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RESUMEN

El caolin o caolinita, es una arcilla blanca que se utiliza en la obtencion de productos
tales como cosméticos, medicamentos, pinturas, papel, ceramica, vidrio y otras. Su
obtencion a partir de minerales arcillosos reviste una gran importancia en nuestra
industria nacional, por ello la investigacion de la lixiviacién acida inversa de la arcilla
del yacimiento de Cayo Guam para eliminar impurezas tiene como objetivo
caracterizar las principales trasformaciones fisico quimicas al usarse el acido
clorhidrico como agente lixiviante. En la investigacion a escala de laboratorio se
realizé la caracterizacién de la fase sélida mineral inicial y final de la lixiviacién acida
inversa, para la cual se aplico el disefio factorial completo, usando como variables
independientes: la temperatura, la concentracion inicial de acido clorhidrico y la
granulometria del mineral. Se obtuvo un modelo estadistico- matematico,
comprobandose la influencia significativa de estos parametros, en la extraccion del
hierro, que constituye la impureza principal en la arcilla. EI método aplicado permite
una reduccién en el contenido del hierro, lo que permite obtener una arcilla con
contenidos de oxidos de aluminio y silicio de 18,74 % y 38,24 % respectivamente y
una extraccion promedio del hierro del 47 %. El analisis mineralografico de la arcilla
obtenida muestra que no se afecta su estructura y la lixiviacion 4cida inversa actta

como un método de beneficio al obtenerse una arcilla caolinitica de mayor pureza.


zim://A/A/Arcilla.html

ABSTRACT

Kaolin or kaolinite is white clay used in the production of products such as cosmetics,
medicines, paints, paper, ceramics, glass and other. Obtaining from clay minerals is
of great importance in our national industry, so the research of acid leaching reverse
clay deposit Cayo Guam to remove impurities aims to characterize the physical and
chemical transformations leading to the hydrochloric acid used as bleaching agent. In
the laboratory-scale research characterizing the initial and final phase solid mineral
acid leaching of reverse, for which the full factorial design was applied, using as
independent variables it was: temperature, the initial concentration of hydrochloric
acid and the granulometry of the mineral. Statistical-mathematical model was
obtained, proving the significant influence of these parameters in the extraction of
iron, which is the main impurity in the clay. The applied method allows a reduction in
iron content, which allows a clay content of aluminum and silicon oxides of 18,74 %
and 38,24 % respectively and an average of 47 % iron extraction. The analysis
mineralografic clay obtained and its structure shows that acid leaching is not affected

reverse acts as a method of benefit obtained kaolinitic clay at higher purity.
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INTRODUCCION

En la actualidad, el caolin es uno de los minerales mas utilizados en la industria
ceramica como materia prima dadas sus diversas aplicaciones en articulos de
ceramica, refractarios, cemento, fibra de vidrio, ceramicas especiales, etc., ademas
es utilizado ampliamente en otras industrias como la de pintura, papel, pesticidas,
farmacéuticos y cosméticos. En términos generales, se denomina caolin al mineral
con alto contenido de caolinita (Al,03-2Si0O,-2H,0), su composicion es, Al,O3 —
39.5 %; Si0,-46.5 %; H,0-14 %. Como todas las arcillas, posee una gran capacidad
para absorber agua, baja dureza, etc. Los principales yacimientos de este mineral
alrededor del mundo se encuentran localizados en el sureste de Estados Unidos,
Brasil, Francia, Reino Unido, Alemania y China.

Muchos pardametros influyen en la utilidad industrial del caolin especialmente sus
impurezas ya que estas determinan en gran medida la calidad de los minerales
caoliniticos, pues afectan negativamente sus propiedades térmicas y Opticas. Por
ejemplo, cantidades tan bajas como 0.4% de hierro (férrico) pueden ser suficientes
para dar color a los depdésitos de arcillas y reducir su refractariedad y blancura.

En muchos depdsitos de arcillas caoliniferas la pigmentacién roja o amarilla, se debe
principalmente a la asociacion de oxidos, hidréxidos y 6xidos hidratados de hierro
férrico, tal como hematina (rojo) y magnetita (rojizo café). Estos oxidos e hidroxidos
se encuentran como capas, en granos individuales o como particulas finas muy
discretas por todo el mineral.

Algunas propiedades fisicas y quimicas especificas del caolin dependen de su fuente
geografica y los métodos de procesamiento, tanto fisicos como quimicos, dentro de

los cuales se encuentra la lixiviacion, la cual se basa en la remocién o reduccion de



los 6xidos de hierro, dando como resultado concentrados caoliniticos que pueden ser
competitivos hasta con caolines mas finos, de mayor pureza que los caolines chinos.
Algunos trabajos previos han reportado la lixiviacion de caolin con varios reactivos
quimicos, tales como el acido oxalico, acido sulfurico, acido clorhidrico y otros acidos
organicos, en presencia de un medio fermentado, biolixiviacion, etc., y todos ellos
con la finalidad de reducir el contenido de hierro. Incluso en algunos se ha podido
observar que se ha prestado considerable atencion a los estudios de mecanismo con
minerales sintéticos, tales como hematita, goetita y magnetita haciendo caso omiso
de las complejas interacciones que se pueden establecer en la disolucion del hierro
de los minerales industriales, como bauxita, caolin, silice y arenas feldespaticas.
Estos 6xidos e hidroxidos disminuyen el indice de blancura del caolin, dando como
resultado arcillas de coloracion café-amarillo (beige), dependiendo del contenido de
hierro, se han hecho considerables esfuerzos para eliminar el hierro del caolin por
dichos medios. Los procesos fisicos utilizan la separacion magnética de alta
intensidad, flotacién por espuma, floculacion selectiva, biolixiviacion y la lixiviacion.

La lixiviacion de hierro de la arcilla roja de caolin es importante por las siguientes
razones:

(a) Se le puede encontrar aplicacion en la produccion de materiales refractarios.

(b) Es posible recuperar elementos tales como niquel, cobalto, cromo y el hierro.

(c) Puede ser aprovechada para producir alimina por procesos como el Bayer, o
para producir anhidros cloro-aluminio.

d) Puede ser utilizada en la producciéon de cerdmicas especiales para la fabricacion
de piezas de alta dureza y resistencia.

La lixiviacién es una tecnologia de amplia aplicacion en los procesos hidrometallrgicos
para remover los elementos valiosos de los minerales, dando lugar a una solucién con un
alto contenido y un residual sélido que en muchos casos constituye un agente
contaminante.

En Cuba el caolin ha sido explotado y procesado mayormente por la industria de los
materiales de la construccion, principalmente en la Isla de la Juventud, donde existen

el mayor yacimiento (Rio del Callejon) y la Unica planta procesadora del pais, con
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una capacidad de produccion de 30 000 t/afio de caolin levigado. Es realmente en
este territorio donde se localizan los Unicos recursos significativos de este mineral y
las mejores calidades. Desde aqui parte el suministro a la mayoria de las empresas
cubanas, como las de la ceramica y de los refractarios, y antes, las del papel, de la
goma, y del cemento blanco. También, la Empresa Geominera Isla de la Juventud,
produce pequefias cantidades de caolin (< 200 t /afio) para la industria ceramica de
ese territorio.

En la Isla de la Juventud, existe un elevado nimero de puntos de mineralizacion de
caolin, y en menor medida, de manifestaciones y yacimientos, de distintas calidades
y tamafos, que hacen este territorio el mas promisorio del pais, y practicamente
donde Unico hay recursos en una cuantia significativa como para enfrentar un
ambicioso plan inversionista con vistas al mercado nacional e internacional. El
yacimiento mas importante hasta el momento es Rio del Callejon, y en un futuro no
lejano, lo seran también Santa Elena, Mc Kinley, Siguanea, y otros. Se trata de
depdsitos formados a partir del intemperismo de esquistos metamoérficos y granitos,
principalmente.

El caolin en bruto se ha utilizado solo en la Isla Mayor, en la ceramica (caolin Arroyos
de Mantua, Dumafiuecos y Cerro Caisimu) y en el cemento blanco (caolin Rio del
Callejon y Gaspar). En estado levigado, obtenido Unicamente en la Isla de la
Juventud, se ha empleado histéricamente en las empresas cubanas del papel, del

cemento, de la goma, de la ceramica, y de los refractarios.

En el municipio de Moa, provincia de Holguin, posee unos de los yacimientos de
arcillas caoliniticas mas extenso del territério, especificamente en los margenes del
rio Cayo Guam, con un area de extension de mas de 10 000 m? y com una
profundida de 50 m aproximadamente. Es un yacimiento producto de la alteracion de
los feldespatos producto del intemperismo de los gabroides, se considera un
yacimiento residual que es el tipo genético también de las lateritas niqueliferas que
esta a su alrededor.

Sin embargo este yacimiento de arcilla rica en caolin, estan contaminada por el

mineral lateritico que es de coloracion roja por su contenido de hierro, por el alto
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contenido de hierro de un 12,10 % se emplean muy poco para ser utilizadas en la
fabricacion de materiales de construccion y por las empresas de ceramica.

Teniendo en cuenta esta particularidad se hace necesario aplicar una lixiviacién acida
inversa que permita remover las impurezas de la arcilla caolinita, principalmente el hierro
y no afecte la estructura de la arcilla, dejando la parte Gtil en el producto solido.

Como situacion problémica: El estudio geoldgico del yacimiento de Cayo Guam de
Moa ha demostrado la existencia de arcillas caoliniticas que en la actualidad no son
aprovechadas para fines industriales debido a la presencia de hierro como impureza.
Esta caracteristica del yacimiento hace necesario investigar la lixiviacion acida inversa
como tecnologia para eliminar las impurezas de hierro existentes en el mineral del
yacimiento Cayo Guam.

Por lo que el Problema cientifico de esta investigacion es el insuficiente conocimiento
de las transformaciones fisico quimicas en la lixiviacion acida inversa de la arcilla para
la eliminacion del hierro como impurezas.

El Objeto de estudio es el proceso de lixiviacién acida inversa de la arcilla.

El Campo de accion: Transformaciones fisico — quimicas del proceso de lixiviacion.

El Objetivo general es determinar el efecto de la temperatura, concentracion de
acido, % de solido, el reino y la granulometria en el proceso de lixiviacion de la arcilla
para la obtencién de caolin.

Objetivos especificos:

1- Caracterizar la arcilla caolinitica del yacimiento de Cayo Guam en el municipio Moa.
2- Determinar los modelos termodinamicos de las transformaciones fisico — quimica del
proceso de lixiviacion acida inversa de la arcilla del yacimiento de Cayo Guam.

3- Obtener el modelo estadistico matematico en el proceso de lixiviacion acida
inversa de la arcilla del yacimiento de Cayo Guam para la extraccion del hierro.

4- Caracterizar la arcilla caolinitica obtenida en la lixiviacion inversa.

Como Hipo6tesis mediante la lixiviacién acida inversa de la arcilla del yacimiento de
Cayo Guam es posible extraer las impurezas de hierro que limitan su uso industrial.
Metodologia de la investigacion:

Obtenida la informacion bibliogréfica, se aplica el disefio factorial completo de las
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principales variables que intervienen en el proceso de lixiviacion acida para la
extraccion del hierro. El analisis estadistico de correlacion y regresion, auxiliados por
métodos computacionales como el EXCEL, para analizar la influencia de las
principales variables en el proceso de lixiviacion acida para la extraccion del hierro.
Aportes de lainvestigacion

En lo cientifico:

» Caracterizacién de las transformaciones fisico quimicas en la lixiviacidn acida
inversa de la arcilla caolinitica del yacimiento Cayo Guam.

> Modelo estadistico matematico de los principales parametros tecnoldgicos del
proceso de lixiviacion acida en la arcilla para la extraccion del hierro.

En lo econdmico:

> Aprovechamiento integral de yacimientos minerales que permitan la obtencion de
un producto de gran aplicacion en la industria nacional.

En lo tecnoldgico:

» Determinar los parametros tecnologicos que permitan la extraccion selectiva del hierro
de la arcilla caolinitica del yacimiento Cayo Guam.

En lo social:

Generacion de fuente de empleo en el procesamiento de la arcila mineral

Caolinitica.



1 MARCO TEORICO CONCEPTUAL Y ESTADO DEL ARTE DE LA
LIXIVIACION ACIDA INVERSA DEL HIERRO

En el capitulo se realiza un andlisis sobre los diferentes aspectos que se encuentran
relacionados con los temas discutidos en la bibliografia consultada, referente a la
eliminacion de hierro de una arcilla caolinita mediante el proceso de lixiviacion acida
inversa, con el fin de definir las condiciones bajo las cuales se ha llevado a cabo el
proceso, con el objetivo de disponer de los elementos basicos para la realizacion del
trabajo. Se expone el estado del arte, la conceptualizacion y consideraciones tedricas
sobre la lixiviacion acida inversa.

1.1 Marco tedrico conceptual

La hidrometalurgia es la rama de la metalurgia que cubre la extraccién y
recuperacion de metales usando soluciones liquidas, acuosas y organicas. Se basa
en la concentraciéon de soluciones en uno a varios elementos de interés metales,
presentes como iones, que por reacciones reversibles y diferencias fisicas de las
soluciones son separados Y aislados de forma especifica. Como resultado se obtiene
una solucion rica en el ion de interés y con caracteristicas propicias para la proxima

etapa productiva.
1.1.1 Lixiviacion

No es mas que un proceso de extraccion solido-liquido, donde desde el sdlido se

hace pasar de forma selectiva los elementos Utiles hacia la fase acuosa.
1.1.2 Lixiviacion inversa

No es més que un proceso de extraccion solido-liquido, donde en el sélido se quedan
los elementos Utiles y pasa a la fase acuosa los elementos no deseados.


https://es.wikipedia.org/wiki/Metalurgia
https://es.wikipedia.org/wiki/Metal
https://es.wikipedia.org/wiki/Metales
https://es.wikipedia.org/wiki/Iones

Parametros que influyen en el proceso de la lixiviacion

1. Granulometria
2. Agitacion.

3. Temperatura.
4. Concentracion.
5. pH

6. Presion
Ecuacion general del flujo de lixiviacion

A (s) + B (soluc) = C (s) + D (soluc)

1.1.3 Termodindmica de los procesos de lixiviacion donde tiene lugar reacciones

quimicas.

Termodinamica: constituye una de las ramas de la quimica fisica de mas utilidad.
Proporciona relaciones exactas entre la energia y las propiedades de los sistemas
sin tener en cuenta la informacion referente a las moléculas o a los mecanismos de
los procesos. La termodinamica se aplica a los sistemas en equilibrio y se interesa
solo por el estado inicial y el estado final de los procesos, sin tener en cuenta el
tiempo (Matos, R. 1986).

Entalpia (H): Es la energia necesaria para formar un mol de un determinado
compuesto a partir de sus elementos, medida, normalmente, en unas condiciones de

referencia estandar, 1 atm de presion y una temperatura de 298 K (25 C).

Entropia (S): Es una funcion de estado que estudia el desorden de los sistemas o
dicho de otra forma, la energia degradada, es decir, la energia que no puede

transformarse.



Energia Libre (G): Es una funcion de estado que mide la tendencia de un sistema a
evolucionar liboremente o expresado de otra forma, la variacion de energia que un

sistema esta dispuesto a intercambiar.

Ley de Kirchhoff: Se refiere al efecto de la temperatura sobre el calor de reaccion.
El calor de reaccion es la diferencia entre la suma de entalpias de los reactivos y de
los productos de la reaccién, pero como unos y otros difieren en el calor que
absorben al variar la temperatura, por ser distinta su capacidad calorifica, el calor de
reaccion varia con la temperatura. Si la capacidad calorifica de los reactivos es
mayor que la de los productos, el calor de reaccién sera mayor a temperatura mas
elevada y, a la inversa, si es mayor la de los productos, el calor de reaccion
disminuira al elevar la temperatura. La ley de Kirchhoff dice que: la variacién de la
cantidad de calor producida en una reaccion quimica, por cada grado que se eleva la
temperatura, es igual a la diferencia entre la suma de las capacidades calorificas

molares de los reactivos y de los productos de la reaccion.

Capacidad calorifica (Cp): es la cantidad de calor requerido para elevar en un grado
Celsius la temperatura de una cantidad dada de la sustancia. Se expresa en J/K. La
capacidad calorifica de 1 mol de una sustancia se denomina capacidad calorifica
molar y se expresa en J/mol-K.

Cuando los compuestos de metales que pasan a la solucion se forman como
resultado de la reaccidn quimica que transcurre durante la lixiviacion, la posibilidad
de la realizacién del proceso y el consumo minimo de reactivos, necesario para la
extraccion completa del metal a la solucion, se determina por el valor de la contante
de equilibrio de la reaccion.

La posibilidad de ocurrencia del proceso y el gasto minimo de reactivos necesarios
para pasar todo en metal a solucidon se determina con la Ke en funcion de las
concentraciones.

De forma general la lixiviacion con agentes quimicos pueden ser representados como
sigue:

MeA(s) + BC(ac)«— MeC(ac) + BA(ac)

FeO(s) + HCl(ac) <« FeCls(ac) + H,O



_ (FeCly) - (H,0) _ (MeC) - (BA)
€= HCl B BC

Al alcanzar el equilibrio del proceso las concentraciones de los agentes lixiviantes

seran:

(MeC) - (BA)

(BC) = Ke

De donde por cada mol de compuesto o metal a lixiviar quedaria:

1
BC)lexeso = —
(BC) o

Por lo que el consumo minimo necesario de agente lixiviante debe ser por cada mol

de compuesto o metal a lixiviar de:

1+1
(BC)min = ——
Ke

Si por cada mol de compuesto a lixiviar se gastan n moles de agente lixiviante

entonces el gasto minimo seria de

(BC)min = M
Kc
0 sea
_(n+1)}
VEc

Esta expresion refleja la relacion existente entre la constante de equilibrio en funcién
de la concentracion y el consumo de agente lixiviante.
La constante de equilibrio (ke) de la reaccion de lixiviacion se puede determinar

experimentalmente ya que:

_ (2pec “254)

dpea " qBa

Ke



_ (C:-.ie.: : EBA]

Ke
Caea " Cga
Ke = (Y}ie: ) YBA.]
Yotea " Yea
Dénde
'
Ke = Kc (F}ie: BA)

Mea " 'BA

Ke- Constante termodindmica de equilibrio

Kc- Depende de las concentraciones iniciales de los elementos

y- Depende de la concentracion de i en la solucion.

Ke se puede determinar midiendo las concentraciones cuando el sistema esta en
equilibrio Kc si se conocen los y; 0 determinando la Kc para el caso en que yi=1y Kc
= Ke

También se puede determinar Ke mediante célculo.

La Ke y la Kc generalmente tienen valores parecidos por lo que para célculos
aproximados del consumo de agente lixiviante se puede utilizar el valor de Ke
determinado a partir del AG°, AH°, AS° y las ecuaciones

AG°= -RTInKe

AG°r = AH° -TAS{°

Si AG° es muy negativo (<-40Kj/mol) entonces Ke es elevada la reaccion es
practicamente irreversible.

Si AG° es positiva (<+40Kj/mol) entonces Ke es muy pequefia la reaccion
practicamente no ocurre.

De forma general

AGt = RT(Ing — InKe)

g- relaciona la actividad de las sustancias que intervienen en la reaccion cuando esta

fuera de equilibrio
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La Ke se puede determinar ademas mediante los potenciales electroquimicos

cuando en el proceso de lixiviacion hay reacciones del tipo de oxidacion reduccion.

Ared + Box < Aox + Bred

Ared < Aox +ne | (anodo)

Box + ne « Bred |l (catodo)

Y el potencial de cada electrodo es:

RT a
o=t + (S)in(2)

nF Bared

ET Apre
ou=oh + ()i (22

nF B oxd

¢°- Potencial estandar del electrodo.

n- cantidad de electrones que participan en el proceso.

F- Constante de faraday
F=96493J/g-equiv)
La fuerza electromotriz del sistema seré

E=¢pn—¢pl=(mﬁ—m?]—(—F)1H(—“_ = )
n Bared " 2Boxd

En estado de equilibrio E=0
Ya que @, = ¢, entonces
Como ¢°% — % =E° y

( Apoxd FBrad ) = Ke
Bared " Boxd

Entonces al lograrse el equilibrio

dp0xd TEred ) . RT

- D=1n( —
P — 9 nF

dared " Boxd

]

0 RT
E" = (—) InKe
nF

11



RTInKe = nFE°
El equilibrio de un sistema formado por soluciones y fases soélidas se puede
representar graficamente mediante los diagramas de ¢ — pH.

T/Independiente.
1.1.4 Cinética de los procesos de lixiviacion

La lixiviacion es un proceso heterogéneo complejo de interaccion de los reactivos
disueltos con la sustancia solida. La velocidad de lixiviacion, es decir, la cantidad de
sustancia que pasa a la solucion en la unidad de tiempo (o la cantidad de reactivo
consumido en la unidad de tiempo) depende de muchos factores:

e La concentracion de reactivos.

e Temperatura.

e Velocidad de mezclado.

e De la superficie de la fase solida.

En la forma general, la velocidad de lixiviacion se puede representar como el

producto.
d6__ o
dt

Donde:

G- Cantidad de metal lixiviado

j- Flujo de lixiviacidbn o sea cantidad de metal que pasa a la solucién en unidad de
tiempo por unidad de superficie de la fase sélida (MeA). Velocidad especifica de
lixiviacion.

S — Superficie de la fase soélida reaccionante (MeA)

1.1.5 Etapas fundamentales en que transcurre el proceso de lixiviacion

En el proceso de lixiviacion transcurre en tres etapas fundamentales:

1. Eltransporte de los reactivos de la solucion a la superficie de la reaccion.

2. La reaccién quimica.

3. El transporte de los productos solubles de la reaccion de la superficie al volumen

de la solucion.
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1.1.6 Usos de los procesos de lixiviacion

» Disolucién del oro y la plata en soluciones cianicas con la oxidacion del metal
con oxigeno.

» Lixiviacion del cobre y el niquel con soluciones amoniacales.

» Lixiviacion de los oxidos.

» Lixiviacion de los minerales de las menas de bauxita con soluciones de hidrato
saédico.

» Lixiviacion del 6xido cuproso Cu,O (mineral cuprita) con acido sulfurico.

» Lixiviacion del tribxido de molibdeno con soluciones amoniacales de los
residuos de calcinacion del molibdeno.

» Lixiviacion de los oxidos de uranio de los minerales de uranio.

» Lixiviacion con soluciones de H,SO4

» Lixiviacion con soluciones de sosa.

» Lixiviacion (descomposicién) de la scheelita (CaWO,)

1.2 Teoria sobre la arcilla

La arcilla esta constituida por agregados de silicatos de aluminio hidratados (Al,O3
-2Si0,-H,0), procedentes de la descomposicion de minerales de aluminio. Presenta
diversas coloraciones segun las impurezas que contiene, siendo blanca cuando es
pura. Surge de la descomposicion de rocas que contienen feldespato, originada en
un proceso natural que dura decenas de miles de afos.

El término arcilla se usa habitualmente con diferentes significados:

1. Desde el punto de vista mineraldgico, engloba a un grupo de minerales (minerales
de la arcilla), filosilicatos en su mayor parte, cuyas propiedades fisico-quimicas
dependen de su estructura y de su tamafio de grano, muy fino (inferior a 2 um).

2. Desde el punto de vista petrologico la arcilla es una roca sedimentaria, en la
mayor parte de los casos de origen detritico, con caracteristicas bien definidas. Para
un sedimentélogo, arcilla es un término granulométrico, que abarca los sedimentos

con un tamafio de grano inferior a 2 um.
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3. Para un ceramista una arcilla es un material natural que cuando se mezcla con
agua en la cantidad adecuada se convierte en una pasta plastica. Desde el punto de
vista econémico las arcillas son un grupo de minerales industriales con diferentes
caracteristicas mineralogicas y genéticas y con distintas propiedades tecnologicas y
aplicaciones.

Por tanto, el término arcilla no sélo tiene connotaciones mineraldgicas, sino también
de tamafio de particula, en este sentido se consideran arcillas todas las fracciones
con un tamafo de grano inferior a 2 um. Segun esto todos los filosilicatos pueden
considerarse verdaderas arcillas si se encuentran dentro de dicho rango de tamanos,
incluso minerales no pertenecientes al grupo de los filosilicatos (cuarzo, feldespatos,
etc.) pueden ser considerados particulas arcillosas cuando estan incluidos en un
sedimento arcilloso y sus tamafios no superan las 2 um.

Las arcillas son constituyentes esenciales de gran parte de los suelos y sedimentos
debido a que son, en su mayor parte, productos finales de la meteorizacion de los
silicatos que, formados a mayores presiones y temperaturas, en el medio exdgeno se
hidrolizan.

1.2.1 Estructura de los filosilicatos

Como veremos, las propiedades de las arcillas son consecuencia de sus
caracteristicas estructurales. Por ello es imprescindible conocer la estructura de los
filosilicatos para poder comprender sus propiedades.

Las arcillas, al igual que el resto de los filosilicatos, presentan una estructura basada
en el apilamiento de planos de iones oxigeno e hidroxilos. Los grupos tetraédricos
(Si0)s* se unen compartiendo tres de sus cuatro oxigenos con otros vecinos
formando capas, de extensién infinita y férmula (Si.Os)*, que constituyen la unidad
fundamental de los filosilicatos. En ellas los tetraedros se distribuyen formando
hexagonos. El silicio tetraédrico puede estar, en parte, sustituido por Al** o Fe*".
Estas capas tetraédricas se unen a otras octaédricas de tipo gibbsita o brucita. En
ellas algunos A** o Mg?®*, pueden estar sustituidos por Fe** o Fe** y méas raramente
por Li, Cr, Mn, Ni, Cu o Zn. El plano de unién entre ambas capas esta formado por

los oxigenos de los tetraedros que se encontraban sin compartir con otros tetraedros
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(oxigenos apicales), y por grupos (OH) de la capa brucitica o gibsitica, de forma que,
en este plano, quede un (OH) en el centro de cada hexagono formado por 6
oxigenos apicales. El resto de los (OH) son reemplazados por los oxigenos de los

tetraedros como se muestra en la Figura 1.

nH0

O oxygens ©1) Hydroxyls @ Atuminum, iron, magnesium
O and @ Silicon, occasionally aluminum

Figura 1.1 Estructura de los filosilicatos

Una unién similar puede ocurrir en la superficie opuesta de la capa octaédrica. Asi,
los filosilicatos pueden estar formados por dos capas: tetraédrica mas octaédrica y se
denominan bilaminares, 1:1, o T:O; o bien por tres capas: una octaédrica y dos
tetraédricas, denominandose trilaminares, 2:1 o T:O:T. A la unidad formada por la
unidn de una capa octaédrica mas una o dos tetraédricas se la denomina lamina.

Si todos los huecos octaédricos estan ocupados, la lamina se denomina trioctaédrica
(Mg?* dominante en la capa octaédrica). Si solo estan ocupadas dos tercios de las
posiciones octaédricas y el tercio restante esta vacante, se denomina dioctaédrica (el
AI** es el cati6n octaédrico dominante).

En algunos filosilicatos (esmectitas, vermiculitas, micas...) las laminas no son
eléctricamente neutras debido a las sustituciones de unos cationes por otros de
distinta carga. El balance de carga se mantiene por la presencia, en el espacio

interlaminar, o espacio existente entre dos laminas consecutivas, de cationes (como
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por ejemplo en el grupo de las micas), cationes hidratados (como en las vermiculitas
y esmectitas) o grupos hidroxilo coordinados octaédricamente, similares a las capas
octaédricas, como sucede en las cloritas. A éstas Ultimas también se las denomina
T:0:T:O o0 2:1:1. La unidad formada por una lamina mas la interlamina es la unidad
estructural. Los cationes interlaminares mas frecuentes son alcalinos (Na y K) o
alcalinotérreos (Mg y Ca).

Las fuerzas que unen las diferentes unidades estructurales son mas débiles que las
existentes entre los iones de una misma lamina, por ese motivo los filosilicatos tienen
una clara direccion de exfoliacion, paralela a las laminas.

También pertenecen a este grupo de minerales la sepiolita y la paligorskita, a pesar
de presentar diferencias estructurales con el resto de los filosilicatos.
Estructuralmente estan formadas por laminas discontinuas de tipo mica. A diferencia
del resto de los filosilicatos, que son laminares, éstos tienen habito fibroso (figura
siguiente), ya que la capa basal de oxigenos es continua, pero los oxigenos apicales
sufren una inversion periédica cada 8 posiciones octaédricas (sepiolita) o cada 5
posiciones (paligorskita). Esta inversion da lugar a la interrupcion de la capa

octaédrica que es discontinua.

YAVAVAV// VAV VAN Y//“YLVAVAV
A/AVAVAN

§

‘
& 3
" i CAPATETRAEDRICA CAPA OCTAEDRICA

b

Figura 1.2 Estructura laminas discontinuas.
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1.3 Propiedades fisico-quimicas

Las importantes aplicaciones industriales de este grupo de minerales radican en sus
propiedades fisico-quimicas. Dichas propiedades derivan, principalmente, de:

v' Su extremadamente pequefio tamafio de particula (inferior a 2 um).

v" Su morfologia laminar (filosilicatos)

v' Las sustituciones isomoérficas, que dan lugar a la aparicién de carga en las
laminas y a la presencia de cationes débilmente ligados en el espacio
interlaminar.

Como consecuencia de estos factores, presentan, por una parte, un valor elevado del
area superficial y, a la vez, la presencia de una gran cantidad de superficie activa,
con enlaces no saturados. Por ello pueden interaccionar con muy diversas
sustancias, en especial compuestos polares, por lo que tienen comportamiento
plastico en mezclas arcilla-agua con elevada proporcién sélido/liquido y son capaces
en algunos casos de hinchar, con el desarrollo de propiedades reoldgicas en
suspensiones acuosas.

Por otra parte, la existencia de carga en las laminas se compensa, como ya se ha
citado, con la entrada en el espacio interlaminar de cationes débilmente ligados y con
estado variable de hidratacion, que pueden ser intercambiados facilmente mediante
la puesta en contacto de la arcilla con una solucion saturada en otros cationes, a esta
propiedad se la conoce como capacidad de intercambio catidnico y es también la
base de multitud de aplicaciones industriales.

1.3.1 Superficie especifica

La superficie especifica o area superficial de una arcilla se define como el area de la

superficie externa mas el area de la superficie interna (en el caso de que esta exista)

de las particulas constituyentes, por unidad de masa, expresada en m%/g.

Las arcillas poseen una elevada superficie especifica, muy importante para ciertos

usos industriales en los que la interaccion solido-fluido depende directamente de esta

propiedad.

A continuacion se muestran algunos ejemplos de superficies especificas de arcillas:
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Caolinita de elevada cristalinidad hasta 15 m?%/g
Caolinita de baja cristalinidad hasta 50 m?/g
Halloisita hasta 60 m*/g

lllita hasta 50 m?/g

Montmorillonita 80-300 m?/g

Sepiolita 100-240 m?/g

Paligorskita 100-200 m?/g

1.4 Impurezas mas comunes en las arcillas

Localizando el yacimiento de arcilla, se debe determinar su posible uso en la
ceramica. Esto estd determinado por algunas sustancias que se consideran
contaminantes de las arcillas, ya que la presencia de estos contaminantes las
inhabilita para ser usadas con estos fines. Algunas de estas sustancias son por
ejemplo los alcalis solubles, los cuales pueden detectarse por las costras o coloracion
blancas en las arcillas seca. La cal es otra de las sustancias que no debe contener la
arcilla, debido a que cuando se cuecen cambian de carbonato a 6xido calcico, el cual es
inestable en la atmdsfera porque absorbe agua y se hincha provocando la rotura de
las piezas a los pocos dias o incluso a meses de cocida la pasta.

Otras de las impurezas que contiene la arcilla son las materias organicas que son
perjudiciales como son pequefios trozo de madera y hojas, ya que vuelve a la arcilla
demasiado pegajosa cuando se endurece. Las piedras de tamafio mediano y de tamafo
pequefo que contienen, también son perjudiciales, ya que al elaborar la pasta y a la hora
de secarla o cocerla, se observan incrustaciones en la pasta y es una de las causas

de formacion de grietas, llevando consigo la rotura de la muestra.

1.5 Uso de la arcilla

La arcilla tiene propiedades plasticas, lo que significa que al humedecerla puede ser
modelada facilmente. Al secarse se torna firme y cuando se somete a altas
temperaturas acaecen reacciones quimicas que, entre otros cambios, causan que la

arcilla se convierta en un material permanentemente rigido, denominado ceramica.
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Por estas propiedades la arcilla es utilizada para hacer objetos de alfareria, de uso
cotidiano o decorativo. Los diferentes tipos de arcilla, cuando se mezclan con
diferentes minerales y en diversas condiciones, son utilizadas para producir loza,
gres y porcelana. Dependiendo del contenido mineral de la tierra, la arcilla, puede
aparecer en varios colores, desde un palido gris a un oscuro rojo anaranjado. Un
horno disefiado especificamente para cocer arcilla es llamado horno de alfarero.

La humanidad descubri6 las Utiles propiedades de la arcilla en tiempos prehistéricos,
y los recipientes mas antiguos descubiertos son las vasijas elaboradas con arcilla.
También se utilizo, desde la prehistoria, para construir edificaciones de tapial, adobe
y posteriormente ladrillo; elemento de construccion cuyo uso aun perdura. La arcilla
fue utilizada en la antigiedad también como soporte de escritura. Miles de afios
antes de Cristo, por cuenta de los sumerios en la region mesopotamica, la escritura
cuneiforme fue inscrita en tablillas de arcilla.

Las arcilla cocida al fuego, la ceramica, es uno de los medios mas baratos de
producir objetos de uso cotidiano, y una de las materias primas utilizada
profusamente, aun hoy en dia. Ladrillos, vasijas, platos, objetos de arte, e incluso
sarcofagos o instrumentos musicales, tales como la ocarina, fueron modelados con
arcilla. La arcilla también se utiliza en muchos procesos industriales, tales como la
produccion de cemento, elaboracién de papel, y obtencién de sustancias de filtrado.
Los arquedlogos utilizan las caracteristicas magnéticas de la arcilla cocida
encontrada en bases de hogueras, hornos, etc, para fechar los elementos arcillosos
gue han permanecido con la misma orientacion, y compararlos con otros periodos

histéricos.

1.6 Estado del arte

La extraccion de hierro a partir de arcillas caoliniticas por via hidrometallrgica
presenta un desarrollo en los ultimos afos, debido principalmente a las grandes
reservas de esta materia prima, las extracciones de dicho elemento y los bajos costo
de producciébn. Como caracteristicas comunes a todas las variantes

hidrometallUrgicas aplicadas a escala industrial, esta el hecho de que fueron
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disefiadas para la maxima extraccion de hierro, niquel, cobalto u otros elementos, el
hierro como un elemento satélite o primario.

La lixiviacion acida es el proceso mas utilizado para la recuperaciéon de metales
desde minerales oxidados. La rentabilidad de esta operacion va a estar determinada
por el consumo de acido y el grado de extraccion. Se sabe que un aumento en la
concentracion de acido en las soluciones lixiviantes impulsa una mayor recuperacion
de metales, pero también se produce un elevado consumo de acido por especies
reactivas de la ganga, lo que repercute negativamente en la economia del proceso.
En Cuba, la tecnologia de lixiviacion acida es la de mayor eficiencia metallrgica, con el
empleo de ella es posible extraer el 95 % de niquel y el 90 % de cobalto, la misma
fue desarrollada por primera vez en 1959 en Cuba con la puesta en marcha de la
Empresa “Comandante Pedro Sotto Alba”; en la década del 90 se investigan y ponen en
marcha varios proyectos en el oeste australiano (Murrin Murrin, Bulong, Cawse) y al
noreste de Australia el Proyecto Calliope para menas oxidadas procedentes de
Nueva Caledonia, las cuales en su esencia son variantes de la tecnologia &cida.
Mediante esta tecnologia, el niquel y el cobalto respecto a otros metales presentes
en la materia prima se disuelven selectivamente con soluciones de acido sulfurico;
luego de purificada la solucién se obtienen los metales antes mencionados en forma
metélica o sales, a través de la reducciébn con hidrogeno, la electrolisis o la
precipitacion.

Dentro de las ventajas que ofrece la lixiviacion &cida ademas de las altas
extracciones de niquel, cobalto y hierro se puede sefialar un costo de produccion
inferior al que se logra en la tecnologia carbonato amoniacal, con la limitante de solo
procesar la capa limonitica del yacimiento, la cual presenta contenido de magnesio
inferior a un 1 % exigencia esta para evitar un sobre consumo de acido sulfurico
(agente lixiviante) y asi el incremento de los costos.

El comportamiento de los minerales de niquel y cobalto ante determinados reactivos
es diferente, lo que motiva plantear que el origen de los minerales contenedores de
niquel es totalmente diferente a los minerales contenedores de cobalto, (Mustapha,

1977) no queriendo esto decir que en las ferralitas neo caledonianas dichos
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minerales se presentan de igual manera que en las menas lateriticas cubanas, donde
el niquel y el cobalto estan distribuidos.

Desde finales de la década del 50, al norte de las provincias orientales se puso en
marcha la primera planta procesadora de minerales lateriticos para la obtencion de
niquel, empleando la lixiviacion acida a elevadas temperaturas construida por la
compafiia Moa Bay Mining, subsidiaria de Freeport Sulphur, después del triunfo de la
Revolucién Cubana la planta pasé a propiedad del gobierno, con el nombre de Pedro
Soto Alba, la cual reinicia sus operaciones en 1961.

En 1994 fue creada la comparfiia mixta cubano-canadiense la cual comprende
operaciones de extraccion, refinacion y comercializacién de niquel mas cobalto. Sus
activos incluyen la refineria de Fort Saskatchewan, en la ciudad Canadiense de
Alberta, la fabrica Pedro Soto Alba y una corporacion comercializadora en Bahamas.
El subproducto obtenido (sulfuro de niquel + cobalto) en la entidad cubana es
enviado a la refineria de niquel y cobalto para procesarlos a metales de elevada
pureza.Se han realizado estudios acerca de la lixiviacibn como una alternativa que
permitiria la recuperacion de especies metalicas, y en particular estudios sobre
biolixiviacion.

Un aspecto importante en la lixiviacion de las colas es el tipo de agente lixiviante y las
condiciones que la favorecen. En el caso de las colas amoniacales, se ha realizado, por
ejemplo, la lixiviacion con &cido sulfarico y SO, (Pelegrin, 2005), obteniéndose un licor de
sulfato ferroso y otros metales (Ni y Co). La biolixiviacion de colas del proceso carbonato
amoniacal y de lateritas fue realizada por Giraldino et al (1995), los cuales analizaron la
capacidad de diferentes cepas en la solubilizacion de metales como Ni y Co,
demostrando que las cepas estudiadas son capaces de producir acidos organicos,
logrando extracciones de hasta 34 % de Niy 75 % de Co.

Algunas propiedades fisicas y quimicas especificas de la arcilla dependen de su
fuente geografica y los métodos de procesamiento, tanto fisicos como quimicos,
dentro de los cuales se encuentra la lixiviacién, la cual se basa en la remocion o

reduccion de los oxidos de hierro, dando como resultado concentrados caoliniticos
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que pueden ser competitivos hasta con caolines mas finos, de mayor pureza que los
caolines chinos (Murray, 2007 y Saikia, 2011).

La lixiviacion de hierro de arcilla roja de caolin es importante por las siguientes
razones: (a) Se le puede encontrar aplicacion en la produccion de materiales
refractarios; (b) es posible recuperar elementos tales como niquel, cobalto, cromo y
hierro; (c) puede ser aprovechada para producir alimina por procesos como el Bayer,
0 para producir anhidros cloro-aluminio (Veglio, 1994).

Muchos parametros influyen en la utilidad industrial de la arcilla especialmente sus
impurezas ya que estas determinan en gran medida la calidad de los minerales
caoliniticos, pues afectan negativamente sus propiedades térmicas y Opticas. Por
ejemplo, cantidades tan bajas como 0.4% de hierro (férrico) pueden ser suficientes
para dar color a los depdsitos de arcillas y reducir su refractariedad y blancura
(Ambikadevi, 2000 y Eun-You, 1999).

En muchos depdsitos de arcillas caoliniferas la pigmentacién roja o amarilla, se debe
principalmente a la asociacion de oxidos, hidréxidos y 6xidos hidratados de hierro
férrico, tal como hematina (rojo) y magnetita (rojizo café). Estos oxidos e hidroxidos
se encuentran como capas, en granos individuales o como particulas finas muy
discretas por todo el mineral (Ambikadevi, 2000).

El hierro es el principal contaminante en los minerales de arcilla y caolin, sobre todo
en este ultimo, donde los requerimientos de pureza en industrias como la del papel,
son muy altas. El hierro, en estos minerales, puede encontrarse dentro o fuera de la
red cristalina de caolinita. Cuando se encuentra dentro de la red, su presencia en
baja concentracion no afecta a la coloracion. La presencia de hierro coloidal, en
cambio, afecta notablemente a la blancura de estos minerales cuando se calcinan,
por lo que su remocion resulta indispensable. La remocion del hierro coloidal de
arcillas y caolines no es una tarea sencilla, por cuanto éste se encuentra fuertemente
adsorbido.

Numerosos meétodos de extraccion de hierro de estos minerales han sido
investigados, pudiendo clasificarse los mismos en métodos fisicos y quimicos. Los

primeros, hacen uso de técnicas de separacion tales como la ultraflotacion y la
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separacion magnética de alto gradiente (HGMS) (Chandrasekhar S). Los segundos,
en cambio, hacen uso de agentes lixiviantes, con la desventaja de alterar las
propiedades plasticas, que son importantes en arcillas. En la actualidad se estan
investigando métodos de lixiviacibn mediante microorganismos (biolixiviacion).
Algunos trabajos previos han reportado la lixiviacion de caolin con varios reactivos
guimicos, tales como el acido oxalico y otros acidos organicos, en presencia de un
medio fermentado, biolixiviacion (Eun-You, 1999, Lee Eun-Young, 2002, Rodriguez,
1999), etc., y todos ellos con la finalidad de reducir el contenido de hierro. Incluso en
algunos se ha podido observar que se ha prestado considerable atencion a los
estudios de mecanismo con minerales sintéticos, tales como hematita, goetita y
magnetita haciendo caso omiso de las complejas interacciones que se pueden
establecer en la disolucion del hierro de los minerales industriales, como bauxita,
caolin, silice y arenas feldespaticas (Veglio, 1996).

Estudios realizados por algunos investigadores sobre la lixiviacion de arcillas
caoliniferas con la finalidad de obtener las condiciones experimentales, tales como
temperatura y concentracion de acido, que permitan obtener un mineral de caolin de
alta blancura, con bajo contenido de hierro, y por consecuencia con mejores
propiedades fisicas y quimicas para su uso en las diferentes industrias.

Estas aplicaciones requieren de un caolin blanqueado. Sin embargo, los depdsitos de
caolin estan contaminados (Ambikadevi & Lalithambika, 2000). La presencia de
impurezas, particularmente el hierro, imparte color al caolin, afectando su utilidad
para sus diversas aplicaciones (Saikia et al., 2003). Generalmente, la calidad del
caolin esta medida en términos del contenido de hierro y regularmente el caolin esta
acompafnado de algunos minerales de hierro como son hematita, magnetita, goethita,
maghemita, pirita, etc. (Gonzalez & Ruiz, 2006).

Estos oxidos e hidroxidos disminuyen el indice de blancura del caolin, dando como
resultado arcillas de coloracion café-amarillo (beige), dependiendo del contenido de
hierro (Cameselleet al, 1995).

Por lo anterior, es necesaria la remocion del hierro del caolin para eliminar el hierro

por medios fisicos y quimicos.
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Gonzales (2003), estudio el método de eliminacién del hierro contenido en arcillas
durante la etapa de quemado de la pieza ceramica, consistiendo en la introduccion
de gas cloro a temperatura entre 700 y 900 °C, la eliminacién del hierro se produce
por volatilizacion del FeCls, eliminamdose de esta manera tanto el hierro coloidal,
como el hierro presente en la red cristalina de la arcilla, el autor realiza solo un
estudio a estas dos temperatura y no analisa el tiempo en que se realiza la
eliminacion del hierro, el método aplicado por el autor es muy costozo.

Olvera (2012), realiza un estudio de la remocién de hierro de una arcilla caolinitica
por medio de lixiviacion reductiva, con la finalidad de mejorar su blancura mediante la
lixiviacion reductiva, probando como agente reductor, al tiosulfato de sodio y como
agentes complejantes, al citrato de sodio y al acido citrico, variando la temperatura
de 30 a 90 °C, observandose un cambio de coloracion (de beige a blanco),
obteniendo una remocion maxima de 100 % a pH 3y 90 °C.

Hernandez (2011) realiza un estudio sobre la decoloracion de arcillas caoliniferas por
lixiviacidn para la obtencién de caolin con alto indice de blancura, el autor escoge
una muestra de arcillas caoliniferas de color beige, la tritura y la tamiza, lo carateriza
por difraccion de rayos X y quimicamente por espectrofotometria de absorcion
atomica. El material inferior a 37 micrometros fue lixiviado con acido oxalico
estudiando las variables principales del proceso de lixiviacion en diferentes rangos:
tiempo de (0 a 120 min), temperatura (25 a 100°C) y la concentracion del acido (0.01
a 0.50 M). El andlisis cristalografico de la muestra inicial indica la presencia de
caolinita, éxidos de hierro en forma de magnetita y 6xidos de hierro-titanio. Utilizando
éste método fue posible obtener porcentajes de extraccién de hierro mayores de 40%
e indices de blancura superiores al 90%.

Flores Segura J (2012) realiz6 el estudio y tratamiento de una arcilla de caolin con el
fin de separar los 6xidos de hierro que contiene. La arcilla fue clasificada y tratada a
fin de obtener particulas micrométricas. EI material micrométrico fue puesto en
solucién y estudiado por voltamperometria, ésta solucion mostré un proceso catodico

atribuido a la reduccion del hierro del caolin. Asi mismo, un proceso subsecuente de
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macroelectrolisis a potencial de celda controlado, mostré que terminado el proceso,
el hierro queda separado en solucién; ayudando a aumentar su pureza.

En la actualidad, el caolin es uno de los minerales mas utilizados en la industria
ceramica como materia prima dadas sus diversas aplicaciones en articulos de
ceramica, refractarios, cemento, fibra de vidrio, etc., ademas es utilizado
ampliamente en otras industrias como la de pintura, papel, pesticidas, farmacéuticos

y cosméticos.

1.7 Investigaciones relacionadas sobre las arcillas rojas del yacimiento Cayo

Guam.

Rios y Cobiella (1975), en 15 muestras de rocas de los gabros existentes en Cayo
Guam arrojaron los valores promedio de los 6xidos que se muestran en la tabla 1.1
Tabla 1.1 Composicion quimica de los gabros del yacimiento de Cayo Guam (%).
SO, AlL,O3 FeO; | FeO | MgO | CaO | KO | MnO | TiO, | P,0s
46,04 | 18,25 0,67 6,10 | 111 | 10,9 | 0,08 | 0,09 | 0,16 | 0,05

De acuerdo a la composicion quimica que se muestra en la tabla, los gabros
existentes en el yacimiento de Cayo Guam, tienen un alto contenido de SiO,, Al,O3 y
FeO. Sin embargo estos autores no se refirieron a la potente corteza de
intemperismo que se ha originado sobre los gabros.

Orozco (1995), escogidé un corte muy bien expuesto localizado cerca del rio Cayo
Guam a unos 4 km de la carretera Moa Baracoa al lado de la planta de beneficio de
cromo de la Empresa Cromo Moa, con el fin de continuar los estudio de Rios y
Cobiella; concluyendo que en la base del corte afloran gabros muy intemperizados
alterados a un material de color blanco y aspecto terroso-arcilloso al tacto, muy
deleznable y con una alta plasticidad. Hacia la parte superior del corte existe una
transicién gradual a materiales parecidos a los de la base del corte que forman una
corteza de meteorizacion de colores variables desde el rosado hasta el rojo intenso, lo
que indica un incremento en el contenido de hierro.

El mismo autor, mediante la utilizacion del analisis por difraccion de RX, obtuvo como
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resultado que la arcilla es una caolinita desordenada, o sea, una caolinita tipo D o

fireclay mineral y el analisis quimico de esta arcilla caolinitica arroj0 los siguientes

resultados segun la tabla 1.2
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Tabla 1.2. Composicion quimica de gabros intemperizados

Composicion (%)
SiO; | ALO3 | Fe;0O3 | FeO | MgO | CaO KO | Na;O | TiO; PPI
44,74 | 37,95 | 1,47 | 0,22 0,07 1,10 | 0,16 | 0,66 | 0,25 2,84

Estos andlisis demuestran que durante el proceso de alteracion hubo un incremento
considerable de alimina y la consecuente migracion del Fe, Ca y Mg para la formacion
de la caolinita como mineral residual.

Este mineral forma potentes capas que constituyen depdsitos de gran extension. La
caolinita puede ser empleada como material refractario en las industrias de la region.
Este autor no hace referencia a las caracteristicas de la corteza de intemperismo formada
en esta manifestacion arcillosa.

Orozco, (1995) y Leyva, (1996) determinaron el origen geolégico de las arcillas en
Moa, el cual esta dado por la existencia de manifestaciones de arcillas caolinitica, de
las cuales una parte considerable se encuentra relacionada con cuerpos de gabros
de diversas dimensiones.

Pons y Leyva (1996), determinaron la composicion quimica de las arcillas
ferrocaoliniticas gibbsiticas del yacimiento de Centeno, con el objetivo de
caracterizarlas para su utilizacibn como material refractario, como revestimiento de
cazuelas en la Empresa Mecénica del Niquel (EMNi), concluyendo que los depdsitos de
arcillas estudiadas tuvieron su origen en la meteorizacién de cuerpos de gabros, los
cuales forman parte del complejo ofiolitico de la region y son perfectamente utilizables
como material refractario.

Trabajos realizados por Ramos (2002) y Fonseca (2003), plantean que las arcillas
presentes en los principales yacimientos del municipio, poseen las caracteristicas
desde el punto de vista quimico - fisico y mineralogico que permite utilizarlas, con
previos estudios, como material refractario en las industrias de la regién y como

materia prima para la obtencion de objetos ceramicos.
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Marabih (2005), realiz6 una evaluacion preliminar y caracterizacion de la
manifestacion de caolinitas en la zona de Cayo Guam, Moa, para ello se analizaron
cuatro horizontes a partir de analisis de difraccion de rayos X donde quedd

demostrado que predomina en el area la gibbsita y la caolinita.
Conclusiones parciales

1. Existen grandes reservas en Cuba de yacimientos de arcillas para ser utilizada en
la industria de la ceramica y en la industria de materiales.

2. En las investigaciones se determinan algunas de las caracteristicas,
formaciones, composicion y propiedades de las arcillas que sirven de punto de
partida para la presente investigacion.

3. La principal impureza de la arcillas del yacimiento Mao son los 6xidos de

hierro.

e Es posible emplear el acido clorhidrico como agente lixiviante de la arcilla.
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2 MATERIALES Y METODOS

El capitulo tiene como objetivo exponer las metodologias para la experimentacion de la
lixiviacion &cida inversa de la arcilla del yacimiento Cayo Guam para determinar la
influencia de los principales parametros que influyen en el proceso.

A continuacion se exponen y explican los materiales, reactivos y equipos empleados
durante la experimentacion.

2.1 Materiales, reactivos y equipos empleados en la experimentacién

A continuacién se exponen y explican los principales materiales, reactivos y equipos
utilizados durante la experimentacion.

2.1.1 Reactivos

Para la experimentacion se emplean dos reactivos fundamentales como se muestra a
continuacion.

> Acido Clorhidrico (HCI) concentrado al 38 % de pureza.

El acido clorhidrico (HCI) es una disolucion acuosa del gas cloruro de hidrégeno. Es
muy corrosivo y acido. Se emplea cominmente como reactivo quimico y se trata de
un acido fuerte que se disocia completamente en disoluciéon acuosa. Una disolucién
concentrada de acido clorhidrico tiene un pH inferior a 1; una disolucién de HCI 0,1 M
da un pH de 1 (Con 40 mL es suficiente para matar a un ser humano, en un litro de
agua. Al disminuir el pH provoca la muerte de toda la flora y fauna).

A temperatura ambiente, el cloruro de hidrégeno es un gas ligeramente amarillo,
corrosivo, no inflamable, mas pesado que el aire, de olor fuertemente irritante.
Cuando se expone al aire, el cloruro de hidrogeno forma vapores corrosivos densos

de color blanco. El cloruro de hidrégeno puede ser liberado por volcanes.
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Posee una densidad de 1190 (solucién 37%), 1160 solucion 32%, 1120 solucién 25%
kg/m?; 1.12 g/lcm®, una masa molar de 36.46 g/mol, un punto de fusién de 247 K (-
26 °C), un punto de ebullicion 321 K (48 °C) y una viscosidad de 1.9.

Figura 2.1. Representacion de la molécula de acido clorhidrico.
» Agua (H:0).
El agua es una sustancia que quimicamente se formula como H,O; es decir, que una

molécula de agua se compone de dos atomos de hidrégeno enlazados covalente a

-

un &tomo de oxigeno.

T, Erlaces de

¢~
Figura 2.2. Modelo de los enlaces de hidrogeno entre moléculas de agua.
El agua es una sustancia compuesta y no un elemento, el agua es insipida e inodora
en condiciones normales de presion y temperatura. El color del agua varia segun su
estado: como liquido, puede parecer incolora en pequefias cantidades, aunque en el
espectrografo se prueba que tiene un ligero tono azul verdoso. El hielo también
tiende al azul y en estado gaseoso (vapor de agua) es incolora.
» Arcilla Roja de Cayo Guam (Al,03-2Si03-H,0).
La arcilla esta constituida por agregados de silicatos de aluminio hidratado,

procedentes de la descomposicion de minerales de aluminio. Presenta diversas

coloraciones segun las impurezas que contiene, siendo blanca cuando es pura.
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Surge de la descomposicion de rocas que contienen feldespato, originada en un
proceso natural que dura decenas de miles de afos.

2.2 Materiales y herramientas

1. Reactor (beaker de 500 ml).

Agitador mecanico.

Balanza.

Papel de filtro.

Termometro de referencia.

Bomba al vaci6 (para la filtracion).

N o g bk~ ® D

Probeta.

8. Tamiz de (0,074mm)

2.3 Caracteristicas de la materia prima (arcilla roja de Cayo Guam)

El depdsito tiene grandes taludes donde se pueden diferenciar sectores con variedad
de tonalidades, estas pueden ser blanco- amarillentas, amarillo- pardo, rosado y
hasta el rojo intenso y otras, tiene aspecto terroso-arcilloso y con alta plasticidad.

2.3.1 Descripcion del area de estudio

Depédsito ubicado al sureste de la localidad de Moa, provincia de Holguin,
especificamente en las margenes del rio Cayo Guam, a unos 2 km de la carretera
Moa-Baracoa, a 200 m aproximadamente de la antigua planta de Beneficio de Cromo
actual "Molino de piedras™ perteneciente a la Empresa Constructora del Poder
Popular (ECOPP), en torno a las coordenadas X: 700 000; 709 000 y Y: 206 000, 220
000 segun el sistema de Lambert. El area de estudio comprende aproximadamente

una extension de mas de 10 000 m?, como se muestra en la figura 2.3.
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Yacimiento Cayo Guam

Figura 2.3 Mapa de ubicacion geografica del area de estudio. Escala 1: 10 000

(Tomado y modificado del Google)

Es un yacimiento producto de la alteracion de los feldespatos producto del
intemperismo de los gabroides (Pitano, 2003).

Se considera un yacimiento “residual” que es el tipo genético también de las lateritas
niqueliferas que esta a su alrededor, lo que lo diferencia es la roca madre. La
mineralogia del yacimiento estd constituida fundamentalmente por arcillas
caoliniticas, gibbsita y o6xidos de hierro, puede haber presencia de minerales
arcillosos del grupo de las esmectitas. Hacia la parte superior existe una transicién
gradual a material es similares a los de la base del corte formando una corteza de
meteorizacion de colores variables desde el rosado hasta el rojo intenso, lo que
indica un incremento en el contenido de hierro y que durante el proceso de alteracion
hubo un incremento considerable de Alimina y la consecuente migracion del Fe, Ca
y Mg para la formacién de la caolinita como mineral residual la cual tuvo su origen en
la meteorizacion de cuerpos de gabros formando potentes capas que constituyen
depositos de gran extension (Orosco, 1995).
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2.3.2 Composicion quimica

En la tabla 2.1 la composicion quimica de la arcilla, varia en dependencia de las
caracteristicas del mineral, estas oscila en un amplio rango como se muestra en la
tabla 2.1.

Tabla 2.1 Composicion quimica de la arcilla roja de Cayo Guam (%)

NiO | CoO | FeO | MgO | ALOsz | SIO; | CrO | MnO

0,080| 0,059 | 10,90 | 0,18 | 23,39 | 4191 | 0,04 | 0,05

De acuerdo a la composicion quimica que se muestra en la tabla, la arcilla esta
constituida fundamentalmente por un alto contenido de silice, aluminio y hierro, en
menos cantidad existe el magnesio, en inferiores cantidad existe el niquel, cobalto,
cromo y el manganeso.

El alto contenido de hierro afecta el material arcilloso y se necesita beneficiarse para

un mejor aprovechamiento del material caolinitico.
2.3.3 Composicion mineralogica de la arcilla roja de Cayo Guam

Un estudio mineralogico a la arcilla roja de Cayo Guam, se confirmé las fases
mineralogicas presentes en la materia prima, el analisis se realiz6 por difraccion de
rayos X (DR-X), (Roger, 2015) y las fases que se relacionan en la tabla 2.2.

Tabla 2.2 Composicion mineraldgica (DR-X)

Fase mineral Formula
Caolinita Al, Si;O5(0OH)4
Gibbsita Al(OH)3
Goethita FeO(OH)
Cuarzo SiO;
Halloysita Al;Si;05(0H)4
Hematita Fe,Os3
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En el andlisis mineraldgico se confirmo las fases primarias y las fases secundarias,
como fases primarias tenemos la caolinita, gibbsita y la goethita, como fase
secundaria aparecen el cuarzo, hematita y la halloysita

2.3.4 Andlisis granulométrico de la arcilla roja de Cayo Guam

Se ofrece la composicion granulométrica de una muestra de arcilla, el contenido y la
distribucion de los elementos hierro, silice, aluminio y otros por clase de tamafio.
Técnica para el andlisis de tamices

El analisis de tamices consiste en cernir una muestra a través de un juego estandar
de tamices y determinar el porcentaje en cada una de las clases de tamafo, con
respecto a la masa de la muestra inicial. La seleccion del juego de tamices se realiza

conforme a la serie de Taylor, donde el tamafio de la malla metalica anterior se

diferencia de la inferior en V2 veces, (Andréiev.S.E. 1980).

Para la seleccion del método ya sea por via humeda o seca se selecciona en
dependencia del grosor del material y a la exactitud necesaria de los resultados del
andlisis. En la mayoria de los casos cuando durante el cernido seco, sobre todo en
tamices menores de 1 mm, no se logra evitar la aglomeracion de las particulas y
practicamente la obstruccion completa de estos, se procede a la utilizacion del
tamizado humedo.

Descripcion del método humedo de tamizado

Este se realiza cuando la muestra contiene una cantidad considerable de material
fino como es caracteristico de las arcillas, siendo necesaria una elevada precision en
los resultados del analisis, o cuando el material se aglomera sobre la superficie del
tamiz.

La muestra se deposita en un recipiente con agua y se deja reposar por 24 h, este
proceso se realiza para lograr que las particulas mayores se desagreguen, teniendo
en cuenta el tamafio maximo de la particula del material al verter la muestra sobre el
tamiz 0,59 mm pasa el 100 % de la muestra y comienza a retenerse en el tamiz 0,35
mm, el cual se toma como el tamiz de mayor diametro de orificio escogido, segun la

serie de Taylor. Para realizar el andlisis se vierte agua sobre la parte superior de
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tamiz de forma constante con un chorro de agua débil y se realiza el proceso de
tamizado hasta comprobar que no pase material al tamiz siguiente, o sea que no
gueda retenido material con granulometria inferior al diametro del orificio del tamiz.
Luego el retenido en cada tamiz se seca y se pesa.

En la tabla 2.3 se ofrece la distribucion granulométrica de una muestra de arcilla por
clase de tamaiio.

Tabla 2.3 Distribucion granulométrica de la arcilla roja de Cayo Guam

Salida
Clases,
Suma por mas, | Suma por menos,
(mm) (9) (%)
(%) (%)
-0,59+0,35 1000 50 50 100
-0,35+0,25 250 13 63 50
-0,25+0,088 560 28 91 38
-0,088+0,074 100 5 96 10
-0,074+0 90 5 100 5

Segun se observa el 50 % de la arcilla se retiene sobre el tamiz 0,35 mm y de
manera general el 91 % de la arcilla se concentra en la clase -0,59+0,088 mm, lo
cual se corrobora con la figura 2.4 donde se manifiesta a partir de la curva de
distribucion de la salida sumaria el predominio de granos finos y se comprueba que el

dso corresponde a 0,35 mm.
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Figura 2.4 Curva de distribucion de la salida sumaria

2.4 Preparacion de la materia prima para la lixiviacion

Operaciones realizadas para la preparaciéon de la materia prima.

a) Toma de las muestras

La existencia de un movimiento de tierra antiguo en el area, permitio facilitar la
seleccion de la muestra y su representatividad, al dejar expuesta la materia prima en
grandes taludes artificiales. La seleccion de la materia prima se realizé buscando la
mayor representatividad de la materia prima en el corte, y escogiendo la mayor parte
de la potencia del perfil de meteorizacion. Se abarco toda la regularidad de la
mineralizacién y coloracion, desechando el mineral lateritico arrastrado por el agua,

gue cubre sobre la superficie parte del material arcilloso como se puede observar en

la figura 2.4.
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Figura 2.4 Arcillas rojas del yacimiento Cayo Guam

El tipo de muestreo empleado fue el muestreo por puntos, el cual garantiza buena
representatividad, teniendo en cuenta como punto de partida la homogeneidad de la
disposicion del material arcilloso en el yacimiento. El arranque se realizd con pico y
pala. Los puntos se realizaron de forma tal que cubrieran la parte sur y norte del
afloramiento, abarcando toda su potencia, desde la base hasta la superficie. Las
muestras colectadas en 10 puntos diferentes, fueron mezcladas para obtener una
muestra composito homogénea con una masa total aproximadamente de 100 kg de
material arcilloso.

b) Secado de la muestra

El secado de las muestras se realizd en una estufa modelo DHG-9146A electro-
thermal constant-temperature air blowing dry box y que alcanza una temperatura

aproximadamente hasta 500 °C, como se muestra en la figura 2.5.

Figura 2.5 Estufa modelo DHG-9146A

La muestra se secd a una temperatura hasta 100 °C por 4 h, con el objetivo de
eliminar la humedad contenida en ella y poder someterla a una preparaciéon mecanica
(molienda), el secado a esta temperatura no causa cambios en la estructura cristalina
de la arcilla, solo elimina la humedad.

c) Pesaje de la muestra

El pesaje de la muestra se realizé en una Balanza electronica de laboratorio de 200 g
como se muestra en la figura 2.7. La balanza se utilizé para pesar pequefias
cantidades de materia prima y de reactivo como él (HCI). Esta balanza se destacan

por su gran precision.
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Figura 2.7 Balanza electronica de laboratorio de 200 g.

La balanza es un instrumento utilizado en el laboratorio, que sirve para medir la
masa. Su caracteristica mas importante es que poseen muy poco margen de error, lo
que las hace ideales para utilizarse en mediciones muy precisas. Las balanzas
analiticas generalmente son digitales, y algunas pueden desplegar la informacion en
distintos sistemas de unidades. Por ejemplo, se puede mostrar la masa de una
sustancia en gramos, con una precision de 0,00001 g (0,01 mg).

2.5 Instalacién empleada en el proceso de investigacién

Con el fin de lograr los objetivos propuestos, la parte experimental estuvo dirigida a
simular a escala de laboratorio el proceso de lixiviacion acida inversa, con la arcilla
roja del yacimiento Cayo Guam, para lo que se empled la instalacion que se muestra

en la figura 2.8.

38


https://es.wikipedia.org/wiki/Laboratorio
https://es.wikipedia.org/wiki/Se%C3%B1al_digital
https://es.wikipedia.org/wiki/Sistemas_de_unidades
https://es.wikipedia.org/wiki/Precisi%C3%B3n_y_exactitud

Agitador mecénico

Termdmetro de referencia

Pulpa cruda Reactivo (HCI)
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Figura 2.8 Instalacion experimental empleada en la investigacion.

2.6 Principales factores que influyen en la extraccion de hierro de la arcilla,

por medio de la lixiviacion acida inversa.

Una vez montada la instalacion se pas6 a determinar los principales factores que

influyen en la extraccion de hierro contenido en la arcilla, por medio de la lixiviacion
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acida inversa.

Los rangos experimentales de los parametros de estudio se tomaron a partir de las
experiencias. Ademas de los parametros de temperatura y composicion quimica del
sélido referidos en el capitulo anterior, es necesario determinar la influencia de las
variables que intervienen directamente en el proceso de lixiviacion.

Los parametros de estudio son:

- Granulometria del sélido (0,074 y 0,15 mm).

- Temperatura del proceso (40 y 80 °C).

- Concentracion inicial de acido Clorhidrico (47 y 141 g/L).

En la investigacion se trabajo con pardmetros constante como la agitacion (250 rpm),
porciento de solido (30 %), Se tuvo en cuenta las caracteristicas de la materia prima
(Arcilla).

Se utilizé una muestra representativa de la arcilla extraida del yacimiento de Cayo
Guam para conocer el comportamiento durante la lixiviacion.

La metodologia utilizada para la realizacion de los experimentos se muestra en la

figura 2.9.
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Separacién

Figura 2.9 Proceso de lixiviacion acida inversa de la arcilla




La metodologia utilizada para la realizacion de los experimentos es la siguiente:

1. Se tom¢ varias muestras de arcilla del yacimiento de Cayo Guam utilizando el método
por surco de la parte media de su altura del yacimiento, para obtener una muestra
representativa de la arcilla.

2. el secado se realizd a una temperatura hasta 100 °C por 4 h, con el objetivo de
eliminar el exceso de humedad contenida en ella y poder someterla a una preparacion
mecanica (molienda)

3. La molienda en con el fin de obtener particulas mas fina a la granulometria deseada

para llevar a cabo un mejor resultado de la investigacion.

4. Una buena homogenizacion del mineral, ayuda a tener una amplia
representatividad de su composicion quimica.

5. Después de obtener una buena homogenizacion del mineral, se procedié a la
separacion granulométrica, con fin de obtener dos composiciones granulométricas
deseadas, material cernido a 0,074 y 0,15 mm.

6. Después de obtener las dos composiciones granulométricas, se escogio el material
utilizando el método por cuarteo.

7. Una parte de esta separacion granulométrica se sometié a analisis quimico por
fluorescencia de rayos X para determinar la composicion de la materia prima.

8. Se procede al tratado del mineral por via acida, obteniendo como producto final licor
y sdlido tratado.

9. El filtrado se lleva a cabo en una bomba de vacio, para separar el liquido del
solido.

10. El lavado del solido se realiza para eliminar todos los residuos de &cido
contenido en €l y obtener una mejor pureza del sélido.

11. El secado como bien lo dice, se realiza con el objetivo de eliminar el exceso de
agua en el solido y no dificulte los demas tratamiento.

12. Oobtener una granulometria mas fina, segun los requerimientos para su posterior
andlisis se pulveriza el sélido obtenido.

13. El andlisis quimico, es un proceso que se realiza para determinar la composicion

quimica de los minerales, en este caso la arcilla y permite tener una referencia al
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investigador sobre los elementos contenidos en ella, se utilizan varias técnicas para
el método que se utilizo fue: Fluorescencia de Rayos X (FRX), Espectrofotometria de
plasma acoplado inductivamente (ICP), Espectroscopia de Emision Optica de Plasma

Inductivamente (ICP).

La investigacion se llevd a cabo a escala de laboratorio en la instalacion propuesta
para tal objetivo Figura 2.8, donde se realizé el célculo y andlisis de la capacidad del
reactor a utilizar, teniendo en cuenta que posee un volumen total de 1L, pero se trabajé
con una capacidad de 0,500L. De ahi que el volumen de trabajo, para un coeficiente de

utilizacion (a) del 50 %
2.7 Metodologia de la modelacion termodindmica de las transformaciones
fisico quimicas

1. A partir de las reacciones quimicas determinar la constante de equilibrio

(literalmente)

2. Por cualquiera de los métodos conocidos determinar el valor del potencial

isobérico isotérmico de la reaccion.

3. Obtener literalmente el valor de la constante de equilibrio a partir de la expresion

integrada del potencial isobarico isotérmico.

El andlisis termodinamico se realiza a partir de las transformaciones fisico quimicas
en la lixiviacién &cida inversa de los 6xidos presentes en la arcilla del yacimiento de

Cayo Guam.
En general la lixiviacion puede representarse por la reaccion siguiente:

MeO (s) + 2HX (ac) === MeX; (ac) + H,O, o de modo idnico

, a(Me2+)
MeO (s) + 2H* (ac) === Me*" (ac) + H,O Ke = m

Donde X representa el anion del acido. (CI, NOs y F).

Aplicando el concepto de potencial isobaro isotérmico se cumple:
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AGgr = A, =|AG! (Me") + AG? (H,0)|~ [AG? (Me 0) + 2AG? (H )]

Es posible determinar la actividad del metal en la solucion en funcion de la
concentracion del cation hidrogeno, usando la relacion entre el Potencial Isobaro

Isotérmico y la Constante de equilibrio se calcula la Ke
AG, =—-RTLn(Ke)

Aplicando logaritmo a la expresion matematica de la constante de equilibrio, se
obtienen los modelos matematicos del logKe en funcion de la actividad del cation
hidrogeno y del pH.

a- En funcion de la actividad del cation hidrogeno:

LogKe = Log [a(Me2+) )]— 2Log [a(H +)]

Despejando se obtiene la ecuacion de linea recta con pendiente positiva igual a 2
Log [a(Me2+)] = LogKe + 2 Iog[a(H +]

Aplicando propiedad de los logaritmos se cumple

[a(M62+)] _ 1O(LogKe+2Iog[a(H +)D
b- En funcién del pH.

LogKe = Log [a(Me“ )]+ 2pH

Despejando se obtiene la ecuacion de linea recta con pendiente negativa igual a-2
Log [a(Me2+)] = LogKe — 2 pH

Aplicando propiedad de los logaritmos se cumple

[a(Me“)] _ 1O(LogKe—2 pH)

Influencia de la temperatura sobre la constante de equilibrio, se analiza mediante la

Ecuacién de Van't Hoff, a partir de la ecuacion:

AG) = —RT InKe, derivando respecto a la temperatura a presién constante.
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oT

0
T OAG _ _RT?2 olnKe L AGY.
or |, aT s
OAG°

De acuerdo a la Ecuacion de Gibbs - Helmholtz, AG® = AH® +T(8TJ sustituyendo
P

OAG° olnKe
{} = —RT[ } —RInKe Multiplicando por T
. oT |,

. ., (0olnKe AH,
se obtiene la ecuacion = s
aT  Jp RT

Casos patrticulares.

a- Cuando ACp =0 AHg, = AH2,, integrando entre Ty y T,

Ke, R | 1T, Ke, ) 2303R| T,T,

2.8 Disefo de la investigacion

A partir del conocimiento de la informacion obtenida y de la matriz de experimentacion
codificada que se muestra en la tabla 2.3, se determinaron las cantidades de reactivos

involucradas en las pruebas.

Para el disefio de la matriz de experimentacion se utilizd el método factorial completo,
gue esta basado en todas las posibles combinaciones entre las variables de estudio y los
niveles escogidos, para ello se uso la siguiente férmula:

N =n°

Donde:

N: nimero de experimento;

n: numero de niveles;

©: numero de factores.

Durante la investigacion se estudiaron tres variables y dos niveles, donde se obtuvo la

cantidad de pruebas a realizar de la manera siguiente: 2° = 8 pruebas.
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Para realizar la investigacion prevista es definir en cada experimento los valores de
las variables independientes y para ello se confecciond la matriz de experimentaciéon
codificada, tal como se observa en la tabla 2.3.

Tabla 2.3 Matriz de experimentacion codificada

Pruebas X1 X X3
1 + + +
2 - + +
3 + - +
4 - - +
5 + + -
6 - + -
7 + - -
8 - - -

Teniendo en cuenta el disefio, se procede al célculo y determinacion de los factores y

niveles de experimentacion, los cuales se muestran en la Tabla 2.4.

Tabla 2.4 Factores y niveles de experimentacion

Factores Niveles Temperatura Concentracién de Granulometria
(°C) HCL (g/L) (mm)
Minimo 40 47 0,074
Basico 60 94 0,09
Maximo 80 141 0,15

Una vez seleccionados los niveles maximos y minimos de las variables de entradas
independientes a los cuales se realizaran los experimentos de la lixiviacion acida
inversa de la arcilla, se procede a realizar la matriz experimental real, la que se muestra

en la tabla 2.5.
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Tabla 2.5 Matriz real de experimentacion

Pruebas Temperatura | Concentracidon de Granulometria

(°C) HCL(g/L) (mm)
1 80 141 0,15
2 40 141 0,15
3 80 47 0,15
4 40 47 0,15
5 80 141 0,074
6 40 141 0,074
7 80 47 0,074
8 40 47 0,074

Considerando que la densidad de la materia prima empleada es de 2,13y 2,10 kg/L

para una granulometria de 0,074 y 0,15 mm.

Se parte de la siguiente expresion:

1 X

zolido __

1—

X

zolido

p?:u!'prz Psatide

2.1

Doénde:

p!iquid::-

Ppuipa- Densidad de la pulpa

Psolido: Densidad del solido

Piiquido- Densidad del liquido

X ssiido, 1-X ssiido: Fraccién masica del contenido de sélido y liquido.

Sustituyendo los valores los valores en la expresion:

1 030 1-030

Jﬂ?:u!*prz B 211[]

1,0

= 0,843
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1
Ppulpa = m = 1,186 kg/L

De ahi que la masa total de pulpa se calcula por medio de:

Mpuipa™ Ppulpa V 2.2
Sustituyendo:

Maos% = 1,186 kg/L - 0,500 kg = 0,593 kg

A patrtir del resultado se determina la masa de solido y liquido inicial.

Msslido = My o * % SOI 23
Sustituyendo:

Para un 30 % de sodlido.

Mssiido = 0,593 kg - 0,30 = 0,178 kg

Miiquido = M3o0 9% * (1- % solido) 2.4
Para un 30 % de solido

Mssiido = 0,593 kg - (1- 0,30) = 0,415 kg

La concentracion inicial de &cido clorhidrico se determind por calculo

estequiomeétricos, basados en la composicion quimica del mineral y la posible

extraccion a escala de laboratorio.

Masa de acido Clorhidrico

m(HCI) = c(HCI)- Viq

m(HCI) = C(HCI) - 2
Piig

Para 47 g/L y 30 % de solido.

0,415

m(HCI) = 47 -

m(HCl) = 19,51 Kg

Para 141 g/L y 30 % de sdlido
48



0,415
m(HCl) = 141 -

m(HCI) = 58,52 Kg

Donde:

m(HCI): masa de acido clorhidrico, kg.

c(HCI): concentracion de acido clorhidrico, kg/L.
piig: densidad del liquido, kg/L

miq: masa del liquido (H20), kg.

2.9 Ensayos al soplete.

Para el estudio quimico de los minerales se utilizan rutinariamente aparatos
analiticos, no siempre se disponen de estos aparatos analiticos en los laboratorios de
mineralogia.

Son ensayos sencillos y rapidos de realizar, llamados ensayos al soplete para la
determinacién cualitativa de la mayor parte de los elementos comunes de los

minerales, ensayos capaces de diagnosticar elementos especificos.
2.9.1 Tipos de ensayos que se utilizan.

Ensayos al soplete.

Fusion por medio de la llama del soplete.

Llamas oxidante y reductora.

Empleo del carbdn vegetal con el soplete.
Sublimados (aureolas) sobre carbdn vegetal y yeso.
Ensayos en tubo abierto.

Ensayos en tubo cerrado.

Ensayos a la llama.

© 0 N o g B~ Db PRE

Ensayos a la perla.
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2.9.2 Ensayos en tubo cerrado

En nuestro caso se utilizd el ensayo en tubo cerrado, este ensayo es de gran utilidad
en el ensayo de minerales. Los ensayos en tubo cerrado se emplean para determinar

lo que ocurre cuando un mineral se calienta en ausencia de oxigeno.
2.9.3 Procedimientos para realizar el ensayo.

Para realizar el ensayo se rompe el mineral en fragmentos pequefio o se reduce a
polvo, colocandolo en el extremo cerrado del tubo y calentandolo en la llama de un

mechero Bunsen.
2.9.4 Observaciones a tener en cuanta.

Todos los minerales que contienen agua de cristalizacién o el radical hidroxilo, dan al
calentarlos moderadamente, una condensacion de gotitas de agua en la parte fria del
tubo. Si es pura, el agua es natural y es parte de cristalizacion del mineral, pero
puede ser acida por contener clorhidrico, fluorhidrico, sulfdrico u otros acidos
volatiles, después de un proceso de tratamiento que se le haya aplicado al mineral
para remover algunos de sus elementos, algunos de estos acidos pueden provocar
alteraciones modificando su estructura dentro de la red cristalina del mineral y este
es un ensayo sencillo que se realiza para determinar que ocurri6 en el mineral

después de un proceso de lixiviacion con un agente lixiviante (&cido clorhidrico).

2.10 Técnicas de analisis
Conjunto de técnicas y procedimientos empleados para identificar y cuantificar la
composicién quimica de una sustancia.

2.10.1 Andlisis quimico por el método de Fluorescencia de Rayos X (FRX).

Consiste en hacer incidir un haz de rayos x con energia suficiente para excitar los
diferentes elementos que componen la muestra. Los atomos excitados al pasar al
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estado normal emiten radiaciones x cuya longitud de onda va a ser caracteristica de
cada elemento y la intensidad de su fluorescencia es proporcional al contenido de
dicho elemento en la muestra. El espectrdmetro es capaz de separar las diferentes
longitudes de onda y determinar su intensidad y mediante la resolucion de un sistema
de ecuaciones se calculan las concentraciones de los diferentes elementos
relacionandolos con una serie de muestras patrones con las que se calibra el equipo.
Se utiliza en la determinacion de la composicion quimica de las muestras sélidas que

se obtuvieron producto de la lixiviacion.

2.10.2 Anadlisis quimico por el método de Plasma Inductivamente Acoplado
(ICP)

Es una técnica basada en el método fotométrico utilizando como elemento excitador
de los atomos la induccion de una corriente de plasma, lo que motiva a ampliar el
espectro de descomposicion, respecto al método de absorcion atdmica. En la
investigacion se emplea para realizar el andlisis a las muestras de control.

Estas técnicas de Ultima generacion se emplean en varias fases de la investigacion,
para determinar la composicién quimica de las muestras de estudio, herramientas

fundamentales para los posteriores analisis y valoraciones del proceso.
2.10.3 Método de Espectrometro Infrarroja

Un espectrémetro infrarrojo funciona con una pequefia muestra que es colocada en
una celda infrarroja, donde es sometida a una fuente de luz infrarroja, la cual hace un
barrido desde las longitudes de onda de 4000 cm-1 hasta 600 cm-1. La intensidad de
la luz transmitida a través de la muestra es medida en cada nimero de onda, lo que
permite que la cantidad de luz absorbida por la muestra sea calculada por la
diferencia entre la intensidad de la luz antes y después de pasar por la celda de
muestra. Esto se conoce como el espectro infrarrojo de la muestra.

Un ntmero de onda, representado por el simbolo cm™, es simplemente el inverso de
la longitud de onda. Por ejemplo, 3450 cm™, es la frecuencia de resonancia del agua
correspondiente a una longitud de onda de luz de 0.00000290 m, 2.9 x 10° m, en la
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region infrarroja del espectro electromagnético. En lugar de usar una unidad tan
engorrosa de 10° m, el analista simplemente toma el inverso de ese nimero, el cual

es mas facil y cobmodo de usar.
2.10.4 Andlisis mineralégico por el método de Difraccion de Rayos X (DRX)

El mismo consiste en hacer incidir un haz de rayos X sobre la muestra, y mediante un
detector montado en un goniémetro se mide el angulo donde aparecen los rayos
difractados, asi como la intensidad de los mismos, basado en la ley de Bragg; cuya
expresion matematica es:

nl=2d sena

Donde:

n: Orden de difraccion (1,2,3, n)

d: Distancia interplanar de la red cristalina

A: Longitud de onda de la radiacién X

a: Angulo de incidencia entre los rayos X y el plano reticular de difraccion.

Las mediciones se realizan en un difractometro de rayos X Phillips PW 1804 con
software de identificacion “ldentify” mediante los cuales se obtuvieron los
difractogramas.

Para los andlisis de difraccion se emplean la cartoteca 4-865 ASTM y el manual de
Mineralogia de Dana.

Esta técnica se empled para la determinacion de los cambios mineralégicos que
podria sufrir la materia prima durante el proceso de lixiviacién, determinandose asi
las posibles fases mineraldgicas presentes en la arcilla antes, durante y después del

proceso en cuestion.
Conclusiones parciales

1. El analisis termodinamico permite analizar las transformaciones fisico quimica
gue ocurren en la lixiviacion acida inversa de la arcilla del yacimiento de Cayo
Guam.

2. La aplicacion de analisis quimicos instrumentales y la espectrofotometria
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3.

infrarroja permite caracterizar las transformaciones fisico quimicas en la

lixiviacion acida de la arcilla del yacimiento de Cayo Guam.

Se empled el método de disefio experimental factorial completo para evaluar la
influencia de los principales factores en la extraccion del hierro contenido en la

arcilla caolinitica del yacimiento de Cayo Guam
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3 ANALISIS Y DISCUSION DE LOS RESULTADOS

A continuacion se muestran los principales resultados de la investigacion, asi como el
andlisis realizado a cada uno de las variables de estudio.

3.1 Analisis granulométrico

En la figura 3.1 se muestra el comportamiento de los elementos predominantes en
las arcillas en funcion de la distribucion granulométrica. En ella se observa que no
existe una variacion significativa en el contenido por fracciones los 6xidos hierro,
aluminio y silicio (Fe,O3, SiO, y Al,O3) los que se encuentran distribuidos de forma

homogénea en toda la masa del mineral.

50,00 -
45,00
40,00 -
35,00 -
30,00 -

== 25,00 |
20,00 -
15,00 - si02
10,00 - m AI203
5,00 |
0,00 -

mFe203

S 2> ] B o0
*O xQ X000 ol PR
Ky -3‘3 0 ;1—5 o ‘Q,‘E:a’ x 0 _()‘l B

Clase de tamano (mm)

Figura 3.1Comportamiento del contenido de los elementos principales por fracciones
de tamario.

No obstante, es necesario precisar que los contenidos de silice varian en un rango
de 40 % a 43 %, el 6xido de aluminio de 22 % a 23 y el 6xido de hierro que es el
oxido que manifiesta un ligera variacion entre 10 %, y 12 % segun se observa en la

tabla 3.1. En este caso el contenido de 6xido de hierro representa un por ciento
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elevado para la clasificacion de la arcilla como una arcilla caolinitica, considerando

gue para ello no debe rebasar el 0,4 %.

Tabla 3.1Contenidos de los elementos de Oxidos principales por fracciones de

tamano (%).

Fe>0s3 SiOz A|203
11,00 43,39 23,39
10,90 43,04 23,40
9,60 42,03 22,39
12,10 40,44 23,40
10,10 41,37 23,40

3.3 Anadlisis termodinamico

Las principales trasformaciones fisico- quimicas que pueden ocurrir durante la

lixiviacion inversa de las arcillas caoliniticas con acido clorhidrico y estan dadas por

las reacciones siguientes:

1-FeO (s) + 2HCL (ac) === FeCl; (ac) + H20 (l)

2-NiO (s) + 2HCL (ac) === NiCl, (ac) + H20 (I)

3-CoO (s) + 2HCL (ac)

4-MgO (s) + 2HCL (ac)

5-Al,03 (s) + 6HCL (ac)

6-SiO, (s) + 4HCL (ac) === SiCls (ac) + 2H,0 ()

Para las reacciones 1, 5y 6 se cumplen los modelos matematicos siguientes:

CoCl; (ac) + H2O (1)

MgCl, (ac) + H,O (1)

2AICI5 (ac) + 3H,0 ()

2+
Ke:agFe+
a“(H

=2+
Ke_aZNl+
a“(H

2+
Ke:a2C0+
a“\H

2+

Ke:a(zl\/lg+)
a“\H

2 3+
Ke=a6A|+
a’\H

s 4+

Ke — aSS| +)
a’'\H
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[a(Me2+ )] _ 1O(LogKe+2Iog[a(H+)])y [a(Me2+)] _ 1O(LogKe—2 pH)

Para la reaccion 5 se cumplen los modelos siguientes:

(;LogKe+3log[a(H+)D 1LogKe—S ij

la(Ar*)|=10 , [a(AI?’*)]:lO[Z

Para la reaccion 6 se cumplen los modelos siguientes:

(LogKe+‘11r Iog[a(H +)D

[acsi*)]=10 | lasi)]~1ottsseeton

El estudio termodindmico a 298 K de la reaccién de lixiviacién del hierro, impureza
principal de la caolinita del yacimiento Cayo Guam permitid obtener las ecuaciones
de dependencia de la actividad de los cationes hierro (Il) en base la actividad de los

iones hidronio y el pH de la solucién respectivamente:
24y 1 34.66+210g[acH *))) 2+y] 1 (34.66-2pH)
la(Fe*)]=10 , [a(Fe*)]=10

En ambos modelos se observa que el incremento de la concentracion de los iones
hidronio de la solucion &acida favorece el proceso de la lixiviacidbn del hierro,
obteniéndose una fase solida que mejora su composicion quimica, o sea la obtencion
de una fase solida cuya composicion quimica favorece el contenido del 6xido de
aluminio y la silice, o sea una arcilla de mayor pureza, lo que beneficia su uso

industrial.

3.2 Caracterizacion mineraldgica

En el analisis realizado por DRX a la muestra de arcilla roja del yacimiento Cayo
Guam en su estado natural mostrado en la figura 3.1, se identifican los picos de las
principales fases la caolinita, hematita y ademés se identifica el cuarzo como
resultados que corresponden con la composicién quimica expuesta en la tabla 2.2.
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Figura 3.1. Difractograma de la muestra de arcilla Cayo Guam
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En la tabla 3.1 se presenta una lista de los principales picos y las fases asignadas a

estos, se presentan ademas los valores de “d”, a partir de los cuales se pueden

identificar también las posibles fases minerales, que evidencia la presencia de estos

minerales.

Tabla 3.1 Posicion de picos y posibles minerales identificados

Posicion del pico [°2Th.]

Amplitud [°2Th.]

d-espacio [A]

Posibles Minerales

12,2560 0,2342 7,22192 Caolinita
19,8455 0,0669 4,47386 Caolinita
21,2865 0,3346 4,17416 Caolinita
24,9705 0,6022 3,56605 Caolinita
33,3007 0,6691 2,69059 Hematita
34,9925 0,3011 2,56429 Hematita
35,7116 0,2007 2,51429 Caolinita
38,3967 0,4015 2,34442 Caolinita
40,9207 0,8029 2,20545 Hematita
45,4724 0,5353 1,99472 Caolinita
49,3858 0,8029 1,84543 Hematita
54,3835 0,5353 1,68706 Cuarzo
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62,3124 0,4015 1,49010 Caolinita

3.2.1 Andlisis por espectro FTIR de la muestra de arcilla natura

Estudios publicados sobre la identificacion de arcillas a través del método de FTIR,
se refieren fundamentalmente a fases mineraldgicas practicamente puras. A partir del
establecimiento de patrones de referencia de minerales conocidos, como caolinita,
dickita, nacrita, entre otros, la comparacién y evaluacion de la similitud de los
espectros en cuanto a la posicion e intensidad de las bandas, asi como la
cristalinidad, permite caracterizar cualitativamente la presencia de minerales
arcillosos. La mayoria de estos estudios han centrado sus investigaciones en la zona
de los OH - entre los 3400 cm -1 y los 3750 cm™ , por ser estas bandas las que
menos interferencia sufren con la presencia de minerales no arcillosos como cuarzo y
feldespatos (Prost et al, 1989),(Madejova and Komadel, 2001).

Como se puede apreciar en la figura 3.2, la muestra de arcilla del yacimiento cayo
Guam, se caracteriza por una intensa absorcién en la zona de 4000 a 2500 cm™
tipico de la montmorillonita o illita. Con picos a 3700 cm™ asociado a la presencia de
caolinita, a 3620 cm™ que corrobora la existencia de material illitico aunque es de
sefalar que el pico a 1030 indica una mayor concentracion de montmorillonita, con
una absorcién débil a 3500 que segun J.L Pérez Rodriguez (1966) esta asociada a la
presencia de hidroxidos de hierro y aluminio pero no se corrobora esto por la

ausencia de picos fuertes a 1527 y 1408 cm™.
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Figura 3.2.Espectro FTIR de la muestra de arcilla natura

El pico a 3420 cm™ indica la presencia de illita o montmorillonita sin poder distinguir

cual es, pues se solapa los minerales en ese rango, apérese un pico a 915 que

corrobora la presencia de caolinita en la muestra. La existencia de carbonato se

corrobora por una absorcién intensa en la zona de 1420 a 876 cm™

segun S N.

Ghosh (1992), y picos representativos a 700 y 749 cm tipico de la magnesita.

3.2.2 Caracterizacion del material arcilloso lixiviado

3.2.3 Anadlisis del material arcillo lixiviado realizado por DRX

La figura 3.3 se muestran los difractogramas de arcilla natural y la arcilla lixiviada a

temperaturas de 80 °C, a una concentracién de acido clorhidrico de
granulometria de 0,074 mm.

141 g/l y una

Como se puede observar en la figura, la arcilla tratada con acido clorhidrico sufre

cambios en comparacion con la arcilla natural, es perceptible por la técnica analitica.

Las principales fases como la caolinita y hematita,

comienzan a sufrir

transformaciones en la intensidad de sus picos, la hematita disminuye su intensidad
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de pico y en algunas fases su intensidad desaparecen, en las fases de caolinita
ganan en intensidad y los picos son mas pronunciados, observandose que la fase
gue mas prevalece es la caolinita, se puede observar un mejor ordenamiento en su

estructura.

10
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=
(]
[
(]
i
]

Figura 3.3 Transformaciones de la arcilla durante y la lixiviada analizadas por DRX.

Se puede apreciar que los picos que corresponden a las fases del cuarzo se
mantienen y en otros puntos ganan en intensidad. Esto puede traer consigo una
mejora de las propiedades fisico-quimicas de la arcilla, dado por la disminucion de

las fases de hematita.
3.2.4 Anadlisis por espectro FTIR de la muestra de arcilla lixiviada

En la figura 3.4 se observa la fase solida obtenida después del tratamiento, se
caracteriza por una intensa absorcion en la zona de 4000 a 2500 cm™ tipica de la
montmorillonita o illita. Con picos a 3700 cm™ asociado a la presencia de caolinita en
la mezcla corroborada por un maximo de absorcién a 916 cm™ que comienza
alrededor de los 937 cm™. El pico a 1040 indica una tendencia a una mayor
proporcion de montmorillonita que de illita en la muestra.

60



Bao.0c0]

B Arcilla lixiviada

BOE. 3541
92.93M
TFTI0Y
66,2949
53.0771
396504

26 4345

0. 000 §

4001.01 IEAT. &7 3157, 54 2TEE . EE 2EAE. B0 LS. 9% 159938 Li%%. T3 B0, 11 400 . 4.5

Figura 3.4 Analisis mineragrafico de la arcilla obtenida después de la lixiviacion.

La ausencia de picos representativos de illita montmorillonita en la zona 1660 cm™ a
670 cm™, solo puede indicar que el proceso de tratamiento aplicado, purificé la
misma obteniéndose una caolinita mas pura, con la consiguiente pérdida del material
illitico, o sea la lixiviacion de la mezcla hace que se pierda contenido de illita. La fase
carbonatada esta representada por una absorcion intensa en la zona de 1420 a 876
cm™ S. segin S N. Ghosh (1992), y picos representativos a 700 y 749 cm™ tipico

de la magnesita. Al parecer el proceso de lixiviacion afectd muy poco su estructura.
3.2.5 Andlisis comparativo entre las fases solidas.

El andlisis comparativo de los resultados por el espectro FTIR de las fases soélidas
antes y después de la lixiviacion acida inversa y como patron inicial el caolin,
representada en la figura 3.5, permite corroborar que el método aplicado en la
investigacion es efectivo:

- no modifica la estructura cristalina de la arcilla, resultado que corrobora el analisis
qguimico de las fases sdlidas en las que se mantiene constante la relacion éxido de

aluminio/silice.
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Figura 3.5 Analisis mineragrafico comparativo de las arcilla caoliniticas.

- actta como un método de beneficio de la arcilla al disminuir el contenido de las

impurezas, lo que se demuestra al compararse los resultados de los analisis

espectrofotométricos infrarrojos de la arcilla del yacimiento de Cayo Guam y la arcilla

obtenida de la lixiviacion acida inversa con el espectro de la arcilla caolinitica

reportada en la literatura.

- Al disminuir la intensidad de los picos de hematita en la arcilla y al desaparecer

algunas fases, hay un mayor acercamiento a las fases de caolinita mas pura como se

puede observar en las curva.
3.3 Analisis estadisticos de los resultados

3.3.1 Anadlisis para la extraccion de hierro

En la figura 3.6 se muestra la grafica de la varianza para la los parametros

tecnolégicos estudiado, temperatura, concentracion y granulometria.
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Figura 3.6. Diagrama para la extraccion de hierro.

En el diagrama “a” se muestra que para los parametros estudiados, la interaccion
entre ellos influyen de forma positiva en el proceso de lixiviacion acida inversa de la
arcilla roja del yacimiento Cayo Guam en la extraccion de hierro.

Como se puede observar en la figura, la amplitud del rango de la concentracién de
acido clorhidrico en la extraccion influye de forma positiva, demostrandose que la
concentracion inicial de acido de 141 g/l es la de mayor extraccion de hierro y es la
gue mas influye en el proceso.

También se demuestra que la temperatura y la granulometria tienen una influencia
positiva en el proceso, la temperatura con una amplitud del rango mayor que la de la
granulometria.

En la tabla 3.2 se muestra el analisis de la varianza para la extraccion de hierro,

donde se muestra el comportamiento del P-valor.
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Tabla 3.2 Analisis de Varianza para Extraccion

Fuente Suma de Cuadrados |Gl |Cuadrado Medio |Razon-F |Valor-P
A:Temperatura 387,672 1 387,672 17,26 0,0142
B:Concentracion 564,312 1 564,312 25,12 0,0074
C:Granulometria 299,513 1 299,513 13,33 0,0217
Error total 89,8528 4 22,4632

Total (corr.) 1341,35 7

En la tabla 3.2 aparece el andlisis de la varianza para la temperatura, concentracion y

granulometria en la extraccion de hierro, teniendo una diferencia significativa por

tener un valor-P de 0,05. Indicando que son significativamente diferentes de cero con

un nivel de confianza del 95,0%.

En la figura 3.7 Se muestran los efectos principales que tienen las variables

temperatura, concentracion y granulometria en la extraccion de hierro por lixiviacion

acida inversa de la arcilla caolinitica.

Extraccion

51

42

39
36

Gréfica de Efectos Principales para Extraccion

40,0 80,0 47,0
Temperatura

Concentracion

b

141,0 0,074 0,15
Granulometria

Figura 3.7. Gréficas de efectos principales para la extraccion de hierro.
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En el diagrama “b” se puede observar el efecto que tiene la concentracion para la
extraccion de hierro es positiva, es decir, a medida que se incrementa la
concentracion de 4cido aumenta la extraccion de hierro contenido en la arcilla para
un 53,10 %.

La temperatura tiene un efecto positivo en la extraccion de hierro, es decir, a medida
gue se va aumentando la temperatura en el proceso aumenta la extraccién de hierro
en un 51,66 % de extraccion y en menor medida acurre con la granulometria para

una extraccion del 50,82 %.

Con el procesamiento de toda la informacion se obtiene la ecuacién de regresion que
se ha ajustado a los datos. La ecuacion de los modelos ajustados para las variables
estudiadas.

Ecuacion de regresion que se ha ajustado a los datos y la ecuacion del modelo
ajustado es

Extraccion =-11,0142 + 0,348062*Temperatura + 0,178697*Concentracion +
161,02*Granulometria

En la tabla 3.3 aparecen los datos del coeficiente de regresion para la extraccion del
modelo ajustado.

Tabla 3.3 Coeficiente de regresion para extraccion

Coeficiente Estimado
constante -11,0142
A:Temperatura |0,348062
B:Concentracion |0,178697
C:Granulometria |{161,02

En la siguiente tabla 3.4 aparecen los factores y el valor 6ptimo de extraccion
Valor optimo = 66,18

Tabla 3.4 Para maximizar la extraccion

Factor Bajo |Alto Optimo
Temperatura 40,0 (80,0 80,0
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Concentraciéon |47,0 |141,0 141,0
Granulometria |0,074 |0,15 0,15

La tabla muestra la combinacion de los niveles de los factores, la cual maximiza la
extraccion sobre la region indicada donde se llevara a cabo la optimizacién, se
establecer el valor de uno o mas factores a una constante, estableciendo los limites
alto y bajo en ese valor.

Extraccion =-11,0142 + 0,348062*80 + 0,178697*141 + 161,02*0,15

Extraccién = 66,18

Por lo que se pudo comprobar mediante el modelo de extraccién, que los valor
6ptimo son a una temperatura de 80 °C, a una concentracién de &cido clorhidrico de
141 g/l y a una granulometria de 0,15, para un valor 6ptimo de 66, 18 y una confianza
de un 95 %.

3.4 Efecto de la concentracién inicial del acido clorhidrico

La concentracion inicial del agente lixiviante juega un papel fundamental en la
extraccion del hierro a partir de la arcilla caolinitica. En la practica de laboratorio
como parametro que refleja el contenido de acido en la pulpa de lixiviacion es la
relacion acido mineral.

La regulacion de la concentracion inicial de acido clorhidrico en el proceso de
lixiviacion depende de:

- Concentracion de &cido.

- Temperatura.

- Granulometria del solido.

En la figura 3.8 se muestra el efecto de la concentracion inicial de acido clorhidrico en la
extraccion de hierro contenido en la arcilla, corroborando el andlisis termodindmico

realizado de modo que la extraccion se favorece con la disminucion del pH.
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Figura 3.8 Efecto de la concentracion inicial del acido clorhidrico en la extraccion del
hierro.

Como se puede observar en la figura 3.8, la concentracion inicial de acido clorhidrico
(agente lixiviante) influye positivamente sobre la extraccion de hierro y directamente
proporcional, es decir, a medida que aumentamos la concentracion inicial de &cido
clorhidrico, la extraccion de hierro aumenta, cuando la concentracion inicial es de
141g/L, el valor de extraccion de hierro es de aproximadamente un 53,10 %, y para una
concentracion de 47 g/L, el valor de extraccion de hierro es de 36,30 %, lo que
representa un crecimiento de la extraccion de hierro de un 44,70 %.

3.5 Efecto de latemperatura

Los resultados del estudio termodinamico y estadistico experimental del proceso de
lixiviacion del hierro a partir de las arcillas rojas del yacimiento Cayo Guam con &cido
clorhidrico como agente lixiviante, sefiala a la temperatura como otro de los factores
principales que determinan la extraccion de hierro.

En la figura 3.9 se muestran los resultados de la influencia de la temperatura en la
extraccion de hierro. Como se muestra en la figura, la temperatura como una de las

variables del proceso de lixiviacion acida, tiene una influencia directamente proporcional
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con respecto a la extraccion, es decir, con el incremento de la temperatura se incrementa

la extraccién de hierro.
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20 -
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Figura 3.9 Efecto de la temperatura en la extraccion del hierro.

Para valores de temperatura de 80 °C, se obtiene una extraccion de hierro superior de
51,66 %, mientras que para temperatura de 40 °C, la extraccién de hierro no supera los
37,74 %, lo que indica que existe una influencia significativa de la temperatura en la
extraccion de hierro, por lo que tiene que ser considerada como un parametro
fundamental dentro del proceso de lixiviacion a presion atmosférica de las arcillas para la
extraccion del hierro como impureza principal en las arcillas rojas de Cayo Guam.

La extraccion de silicio y aluminio es inversamente proporcional a la temperatura, a
medida que aumenta la temperatura son menores los valores de extraccion de estos

elementos.

3.6 Efecto de la granulometria

La influencia de la granulometria durante la lixiviacion &cida inversa de la arcilla
caolinitica, es una de las variables de estudio y tiene una menos influencia en el proceso

de lixiviacion acida inversa, actta de forma positiva en el proceso demostrandose que los
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valores maximos promedios de extraccion de hierro se obtuvieron a una granulometria
menor de 0,074 mm, extrayéndose un 50,82 % del hierro contenido en la arcilla. Para
una granulometria menor de 0,15 mm el valor promedio de extraccién es de 38,58 %

como se muestra en la figura 3.10.
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Figura 3.10 Efecto de la granulometria en la extraccion del hierro.

El comportamiento de la silice y el aluminio, poseen un caracter descendente. Estos
altimos son inversamente proporcionales a la granulometria, es decir qgue a medida que
aumenta la granulometria los valores de extraccion de estos elementos disminuye.

3.7 Composicion quimica del producto final de la lixiviacion acida inversa de la
arcilla del yacimiento Cayo Guam

Los resultados de los andlisis quimicos permitieron calcular los valores de extraccion
para diversos elementos presentes en la arcilla natural usada como materia prima.

En la tabla 3.5 se muestra la composicion quimica de la fase sélida para los
experimentos 1, 3 y 5 en los que se alcanzan bajos contenidos de hierro, siendo los
mejores resultados los experimentos 1 y 5 en el cual las variables de
experimentacién son 141 g/L de HCL, 80 °C y granulometria 0,075 mm.
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Tabla 3.5. Composicion quimica del solido lixiviado (%6).

Experimento | FeO | Al,O3 | SiO;

1 3,2 |18,74 | 38,24
3 53 20,75 |37,94
5 46 | 20,79 |37,88

Comparando este resultado con la composicién inicial de la arcilla caolinitica indicada
en la tabla 3.6, en el elemento 1 se observa una disminucién en el contenido de 6xido
de hierro del 3,2 %, una pequefia disminucion del éxido de aluminio de un 18,74 % y
una menor disminucion del oxido de silicio de un 38,24 % es decir se logra una
mayor disminucion del contenido de hierro como impureza principal contenida en la
arcilla, aumentando significativamente la calidad de la arcilla con bajo contenido de

impureza.

Tabla 3.6 Composicion quimica de la arcilla natural (%)

FeO | ALO; | SiO;

10,20 | 23,39 | 41,91

En la tabla 3.7 se indican las extracciones promedios obtenidas para hierro, aluminio y la

silice en cada uno de los experimentos acorde a la planificacion de experimentos.

En el caso patrticular del hierro principal impureza de la arcilla del yacimiento Cayo Guam
se observa amplio rango en los valores de extraccion, destacandose las obtenidas en los
experimentos 1, 3 y 5, los que son superiores al 50% y en particular el experimento 1

donde se logra extraer el 68,49 % del hierro presente inicialmente en el mineral arcilloso.

Tabla 3.7 Extracciones promedios de los elementos.

Extracciones promedio de los elementos (%)

Pruebas 1 2 3 4 5 6 7 8

Fe 68.49 | 48.99 | 52.40 | 33.40 | 54.55 | 40.37 | 31.21 | 28.20

Al 21.14111.94113.71 [54.26116.48 | 44.25 | 49.25 | 54.13
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SiOy 9,65 10,31 ]16,44 | 3,88 16,94 |17,44 11,59 | 16,39

Con relacion a los contenidos de aluminio la mayor extraccion fue de 54,26 % para el
caso 4 y para el elemento silicio la mayor extraccion fue de 16,94 para el caso 5. Un
andlisis comparativo de estos resultados experimentales demuestran que en el caso del
hierro se logran extracciones muy superiores, basado en una mayor interaccion entre el

oxidos de hierro con el agente lixiviante (HCI).

En general estos resultados muestran la posibilidad de usar la lixiviacion acida inversa

para reducir el contenido de las impurezas en la arcilla del yacimiento Cayo Guam.

De igual modo en los experimentos realizados se cumple que las extracciones de hierro
son superiores a la silice y el aluminio, ademas no se logra una relacion constante entre
las extracciones de ambos metales, que constituyen la estructura principal de la arcilla

caolinitica.

En la figura 3.11 se muestra el resultado de la disminucion del hierro como impureza
y el cambio de coloracién de la arcilla desde rojo hasta blanco, este satisfactorio
resultado corrobora la factibilidad de aplicar la lixiviacion acida inversa para la

obtencién de una arcilla con elevada calidad, al no variar el contenido de los 6xidos

qgue definen la calidad de la arcilla caolinitica.

Figura 3.11. Producto final de la arcilla roja del yacimiento Cayo Guam.
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3.8 Ensayo en tubo cerrado del solido lixiviado bajo calentamiento en el

mechero Bunsen.

Se realiz6 el ensayo en tubo cerrado del mineral arcillo después de un proceso de
lixiviacion con acido clorhidrico, segun la metodologia descrita en el capitulo 2

materiales y métodos y atendiendo a las observaciones descrita en dicho capitulo.

Se procedid a realizar este ensayo, se le realizo un tratamiento al solido lixiviado
reduciendo sus fragmentos en polvo, luego se colocé en tubo de ensayo y se cerrd
su extremo abierto con una goma de caucho pequefia, luego se calentd en la llama

de un mechero en varios minutos evitando que el tubo de cristal no sufriera cambios.

Atendiendo a las observaciones descritas en el capitulo 2, después de realizar este
ensayo al solido lixiviado, se observaron algunos resultados positivos en el sélido

durante el calentamiento.

3.8.1 Observaciones del ensayo en tubo cerrado del solido lixiviado bajo el

calentamiento en el mechero.

Se observo durante el calentamiento que en la parte superior del tubo de cristal hay
acumuladas pequefias gotas de agua, esto significa que las observaciones antes
descritas son positivas, la arcilla después de un proceso de lixiviacion con acido
clorhidrico conserva su agua de cristalizacion, el &cido clorhidrico no modifico su
estructura cristalina dejando su agua estructural, luego se verifico si el agua contenia
acido, con un indicador de pH se verifico la acides de las gotas de agua, el indicador
mostro su coloracién al interactuar con las pequefias gotas de agua indicando un pH-
7 neutro, significa que las gotas de agua contenida en la arcilla tratada no contiene
acido clorhidrico.
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Conclusiones parciales

1. La eficiencia en la extraccion del hierro de la arcilla del yacimiento de Cayo
Guam es funcibn de la temperatura, concentracion del acido y la
granulometria, descrita mediante el modelo estadistico matematico obtenido.

2. La lixiviacién acida inversa de la arcilla del yacimiento de Cayo Guam no
afecta la estructura de la arcilla y constituye un método de beneficio al

disminuir las impurezas.

73



CONCLUSIONES

Durante la investigacion se demostré que para la extraccion de hierro los parametros
de estudio tienen influencia positiva, siendo el de mayor influencia la concentracion
de &cido clorhidrico, seguido de la temperatura y por ultimo la granulometria.

» El analisis termodinamico demostré que es posible aplicar la lixiviacion acida
inversa para eliminar las impurezas de la arcilla del yacimiento Cayo Guam.

» La lixiviacién acida inversa de la arcilla caolinitica del yacimiento Cayo Guam
constituye un método adecuado que permite disminuir el contenido del 6xido de
hierro hasta un 47 %, principal impureza del mineral.

» En las condiciones prefijadas, es posible una alta extraccién de hierro desde las
arcillas rojas de Cayo Guam, por medio de la lixiviacibn acida inversa. Para la
concentracion inicial de acido clorhidrico de 141 g/L, la extraccion de hierro fue de
53,10 %, para la temperatura de 80 °C, la extraccién fue de un 51,66 %, para la
granulometria de 0,074 mm, la extraccion fue de 50,82 %, para un contenido de

solido de 30 %, se obtiene una extraccion de hierro de 51,85 %.
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RECOMENDACIONES

1. Realizar el estudio cinético de la lixiviacion inversa de la Arcilla del Yacimiento de

Cayo Guam.
2. Ampliar la caracterizacion de las fases solidas inicial y final de la investigacion.

3. Elaborar un esquema para la recuperacion de los residuales de la lixiviacion acida
inversa.

4. Realizar escalado de la investigacion.
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