulométricas escogidas para el trabajo son las siguientes: +10; -10+8;
-8+6; -6+4; -4+2; -2+0.83 y -0.83 mm. Este amplio espectro de didmetros de particulas permite carac-
terizar tanto las particulas gruesas que conforman estos escombros, como las mas finas. La caracteristica
granulométricas parciales del material estudiado, se reflejan en la figura 4.
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Figura 4. Distribucion de las fraccion granulométrica del escombro lateritico por intervalos.

De acuerdo con la Figura 4 los escombros lateriticos estan caracterizados por particulas mayores de
0.83 m agrupando el 57.76 % de los granos que componen el material; en las que predominan las de
tamafios entre 0.83 y 4 mm que representan el 41% (Sosa, 1978; Ostroumov et al., Aimaguer, 1995).

En las particulas mayores de 2 mm se concentran los llamados perdigones, utilizados experimental-
mente en los procesos siderdrgicos (Pons et al,, 1995, 1996 y 1997) y que constituyen objeto de actuales
investigaciones con vistas a darles un uso méas eficiente (Ramirez et al., 2001). Estas particulas se carac-
terizan por presentar un elevado contenido de hierro (entre 51y 54%) y otros elementos en forma oxida-
da como niquel, cobalto y cromo. Estas particulas agrupan el 35.866 % del mineral, aspecto que se debe
tener en cuenta para definir las posibles vias de utilizacion de esta materia prima.

La fraccion 2 a +0.83 mm representa el 21.9% y es rica en aluminio, cromo y niquel aunque las meno-
res de 0.83 mm superan a esta fraccion en cuanto a contenido de estos elementos. El contenido de hierro
es elevado, 48,66%, pero menor que en las particulas mas gruesas (Tabla 1y figura 4).

En cuanto a las particulas mas finas, menores de 0.83 mm, agrupan el 42.24 % de estos escombros
y son contenedoras de minerales arcillosos en las que estan presentes el aluminio, magnesio y el silicio. Es
en esta fraccion donde el aluminio alcanza su maximo contenido, 10%, lo mismo le sucede al cromo. En
resumen, los escombros lateriticos del Sector “A “estan caracterizados por particulas mayores de 0.83 mm
entre las que predominan las de tamafios medios entre 4 y 0.83 mm.
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3.2. Caracterizacion quimica

El contenido de los elementos quimicos de interés y de sus respectivos 6xidos presentes en los escom-
bros que se estudian, se muestra en la tabla 1y figura 5. Como se puede observar, el contenido de hierro
varia proporcionalmente con el didmetro de las particulas. Los mayores contenidos se encuentran en las
fracciones mayores de 2 mm, especificamente en las particulas entre 2 y 8 mm donde alcanza valores entre
51y 53.97% (Figura 2). Este comportamiento del hierro es caracteristico de este tipo de material y coin-
cide con trabajos realizados anteriormente. (Amador y Gallardo, 1996; Andrade y Gutiérrez, 1995; Pando
y Sosa, 1995 y Ramirez, 1994).
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Figura 5. Contenido de los elementos en las fracciones granulométricas.

La presencia mayoritaria del hierro y su amplia distribucion en el perfil granulométrico estudiado jus-
tifican, en cierto modo, la presencia de goethita, hidrogoethita y hematita o0 maghemita como fases prin-
cipales en los escombros lateriticos (Rojas y Carballo, 1993).

El aluminio es el segundo de los elementos mayoritarios en el escombro, su contenido aumenta en la
medida que disminuye el didmetro de las particulas, aunque se puede observar un ligero aumento en su
contenido en la fraccion mayor de 10 mm (Figura 5). Esta composicion justifica que las fases presentes
sean consideradas como oxidos de hierro con diferentes grados de inclusion de aluminio o una mezcla de
hidroxidos de hierro y aluminio (Dias y Mojena, 1990).

El cromo mantiene su contenido practicamente constante en el espectro de particulas estudiadas, aun-
que se puede notar un ligero aumento de su contenido con la disminucién del tamafio de las particulas
(figura 5y tabla 1).

El niquel muestra un comportamiento similar al hierro, los mayores contenidos se encuentran en las
particulas con tamafios superiores a 2 mm con un promedio de 0.54% de este elemento (figura 5 y tabla
1). Esta similitud en la distribucion de estos elementos, se atribuye a que los 6xidos e hidréxidos de hierro
predominantes en esos granos, son fases portadoras de niquel (Rojas y Carballo, 1993; Almaguer y
Zamarzry, 1993 y Rojas, 1994).

Los mayores contenidos de cobalto aparecen en las fracciones +10 mm y en las menores de 4 mm
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(figura 5y tabla 1). Este discreto incremento en el contenido del metal en las fracciones finas esté repor-
tado en los trabajos de Almaguer y Zamarzry (1993) y Palacios (2001), demostrandose que el cobalto esta
asociado a los dxidos e hidréxidos impuros de manganeso (asbolanas), este Ultimo con mayores conteni-
do en las fracciones menores ( Ramirez y Pons, 2002). Existen ademas, posibles formas amorfas de este
mineral no detectados por DRX.

El contenido de magnesio aumenta con la disminucion del tamafio de las particulas alcanzando su
mayor valor (0.20 %) en las menores de 0.83 mm (figura 5y tabla 1).

Por su parte el silicio muestra sus mayores contenidos en la fraccion +10 mm y en la menor de 0.83
mm (figura 5y tabla 1). Este elemento forma combinaciones quimicas muy importantes con el aluminio y
con el magnesio, ya se analizé anteriormente que estos Ultimos aumentan sus contenidos en las particu-
las mas finas.

Tabla 1. Contenido de los oxidos de interés en los escombros de la Pedro Soto Alba Moa Nickel S.A. Zona “A"

Contenido de oxidos de los elementos (% en peso)

Fracciones
granulométricas (mm)  Fe,0, NiO Co0 Cr,0, AL, Si0, MnO MgO
+10 73.16 0.70 0.16 2.80 11.66 4.02 0.924 0.15
-10+ 8 77.13 0.68 0.13 3.21 10.53 1.75 0.676 0.25
-8+6 77.18 0.68 0.13 3.21 10.15 1.80 0.683 0.17
-6+4 75.87 0.70 0.13 3.36 10.72 1.65 0.707 0.17
4+2 74.14 0.68 0.16 3.36 13.54 1.60 0.785 0.18
-2+0,83 69.60 0.70 0.15 3.50 17.11 1.80 0.768 0.23
-0,83 68.51 0.70 0.15 3.65 18.80 2.31 0.707 0.33

Muestra entera

71.54 0.70 0.13 3.36 15.23 2.22 0.729 0.21

3.3. Estudio por difraccion de RX

El estudio se realizd a las muestras en estado natural, o sea, sin tratamiento térmico previo, y a las
muestras calentadas a 200y 330 °C. Los difractogramas correspondientes a los diferentes tamafios de par-
ticulas, asi como a la muestra entera, sin calentamiento, se pueden observar en la figura 3.

Se observan picos con altas intensidades que indican la presencia de las fases cuarzo y la maghemita
(y-Fe,0,) y goethita (a-Fe0.0H) como las mayoritarias. La existencia de esas fases se corresponde con los
elevados contenidos de hierro en los escombros lateriticos, entre 47.91 y 53.97%. Los analisis por FRX
indican contenidos de los dxidos de hierro entre 68 y 77% (figura 6).

Solo se reporta cuarzo (SiO,) en la fraccion mayor de 10 mm y es en ésta, precisamente, donde mayor
contenido de silicio indican los andlisis quimicos, 1.88% (4.02% del 6xido) en dicha fraccion. En el resto
de las fracciones y en la muestra entera, no aparecen reflejos de esta fase lo que puede estar justificado
por los bajos contenidos de silicio inferior al 1% en estas muestras. El pico de mayor intensidad, aparece
en un angulo de 26° (figura 6). El resto de los reflejos para este compuesto son de muy bajas intensida-
des y se muestran de igual forma hasta los 100°.

El pico de mayor intensidad para la maghemita aparece a un angulo de 35° (figura 6). Se puede infe-
rir, por la intensidad de estos picos, que los mayores contenidos de esta fase se encuentran en las parti-
culas con didmetros entre 10 y 4 mm. Este comportamiento corrobora los resultados de los anélisis qui-
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micos y de FRX que indican contenidos de 6xidos de hierro en estas particulas de 77.13; 77.18 'y 75.87%
respectivamente (tabla 1). Entre 42 y 62° aparecen otros de menores intensidades.

En la figura 6 se puede apreciar como la intensidad de los picos del difractograma tiene una disminu-
cién a partir de las particulas con didmetros menores de 4 mm.

En lo concerniente a la goethita, los reflejos son de baja intensidad si se comparan con los de la mag-
hemita, y aparecen entre 20 y 36°, observandose que los mayores corresponden a las particulas menores
de 2 mm (figura 6).

La presencia mayoritaria del hierro y su amplia distribucion en el perfil granulométrico estudiado jus-
tifican, en cierto modo, la presencia de goethita, hidrogoethita y maghemita como fases principales en los
escombros lateriticos. Estos resultados son coherentes con los trabajos de Ramirez y Pons, (2002 y Rojas
y Carballo, (1993).

La complejidad del analisis de fases de las lateritas por el método de DRX se debe a que las mismas
estan constituidas por mezclas de minerales estrechamente enlazados con una simetria en su estructura
generalmente baja; lo que produce un gran nimero de reflejos en el difractograma, los cuales se super-
ponen mutuamente. £Ejemplo: los reflejos de las cromoespinelas se superponen con los de la magnetita,
maghemita y goethita, alin asi, varios investigadores han revelado su existencia, principalmente, como fase
secundaria, con valores promedios que oscilan entre 2.55-2.81% (Ostroumov et al., 1985).

3.4. Analisis Térmico
Calorimetria diferencial de Barrido

El andlisis térmico se realizd tanto a las fracciones granulométricas escogidas para el estudio como a
la muestra entera. La figura 7 muestra la variacion del calor cuando las muestras fueron calentadas hasta
650 °C bajo las condiciones antes indicadas.

Se puede observar que todas las muestras tienen un comportamiento térmico similar. Un Unico efecto
endotérmico que aparece entre 250y 375 °Cy con pico maximo alrededor de los 300 °C. Este comporta-
miento es caracteristico de los procesos de deshidratacion y deshidroxilacién de los éxidos de hierro hidra-
tados como es el caso de la goethita, fase mineral que ya ha sido reportada en los anélisis de rayos X. El
calor involucrado en el proceso hasta los 250 °C, esta asociado a la eliminacion de la humedad del mine-
ral y a la deshidratacion parcial de los oxi-hidréxidos amorfos de hierro que no son detectables en los
patrones de DRX (Barrado et al., 2002; Liu., 2004).

En el intervalo de temperaturas sefialado anteriormente, es donde el material experimenta los mayo-
res cambios. Es importante sefialar que otros autores, en sus trabajos con minerales de hierro, han demos-
trado que a estas temperaturas tiene lugar la deshidratacion total de la fase goethita y de los oxi-hidroxi-
dos de hierro en la hematita (a- Fe,0,) (Barrado et al., 2002; Garcia et al., 1990; Liu, 2004; Swamy, 2003;
Cerpa, 1997).

El area del pico en cada curva de la figura 7, se corresponde con los valores de ¢H involucrados en la
transformacion endotérmica que se puede representar como:

2 a-Fe0.0H (s) = y-Fe,0; () + H,0 (1
Estos valores de calor adsorbido por fraccion granulométrica fueron calculados a través del software
de procesamiento de la informacién acoplado al equipo. En la figura 8 se puede observar como la magni-
tud del calor adsorbido esta asociado a las particulas de menor didmetro, aunque se aprecia un pico de
inflexion en la fraccion -8+6 mm, Los valores oscilan entre 91.63 'y 130.22 J/g. Los menores valores corres-
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Figura 6. Difractogramas de las muestras sin calentar. Fracciones granulométricas y muestra sin tamizar (entera).
(M) maghemita; (G) goethita; (C) cuarzo.

186

o



31/1/07 17:05 Pagina 187

o

CARACTERIZACION FISICO QUIMICA DE LOS ESTERILES MINEROS: YACIMIENTO MOA. HOLGUIN. CUBA

Flago da cake (m'W]

E&
£n
ES
Ed
E3J

-]
1]

(] 100 200

30 &0 3OO

B TN Bix

Temperatura (°C)

Figura 7. Curvas obtenidas en el analisis de calorimetria diferencial de barrido para las fracciones granulométricas y la muestra
entera. (E1) fraccion +10 mm; (E2) fraccion -10 +8 mm:; (E3) fraccion -8 +6 mm; (E4) fraccion -6 +4 mm; (E5) fraccion -4 +2 mm;
(E6) fraccion -2 +0.838 mm; (E7) fraccion -0.83 mm vy (E8) muestra entera.

ponden a las fracciones -10+8 y -8+6 mm como se muestra en la figura 6. El hecho de que la mayor parte
del calor adsorbido se encuentra en las fracciones de menor tamafio se debe a que presentan una mayor
superficie especifica que las particulas de mayor tamafio que en realidad constituyen agregados de parti-

culas finas.

Difraccion de rayos X después de calentadas las muestras

Una vez que fueron calentadas las muestras a 200 y a 330°C fueron analizadas por DRX. En la figura
9 se observa que en las muestras calentadas a 200 °C aun aparecen algunos reflejos de goethita que indi-

can que la transformacion a maghemita no se
ha completado, sin embargo, los difractogra-
mas de las muestras calentadas a 330 °C indi-
can la ausencia total de esta fase. Solo se
muestra la fraccién +10 mm a modo de ejem-
plo, en el resto de las fracciones sucede exac-
tamente lo mismo.

Es interesante sefialar que, como se puede
observar en los difractogramas de RX para las
muestras sin calentar (Figura 6), los reflejos de
goethita se hacen mas intensos en la medida
que disminuye el didmetro de las particulas,
pudiéndose inferir que cualitativamente, el
contenido de esta fase es mayor en los granos
més finos del mineral. Este razonamiento hace
suponer que a la temperatura sefialada, el
calor involucrado en la transformacion es pro-
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Figura 8. Calor absorbido en los escombros lateriticos a la
temperatura de 300 °C en funcion del didmetro de las
particulas.

o



7-Capitulo 31/1/07 17:05 Pagina 188 $

MARIA CARIDAD RAMIREZ PEREZ, FRANCISCO JOSE ALGUACIL PRIEGO, JOSE ALBERTO PONS HERRERA, ARISBEL CERPA NARANJO Y
ROBERTO RODRIGUEZ

ducto Unicamente de la transformacion de la goethita y su magnitud es directamente proporcional al con-
tenido de la fase en el mineral.

Notese que no existe otro efecto importante en las curvas. La ausencia de efectos exotérmicos alrede-
dor de los 500 °C justifican los resultados de RX, o sea, que no es probable la existencia de la fase mag-
netita por cuanto ella se descompone exotérmicamente préximo a los 500 °C. Por otra parte, el color de
estos minerales, pardo con matiz rojizo, descartan la posibilidad que la magnetita se encuentra en canti-
dades considerables. Desde el punto de vista térmico, la muestra entera se comporta de igual forma que
las fracciones granulométricas.
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Figura 9. Difractogramas de la fraccion +10 mm, a) sin calentar; b) calentada a 200 °C y ¢) calentada a 330 °C.

3.5. Microscopia Electrénica de Barrido (MEB)
Resultados sobre muestras inyectadas en resina y pulidas

En las siguientes figuras se exponen vistas generales o de secciones de los granos que componen las
diferentes fracciones granulométricas del escombro. Se observa que los granos son, por lo general, de

forma esférica, compuestos por hierro y aluminio mayoritariamente. Las proporciones de estos elementos
son variables y le confieren a los granos diferentes tonalidades en su color.
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La figura 10a muestra dos granos diferentes de la fraccién +10 mm uno de aspecto més redondeado
que el otro. El andlisis de barrido del grano menos redondeado (figura 10b) indica que éste esta compuesto
mayoritariamente por silicio (44.96%) y aluminio (10%), acompafiandole pequefias cantidades de hierro,
potasio y magnesio. El elevado contenido de silicio ya fue reportado en los anélisis de DRX y se corres-
ponde ademés, con los resultados del analisis quimico para esta fraccion, figura 10c.

Al analizar el grano de la figura 10b, se pudo comprobar que en la zona més oscura el contenido de
aluminio es elevado, mucho mayor que el de hierro; mientras que en la zona mas clara sucede exactamente
lo contrario, el elemento mayoritario es el hierro.

La figura 11 muestra la imagen de un grano de la fraccién granulométrica -10+8 mm. Igual que la
fraccion antes analizada, en ésta predomina la forma esférica de los granos con matices grises claros y
oscuros. El andlisis semicuantitativo en las zonas clara y oscura se muestra en las figuras 11by 11c. Enla
zona gris claro (figura 11a) el contenido de hierro supera considerablemente al del resto de los elementos
que le acompafan (cromo, aluminio y silicio), mientras que la zona oscura (figura 11c) esta constituida
practicamente por aluminio, las cantidades de hierro que le acompafan son infimas, no se detectan otros
elementos, solo el oxigeno, que por la naturaleza de estos minerales, siempre esta presente.
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Figura 10. Imagen de una muestra de la fraccion granulométrica mayor de +10 mm obtenida con el MEB: a) un grano irregula y
b) grano de forma redondeada, ) espectro correspondiente a andlisis quimico realizado con MEB sobre el grano de la imagen
10a) y d) espectro correspondiente a la zona marcada en la imagen 10b.

189

o



7-Capitulo 31/1/07 17:05 Pagina 190 $

MARIA CARIDAD RAMIREZ PEREZ, FRANCISCO JOSE ALGUACIL PRIEGO, JOSE ALBERTO PONS HERRERA, ARISBEL CERPA NARANJO Y
ROBERTO RODRIGUEZ

B ] i

Erwrgii Ea] E reegnas | Bamw' |

Figura 11. a) Imagen de un grano de la fraccion -10+8 mm tomada con el MEB, b) espectro correspondiente a la zona clara en la
figura 11ay ) espectro correspondiente a la zona oscura en Figura 11a.

La figura 12a muestra un grano de la fraccion -8+6 mm, muy heterogéneo, constituido por particulas
de tamafios muy pequefios entre las que destacan las de color claro, constituidas fundamentalmente por
hierro y junto con éste el cromo, el aluminio y el silicio, en menor medida (figura 12b). Las particulas oscu-
ras contienen aluminio mayoritariamente y pequefias cantidades de hierro y silicio (figura 12¢).

En la figura 13a muestra una vista general de la fraccion -6+4 mm. En ella se puede observar la que
predomina la forma esférica de los granos y la presencia de zonas oscuras y claras en los mismos, como
se ha comentado anteriormente en las demds fracciones.

El barrido a un grano de esta muestra (figura 16) indica que esta constituido por el hierro como ele-
mento primario y por aluminio, silicio y cromo.

Una vista general de la fraccion -4+2 mm se puede observar en la figura 14a. Se observan granos de
diferentes tamafios con matices claros y oscuros como las fracciones analizadas anteriormente. El anélisis
de un grano de esta fraccion (figura 14b) indica que estd compuesto por hierro, aluminio y a diferencia de
otras, las cantidades de cromo, silicio y magnesio son considerables apareciendo ademas, el manganeso.
En esta fraccién se observa que los granos son mas homogéneos en cuanto a color, lo que esta en corres-
pondencia con el analisis semicuantitativo descrito anteriormente.

La figura 15a muestra dos granos de la fraccion -2+0.83 mm. En esta fraccién, igual que en las ya ana-
lizadas, predomina la forma esférica de los granos y los matices claros y oscuros dados por el contraste en
cuanto a contenido de hierro y aluminio (figuras 15b y 15¢).
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En la figura 16a se muestra un grano de la fraccion — 0.83 mm. La forma es perfectamente esférica
con un borde exterior del grano de color claro, muy homogéneo con elevado contenido de cloro.

Los anélisis puntuales en el interior del grano denotan un espectro similar al de la figura 23 en cual-
quiera de las zonas analizadas. Observando la figura 22 se puede apreciar que ya en las particulas meno-
res de 0.83 mm, el contraste de grises claros y oscuros es menos perceptible y por tanto, existe menor dife-

E
)
5 e
Lol
-? a
lng o
i fa o
'Il |I-Ell Fas g o
L i o |} d
L o L 1Fe || % Fa
o 5 n T - -3
Ersegin hav) Brargia (o)

Figura 12. a) Imagen de un grano de la fraccion -8+6 mm tomada con un MEB, b) espectro de la zona clara en la
figura 12a'y ) espectro de la zona oscura en la figura 12a.

Figura 13. a) Vista general de la fraccién -6+4 mm tomada con el MEB y b) espectro correspondiente al grano
sefialado en la figura 13a.
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rencia en cuanto a los contendidos de hierro y aluminio, lo que indica que estos elementos se encuentran
formando soluciones sdlidas junto con el silicio, cromo y manganeso.
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Figura 14. a) Vista general de la fraccion -4+2 mm tomada con el MEB y b) espectro correspondiente al grano
sefialado en la figura 14a.
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Figura 15. a) Imagen de dos granos de la fraccion -2+ 0,83 mm tomada con el MEB, b) espectro de la zona oscura de un grano
de la figura 15a y b) espectro de la zona clara de un grano de la figura 15a.

La imagen de un grano de la fraccion de escombro sin tamizar (entera), se muestra en la figura 17. El
analisis en la zona mas clara y compacta (figura 17b), indica que el hierro es elemento mayoritario con un
contenido elevado. Se observan particulas dispersas de menores tamafios y de matices mas claros que el
resto en las que el elemento mayoritario siempre es hierro.

Junto con el aluminio, silicio y el hierro, los granos estan compuestos por cromo, manganeso y mag-
nesio, lo que confirma que las fases de hierro y aluminio presentes en los escombros, son portadoras de
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varios elementos incluso, de cobalto que no se han detectado en este estudio por su bajo contenido y el
niquel que se ha reportado solo en esta fraccion. Se conoce que la goethita y la hematita son los princi-
pales portadores de niquel y cobalto, ademés este Ultimo se encuentra asociado a los éxidos impuros de
manganeso en las asholanas y se ha encontrado al examinar los granos de las muestras estudiadas (figu-

ra 25).
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Figura 16. a) Imagen de un grano de la fraccion — 0.83 mm obtenida con el MEB y b) espectro del interior del grano
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observado en la figura 16a.
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Figura 17. a) Imagen de un grano de la fraccién entera tomada con el MEB, b) espectro de la zona clara en un grano de la
fraccion entera de la figura 17ay c) espectro de la zona oscura en un grano de la fraccion entera figura 17a.
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De manera general se observo que los granos mas compactos son aquellos que contienen menos alu-
minio y que el cambio de tonalidad en ellos esta en dependencia del contenido de dicho elemento.

4. CONCLUSIONES

Los escombros estudiados de acuerdo a los ensayos granulométricos por tamizado en seco estan com-
puestos por particulas mayores de 0.83 mm. Las particulas finas son contenedoras mayoritariamente de
hierro, aluminio y cromo. Las principales fases detectadas en los anélisis de rayos X son ¢xidos e hidroxi-
dos de hierro como la maghemita y la goethita. Estas fases tienen incorporados en sus estructuras al alu-
minio, cromo, silicio, niquel, cobalto, magnesio mayoritariamente, lo que se comprob¢ al analizar la com-
posicién quimica de diferentes granos de material con el uso del Microscopio Electrénico de Barrido. Fue
cuantificado un Unico pico endotérmico entre los 250 y 375 °C en los ensayos de DSC comprobandose que
el calor involucrado se encuentra alrededor de los 300 °C. Este pico corresponde a la deshidratacién y des-
hidroxilacion de la goethita hasta maghemita. Se pudo comprobar que el calor adsorbido es mayor en las
fracciones mas finas. La principal diferencia entre las diferentes fracciones granulométricas es en cuanto a
la concentracion de los elementos quimicos presentes en los estériles.
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