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1. INTRODUCCION Y OBJETIVOS




En virtud de que en nuestro Pafs abundan las rocas de
origen volc&nico, se localizan en diversas partes de la Re
piblica Mexicana gran santidad de yacimientos arcillosos -
con altos contenidos de caolin, siendo la mayorfa de ellos
explotados por la industria papelera, de refractarios, hu_
lera, de pinturas, etc., pero no se ha llegado a la obten
cién de sus componentes para asi tener un mayor aprovecha_

miento industrial de estas arcillas.

La finalidad de este trabajo, fué llevar a cabo un es
tudio experimental exploratorio para obtener alfimina a par
tir de caolines mediante tratamiento con 8cido clorhidrico

concentrado.

Esto es debido a que México es un Pais en desarrollo,
y por esta razén necesita cada vez més de una mayor canti_
dad de productos que no los hay o que no se producen en el

Pafs, aunque se cuente con la materia prima requerida.

En &ste filtimo caso, una de las causas que impide la
obtencibén de estos productos, es que es dificil y costosa
su separacién comercial o la carencia de tecnologfa propia

y el alto costo de la tecnologfa extranjera.

Por lo tanto, hay que recalcar la importancia que re_



presenta el someter a procesos metallrgicos de preparacidn
y beneficio los caolines nacionales, con objeto de llegar
tanto a la obtencidn de sus componentes para asi obtener

un mayor aprovechamiento de éstas arcillas, asi como a la
obtencibén de productos que refinan los requerimientos de -

aprovechamiento industrial.



2. GENERALIDADES




2.1.,- DEFINICION:

El caolfn se define, como una roca, la cual esta -
compuesta esencialmente de un material arcilloso que
es bajo en hierro y generalmente tiene color blanco

o casi blanco, pulverulento, refractario y frable. -
Los caolines son silicatos de aluminio hidratados, =
cuya composicibén aproximada es ZHZO'ALZOS'ZSIOZ, sien
do la caolinita el mineral que caracteriza m&s a los

caolines.

El significado de la palabra "caolin" o "kaolin", pro
cede de una montafia llamada "Kaoling" situada cerca
de Jauchau-Fu, en China, donde el material fue obteni

do hace siglos.
2.2.- ORIGEN:

Los yacimientos de la Repfiblica Mexicana se encuentran
asociados con rocas riolfticas, que al sufrir altera_
ciones, ya sean de origen hidrotermal 6 metebrico, dan

lugar a los caolines.

Si las corrientes hidrotermales se hallan acompanadas

de (0 vy SOQ, dan lugar a la formacién de alunitas.
2



Generalmente este tipo de alteraciones se llevan a
cabo en forma simultdnea, dando origen a productos
de alteracidén de la riolita resultando como conse_
cuencia de esto una mezcla de especies mineraldgi
cas constituidas por: Caolin, alunita, cuarzo, fel
despatos y ademds de otras impurezas que forman par

te de los constituyentes originales de la roca.

Una vez efectuada la alteracién de la roca y debido
a fenbmenos metebricos, los productos de la altera_
cidén son erosionados para ser arrastrados y deposi_

tados, formando asi compuestos de pureza variable.

Como consecuencia de lo anterior, en los yacimientos
de estos minerales no metdlicos, es poco frecuente
la existencia de caolines que puedan tener aplica_

cibén industrial en forma directa.

La caolinita se origina comunmente por hidrdlisis de
feldespatos, probablemente a través de una fase in_
termedia de mica o de otros silicatos de aluminio, =
ambos por la accibén del surgimiento de aguas hidroter
males o por intemperismo en la superficie. A éste -

caolin se le llama residual o primario.

Como todas las arcillas, el caolin se encuentra en ro
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cas de todas las edades, desde el Arqueozoico hasta
las m&s recientes. Debe tomerse en cuenta, que el
caolin pudo haber sufrido transporte por gravedad,
vientos, corrientes o hielos, siendo depositado -
junto, o en el interior de otras rocas sedimenta_
rias. A este tipo de caolin se le llama sedimenta_

rio o secundario.
ESTRUCTURA:

La estructura de los minerales del caolin estd basa
da en una unidad fundamental llamada capa de caoli_
nita, la cudl est& constitufda esencialmente por dos

unidades estructurales.

La primera unidad estd formada por dos capas de &to_
mos de oxfgeno & hidréxilos en los cuales los &tomos
de aluminio, fierro & magnesio est&n fijos en coordi
nacién octaedral, de tal manera que equidistan de los

seis oxfigenos & hidréxilos, figura (1).

Cuando el aluminio esti presente solamente 2/3 partes
de las posiciones posibles se encuentran para balan_
cear la estructura, la cudl es una estructura de gib

sita, y tiene la férmula de: ALz(OH)s'



DIAGRAMA NUE MUESTRA:

A) UNIDAD OCTAEDRAL SIMPLE,

B) [ESTRUCTURA PLANAR DE LAS UNIDADES OCTAEDRALES.

O vy (=0xfeenoso vy e = SiLiclios

DIAGRAMA OUE MUESTRA:

A) TETRAEDRO SIMPLE DE SiLICA.

A

B) ESTRUCTURA PLANAR DE LOS TETRAEDROS DE sfLica
ARREFLADOS EN FORPMA NDE RED HEXAGONAL.



DIAGRAMA QUE MUESTRA LA DOBLE CADENA DE TETRAEDPOS DE
sfLICA cOMO OCURRE EN EL TIPO DE MINERALES ARCILLOSOS.

A) EN PERSPECTIVA.

3) PROYECTADAS EN EL PLANO DE LA BASE DE LOS TETRAE.
DROS,
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OxfceENOS
HiprOXILOS
ALUMINIOS
SiLicrios

DIAGRAMA AUE MUESTRA LA ESTRUCTURA DE LA CAPA DE KAOLINI_
TA, SEGON Gruner (1°32).



cuando el magnesio estd presente, todas las posicio
nes se encuentra balanceando la estructura, la cudl

es de la brucita y tiene la férmula MGa(OH)s'

La distancia comGn entre oxfgeno y oxigeno es de 2,60
A, y la distancia com@in de hidrdéxilo a hidréxilo es

de 2,94 A, el espacio dlsponlble para el &tomo en la
coordinacién octaedrlca es aproxxmadamente de 0,61 A
La dimensién de la unidad es de 5,05 A en las estruc

turas de estas arcillas.

La segunda unidad estd constituida por tetraedros de
silicio. En cada tetraedro un &tomo de silicio equi
dista de cuatro oxigenos 6 hidrbéxilos necesarios para
balancear la estructura, y arreglados en forma de te_

traedros con el 4tomo de silicio en el centro.

Los grupos de tetraedros de silicio esté&n acomodados
en forma de red hexagonal, la cufl es repetida indefi
nidamente hasta formar una l&mina de composicibn. -
SIuOG(OH)u' figura (2). Los tetraedros estén arregla
dos de tal forma gque todos los puntos de ellos se en_
cuentran en la misma direccidén y las bases de todos -

los tetraedros se encuentran en el mismo plano.

La estructura fundamental de la caolinita estd compues



= Sk e

ta por una l&mina tetraedral de silicio y una lémina
octaedral de alimina combinadas entre si en una uni__
dad, de tal manera que las puntas de los tetraedros
de silica y una de las capas de la l&mina octaedral

forman una capa comfin, figura (4).

Todos los puntos de los tetraedros de silica sefialan
en la misma direccién y hacia el centro de la unidad

hecha por la silica y las laminas octaedrales.

En la capa simple para los grupos octaedral y tetrae
dral, 2/3 partes de los &tomos son compartidos por el
silicio y el aluminio, para convertirse en 0 en vez

de QH. solo 2/3 partes de las posiciones posibles pa
ra el aluminio en la l&mina octaedral son llenados, y
hay tres planos posibles de ocupacién regular de la
capa octaedral con aluminios. Los dos aluminios estén
separados por un QOH arriba y uno abajo, haciendo una
distribucidén hexagonal en un solo plano en el centro

de la l&mina octaedral.

Los grupos (H estédn colocados de tal forma, que cada
OH estd directamente por debajo de la perforacibn de

la red hexagonal de oxIgenos en la l&dmina tetraedral.
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LA DISTRIBUCION DE CARGAS EN LAS CAPAS ES COMO SIGUE:

60" 12°
y+ i
4S 16
4O™T+2(0H) ™ 10" (capa simple de las l&minas octaedral
y tetraedral).
3t +
4AL 12
6(0H) ™ 6~

Las cargas dentro de la unidad estructural estén ba_
lanceadas, en las caolinitas en especial, su eguidis

o
tancia basal es de 7 A,
La f6rmula estructural es: (OH)aSI“/\L“O10

La composicidén tebrica expresada en 6xidos es:

S10 46,547

AL,0, 39,50%
H,0 13,967

100.007%
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CLASIFICACION:

Existen tres tipos de minerales diferentes con la -
misma composicién (H AL S1 0 ), que son: Caolinita,
L 2 200

dickita y nacrita, siendo la m&s comin la primera.

Las arcillas se pueden clasificar en grupos basados
principalmente en su composicifén quimica, estructu
ra molecular, propiedades fisicas, etc., aunque la

més comunmente empleada, mineral6gicamente hablando,
es aquella que por composicibén quimica se encuentra

dividida en tres grupos principales:
GRUPO CAOLIN

Caolinita, dickita, nacrita, nauxita, halloisita y -

alofana.

GRUPO MONTMORILLONITICO

Montmorillonita, beidelita, nontronita, saponita, sau

conita y hectorita.

GRUPQ HIDROMICA

Gravasita, bentonita, ordovisiana e ilita.
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Industrialmente a las arcillas se les subclasifica
en grupos, de acuerdo con la aplicacién a la que se

les destine, siendo éstos principalmente seis:

Caolines o arcillas chinas (China clays), arci
llas de bola (ball clays), arcillas refracta_
rias (fire clays), tierras de fuller bentoni_

tas y arcillas miscel&neas.

USOS, CONSUMO Y VALOR:

Su aplicacién industrial depende de sus caracteristi
cas fisicas, que a su vez son consecuencia de su gra

do de pureza.

Su calidad hace tener variaciones en el precio, fluc_
tuando desde $60.00 hasta $934.00 por tonelada, habien
do caalines de alta calidad que llegan a alcanzar co_

tizaciones de $2,000.00 por tonelada.

La aplicabilidad de los. caolines industrialmente, se

clasifica en la siguiente forma:

1.- LLENADORES:

Generalmente se emplea en la industria papelera,



hulera, de pinturas y de manufactura de lindleos,
siendo la de mayor importancia la industria pape
lera; alcanzan el mé&ximo valor unitario cuando -
la caolinita es de tipo laminar (no molida), te_
niendo mis especificaciones rigidas cuando se -
emplea en papel satinado, que el usado como lle_
nador, siendo aproximadamente el 70% del consumo

nacional.

REFRACTARIOS:

La industria de refractarios consume aproximada_
mente un 10% del caolin, empledndose de calidad
variable de acuerdo con su aplicacibén; general_
mente el color obtenido del caolin, al ser cal_
cinado, no es un factor que revista demasiada -

importancia.

LINEA BLANCA (No REFRACTARIO):

Empleado generalmente en la manufactura de muebles
sanitarios, aislantes eléctricos, losa de uso do__
méstico com@Gn, etc., emplea aproximadamente el 8%

del consumo total.
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4,- CEMENTO BLANCO:

La industria cementera emplea caolines con espe
cificaciones muy estrictas en lo referente a -
impurezas, que puedan impartir determinada co_
loracién al cemento; su consumo se estima apro

ximadamente en el 12% del consumo nacional.

Estos datos del consumo del caolin, en el Pais,
se ven incrementados en un 10% de acuerdo con -
el creciente consumo industrial que en la Glti_

ma década ha tepido México.

El caolin también es empleado en la industria =
hulera, se emplea el "negro carbén" en las manu
facturas obscuras, generalmente en llantas y =
bandas. Asi se usan el talco, el yeso y la cre
ta en la industria papelera, aunque se prefiere

el caolin por su bajo costo respecto a los otros.

YACIMIENTOS, PRODUCTORES Y CONSUMIDORES:

Generalmente en nuestro Pais se presentan en mantos, si
es que los fenémenos de alteracién se efectuaron total
mente; o también se presentan en formas irregulares, -
dependiendo del grado de descomposicibn de las riolitas

y consecuentemente del material explotado.



En México se cuenta con yacimientos de caolin distri
buidos en varios estados de la Repliblica, que de -
acuerdo a su capacidad, los mis importantes son los
estados de: Guanajuato, Hidalgo, Querétaro, Puebla

y Morelos.

Los principales productores de caolin (zonas caolini

feras) se detallan a continuacibn:

S. Marcial Sonora
Gpe. de los Reyes Durango
Lagos Jalisco
Salamanca Guanajuato
Celaya Guanajuato
Salvatierra Guanajuato
Gentho Hidalgo
Tepenacaneo Hidalgo
Zacualtipan Hidalgo
Coayucan Puebla
Chignahuapan Puebla
Tajaluca Puebla
Jonocatepec Morelos
Cuautla Morelos
Ayala Morelos
Sta. Maria Chimaloya Oaxaca

Cadereyta Querétaro



= S o

Se describe a continuacifn, enumerando los munici_ =

pios de los estados m&s importantes, y haciendo una

relacién entre la superficie minera total del muni_

cipio y el porcentaje de superficie minera que con_

tiene caolin.

Municipio

Comonfort

Guanajuato

Ocampo

San Felipe

San José Iturbide
Sta. Cruz de J. Rosas
Silao

Tarandacuao

MuNICIPIO

Agua Blanca Iturbide

ESTADO DE GUANAJUATO

Sup. MINERA DE
CaoLiN (Ha)

1,368.00
66200
9.00
16.00
353.00
261.00
417.44
64.00

ESTADO DE HIDALGO

Sup, MINERA DE
CaoLiN (Ha)

538.15

Sup. MINERA
TotaL (HA) %
1,669.00 82.00
7,989.69 0.83
18.00 50.00
2,677.56 0.60
4,121.50 8.56
440.86 59.82
497.44 83.91
64.00 100.00
Sup. MINERA
TotaL (Ha) z
538.15 100.00
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Cuautepec 202.64 544.58
Fco. I. Madero 14.00 42.00
Meztitlén 60.00 60.00
Pachuca 54.00 4,107.98
Tasquillo 96.00 : 596.00
Tecozantla 163.80 163.80
Tula de Allende 142.00 625,49
Zacualtipan 53.00 53.00
Zimapé&n 9.00 8,726.49
ESTADO DE QUERETARO

Sup., MINERA DE Sup., MINERA

Municipio CaoLiN (Ha) TotaL (Ha)
Amealco 12.00 12.00
Cadereyta 346.00 8,336.68
Ezequiel Montes 200.00 416.67
Tequesguiapan 236.71 685.71

Los consumidores de mayor importancia son:

32.21
33.33
100.00
1.31
16.10
100.00
22.00
100.00
0.10

100.00
4.15
48.00
34.52

F&bricas de papel de San Rafael y Anexas, S. A.;

Loreto y Pefia Pobre; Cia. Hulera Good Year OxoO,

§. A.; Productos Cer&micos el Aguila, S. A.
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3., PARTE EXPERIMENTAL




La parte experimental de este trabajo, consiste en la
extraccién de al@mina (ALan) a partir de caolines mediante
tratamiento con &cido clorhidrico concentrado, es decir, la
extraccién de alGmina a partir de caolin lixiviado a una -
temperatura constante con &cido clorhidrico concentrado te_

niendo como finica variable el tiempo de lixiviacién.

El proceso consta de dos corridas, corrida A y corrida
B- La corrida /| consiste en la lixiviacién del caolin sin

previa calcinacién.

La corrida R consiste enla lixiviacién del caolin con

previa calcinacién a 850°C durante 16 horas.

En la corrida f\, se pesan 5 muestras del caolin sin -
previa calcinacién de 10g cada una, se lixivian a una tem_
peratura constante de 70°C con 50 ml de &cido clorhidrico -

concentrado variando Gnicamente el tiempo de lixiviacibn -

(Cuabpro No, 1)-

En la corrida R, se pesan 5 muestras del caolin con pre
via calcinacién de 10g cada una, se lixivian a una temperatu
ra constante de 70°C con 50 ml de &cido clorhidrico concen

trado, teniendo también como finica variable el tiempo de li_

xiviacién. (Cuabpro No. 2)-



ol

Habiendo realizado las lixiviaciones correspondientes
tanto en la corrida A como en la corrida B, se proceda a

analizar en los licores y en los s6lidos FEZOS, AL203 Y=

S10, -



CORRIDA A

CAoLIN SIN PREVIA CALCINACION
VARIABLE EL TIEMPO DE

LIXIVIACION
MEDIO TIEMPO DE ANALIZAR
MUESTRA  PESADA LIXIVIANTE TEMPERATURA  LIXIVIACION  LICORES  SOLIDOS
(6) HCL conc. (ML) (*C) (MIN)

AL,0, A0,

1 10 50 70 15 Fe,0, Fe,0,
$10,

AL,0, AL,0,

2 10 50 70 30 FE 0, Fe,0,
$10,

AL,0, AL,0,

3 10 50 70 60 Fe,0, Fe,0,
$10,

AL,0, AL,0,

4 10 50 70 90 Fe,0, Fe,0,
$10,

Ac,0, AL,0,

5 10 50 70 120 Fe,0, Fe,0,
S10,

CUADRO No. 1
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CORRIDA B

CAOLIN CON PREVIA CALCINACION
A 850°C, 16 HORAS
VARIABLE EL TIEMPO DE LIXIVIACION

MEDIO TIEMPO DE ANALIZAR
MUESTRA  PESADA LIXIVIANTE TEMPERATURA LIXIVIACION LICORES  SOLIDOS
(6) HCL conc. (ML) °0 (MIN)

ALZO3 ALzO3

6 10 50 70 15 Fe,0, Pe.0,
$10,

A0, A.,0,

7 10 50 70 30 FEO. FE O,
$10,

AL,0, A.,0,

8 10 50 70 60 Fe,0, Fe.0,
S10,

Ac,0, A0,

9 10 50 70 90 Fe,0, Fe,0,
$10,

AL,0, AL,0,

10 10 50 70 120 Fe,0, Fe.0,
$10,

CUADRO No. 2



4, METODOS DE ANALISIS




En la corrida A y en la corrida B, se tiene la siguien

te reaccién:

(AL,0,'2810,'2H,0)+HCL—>S10, INSOLUBLE + MEZCLA DE CLORUROS (ALCL +FECL +TICL,)

Segin ésta reaccién, después de lixiviar con &cido -
clorhfidrico concentrado tendremos SxO2 insoluble y cloruros

solubles a partir de los 6xidos correspondientes.

Al terminar de lixiviar, se filtran los s6lidos sobre
papel filtro, teniendo cuidado en bajar todos los grumos =~
que estén adheridos a las paredes del matr&z con un gendar_
me, y usando como solucién de lavado H(CL al 2% caliente. E1
precipitado sobre el papel filtro se lava con agua caliente

las veces que sea necesario.

Los s6lidos ser&n, el precipitado gque consiste en la
SIO2 insoluble, ALzos' FEZOS y TIOz que no reaccionaron du_

rante la lixiviacién.

Los licores serén el filtrado que consiste en la mez_

cla de cloruros (ALCL!+FECL’+T1CL“)'

4,1,- MARCHA PARA LICORES:

4,1,1,- DETERMINACION DE FIERRO CON CLORURO DE ESTANO (I1D):



El cloruro estanoso constituye un método cémodo y
répido en la reduccibn de sales férricas o ferro_
sas, se emplea principalmente cuando se tiene que
hacer la titulacién de fierro en presencia de dci_
do clorhidrico, lo que ocurre siempre que se tra_
ta de cuanteos en minerales que fueron solubiliza_

dos con &cido clorhifidrico concentrado.

La reaccién que tiene lugar es la siguiente:

+ +

3t 2 2t "
2FE +SN —>2FE +SN

PROCEDIMIENTO:

El filtrado (licores) se afora a 500 ml, se toma una
alfcuota de 25-50 ml, a la cuil se le adiciona &cido
clohifdrico concentrado, se calienta cerca de la ebu_
1licién y se agrega gota a gota y agitando continua_
mente, una solucibn concentrada de cloruro estanoso.
Antes de la reduccibn, la solucibén es amarilla, y se
vuelve incolora a medida que se agrega el reductor;
para evitar un fuerte exceso de &l, que resultarfa -
perjudicial, como se ver& después, se deja actuar ca
da vez mis tiempo cada gota de reactivo. Una vez de
colorada la solucibn, el exceso de cloruro estanoso
(que serfa reductor del permanganato) se oxida adicio
nando, ya en frio solucibn saturada de cloruro mercﬁ_

rico. Debe obtenerse un ligero precipitado de cloru_



ro mercuroso, pues si éste es abundante, quiere decir
que el exceso de cloruro estanoso fue alto y se tiene
el peligro de que una parte del cloruro mercfirico se

reduzca a mercurio metdlico, segfin la reaccién:

+ 2+ y+
2He +SN  —>2HG+SN

Por su accibén reductora, el mercurio metdlico resul _

ta perjudicial frente al permanganato.

Después de adicionar el cloruro merclirico se diluye

la solucidén con agua. Como la titulacién se efectfia

en presencia de gran cantidad de &cido clorhidrico,

es necesario adicionar solucibén de Zimmermann-Reinhardt

y se deja reposar unos minutos.

Se titula con una solucibén valorada de permanganato

de potasio siendo el punto final de la reaccién la per
manencia de la coloracidn rosa durante 15 segundos, -
después de é&ste tiempo se decolora nuevamente la solu_
cibn, debido a la accibén del cloruro mercuroso sobre
el permanganato, accién gque sdlo tiene lugar cuando &s
te estd en exceso, y que por lo tanto no resta exacti_

tud al método.

% Fe = VKMNOQ X NKMNOH X MEQFE x AForo x 100

P.Mm x P.a
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A F5203= % Fe x FacTtor

DETERMINACION DE ALUMINIO COMO OXIDO, A,0,:

Del filtrado (licores) se toma una alfcuota de 100ml,
a la cual, se le agrega cloruro de amonio, se lleva a
la ebullicién y se precipitan los hidr6xidos de alu_
minio, fierro y titanio agregando gota a gota amonia
co dilufdo (1:1) hasta el vire del indicador (rojo

de metilo) a amarillo. Se hierve por dos minutos -
mis, y el precipitado obtenido se filtra y se lava -
con agua caliente que tenga disuelto nitrato de amo__
nio (2%) con el fin de evitar que el precipitado pa_

se en forma coloide por el filtro.

En el precipitado se tienen los hidréxidos de alumi_
nio, hierro y titanio de acuerdo a las siguientes -

reacciones:

ALCL +3NH OH —> AL(OH) +3NH CL

FECL,+3NH,OH —> Fe(OH) +3NH CL

TICL,+4NH OH —> T1(OH) +UNH CL

Eliminada la humedad, .se pasa el filtro con el preci_



4.2,-

2.0 .=

pitado a un crisol de porcelana tarado y se calcina
a 1000°C, teniéndose los 6xidos: A|_203,F5203,T102

y ons' gque en éste caso es despreciable, estos 6xi
dos se pesan como R203.

El 7 de ALzoa se obtiene por diferencia.

MARCHA PARA SOLIDOS:

DETERMINACION DE S10, (GRAVIMETRICO):

Eliminada la humedad en los s6lidos, (precipitado que
comprende a la SIO2 insoluble, AL203,F5203y TIO2 que
no reaccionaron durante la lixiviacibn), se pesa una
muestra de &stos de 0.5g, se llevan a un crisol de -
niquel, y se agregan lentejas de NAQOH en cantidad su
ficiente para fundir la muestra. Al comenzar a fun_
dir la muestra debe hacerse a fuego lento para evitar
la proyeccidén de la sosa que arrastraria consigo algo

de muestra.

La fusibén de la muestra se obtiene cuando se alcanza
un color rojo cereza en el crisol, se deja asi duran
te 5 minutos. Se deja enfriar y se disuelve la pas_
ta formada con &cido clorhidrico concentrado, se pasa
a un matrdz agregando mds &cido clorhidrico, se calien

ta hasta evaporacidén completa con objeto de insolubi_
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lizar la silice. Se repite ésta evaporacifén dos
veces mis agregando en cada una de ellas &cido -
clorhidrico suficiente para cubrir toda la masa:
Diluir por Gltimo con agua destilada y calentar,
agregando también en esta ocasién un poco de dci
do clorhidrico; filtrar y lavar las veces que -

sea necesario.

El filtrado se guarda para analizar AL Os,ngoay
2
Ti0 . Se calcina el precipitado y se pesa en -
2 :
forma de SIOz; se transforma el resultado de la

pesada a unidades de por ciento.

DETERMINACION DE FIERRO CON CLORURO DE ESTANO (ID):

El filtrado de la silice se afora a 500 ml, se toma
una alfcuota de 25-50 ml, y se trata en la misma -

forma que en los licores.

DETERMINACION DE ALUMINIO COMO OXIDO, Ar,0,:

Del filtrado de la silice se toma una alicuota de -
100 ml, y se trata de igual manera que en los lico:

res.



- 33 -

4,3,- METODOS COLORIMETRICOS:

4,3,1.,- DESCOMPOSICION DE LA MUESTRA:

La preparacibén de la muestra se lleva a cabo tanto
en la corrida A como en la corrida B de la siguien

te manera:

Muestra tomada 200mg

Solucidén a 11t

Fundente Hidr6xido de sodio
Crisol Niquel

Acido anadido ninguno

En &sta solucibén se determinan silice y al@imina y
en el precipitado fierro. Se obtiene ésta solu_ -
cibén por tratamiento de la muestra con una solucibn

saturada de hidréxido de sodio.

PRO T0: Se pesan exactamente 200mg de mues_
tra, se llevan a un crisol de niquel, se agregan =
sml de la solucién saturada de hidréxido de sodio,

con probeta graduada de plastico. Se lleva el cri_
sol a previa sequedad en una parrilla con suave ca_

lor, una vez obtenida, este residuo se lleva el cri

sol a la flama del mechero para obtener asf una fu_
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sién total de la muestra, se deja en el mechero =
durante 5 minutos. Se deja enfriar, y se le agre
ga agua destilada caliente, se deja reposar para
permitir que la muestra fundida se disuelva, se
pasa a una botella de polietileno de un litro, -
se afora y se deja reposar hasta tener un asenta
miento total del precipitado, en el cuil estén el

fierro y el titanio.

NOTA: Al comenzar a fundir la muestra debe hacer_
se a fuego lento para evitar la proyeccibn del hi_
dréxido de sodio que arrastraria consigo algo de -

muestra.

4,3,2,- DETERMINACION DE SILICE, POR MEDICION DEL COLOR -

REACTIVOS:

Solucién de molibdato de sodio. Con una concentra_

cién de 5mg de MoQ por cada mililitro de solucién.
3

Solucién de &cido nitrico al 25%.

Solucién de &cido tart8rico al 10%.
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SR aiE S

PROCEDIMIENTO:

Se toma una alicuota de 50ml de la solucién conteni
da en la botella de polietileno, se lleva a un ma_
trdz aforado de 100ml, se le agregan 20ml de la so_
lucién de molibdato, en seguida 5ml de agua, 5ml de
4cido nftrico al 25% y se deja reposar por espacio
de 30min, para permitir el mejor desarrollo del -
color amarillo del &cido silicomolibdico, que no -
se forma si se anaden al mismo tiempo el &cido ni_

trico y el &cido tartdrico.

Se forma asi una solucibén amarilla con cierto tono
verdoso, que al dia siguiente es mds intensa, se -
afiade después el &cido tartdrico y se afora al vold
men dejando en reposo durante 15 min, para luego ha

cerse la lectura con el filtro de 420mmc.

DETERMINACION DE ALUMINIO:

Método de retitulacibn con iones zinc y naranja de
Xilenol.

El principal objeto de éste método, es determinar -
cuantitativamente en forma rédpida y a bajo costo el
contenido de alGimina, sin necesidad de efectuar se_
paraciones quimicas de éste que resulta mds tardado

y costoso.
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El presente método esté basado en la formacién de
un complejo de alfimina con un reactivo llamado -

Komplexon (&cido etilen diamino tetracitico, en
su sal disédica , cuya f6rmula es: C1oHJanNzNAz

+2H20) la cudl se pone en exceso. Este exceso -

se titula con solucién (),025 molar de zinc.
REACTIVOS:

Acido nitrico al 25%

solucién EDTA 0.025M

Solucidn reguladora de acetato de amonio
Solucién de zinc (,025M

Solucién de Naranja de Xilenol.

PROCEDIMIENTO:

Se toma una alicuota de 200ml de la solucibn origi_
nal, se lleva a un matriz Erlenmeyer de 500ml. Ya
que la solucibn es completamente alcalina se ponen
unas gotas de fenolftaleina y se va agregando &cido
nftrico al 25% gota a gota hasta el vire del indica
dor. Se tiene asf una solucién ligeramente &cida -
necesaria para efectuar la determinacifn, 15ml del

Scido son suficientes para lograrlo. Se agrega en_
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tonces con una bureta, un exceso de 20ml de la solu
cién de EJTA. Se lleva a una parrilla a fuego len
to durante 5 min., y después a ebullicién durante

15 min. exactamente. Se retira inmediatamente de -
la parrilla y asi caliente se ajusta el PH de 5 a -
6 con 15ml aproximadamente de acetato de amonio. -
Se deja enfriar perfectamente, se agrega 1lml de na_
ranja de Xilenol y se titula con la solucidén valora

da de zinc.

El punto final de la reaccibén estd dado por el vire

que va de amarillo a un color canela.

DETERMINACION DE FIERRO:

Método colorimétrico con tiocianato de sodio 6 de po

tasio.
REACTIVOS:
Solucién de &cido nitrico al 25%
Solucién de tiocianato de potasio 3M.
PROCEDIMIENTO:

Se agita bien la botella de polietileno que contie_

ne a la solucidn original, con el fin de remover el
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precipitado de fierro que estd asentado en el fondo,
en el cual se llevard a cabo la determinacibén de -
fierro. Se toma de ésta suspensibén una alicuota de
10ml y se pasa a un matrdz aforado de 100ml, se adi
cionan 10ml de solucibén de &cido nitrico al 25%, a

fin de tener una solucién ligeramente &cida necesa_
ria para formar la coloracién roja del tiocianato -

de fierro.

Se agregan entonces, 60ml de agua destilada e inme_
diatamente 10ml de la solucién de tiocianato de po_
tasio 5M, se afora al volumen, se agita con el fin
de uniformar la solucibn y se deja reposar durante
15 6 20 min. La coloracibén roja brillante debida a
la formacién del compuesto de fierro, aparece inme_
diatamente después de adicionar el tiocianato de po
tasio. Se llena la celda del colorimetro con é&sta
solucién y se hacen las lecturas con el filtro de -

470mmc .
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COMPOSICION QUIMICA DEL
CAOLIN TRATADO

S10, 47,38%
AL,0, 30,11
Fe,0, 2,86
T10, 0.66
H,0" 11,00
H,0° _1.86

99.87%

Los resultados obtenidos en la corrida A y en la corri
da B, asf como las condiciones experimentales para los mis_

mos, se dan en los siguientes cuadros:



MUESTRA  PESADA

Ul &= W N 4

(6)

10
10
10
10
10

HCL conc.

MEDIO
LIXIVIANTE

50
50
50
50
50

CUADRO No. 3 RESULTADOS OBTENIDOS EN LOS LICORES DE LA
CORRIDA A, (CAOLIN SIN PREVIA CALCINACION)
VARIABLE EL TIEMPO DE LIXIVIACION.

(ML)

TEMP. DE
LIXIVIACION
0

70
70
70
70
70

TIEMPO DE
LIXIVIACION
(MIN)

15
30
60
90
120

% Fe 0,

el
0.54
0.61
0.63
0.65

LICORES

& 110,

0.11
0.12
0.13
0.14
0.15

7 AL203

4,89
5.43
7567
8.44
9.03

% AL203
EXTRAIDA

16.24
18.03
$25.47
28,03
29.99



TIEMPO DE SOLIDOS

MUESTRA PESADA LIXIVIACION % Fe,0, % T10, % AL0, % S10,
(6) (MIN)

6 0.5 15 2,53 0.54 25.03 52.26

/ 0.5 30 2.30 0.53 24,37 53.64

8 0.5 60 2:.25 0.52 22,25 55.16

9 0.5 90 2:23 0.51 21.46 55.28

10 0.5 120 2,21 0.50 20.99 55.28

CUADRO No. 4 RESULTADOS OBTENIDOS EN LOS SOLIDOS DE LA
CORRIDA A, (cAoLfN SIN PREVIA CALCINACION)
VARIABLE EL TIEMPO DE LIXIVIACION.



MEDIO TEMP. DE TIEMPO DE LICORES

MUESTRA  PESADA LIXIVIANTE LIXIVIACION ~ LIXIVIACION A A0,
(6) HCL conc. (ML) (C) (MIN) % Fe 0, A T110, 7 A0, EXTRAIDA
11 10 50 70 15 0.09 0.02 5.18 17.20
12 10 50 70 30 0.11 0.03 572 18.99
13 10 50 70 60 0.25 0.05 7.96 26,43
14 10 50 70 90 0.42 0.10 11.87 39.42
15 10 50 70 120 0.94 8.21 “15.37 51.04

CUADRO No. 5 RESULTADOS OBTENIDOS EN LOS LICORES DE LA CORRIDA B,
(caoLiN conN PREVIA cALCINACION A 850°C, 16 HRS.).
VARIABLE EL TIEMPO DE LIXIVIACION,



MUESTRA

16
17
18
19
20

PESADA
(6)

0.5
0.5
0.5
0.5
0.5

CUADRO No. 6 RESULTADOS OBTENIDOS EN LOS SOLIDOS DE LA CORRIDA B,

TIEMPO DE
LIXIVIACION
(MIN)

15
30
60
90
120

% Fe,0,

2,76
2.75
2.60
2.43
1.91

SOLIDOS
% 110,

0.64
0.63
0.60
0.56
0.45

& A0,

24,80
24,27
22.00
18.11
14,64

(caoLfN CON PREVIA CALCINACION A 850°C, 16 HRS.).
VARIABLE EL TIEMPO DE LIXIVIACION.

% S10,

56.86
57.88
60.22
63.40
67.28

- Py -



5.1.- INTERPRETACION DE RESULTADOS:

5.1.2.- EFECTO DE LA TEMPERATURA DE LIXIVIACION:

La temperatura de lixiviacibén a la que se trabajé
durante este proceso (70°C), obviamente no se pue

de decir que es la temperatura 6ptima para obtener
los resultados de extraccidén méds favorables, ya que
no se experimenté la lixiviacibén de las muestras -
con diferentes temperaturas para poder afirmar que
esta temperatura de lixiviacidén es la mids favorable
para la extraccibén de alGmina, sin embargo, a esta
temperatura de 70°C, se logré una extraccidn de alG
mina de 15.37% en la muestra 15 en la corrida B, -
que significa mds del 50% de la alimina total con_
tenida en el caolin (30.11%), pero hay que tener en
cuenta, que el tiempo de lixiviacibén para obtener -
esta extraccién fué de 120 minutos, lo cual quiere
decir , que es necesario efectuar la lixiviacién a
temperaturas més elevadas, y a partir de esto, de_ -
terminar cual es la temperatura 6ptima a la que se -
logra obtener la extraccidén mas favorable en el me_

nor tiempo de lixiviacién posible.
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EFECTO DEL TIEMPO DE LIXIVIACION:

A partir de los resultados experimentales obtenidos,
puede verse la influencia decisiva que tiene el =

tiempo de lixiviacibén en el proceso.

En las grdficas Nos. ] Y 2 que se refieren a los 1i
cores de la corrida /| (caolin sin previa calcinacidn)
y corrida B (caolin calcinado a 850°C, 16 hrs.) res_
pectivamente, se graficé el tiempo de lixiviacién -
contra por ciento de alGmina extraida, se puede ver
claramente como al incrementarse el tiempo de lixi
viacién, se incrementa el por ciento de extraccién
de alfimina, y como consecuencia de esto, se tiene -

un incremento en la eficiencia del proceso.

En la corrida B, se tiene un mayor porcentaje de -
extraccién de alfimina que en la corrida f\, sobre to
do, en los tiempos de lixiviacién de 90 y 120 minu_
tos (cuapros Nos. 3 v 5), va que en la corrida B, -
en el tiempo de lixiviacién de 90 min., se tiene un
porcentaje de extraccién de alfmina de 11.87%, mien
tras que en la corrida A, se tiene un porcentaje de
extraccibn de alfimina de 8.44%, habiendo una dife -

rencia de extraccidén del 3.43%.
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En el tiempo de lixiviacién de 120 minutos en la
corrida B (cuAaDpro No. 5), se tiene el mayor por_
centaje de extraccidén de alfimina, siendo este de
15.37%, lo cual quiere decir, que se estd extra_
yendo un poco mis del 50% de la alfimina total con
tenida en el caolin, que es de 30.11% de al@mina,
por lo tanto, se tiene una eficiencia en el proce_

so de 51.04%.

En ia corrida A, en el tiempo de lixiviacibén de 120
minutos (cUADRO No. 3), se tiene un porcentaje de -
extraccién de 9.03, lo que significa una eficiencia
en el proceso de extraccibén de 29.99%, que compara_
da con la eficiencia obtenida a este tiempo en la -
corrida B (51.04%), nos hace inclinar a experimen_
-tar con caolines calcinados para obtener resultados

m4s favorables.
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ANALISIS TERMICO DIFERENCIAL:

El método de anilisis térmico diferencial determina
mediante aparatos adecuados la temperatura a la =
cudl, las reacciones térmicas tienen lugar en un ma
terial cuando &ste es calentado continuamente a una
temperatura elevada y también el cardcter general de

tales reacciones.

En el caso de minerales arcillosos, el andlisis tér_
mico diferencial muestra las caracteristicas de las
reacciones endotérmicas (desviacidén hacia abajo) de_
bidas a la deshidratacibén y a la pérdida de estruc_
tura cristalina y reacciones exotérmicas (desviacibn
hacia arriba) debidas a la formacibén de nuevas fases

a temperaturas elevadas.

En la siguiente gréfica, se tiene la curva del an8li
sis térmico diferencial para el caolin tratado en es

te estudio experimental.

En la curva sefialada con el # 2, se tiene una peque_
fia reaccién endoté&rmica inicial, gque induce una peque

fia cantidad de agua presente entre las capas y caoli



nita desordenada. La reaccidn endotérmica tiene -
lugar entre las temperaturas de 400 y 600°C y la -

reaccidn exotérmica entre 950 y 1000°C.



MEASURED VARIABLE

PART NO. 990092

RUN NO_Z5_paTe/3-T-77

T-AXIS

OPERATOR
SAMPLE: )M* =z
- e Z‘
Clasaled 50 1o it
ATM _lert’ @ /
FLOW RATE

e

SCALE, mv/in. 0.8
PROG. RATE. °C/min

EATY _COOL___I1sO
o .

IDTA-DSC

SCALE, °C/in
(mcal/sec)/in

WEIGHT, mg

REFERENCE 4134,_

TGA

SCALE, mg/in
SUPPRESSION, mg
WEIGHT, mg

TIME CONST ., sec
dY. (mg/min) /in

TMA

SCALE, mils/in

MODE

SAMPLE SIZE

LOAD g

dY.(10X), Cmils/min) /in

QUPOND Instruments

-

500

700

TEMPERATURE, °C (Pt/Pt-13% Rh)




5.3.- ANALISIS POR DIFRACCION DE RAYOS-X:

5.3.1.- RESULTADOS CON TRATAMIENTO TERMICO:

100°C—a-CuARzo(S10,), o-CR1sTOBALITA(SIO,),
CAoLINITA DESORDENADA(AL,S1,0, (OH) ).

230°C—o-CuArzo(S10,), a-CR1sTOBALITA(SIO, ),
CAOLINITA DESORDENADA Y/0 METAHALOISITA.

300°C—a-Cuarz0, o-CRISTOBALITA, CAOLINITA DESOR_
DENADA Y/0 METAHALOISITA.

550°C—oa-CuARzo, 2-CRISTOBALITA,
760°C—o-CuArzo, o-CRISTOBALITA,
950°C-—oa-CuARzO, o-CRISTOBALITA.
1200°C—a-Cuarzo, o-CRIsTOBALITA, MuLiTa (3AL,0,°'2810,).

NBSERVACIONES: PARA CONFIRMAR LA PRESENCIA DE METAHA_
LOISITA SE SUGIERE EMPLEAR MICROSCOPIA ELECTRONICA.
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5.3.2. DIFRACTOGRAMAS—R-X
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6. CONCLUSIONES



CONCLUSIONES:

Tomando en cuenta los resultados experimentales ob
tenidos, sin tener las condiciones experimentales
ideales, asf como el equipo adecuado para lograr -
resultados de extraccibén més favorables en el pro_
ceso que pudieran tener aplicacién industrial, se
logré con caolin calcinado a 850°C durante 16 horas
(corrida B) a una temperatura de lixiviacién cons_
tante de 70°C y un tiempo de lixiviacién de 120 mi
nutos, extraer de los s6lidos, un porcentaje de ald
mina de 15.37%, que para esta clase de minerales no
metilicos y para el nfimero de experimentos realiza
dos en este proceso en las condiciones experimenta
les citadas, es un resultado favorable que merece -
la pena seguirse experimentando hasta encontrar las
condiciones experimentales ideales que nos lleven a
resultados de extraccibén que tengan aplicacién in_
dustrial, esto es, basindose en que el 15.37% de -
extraccién de alGmina, le da al proceso una eficien
cia del 51.04%, que es un poco més del 50% de la -

alfimina total contenida en el caolfin (30.11%).

Las condiciones experimentales gque se deben mejorar
para la obtencién de mejores resultados son: La -
temperatura de lixiviacién, el tiempo de lixivia_ -

cibén y el tiempo de calcinacibn.



Es necesario fijar, en que tiempo de calcinacién y
a que temperatura de lixiviacibén, se logran obtener
resultados més favorables de extraccibén en menor -
tiempo de lixiviacién posible, recomendandose para
estos experimentos, agitadores mecdnicos, con el -
fin de tener una agitacién m&s uniforme en las mues

tras durante la lixiviacién.

Por supuesto, los experimentos se deben llevar a ca
bo con caolines calcinados, puesto que se tienen me
jores resultados en estos que en los caolines sin -

previa calcinacibn.
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