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CAPITUIO I

INTRODUCCION Y OBJETIVOS.

Uno de los productos naturales no renovables que tiene -
una gran cantidad de usos en la fabricacién de productos comer-
ciales es el caolin.

Su uso se extiende desde su aplicacidn en la industria -
del cemento como carga, hasta su uso en la industria farmacéuti
ca, pasando por la industria del papel, ceramica, materiales re
fractarios, pinturas, hule etc. En cada uno de sus usos se apro
vecha alguna de las propiedades del caolin y se requieren dife-
rentes grados de calidad.

México es un pais gque cuenta con extensos y abundantes -
yacimientos de caolin, de los cuales son famosos los de Cuerna-
vaca y los de Puebla por su calidad ya que es apopiada para su-
uso en la fabricacién de ceramica de alta calidad.

La produccién de caolin en el pais es abundante, como se
muestra en la tabla 1.1, siendo los principales estados produc-
tores Guanajuato, Hidalgo, Quérétaro, Puebla y Morelos. Sin em-
bargo también es necesario importar grandes volimenes de caolin
como puede observarse en la tabla 1.2 lo cual se debe no a la~-
insuficiencia de los yacimientos, sino a la calidad requerida -
para ciertos usos, de tal forma que las importaciones correspon
den principalmente a caolines tratados, por ejemplo en el caso-
de caolines para la industria farmacéutica la totalidad de las-

importaciones corresponde al consumo de los mismos. También se-



dan casos como el de la fabricacién de ceramica de alta calidad-
en el que la materia prima se exporta al extranjero y se reimpoX
ta, ya tratada, a un costo obviamente mas elevado.

Debido a lo anterior se ve la necesidad de tratar los - -
caolines en el pais para lograr una nivelacién de la balanza de-
pagos en ese aspecto y lograr un mejor aprovechamiento de los re

cursos nhaturales.

Tabla 1.l. Produccidn de eaolin en México

y consumo aparente.

Afio Produccidén (Ton) Consumo Ap. (Ton)
"1969 89 732.0 110 035.7
1970 78 548.0 101 744.0
1277 72 587.0 95 785.4
1972 71 891.0 100 777.0
1973 94 364.0 128 67543
1974 93 377.0

Tabla 1.2 Importacién de caolin en México.

Afio Cantidad (Ton) Importe (Miles de pesos)
1969 20 326,.,85° 13 333.65
1970 23 316.85 16 695.88
1971 23822813 16 864.37
1972 28 979.83 22 592.41
1973 34 569.49 26 158.80
1974 41 00265811 SR =

Tomadas del Reporte Anual de la S.I. C. 1975.



Los caolines se encuentran en grandes yacimientos general
mente superficiales de tal forma que su explotacidn se hace gene
ralmente a cielo abierto. Dependiendo de la localizacidén y de —-
los fendmenos geoldgicos que originaron el yacimiento, la compo-
sicién de un yacimiento puede ser muy diferente a la de otros.

La calidad de los calines depende de su composicién quimi
ca, principalmente de su contenido de Si05, de AlZO3 y de su con
tenido de Fe,05. Tales componentes y la relacidén de S:i.Oz/AlZO3 -
son los principales factores que determinan la calidad de los --
caolines para un uso determinado.

ILas principales impurezas en los caolines son Silice libre

(8i0,), silicatos alcalinos RO (SiO3)n y compuestos de fierro.

2

Ia silice libre en los caolines se puede encontrar como -—-=
cuarzo, como silice amorfa hidratada o como silice coloidal. La-
silice combinada se puede encontrar como impureza en forma de -—-—
faldospatos, micas y con varias bases formando silicatos solubles
por ejem, con calcio forma la Wolostomita (CaO.SiOz).

ILos efectos de la silice libre en los caolines son los —-
siguientes; reduce la plasticidad, es menor la contraccidén en el
secado y coccibn, aumenta la resistencia a los cambios de la tem
peratura, reduce las propiedades refractarias ya gque provoca una
disminucidén en el punto de fusidn.

la silice combinada tiene los mismos efectos que la libre
pero no provoca disminucién en el punto de fusidn.

Los compuestos de fierro en especial el FeO y el 6xido fe

rroso-férrico, act@ian como fundentes en los caolines por lo que-



son indeseables, ademds causan defectos en el color, cuando el-
caolin se usa como pigmento o en cerdmica, también el fierro da
origen a manchas por la formaciéh de sulfato férrico.

Un caolin de alta calidad como la arcilla china debe te-
ner la siguiente composicidn:

46 .0% de Si02; 40.,0% de A1203; 14 .0% de agua.

Dependiendo del uso al que se destine el caolin la compo
sicidén requerida varia, por ejemplo para ceramica se requiere -

la siguiente composicidn:

$i0, 46-48%

al.0 37-38%
23

Fe O 0.5-0.6%
2 3

La composicidén requerida para loza es:

Sio 45-54%
2
Al O 32-36%
2 3 '
Fe O 1-2%
2 3

Se ve entonces que un factor determinante en la calidad-
del caolin es su contenido de SiO2 y de Fe203, de tal forma que
para mejorar la calidad de los caolines naturales, éstos deben-
ser tratados para lograr una disminucién en el contenido de ta-
les componentes; existen diferentes tipos de tratamiento, los -
cuales pueden ser por via seca 6 por via himeda.

El objetivo del presente estudio fué realizar la experi-
mentacidén preliminar a escala de laboratorio tendiente a mejorar

la calidad de muestras de caolin extraidas de los extensos yaci



mientos localizados en Huayacocotla, Ver. por medio de un trata-
miento por via seca (elutriacidn).

Para ésto se montd el sistema experimental descrito en el
capitulo III, se analizaron diferentes fracciones obtenidas para
evaluar la eficiencia del tratamiento. Estos resultados se mues-—
tran en el capitulo IV y se discuten en el capitulo V. En el ca-
pitulo II se hace una descripcidn teéxica del transporte neumdti
co de sblidos y la elutriacién, con el objeto de lograr una mas-—
clara coﬁprensién de la naturaleza de la experimentacién hecha y
visualizar los alcances que tendrfia su aplicacidn practica como-
proceso industrial de clasificacién de caolines.

Debe agradecerse la colaboracién de los ejidatarios de --
Huayacocotla, Ver. por las facilidades que proporcionaron para -
la obtencidén de las muestras y al Centro de Recursos Minerales,-
en especial al Dr. Heriberto De Pablo, por su colaboracidén al --
realizar el analisis quimico por fluorescencia de rayos X de las

diferentes fracciones obtenidas.



CAPITULO 1II

TEORIA DEL TRANSPORTE NEUMATICO DE SOLIDOS.

2.1) Lecho fluidizado.

Uno de los dispositivos de gran aplicacidén en operaciones
que involucran, por alguna razdén, particulas relativamente peque
fias de sélido, tales como secado y catdlisis heterogénea, en las
que es muy importante aprovechar al maximo el drea superficial -

de las particulas, es el lecho fluidizado.

Este dispositivo consta de una alimentacidén de gas que pa
sa a un distribuidor para lograr una entrada de gas homogénea, -
el gas entra en un recipiente que contiene las particulas de sé-
lido, que una vez en operacidn normal, se encuentran suspendidas
en el gas, y adquieren, de esta forma, en conjunto un comporta--

miento similar al de un ligquido hirviendo.

El control que debe tenerse de la velocidad del gas a tra
vés del lecho es de gran importancia ya que a velocidades dema-
siado bajas, el conjunto de particulas sdélidas se comporta como-
un lecho empacado, ya que la fuerza que ejercen las moléculas --
del gas al golpear las particulas de sélido no es suficiente pa-

ra suspenderlas.



Si la velocidad del gas se va aumentando, llega a un va--
lor determinado en el que las particulas llegan a suspenderse, a

esta velocidad se le llama velocidad minima de fluidizaciodn.

A velocidades suficientemente altas las particulas de s6-
1idos no sélo se suspenden en la corriente gaseosa, sino que em-
piezan a transportarse con la corriente de gas, a la velocidad -
en la que el fendémeno de arrastre comienza a presentarse se le -

conoce como velocidad terminal.
2.2) Lechos de particulas de un tamafio. (10)
2.2.a) Medicidén del tamafio de particula.

cuando se trabaja con particulas grandes (tamafio>5mm) la-
medicidén se puede hacer de una manera directa con calibradores, —
micrémetros o aparatos similares, sin embargo para particulas --
pequefias (tamafio<0.04 mm) los métodos directos no aplicables, --
y es necesario usar otros medios de medicidén por ejemplo basados
en el establecimiento de su velocidad o rdpidez en el movimien--
to browiniano. De los métodos mids convencionales para determi--
nar el tamafio de particulas, de tamafio intermedio, entre estos -
dos extremos, es el tamizado, en el cual el tamafio se obtiene --

entre dos limites que son: el superior, la abertura de una malla



determinada, la cual logran pasar las particulas y el inferior,-
una malla de abertura menor, la cual no atraviesan las particu--
las, entonces el tamafio se reporta como particulas que logran --
pasar una determinada malla pero no la siguiente. Existen con---
juntos de tamices ordenados de tipo comercial, de tal modo que -
se tiene una convencidén establecida sobre el tamafio de la abertu
ra de la malla.

cuando se trabaja con particulas que no son esféricas, --
por convencién, se consideran como particulas de didmetro igual-
al de una esfera del mismo volumen.

Para relacionar el didmetro medido de una particula al --
didmetro de una esfera equivalente se usa un parametro llamado -
esfericidad que es la relacidn de la superficie exterior de una-
esfera a la superficie exterior de la particula, ambas del mismo

voldmen, ecuacidén (2.1).

Q;; Sup. Esfera. (21,)
Sup. Particula ambas del mismo volumen.

Asi para esferas ¢%= ly 0<Q§<1 para otras morfologias.

En fluidizacidn, se considera el didmetro equivalente de-
una particula de cualquier forma como @dp donde dp es el dia-
metro debido. Algunos datos de ¢g para diferentes materiales se
encuentran reportados en la literatura.

Usando @, dp como didmetro equivalente el drea exterior de

una particula relacionada al volumen de la misma quedaria como:-



a - rdp pf, 5 6
7 di’ s Bedp (242)

é

Y el area por unidad de volumen de lecho.

g(r—¢
a:_é';l;i (2.3)

Donde €Ew es la fraccién de espacios vacios en el lecho-
(antes de la fluidizacién). Los trabajos de Brown y colaboradores
han demostrado que &m dependen de la forma de las particulas -
y de 1a forma de empaque del lecho y han relacionado €m a Ps de
acueﬁ:do a las curvas mostradas en la fig.2.l.
émpuéde ser determinado de la grafica o puede ser direc
tamente medido sin dificultad. A menudo es mas conveniente deter
minar experimentalmente €m)sobre todo en casos en Jlos que los --
recipientes que contienen las particulas sblidas son de didmetro
pequefio, ya que en este caso, el efecto de los espacios vacios -
entre particulas y la pared es importante.
Ia caida de presién a través de lechos fijos de tamafio de
particula uniforme ha sido correlacionada por Ergun usando la -

ecuacién (2.4).

2
pgcz,‘gof' -m) 'A—'a.* .75 _.’__";_"__ @ﬂo (2.49

r—[b
-

u

“

Donde: /4 = viscosidad del gas.
,ao= velocidad superficial del gas.

ﬁ= densidad del gas.
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A bajos nimeros de Reynolds el segundo término se hace des
preciable en comparacién con el primero y la ecuacién simplifica-

da a:

A _/_e_ml Dbl 20 (55
Sl ek 7z

Para ndmeros de Reynolds altos el segundo término corres--
pondiente a pérdida de energia cinética es el Gnico que tiene im-

portancia y la ecuacién se transforma a:

Pag =) /- Em ' Mo (2.6) «
!%_3‘ b15 oo =

En la regién intermedia ambos términos deben ser considera
dos.

2.3) Lechos con distribucién de tamafios de particula.

Definimos primero las funciones distribucidén de tamafios de
particula P (dp) y P (dp) como sigue.

Hagamos que P (dp) sea la fraccibén voldmen (o fraccibén pe-
so) de particulas de tamafio menor que dp, o sea que P (dp) es la-
funcién acumulativa de distribucién de tamafio de particula. Haga-
mos también gque ;'(dp) dp sea la fraccién volumen (o fraccidn pe-
so) de particulas de tamafio comprendido entre dp y dp + d (ap), -
asi que p (dp):;os da directamente la E;acc1on volumen (o frac- -
cién peso) de particulas y tiene unidades de longitud a la menos 1.

En la fig.2.2 se muestran graficas tipicas de las funcio--
nes P (dp) y p (dp).

De las graficas se observa que la relacidn entre Py pi-
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| L e e S = W R __Lly:l
)i
pendiente: (ﬁ‘)l: P
Il -------- — fraccion de gélides menores yue JP,"
| da
i 2= L P d(dp)
|
1 s 4
J.p. dp
: (a)
|
;
5 |
I
|
|
]
|
p CLong” ;
JP

(b)

Pig. 2.72.Punciones de distribucidn de tamafios de

particula para distrbuci:nes continaas,
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es la siguiente:

P"‘C‘f{ﬁ;), P.=IJ; J{dp), (2.7)

En general se presentan casos en los que la distribucidn
no es continua sino por el contrario es discreta de tal forma -
que las mismas funciones pueden ser rearregladas para distribu-
ciones discretas usando incrementos finitos de tal forma que --

quedarian expresadas como sigue.

,o,-( ) 'P=é (Fddp);'-'-g Xi (2.8)

Donde Xi es la fraccién de material en el intervalo i --
las representacibénes graficas de estas funciones discretas que
darian como se muestra en la fig.2.3.

Para cadlculo de la caida de presidn debida al flujo a --—
través de lechos se requiere conocer el drea superficial y el -
didmetro de las particulas, por lo que para lechos con distribu
cién de tamafios de particula es necesario conocer estas propie-
dades de tal forma que sean representativas, asi que definire--—

mos las propiedades promedio representativas:

dpwax
are [(rd ey = (2 402 & [TE ) 2.9

Y para una distribucién discreta:
i, 6 < fi(adp)i
=l ai(pap) =— 3 S =0b
szl ailp Z‘—J—E—' %Z( )

Definiendo el &rea promedio en términos del didmetro pro-

(2.10)

medio, la ecuacién 2.2 se convierte en:
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Punciones de distribucidn de tamafios de

Rig 2.3a

varticula para distribuciones discretas.
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a': =2
%Tp (2.11)
Entonces el diametro promedio quedaria definiendo como =--

sigue:
L=l = oo
P gta =~ (dewm
% R CILICTS

(2.12a)

O bien:

- ! I
- i 2,12b
i i
Introduciendo estas expresiones para a' y dp, en la ecua--
cidén de Ergum para el cdlculo de la caida de presidn, ésta, para-
el caso en el que existan sblidos de diferentes tamafios de parti-

cula, queda como sigue:

. z
AP g : (€m) .A.jgy,"“ 0)4 115 =S ﬁT/”
el Bars S o) & dide (2.13)

La fraccidén de espacios vacios no pude ser estimada facil-
mente ya que hay muchos factores que pueden conducir a errores, -
sin embargo, este parametro es relativamente facil de determinar-
se experimentalmente, por lo que no es necesario desarrollar una-—
ecuacidn para predecir esta propiedad, alGn cuando en la literatu-
ra se encuentran reportadas algunas graficas para estimar como lo
hacen Zenz y Othmer, (1).

2.4) Velocidad minima de fluidizacidn.

Cuando a través de un lecho de particulas sblidas se pasa-
un gas a velocidades bajas, el lecho permanece fijo, es decir, no

se observa movimiento de particulas sdlidas. Si la velocidad del -



16

gas se incrementa, llega un momento en que la fuerza de arrastre
del gas iguala a el peso de las particulas y estas quedan suspen
didas en la corriente gaseosa, alcanzando el estado de lecho - -
fluidizado. O sea, la condicién para fluidizacidén puede enunciar

se Ccomo:

caida de presibn seccidn transversal

a través del lecho del tubo

volimen fraccidén de\ /peso especi-
del lecho sblidos fico del sol.
d sea

AP A, = (Atlm;)(|—€m)[(/’s~/,) -%] (2.14)

Rearreglando tenemos que:

AP
e -Gm -
N3 . F)(fs &) gc

En un lecho al iniciar la fluidizacidén la fraccidn de es-—

(2.15]

pacios vacios es ligeramente mayor gque cuando se encuentra en es
tado no fluidizado (lecho empacado), de aqui la diferencia en-
tre €y y €mggue debe ser medido o estimado para el estado fluidi
zado. También la altura del lecho Imf es por consiguiente un po-
co mayor en el lecho fluidizado que en el lecho empacado L.
Combinando la ecuacidn anterior con la ecuacibén de Ergun-

(2.4) extrapolada al estado fluidizado tenemos que:

150 (tmg) dp himg fo y 75 (dp limp o) dp fh (A-fi)8 02O
2 €mp M Ds Emp3 bt a

Recordando que para nimeros de Reynolds bajos sblo el pri

mer término de la ecuacidén de Ergum es de importancia, tenemos -
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que pafa particulas pequefias, de bajo peso especifico, la velo-
cidad minima necesaria para que exista fluidizacién queda deter
minada por la siguiente relacidn.
gkdé) 3 ot (’
Awf = 2555 JL 72 f.‘.,/

para Rep < 20 (2.17)
Y para particulas grandes.

Ly = ﬂsdp S ﬁ 36'»; Rep >1000 (2.18)

Cuando ¢% yv/0o é%ﬁse desconocen, Wen y Yu (2) encontraron

para una amplia variedad de sistemas que:

- = -/ (2.19)
s Emf / ,@'fnf

Asi que reemplazando estas expresiones en las ecuaciones
(2.16), (2.17) y (2.18) tenemos que:

Para cualquier Re.

e % (2.20)
MQAA :[<33.1)" + 0.0%08 o (’:f' ) J - 33.1
o e
En particular para particulas pequefias.
d’zéé“gi).3
ﬂm/‘ 7,7‘50/ Rep< 20 (2.21)
Y para particulas grandes.
/1...;"’ . L LRI Rep >1000 (2.22)

29.5 /g

Las expreciones anteriores fueron probadas para 184 da--
tos en un rango de Re de 0.001 a 4000 encontrandose que para --
las Umf predichas la desviacién estandard fue de~34%.

Cuando c’,,,; y@, se conocen certeramente, es conveniente -

usarlos en las expresiones originales para obtener resultados -
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mis reales en la prediccién de Umf.

2.5) Cafida de presién en lechos fluidizados.

A relativamente bajas velocidades de gas la caida de pre-
sién es aproximadamente proporcional a la velocidad del gas, - -
usualmente alcanzando un valor madximo, ligeramente mayor a la --
presién estdtica ocasionada por el sb6lido. Con un pequefio aumen-
to en la velocidad del gas, la caida de presién disminuye hasta-
el valor de la presidn estdtica del lecho y la fraccién de espa-
cios vacios aumenta ligeramente de €m a prlo cual indica que el-
lecho se ha expandido y la fluidizacién ha empezado; la veloci--
dad del gas a la que esto ocurre, es la que se conoce como velo-
cidad mfnima de fluidizacidn. Con velocidades mayores que la mi-
nima de fluidizacidén, el lecho se expande y aparecen burbujas -
da gas qgue se forman y transportan a través del lecho resultando
en una nohomogeneidad del lecho. Ia caida de presidn permanece -
priacticamente constante con aumentos de la velocidad del gas, es
te hecho se explica por el comportamiento hidrodinadmico del le--
cho, ya que los aumentos en la velocidad del gas no tienen nin--
guna resistencia por la fédcil deformacidén del lecho en estas con
diciones, como sucede al introducir una corriente de gas en la -
parte inferior de un recipiente con un liquidio, por ejemplo - -
agua, la caida de presidn serd igual a la presidn estatica del -
liquido independientemente del flujo del gas.

Una grafica de caida de presidén contra velocidad del gas-
es de mucho uso para observar el gmdo o calidad de fluidizacidn,

una griafica tipica, se muestra en la fig. 2.4.
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Pig. 2.4, Caida de presidén contra velocidad en un

lecho fluidizado.
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Los datos experimentales se desvian ligeramente de los -
valores predichos por 2.14.

Las desviaciones se deben, probablemente, a las pérdidas
de energia por las colisiones y friccidn entre las particulas -
y también entre las particulas y el recipiente que contiene al-
lecho.

Problemas tipicos que se tienen en la fluidizacibén, como
son canalizacidén del flujo de gas o fluctuacidén u ondeo, se pue
den detectar a través de un anhalisis de la grdfica obtenida de-
caida dé presidén contra velocidad del gas. fig. 2.5,

Este simple tratamiento no puede ser usado cuando se tra
baja con mezclas de cortes estrechos de muy diferentes tamafios-—
da particula, por ejemplo en una mezcla de particulas de tamafio
muy diferente puede ocurrir que los finos fluidicen en les espa
cios vacios entre los gruesos, mientras estos (ltimos permahe--
cen sin suspenderse. Estos sistemas andmalos deben estudiarse -
d= una manera particular. Tal comportamiento puede esperarsé =
cuando la relacidén de didmetro del mayor al menor de la distri-
bucidén sea de 6:1 o mayor.

2.6) Velocidad terminal.

Ia velocidad de flujo de gas a trgvés de un lecho fluidi
zado queda limitado por una parte por la velocidad minima de --
fluidizaciénJM"y y por otra parte por el arrastre de sblidos --
por la corriente gaseosa; cuando esto ocurre, los sbélidos deben

separarse de la corriente de gas por medio de un cicldén y ser -
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regresados al lecho con el objeto de mantener la operacidn en es
tado estable. El limite superior de velocidad de gas, cuando el-
arrastre de sblidos empieza, se llama velocidad terminal y puede
ser estimada por mecdnica de fluidos por medio de la siguiente -

ecuaciodn.

["Jj(j" ] (2.23)

Donde Cd' es un coeficiente de arrastre determinado expe-
rimentalmente.

Existen correlaciones experimentales entre los grupos adi
mensionales (Cd') (Rep)2 y Rep.

Una de estas correlaciones es la de Brown y colaboradores
que se muestran en la figura 2.6, con los grupos adimensionales -

definidos como sigue.

(2.24)

RQP:._‘!E_[’_."_‘: ' 4:{/( _‘@‘//’/{9(/3'/3
il ’ | 7

Para determinar Ut, primero se calcula (Cd') (Rep)z, con-
valores promedio para dp; de la grafica se encuentra el valor de

Rep. del cual se despeja Ut como:

Ae
AL =2 ik (2.25)
Ty

Una de las formas alternativas para determinar Ut, cuando
se trabja con particulas esféricas, es usando las expresiones --
analiticas para el coeficiente de arrastre adecuadas al régimen-
en que se trabaja, que han sido encontradas experimentalmente.

Para rangos de nimeros de Reynolds en particular se han -
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encontrado las siguientes relaciones entre Rep y Cd'.

S6lo para particulas esféricas:

4 '
L= s Rep < 0.4 (2.26a)
ed’ = ;4-0—,; 0.9< Rep < 500 (2.26D)

p
cd'= 0.43 B00 < Rep < 400 000 (2.26c)

Reemplazando estos valores de Cd' en las ecuaciones de de

finicién de Ut (2.23), tenemos que:

2
A = 3(,;;;(/3)4’_ Rep < 0-4 (2.27a)
M = M‘J}‘/’J 0.4< ﬂef<5aa (2a27b)
e 4 ( )
2e27C

il %
y/# :[3./.9(;;5) dp ] Joo < ﬂlﬁ S 40

Para evitar el arrastre de particulas de un lecho, la ve-
locidad del gas debe mantenerse en un valor entre Umf y Ut.

Debe tomarse en cuenta que para el calculo de Umf cuando-
existen diversos tamafios de particula, se usa el didmetro prome
dio de la distribucién, mientras que para el cdlculo de Ut debe-
mos usar el didmetro de las particulas mads pequefias que se encu-
entran en cantidades apreciables.

Una idea a cerca de la flexibidad que tenga un lecho flui
dizado nos la da la relacidn Ut/Umf; relacidn que esta dada por-
las siguientes ecuaciones:

Para particulas finas, Rep < 0.4.

I -1)ds"
e | /BA 96 (2.28)

ot~ det 3001
1650 ¢




25

Para particulas gruesas, Rep > 1000.

Ve
293t -£)d, ,
. LJ ;'EKOJ] _ 2 5(:./)/2 w8

ﬁ/' dplts-1:) 9 ’L&%&L&J"

29.9 /4

(2.29)

Asi que la relacién Ut/Umf varia de 10:1 a 90:1 y nos in-
dica que existe un rango mayor de condiciones de operacidén en --
cuanto se trabaje con particulas mds pequefias, mientras que para
particulas grandes el control que se debe tener de la velocidad-
del gas debe ser mas riguroso para evitar el arrastre.

La relacién Ut/Umf nos da también una idea de la altura -
méxima del lecho, ya que debido a la calda de presidn puede suce
der que en la parte inferior del lecho apenas se esté alcanzando
Umf y en la parte superior de lecho se tenga ya la velocidad ter
minal.

El rango adecuado de operacién estd comprendido entre la-— .
canalizacién y el ondeo, que se presenta cuando se estd operando
a velocidades cercanas a la velocidad terminal. La operacidén en-
este rango se hace dificil, sobre todo, cuando se trabaja con —-—
particulas grandes de ‘un sbélo tamafio, ya que la relacidén Ut/Umf-.
es pequefia y por lo tanto la altura midxima del lecho es pequefia,
pues la caida de presidn puede ser suficiente para provocar ondeo
en lechos suficientemente pequefios,

Para lograr la operacidn adecuada en lechos de particulas
grandes se acostumbra colocar deflectores de una manera cohveni-

ente, para lograr una distribucidén adecuada de particulas y gas,



26

como si el lecho estuviera constituido por varios lechos de poca-
altura. También se puede colocar un arreglo de lechos independien
tes.

2.7) Transporte de s6lidos suspendidos. (11)

Para el flujo de sbélidos suspendidos en corrientes gaseo--—
sas, en tubos horizontales, pueden existir diferentes formas de -
flujo dependiendo de la relacidén sblido-gas peso-velocidad y de -
la velocidad del gas. Con sblidos de baja densidad o bajas rela--
ciones sélido-gas, el sbélido puede ser totalmente suspendido, dis
tribuido uniformemente en el area transversal del ducto, mientras
que con sbélidos de densidad alta o relaciones grandes sblido-gas,
las particulas sblidas pueden depositarse en la parte inferior --
del tubo formando dunas y transportarse de una duna a otra. Con -
bajas relaciones sblido-gas pero bajas velocidades de gas, los —-
sélidos se transportan por saltos dentro del tubo.

No existe una correlacidén aplicable de una manera general-
para determinar la velocidad minima de acarreo o arrastre, sin em
bargo, el valor de la velocidad terminal en un lecho fluidizado -
indica este limite de una manera adecuada, para conocer a que va-=
lor de la velocidad se comenzardn a arrastrar particulas sbélidas-
en la corriente gaseosa.

Dalla Valle (3) da expresiones empiricas para el cdlculo -
de la velocidad minima de transporte para flujo en tubos horizon-
tales y verticales de particulas menores de 0.32 pulgadas de did-

metro y densidad menor de 165 lb/ft3 usando aire como gas de trans

porte.
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Vc h = 170( “, 23 ) ' Flujo horizontal
(2.30)
060
v = = 900 [? £23 Flujo vertical.
(2.31)

Donde:lﬁ\év= Velocidad minima de transporte (ft/seg).

7

Ds

Densidad del sélido (lb/ft3)

Didmetro de las particulas a transportar (ft).

La caida de presidn puede ser considerada como la suma de
las caidas de presidn individuales siguientes:

l.- Para la aceleracidn del gas a la velocidad de acarreo.

- GV
AP“S‘_.{!QZL (2.32)

2.- Aceleracidén de las particulas sdlidas.

Gs Vg

G = 2.33

3.~ Por la friccién entre el gas y las paredes del tubo.
95 s \o* . 4 Fs 4

Afrg= -~ mg—vi (2.34)

4.- Friccién combinada entre particulas y las paredes del
tubo, entre gas y particulas, asumiendo que esta friccidén puede-

ser representada por una ecuacibén del tipo de factor de fricciédn:

7 S : 3

Donde el factor de friccidn para sblidos fs, se puede re-

lacionar al coeficiente de arrastre por la siguiente ecuacién:

7 - 3/_9 Dtcdl (VS-V5>2
E2~275 \"%

(2.36)
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Ademas para flujo vertical hay que agregar los siguientes
términos:

5.— Para el soporte de la columna de gas (carga estdtica-

del gas).

:'_—V?_g:_— (2.37)

6.- Carga estatica de sbdlidos.

Gs S L (2.38)
APys -—————————Vs R

Para encontrar fg se requiere el nimero de Reynolds, el -

cual estard definido como sigue:

Re = DsWa-Vs) fs (2.39)
g

/Ab= viscosidad del gas (lb/ft-seqg)

Wen y Simons (4) obtuvieron la siguiente correlacidén empi
rica para particulas a su velocidad terminal, usando esferas de-

vidrio (#< 0.01 in) y polvo de carbbén (F <0.03 in) con aire como

gas de arrastre.

2.40
AP;)( )_25\/ (2.40)

Donde APf es la suma de las pérdidas por friccidn.

La expresidn anterior se puede usar para calcular la cai-
da de presibén con una aproximacidn de < 35%, sin embargo en un -
problema particular se puede usar como base para obtener una ma-
yor exactitud, determinando los coeficientes y exponentes adecua

dos al sistema.
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2.8) ELUTRIACION,

Definicién.- Para propdsitos de definicién del término --
elutriacidén, consideremos que tenemos un lecho de particulas sO=-
lidas con una amplia distribucién de tamafios de particula, carga
do en un recipiente cilindrico, con un plato distribuidor de flu
jo en la parte inferior. A tal lecho le hacemos pasar una corri-
ente de gas a través de las particulas, aumentando paulatinamen-
te la velocidad del gas, hasta que primeramente se presenta la -
fluidizacién,.si se sigue aumentando el flujo llegard el momento
en que éste sea suficiente para alcanzar el valor de la velocidad
terminal de las particulas mids pequefias de la distribucibén, de -
tal forma que éstas comenzaran a ser arrastradas por ia corriente
gaseosa por la parte superior del lecho, mientras que las parti-
culas gruesas permaneceran en el aparato en estado fluidizado; -
este fendmeno es conocido como elutriacidn.

El fendmeno de elutriacidén es fundamentalmente diferente-
al de transporte neumdtico de sbélidos, debido a que en el segun-
do todas las particulas sbélidas son arrastradas en la corriente-
gaseosa en fase dispersa, mientras que en la elutriacidén solamen
te las particulas de menor didmetro (las mas ligeras) son arras-
tradas.

Estratificacién: una condicibdn necesaria para la elutria-
cibn.- Aunque la definicién cualitativa de la elutriacidn sea re
lativamente simple, una discripcién por medio de correlaciones -
basada en un modelo fisico no ha sido alin dada de una manera sa-

tisfactoria, ésto puede ser entendido por el hecho de que alGn no
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se tiene un conocimiento amplio del fenémeno de fluidizacidén y -
de la naturaleza del lecho fluidizado. Sin embargo algunas corre
laciones empiricas han sido desarrolladas.

Para que las particulas mas finas de una distribucidn pue
dan ser arrastradas de la superficie del lecho, y esto sea de --
una manera continua, los finos del fondo deben transportarse ha-
cia la superficie, es decir, que debe haber una transferencia de
finos hacia la parte superior del lecho, con una cierta acumula-
cién en esa zona, y por lo tanto una cierta acumulacién de parti
culas gfuesas en el fondo del lecho, a este fendémeno se le cono-
ce como estratificacidén y es condicién necesaria para que la elu
triacién ocurra. Cuando existen varias fracciones de diferentes-
tamafios, existira la tendencia a la formacidén de diferentes capas
colocadas de mayor a menor tamafio, ordenadas, del plato distri--
buidor a la superficie del lecho.

El fenémeno de estratificacién es poco entendido, para --
sistemas gas-s6lido, sobre todo cuando se opera en régimen turbu
lento, y esto se debe probablemente a que la elutriacidn es sola
mente entendida de una manera empirica. Asi que algunos datos -~
experimentales son usados para explicar la estratificacién. En -
la figura 2.7 se muestran datos de concentracién de finos a dife
rentes alturas en un lecho, obtenidos por Osber & Charlesworth -
(5

Altura libre de transporte.- Conforme el gas emerge del -
lecho fluidizado, la velocidad puede exeder apreciablemente a la

velocidad terminal para algunos tamafios de particula de los que-
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constituyen el lecho. Inmediatamente arriba de la superficie del--
lecho y alguna distancia mds alld la situacidn puede ser descrita
esquematicamente como lo hicieron Zenz y Othmer (1). como se mues
tra en la figura 2.8. Al llegar una burbuja relativamente grande-
a la superficie del lecho, ésta se rompe dando un flujo rapido, -
intermitente e irregular y arrastra tanto particulas gruesas como
finas, en la figura 2.8 se puede ver que justo arriba de la super
ficie del lecho la velocidad del gas puede variar sugnificativa--
mente de punto a punto a través del area transversal, como lo in-
dican las longitudes relativas de las flechas, un poco mas arriba
el perfil de velocidades tiende a hacerse mas uniforme y las par-
ticulas pequefias son arrastradas por el gas ya que su velocidad -
terminal es menor que la velocidad actual del gas. Las particulas
grandes que inicialmente fueron arrastradas debido a las zonas de
alta velocidad del gas, gradualmente van incrementando su energia
potencial de tal forma que pronto llega a ser mayor que su ener--
gia cinética, la cual va disminuyendo hasta hacerse cero y por --
fin caen otra vez al lecho, la maxima distancia arriba del lecho-
que pueden recorrer antes de caer de nuevo es la llamada altura -
libre de transporte (ALT).

Zenz y Othmer presentaron una correlacién grdfica de ALT -
relaciondandola a la velocidad superficial del gas, como se mues--
tra en la figura 2.9, para diferentes didmetros de columna. Esta-
correlacidén grafica no toma en cuenta ni las propiedades del gas-
ni las del sdlido, ni la geometria del lecho, excepto el diametro

de la columna. Por esta razdn tal correlacidn debe considerarse -
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unicamente para dar una idea del orden de magnitud de la AILT.

Es de hacerse notar gue de acuerdo con la figura 2e9, lav~—
ALT aumenta conforme lo hace el didmetro del lecho, algunos auto-
res atribuyen ésto al efecto de la pared en el caso de lechos de~-
didmetro pequefio y probablemente a la mala distribucién de flujo-
en recipientes de didmetro grande, naturalmente conforme la velo-
cidad del gas aumenta tales efectos tienden a desaparecer y la --
ALT tiende a ser igual para cualguier didmetro de columna. También
se puede apreciar en la figura 2.9 el hecho natural de que la ALT
tienda a cero conforme la velocidad del gas tiende al valor de la
velocidad minima de fluidizacidn.

Debe tomarse en cuenta que estas apreciaciones cualitati-
vas deben usarse con cuidado. Para dar una descripcién cuantitati
va adecuada debe tomarse en cuenta el tamafio de las particulas y-
su distribucién, la densidad del material y otras variables, en la
medida qgue ésto sea posible.

En la figura 2.10 se muestran las correlaciones de peso --
de finos elutrados contra tiempo para diferentes alturas libres -
de transporte, obtenidos por Zenz y othmer (1), donde se puede ob
servar que a menor ALT mayor es el peso de finos que son elutra--
dos en un tiempo dado.

Altura libre de borda.- Relacionada a la altura libre de -
transporte estd la llamada altura libre de borda (ALB), que es la
distancia entre la parte superior del lecho expandido y la parte-
alta donde se encuentra la tapa del aparato de fluidizacién. E1 -

tipo de relacidén que existe entre el peso de finos elutrados y el
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tpo. se encuentra representada en la figura 2.10, donde puede --
observarse que a menor ALB existe una mayor velocidad de elutria
cidén. También se puede notar gue para los dos valores mas altos-
de ALB, se tiene aproximadamente la misma velocidad de elutrua--
cién, ésto se debe probablemente a que ambos valores sean mayo--
res que la altura libre de transporte.

Mecanismos de elutriacién de particulas.

Como se dijo antes de elutriacidn de particulas de un le-
cho fluidizado puede explicarse, por el arrastre de las particu-
las en ias burbujas de gas a través del lecho y con la ruptura -
de las burbujas en la superficie del lecho y la consecuente erup
cién de particulas. ILa energia cinética de cada particula a tra-
vés de la ALB nuede ser adscrita a la fuerza de inercia de la --
particula, a la friccién y a la fuerza boyante de la corriente -
gaseosa, después las particulas gruesas caen antes de alcanzar -
la ALT, mientras que las particulas finas ascendiendo y finalmen
te saldran del aparato de fluidizacidn al alcanzar la ALB.

Para poder explicar cuantitativamente este fendémeno, leva
y Wen (6) hicieron las siguientes consideraciones para proponer-
un modelo:

l.- E1 lecho fluidizado puede considerarse constituido por
dos fases, la fase burbuja y la fase emulsgidén como se muestra en
la fig. 2.11.

2.- Ia fase burbuja se considera que consiste de burbujas

esféricas con una oclusién de sb6lidos como se muestra en la fig-
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2.11. Ia fraccidén de volumen de la burbuja ocupada por la oclu--
sién de sdélidos es fw. Y la velocidad de la burbuja puede ser --

calculada mediante la ecuacidén (2.41).

/(/5’-‘//0",4,”/ *0-7”(Dbﬁ)/z («Uﬂ/é‘l“ 536) (2.41)

3.- Ia fase emul#idén o dispersa se considera que tiende =~
una fraccién de espacios vacios igual a la del lecho en el esta-
do de fluidizacidén incipiente es decir €EmeE.

4.- Se asume que las burbujas crecen constantemente por -
coalesenéia, mientras ascienden a través del lecho, hasta alcan-
zar su maximo tamafio estable o el diametro del lecho. Harrison y
colaboradores (7) encontraron que el mdximo didmetro estable de-
la burbuja se alcanza cuando la velocidad de flujo del gas es —--
igual a la velocidad terminal de las particulas, y propucieron -
la ecuacién (2.42) para el cdlculo del midximo didmetro estable.

- (A Y _!
Dpm = (ﬁ) o (,am/aa/cs €gs)

(2.42)

5.- Cuando la velocidad del gas es mucho mayor que la ve-
locidad terminal de las particulas, el miaximo didmetro estable -
de las burbujas no es alcanzado.

Para esta situacidén la velocidad de la burbuja es aproxi-

mada por la ecuacidn (2.43)

H
My = m'; (4(0 ‘//m/) (2.43)

6.— E1 tamafio de burbuja varia conforme va ascendiendo a-

través del lecho, y es aproximadamente representado este aumen-
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to en el tamafio de la burbuja por la ecuacidn (2.44) desarroyada

por Kato y Wen (8)

Dy = ¥ g5 dp (—7‘%/);4 e Dio (awichdes £38)  (2.44)

Donde Dbo es el didmetro de la burbuja justo arriba del -
distribuidor, el Dbo se puede calcular aproximadamente por medio

de la ecuacidn (2.45).

" Cu <c98)
50./1 (2.45)

7.- E1 volumen total de burbujas en el lecho puede ser ex
presado como (H-Hmf) A. Entonces el namero de burbujas que se --

elevan en todo el lecho es:

szi(.%?&ﬁ— (ﬁ“’.«%"_’;éﬂg‘) (2.46)
5
é

Asi que la cantidad de sblidos arrastrados en las oclusio

nes de las burbujas es:

3
fw (leL Db) fs (I"fmf) N (2.47)

Por lo tanto la velocidad de acarreo de s6lidos por unidad

de tiempo y por unidad de area transversal de lecho, J, es:

= J 3 ‘
d= fu (E D) s (i -€mp) 5 -———:is‘,
(2.48)

= fw s (-Cmp) (o~ lémy ) e

cmt S45

Considerando el mezclado de sdlidos y el intercambio de -

los mismos en la oclusidén de sdélidos de las burbujas, Telmor y -
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Benenati (9) obtuvieron empiricamente laveldbcidad de acarreo de-
sblidos por unidad de tiempo y por unidad de area transversal, -

desarrollando la ecuacidn (2.49)

-66.3d

(2.49)
120785 (ts-ttyy) © (e..,*s‘,

Que debe ser equivalente a la ecuacidn (2.48), por lo que
la fraccién de volumen debida a la oclucidn de sblidos en la bur

buja, Fw, es igual a:
-¢6.3d
fuz= (0185 )/}g, Cricas) (2.50)

Debido al intercambio de sdlidos entre las oclusiones y -
la fase dispersa (ya que las burbujas atraviezan el lecho) las -
oclusiones contendran una concentracidén de finos mayor que la --
composicién promedio del lecho, lo que ocaciona el fendmeno de =
estratificacidén, y el perfil de concentracibén a través del lecho
queda, después de un tiempo de iniciada la operacidn, como se -~

mostrd en la figura 2.12.

Para relacionar la velocidad del gas a la de las particu-
las, una vez que éstas sobrepasaron la altura.del lecho, Leva y-
Wen (6) desarrollaron la ecuacibdbn (2.51), que da la velocidad de
la particula en funcién del tiempo y un parametro que depende —-

del didmetro de la particula.
v= YU L - (- Ay ) t (2:5%)

e (2.51a)
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Basados en la ecuacidén 2.51 1la altura arriba de la super
ficie del lecho, en la que se encuentra una particula después de-

un tiempo t es:

L
h =/7’/f 2 (1-€) (it lly ~Mty)- (tp oY (2252)

Para particulas gruesas, cuya veloqidad terminal es mayor-
que la velocidad actual del gas, el tiempo en el que alcanzan la-
altura libre de transporte y el valor de tal altura sucede cuando
t=T y v=0, por lo que para esta situacidn las ecuaciones (2.51) y

(2.52) se transforman en:

T;{(— Lx (|+’7:’g%) (2.32)
|
A‘m‘,x B ;’U’o = ('(16 ‘/[a)Ln (l-} ﬂ:ji,/(o)S (2.54)

Para las particulas finas a una distancia suficientemente-
lejos de la superficie del lecho, la velocidad que tendran a al--
canzar sera la verocidad terminal de acuerdo a su tamafio y densidad.

La explicacidn cuantitativa del modelo propuesto por Leva-

y Wen y el desarrollo de las ecuaciones para ei cdlculo de la al-
tura libre de transporte, nos da las bases para estimar las dimen

siones del equid de fluidizacidn que se debe de utilizar.



CAPITULO III
SISTEMA EXPERIMENTAL Y OPERACION

3.1) Descripcidn General.

En base a la figura 3.1 el equipo usado y su distribucién
fue la siguiente. Un lecho fluidizado (F), como centro del sis—-—
tema donde se realizd la elutriacidén. La medicidn y control de -
flujo de aire por medio de un rotadmetro (E), provisto de su val-
vula reguladora de flujo, para controlar finamente y una valvula
(B) para control grueso de flujo. El aire antes de pasar al rotd
metro fue pasado por un lecho fijo de silica gel (C) donde la --
humedad del aire era removida practicamente de una manera total.
Adémas del rotametro (E) se colocd otro (D), en paralelo, el - -
cudl se usd para determinar la velocidad minima de fluidizacidne
El aire fue impulsado por un compresor centrifugo (A). Conectado
al lecho se usd un mondmetro de dos ramas (G) con agua como li--
quido medidor, donde se midié la caida de presidén a través del -
lecho. Los sblidos arrastrados fueron conducidos a través de tu-
beria de pldstico hasta dos ciclones de vidrio (H) (I) colocados
en serie, donde las particulas de caolin fueron separadas de la-
corriente gaseosa, el Gltimo ciclén (I) estaba provisto de dos =
bolsas de lona (J) con el objeto de que el aire que se descargaba
a la atmbésfera estuviera libre de los polvos finos que no logra-
ron separase en los ciclones.

3.2) Descripcién de los componentes del sistema experimen

tal.
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(6)

(F)

(e

(©)

Pigura 3.1, Sistema Experimental.

(B)
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Compresor .- E1l compresor usado fue uno centrifugo, con -
capacidad para descargar hasta una presién de 30 lb/inz, la - -
presién de descarga puede ser regulada por medio de una valvula—-"
de alivio que se encuentra exactamente a la salida. El compresor
tiene la versatilidad de poderse usar como bomba de vacio también
El compresor cuenta con un motor de 1/3 Hp de una fase, alimenta
do por corriente alterna de 115 V. La presidn de descarga que =~
proporciona este compresor se mantiene practicamente constante -
durante la operacidn, lo que facilita tener un flujo constante -
de aire a través del sistema.

vValvula de control grueso.- Esta valvula, concectada des-
pués del compresor, podia proporcionar un control poco fino de -
flujo ya dque con un pedquefio cambio en la posicién, proporcionaba
un cambio relativamente grande en el flujo de aire, por lo que -
se mantuvo fija en todas las corridas experimentales.

Secador.- El medio por el cual se seCo el aire fue hacién
dolo pasar a través de un lecho fijo de &ilica gel, el cual con-
sistfa en un tubo de vidrio con conexiones para la entrada y sa-
lida del aire, ademds estaba abierto por uno de los extremos,due
se mantenfa cerrado durante la operacidén por medio de un tapbn -
‘de hule sellado con cinta adhesiva. El tapdn se podia quitar para
cambiar la silica gel una vez que ésta se habia agotado.

Rotadmetros.- se contaba con dos rotdmetros, uno de ellos-—
de marca Fischer & Porter Co. graduado en Kg de Clz/dia, con ca-—

pacidad de 0 a 34 (0a 7.45 1t/min T P N ) el cual se usd para -
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la determinacidén de la velocidad minima de fluidizacidn. El otro
rotametro era uno de F.W, Dwyer MFC Co. graduado en SCFH de gas-
natural, de 0 a 200 (o a 94.5 1lt/min T P S), éste contaba con =--
una vadlvula de control de flujo que regulaba finamente el flujo
de aire, con este rotametro se cambiaron las condiciones de gas-
to de aire durante la operacidn. Los dos rotadmetros estaban co--
nectados en paralelo, de tal forma que se podia dirigir el flujo
hacia uno u Stro segln el gasto que se deseara mahejar. Ambos ro
tametros fueron calibrados previamente utilizando como aparato -
calibrador un burbujdmetro para medir el flujo de aire.

Lecho.- Este constaba de uma probeta de vidrio adaptada -
a un distribuidor de gas constituido de material acrilico, lleno
de pedaceria de tubo de vidrio, con un plato distribuidor de la-
siguiente forma: Una placa multiperforada, después un espacio —-
vacid, y finalmente un soporte para las particulas constituido -
por una malla de acero, #325, soportada por dos marcos de mate--

rial acrilico. Con este tipo de plato distribuidor se asegurd --

una distribucidén de aire uniforme a través de la totalidad del
drea del lecho. La probeta, que formaba el cuerpo del aparato, -
estaba graduada en cm3, de 0 a 500, con didmetro interno igual a
4,681 cm. y diametro externo igual a 5.20 cm., con una area - -
transversal de 17.21 cm%vUna altura de 36.0 cm. cerrada en la --
parte superior con un tapdén de hule horadado, con una "Te" de ~-
vidrio introducida a través del tapdn, por donde saldria el aire

con las particulas gue se arrastraran durante la operacidn, la =
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otra conexién de la "Te" se conectaria por medio de una manguera

de tygon a una de las ramas del manbémetro. El lecho tenia una - -

conexidn a tierra, constituida por uﬁa ldmina de alumino adherida

a la parte interior de la probeta, con el objeto de que se descar

garan las particulas que pudieran adquirir carga eléctrica durante
la operacidén debido a rozamiento. Tal lamina de aluminio, se -~ -

conectd a la llave de agua por medio de un conductor.

Manémetro.- El mandmetro usado fue uno de dos ramas, una -
de las cuales estaba conectada justo a la entrada de aire al le--
cho, antés del distribuidor y la otra rama se conectd exactamente
a la salida del lecho, de’tal forma que el diferencial de presiédn
que se mididé fue a través de todo el lecho, considerando el dis--
fribuidor y las particulas. El liquido medidor fue agua y el mand
metro tenfia la capacidad de medir caidas de presidén de hasta 60 -
cm. de agua.

Ciclones.- Fueron dos los ciclones usados, el primero era-
un matrdz de 1000 ml, con una conexidén de entrada en la parte mas
ancha del matrdz, de donde partia una tira de aluminio que se pro
longa, pegada a la pared interior del matraz, hasta la boca del -
mismo, que estaba conectada por medio de un cable conductor a tie
rra, para evitar que las particulas de s6lido cargadas eléctrica-
mente se adhirieran a las paredes del cicldén en lugar de resbalar
al fondo del mismo. La boca del matrdz se encontraba cerrada por-
un tapdén de hule, para que alli se depositaran los sélidos y la -
corriente de aire saliera por el tubo que el matrdz tenia incrus-

tado en el fondo, que guedaba hacia arriba, esta salida era conec
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tada a la entrada del segundo cicldén, que era un matrdz erlenmayer
de 300 ml, con una entrada tangencial en la parte de mayor didme--
tro del matrdaz, la boca del cicldn en este caso quedaba hacia arri
ba, donde se colocaron dos bolsas de lona una dentro de la otra, -
para lograr una retencidén total de finos.

X 3.3.) Descripcidén de la operaciodn.

El caolin que se usd para la experimentacidén fue mineral -
extraido personalmente del yacimienta de tal forma que se encontra
ba constituido por terrones grandes y himedos, asi que para poder-
molerlos.primero se tuvieron que partir en terrones pequefios de -~
tamafio adecuado para que pudieran introducirse al triturador. El -~
triturador era uno del tipo de rotacidn excéntrica que deja el ma-
terial de tamafio adecuado para entrar al moldino.

Del triturador se pasd al caolin a la estufa para reducir =-
la humedad del mismo, ya que hiGmedo formaba un lodo que se adheria
a los platos de rozamiento del molino e impedia la entrada de mas-—
material a molerse. Para secar el caolin se ajustd la temperatura-
de la estufa a 130°C y se dejo el material dentro durante cinco -~
horas.

Una vez seco se pasb al molino donde se logrd una molienda-
adecuada, esta operacidén fue sencilla y réapida, y simplemente con-
sistidé en introducir por el alimentador del equipo los pequefios --
terrones secos, dosificandolos al ritmo que el molino iba requiri-
endo mids alimentacién y ajustando el tornillo de control de finura,
que regula la separacidén de los platos. El caolin que se extrajo -

del depbsito del molino estaba listo para la siguiente operacidn.
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Del caolin que se extrajo del molino se tomd una parte -
para determinar la distribucién de tamafios de particula. ‘Para -
ésto se observd que si el polvo se pasaba directamente a las —--
mallas para determinar la distribucién, éste se adheria a la- -
malla,debido a que estaba todavia hGmedo. Asi que se procedid -
a secarlo antes de efectuar el tamizado. El secado de esta por-
cidén de caolin se realizd en la estufa a una temperatura de 130°
C durante 24 horas.

El tamizado se realizd colocando una cantidad pesada de-
caolin en la malla #80 y coiocando sucesivamente las #100, 150,
200, y 325 y al final la tapa inferior de los tamices, se colad
la tapa superior y se puso el caonjunto de mallas en el tamiza-
dor durante 30 minutos efectivos, observando que los Gltimos 5-
minutos no havia cambio en la cantidad de polvo en los diversos
tamices, lo cual indicaba que ya se habia realizado la separa--
cién en las diferentes fracciones, esta apreciacidén se hizo uni
camente de manera visual.

También del cadlin salido del molino se separéron canti-
dades suficientes de los tamafios de la distribucidén para hacer-
una mezcla con cantidades conocidas, y elucubrar sobre el grado
de separacidn en cuanto a tamafio de particula, al operar el apa
rato de fluidizacidn a diferentes gastos, los cuales se usarian
con la muestra original salida del molino.

Ia mezcla que se prepard contenia cantidades al azar de-

cada fraccidn excepto de las particulas que atraviesan la malla
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#325, pues de esta fraccidn habia muy poco en la muestra salida-
del molino. Con esta mezcla se operd de la misma forma que la --
muestra del molino, que fue de la siguiente manera: se secd la -
muestra, se colocd en el lecho una cantidad, se incrementd gra-
dualmente el flujo de aire, hasta alcanzar la velocidad minima -
de fluidizacidn, se incrementd alin mads la velocidad del aire has
ta lograr que hubiera arrastre de sblidos, se estuvo observando el
lecho hasta que no hubiera arrastre de sb6lidos, en ese momento -
se detuvo la operacidén y se recuperd el caolin que se separb, se
volvié a montar el aparato y se incrementdé el flujo de aire. Mi—
entras tanto, se procedid a la determinacidén de tamafio de parti-
cula de ese corte y a pesar las diferentes fracciones obtenidas-
en las mallas. Este procedimiento se repitidé para cada corte ob-
tenido a los diferentes gastos a los que se operd el sistema.

Se tomdé como tiempo de operacién una hora porgue después-
de estar trabajando ese tiempo a los gastos que se selecionaron-
para obtener los diferentes cortes, el arrastre era practicamen-
te nulo.

Ia determinacidén de los gastos a los qué habia que operar
el sistema experimental, se hizo de la siguiente forma: primero,
se aumentd gradualmente el flujo hasta la desaparicidén de los --
canales que se formaban cuando se trabajaba a gastos muy bajos,
la desaparicién de canales y la primera presencia de la fluidiza
cidén indicaba que se habfia alcanzado la velocidad minima de flui

dizacién. Después se incrementd ligeramente el flujo, hasta que-
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hubo arrastre de particulas con la corriente gaseosa, se vié que

a 20 SCFH, habia arrastre, entonces se selecciond este gasto = =

como el adecuado para hacer el primer corte. Una vez que no hubo

arrastre se cambid el gasto, a 30 SCHFH, para obtener otra frac-

cibn, al principio de la operacidn, el arrastre correspondiente-

a este gasto de aire era abundante, pero al cabo de un tiempo --

fue disminuyendo paulatinamente, hasta desaparecer al cabo de una
hora.

Posteriormente se trabajoé también a 40 y 50 SCFH para se-
parar también las fracciones correspondientes a estos flujos de-
aire, y determinar la relacidn entre la cantidad arrastrada y --
gasto, y observar las posibles diferencias en composicién quimi-
ca entre las diferentes fracciones obtenidas como funcidén del --
flujo de aire.

Para lograr la fluidizacidén adecuada y el arrastre se@ =--
presentaron algunas dificultades debido a las caracteristicas --
propias del material con que se estaba trabajamdo. Una de ellas-
fue con el distribuidor ya instalado en el equipo de fluidizacidn
va que debido a la distribucién de orificios en el mismo, se ob-
servd que alin a flujos altos de aire, ocurria canalizacidén del -
gas a través del lecho. De manera que hubo de disefiarse un nuevo
plato distribuidor que proporcionara una distribucidn uniforme -
de flujo. El plato distribuidor quedd constituido de la siguien-
te forma: un uniformizador de flujo constituido por una piramide
cuadrangular hueca, llena de pedaceria de tubo de vidrio, inme—-

diatamente después una placa multiperforada, después un espacio-
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libre de 0.5 cm de altura, para que hubiera una distribucién uni
forme en todo ese espacio vacid, después una malla de acero del-
No. 325, que evitara la entrada de particulas al espacio vacio.

Con el cambio de plato distribuidor se notdé una mejoria -
en la calidad de la fluidizacidn.

Otro problema que hubo que resolver fue que al comenzar -
a pasar la corriente de aire, todo el caolin subia como un tapdn
sin permitir el paso de aire, al hacer vibrar el lecho, el tapdn
se desintegraba y el aire pasaba s6lo por los canales que se for
maban, después de hacer vibrar el lecho y lograr el cambio de =--
posicién de los canales empezaba la fluidizacién el algunas zo--
nas donde por ese tiempo habia estado pasando el aire, entonces-
se concluyd que lo que pasaba era que el material estaba himedo-
y las particulas se adherian unas a otras, aln cuando al tacto -
el caolin parecia estar seco, de tal forma que se probd secar el
caolin en la estufa a 130°C, por seis horas, y efectivamente se-
noté que el caolin ya seco no formaba el tapén descrito antes y-
se lograba una fluidizacién buena y uniforme rdpidamente, aln --
cuando siempre al principio de la operacidn hﬁbo que hacer vibrar
el lecho, ésto se debid probablemente a la amplia distribucién -
de tamafios de particula que provocan que al llenar el lecho, és-
te se compacte mucho. Una manera alternativa de lograr la fluidi
zacidn, sin tener que mover el lecho, fué iniciando la operacidn
con un gasto alto y después irlo disminuyendo gradualmente hasta
llegar a la velocidad minima de fluidizacidn, en vez de irlo au-

mentando.
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Esta segunda forma de iniciar la operacidén se usbd solamen
te en la determinacidén de la velocidad minima de fluidizacidn, va
que se podia arrastrar particulas en la primera parte, que debian
arrastrarse hasta la segunda o tercera parte.

En cuanto a la recuperacidén de las particulas arrastradas-
por el gas, al principio se probaron los diferentes arreglos de -
los ciclones, es decir primero el de 1000 ml y en serie el de 300
después y viceversa, el problema que se trataba de resolver era -
el lograr que el aire que se descargara a la atmbésfera estuviera-
libre de polvos y lograr la mejor separacidn de sbdlidos. Para gas
tos pequefios, el arreglo era primero el grande y después el chico,
y era suficiente para separar casi el 100% de los sblidos arras—-
trados, pero a gastos mayores siempre se arrastraban particulas, a
pesar de los ciclones, sin importar el orden en Jue se colocaran-
éstos.

Una de las formas que se probaron para resolver este pro--
blema fue hacer burbujear en agua, en el segundo cicldn, a la co-
rriente gaseosa, se observd que habia una mejoria en cuanto a la-
pureza del aire que salia, pero no fué sino hasta que se colocaron
dos bolsas de lona, una dentro de la otra, a la salida del segun-
do ciclén cuando se logrd la retencidn de particulas sblidas en -
un 100%

3.4) Descripcidén de la técnica usada para el analisis qui-
mico de la muestra que se usaria como patrdn de comparacidn. (13)

La técnica usada basicamente consistié en la determinacidn

de Fe como Fe203, de Si como 5102, de Al como A1203 obtenido por-
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diferencia de la cantidad determinada como dxidos mezclados R205:

Determinacién de Fe
Consideraciones generales.
El caolin en polvo se trata con HC1l diluido a temperatura
de ebullicién, se filtra y la solucidn que contiene el cloruro -
férrico formado se trata con solucidon de amoniaco en un pequefio-

execeso para precipitar el hidrdxido férrico.

Fe Cl3 = 3NH3+3H20=Fe (OH)3+3NH4C1

No existe problema de dilucidn del silicato ya que la con
centracién de HCl no diluye el 6xido de aluminio gue se encuen-—-—
tra formando una estructura muy estable con el didxido de sili--
cio. AGln cuando el titanio también precipita con la solucidn de-
amoniaco, esta precipitacidén no es cuantitativa y dada la peque-
fia cantidad en que se encuentra presente en los caolines no afec
ta apreciablemente los resultados.

El producto de solubilidad del hidrdxido férrico es del -
orden de 10°36, por lo que se puede efectuar una precipitacién -
cuantitativa, alGn en soluciones ligeramente ééidas pues las per-
didas por solubilidad en los lavados son destimables. El precipi
tado se forma al principio, en fase dispersa; pero calentando en-
presencia de electrolitos, coagula en una masa gelatinosa que se
diqenta; un calentamiento prolongado motiva que los coagulos se-
rompan dando particulas pequefias. El 6xido férrico hidratado es-
un ejemplo tipico de coloide coagulado.

La coagulacidn de un precipitado coloidal se favorece con
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siderablemente elevando la temperatﬁra de la solucibn, por ésto -
se efect@ia la precipitacidén a la temperatura de ebullicién o prd-
xima a la misma y se mantiene, a esta temperatura, tan s6lo un --
corto tiempo después de efectuda la precipitacidn.

Debido a su estado colidal el 6xido férrico hidratado - --
tiene gran capacidad para absorber iones presentes en la solucidn,
si hay exceso de iones amonio durante la precipitacién y lavados,
la adosrcidén de otros iones sisminuye considerablemente; y como -
las sales de amonio se volatilizan durante la calcinacidén del pre
cipitado, el error debido a fendémenos de adsorcidn es generalmen-
te pequefio.

Para asegurar que la coprecipitacién no sea demasiado gran
de, se puede efectuar una reprecipitacidén disolviendo el precipi-
tado en acidos diluidos.

El filtrado se hace por filtro de papel y no debe succionaxr
se, ya que las particulas de precipitado gelatinoso penetran en -
los poros del papel obstruyéndolos y ésto ademds de retardar el -
filtrado afecta la operacién de lavado, ya gue la solucién de la-
vado no atraviesa la masa del precipitado sino que-escurre por los
poOCOs_poros gue no se taparon.

El éxido férrico hidratado por calcinacidén pierde agua dan
do el 6éxido férrico, la temperatura}uydebepasar de 1000°C ya que
a temperaturas superiores a este valor se forma lentamente el te-
tréxido triférrico Fej0, (6xido ferroso-férrico, salino o magnéti

4

CO) .
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2Fe (OH)3 —————— )Fe203+ 3H20

Técnica usada en la determinacidn de Fe

Se pesaron exactamente 5.00 g de caolin secado a 110°C,se
le agreganh en un vaso de precipitados 50 ml de HCl1l 0.5 N, se ca-
lienta a ebullicidn y se mantiene asi, tapado el vaso con vidrio
de reloj, durante media hora. Se agregan una o dos gotas de HNO3
hasta un ml para oxidar todo el fierro ferroso que pudiera estar
presente. Se agregan unas gotas de indicador rojo de metilo, se-
filtra y se procede a precipitar el hidréxido férrico con la so-
lucidéh de amoniaco, agregandola gota a gota hasta gque la solucidn
caﬁbie de color xrojoa amarillo (pH 6.5).

Se calienta a temperatura de ebullicidn para que se for--
men coagulos grandes y se enfria después al chorro de agua. Se-
deja sedimentar y se filtra a través de papel Wattman No. 41 de
filtricidén rgpida. Se lava vérias veces (de 6 a 8 ) con pequeiias
porporciones de solucién al 2% de cloruro de amonio.

Se seca, se carboniza el pepel sin llama. y se pone a -—-
calecinacién en mufla a una temperatura de 900°C, se pone a peso

constante y se determina la cantidad de Fe203 como:

% Fe2O3 = P ﬁ 100

P= peso de precipitado.
M= peso de muestra.

Determinacidén de Sio2,
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Se preparan las siguientes soluciones:

Solucién de guinolina al 2%. Se agrega mientras se agita

10 ml de guinolina a 400 ml de agua caliente acidificada con 12

ml de &cido clorhidrico concentrado. Se deja enfriar y se dilu-

ye a 500 ml con agua destilada.

Solucidén al 10% de
de molibdato de amonio en
horas y se filtra.

Solucién indicador

se disuelven en 100 ml de

molbdato de amonio. Se disuelve 25 g-

250 ml de agua, se deja en reposo 24-

azul de timol. 0.2 g de azul de timol

etanol, se agregan 4.3 ml de hiddxido

de sodio 0.1 N y se diluye a 500 ml.

Solucién indicador

rojo de cresol-azul de timol. 0.1 g -

de rojo de cresol se disuelven en 5.3 ml de NaOH 0.1 N y se di-

luye a 100 ml con agua destilada.

Por separado, 0.1 g de azul de timol se disuelven en 20-

ml de etanol, se agregan después, 2.1 ml de NaOH 0.1 N y se di-

luye a 100 ml con agua destilada.

Finalmente se mezclan ambas soluciones.

Operacién con la muestra.- 7 g de NaOH son colocados en

un crisol de niquel y se funden, con mechero de Bunsen, hasta-

eliminacién del agua y obtencién de una fusidén tranquila; se -

deja enfriar el crisol hasta 40-50°C y se coloca dentro del --

crisol la muestra que serd de 0.2500 g de caolin en polvo, se

coloca nuevamente el crisol a la flama del mechero hasta obte-

ner una fusién tranguila durante 3 minutos, alcanzando al - -
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final una temperatura rojo sombra, se deja enfriar el crisol y se
coloca dentro de un vaso de precipitados alto y se cubre con un -
vidrio de reloj, se llena el crisol con agua a temperatura de - -
ebullicién e inmediatamente se vuelve a colocar el vidrio de re--
loj en la posicidén original, la temperatura debe ser tal que el -
agua se mantenga en ebullicién debido al calor de disolucidn has-
ta que todo este disuelto, pero no debe estar demasiado caliente-

para evitar que existan proyecciones.

Se pasa el extracto alcalino a 20 ml de HC1l concentrado,

lavando el crisol cuidadosamente por dentro y por fuera con HC1  —

diluido caliente. También se lavan el vaso y el vidrio de relo]
con HCl diluido caliente.

Se calienta la solucién a 80°C sin llegar a ebullicién, -
se enfria rapidamente a temperatura ambiente y se diluye a 170 ml
con agua destilada. Se agrega 3 g de hidréxido de sodio en lente-
jas hasta disolucién. Se agregan 8 gotas de azul de timol y HCl -
concentrado hasta que el color del indicador pase de azul pgsando
por amarillo a rojo (pH 1.2). Se agregan 8 ml de HCl1l diluido - -
(1+9), 5 ml de acido acético diluido (1+2), y 30 ml de la solucidn
de molibdato de amonio; se mezcla bien, se calienta en bafio maria
a ebullicién durante 10-12 minutos.

Se retira del bafio maria y se agregan 40 ml de HCl dildido
(1+1) e inmediatamente se precipita con 65 ml de la solucién de -
ginolina agitando fuertemente durante la adicidén. Se pone nueva--
mente a bafio maria para llevar su temperatura a 80 - 90°C por - -

cinco minutos més, se enfria ripidamente hasta 15°C O menos y se-
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deja reposar para que el precipitado sedimente.

Se filtra el precipitado por succién, decantando la mayor
parte del liguido, se lava 2 0 3 veces con 30 ml de agua el pre-
cipitado en el vaso y después de pasarlo al filtro se lava con -
otras 6 porciones de agua fria. La solucibén se guarda para la -
determinacién de alumina. |

El precipitado se pasa al frasco original y se disuelve -
con 30 ml de solucién de hidréxido de sodio 1 N, se lava el embu
do con pequefias porciones de agua recogiendo los lavados en el -
mismo frasco. La dilucién se hace agitando fuertemente hasta la
desaparicidén del precipitado amarillo.

Se prueba que la solucidn esté en pH alcalino, en caso =-
cont r ario se agrega una cantidad medida de hidréxido de sodio.
Se titula con HCl 0.5 N el exeso de hidréxido de sodio con indi-
cador rojo de cresol-azul de timol hasta vire de azul al princi-
pio pasando por rosado a amarillo (pH 7.0) Se calcula el volumen
de NaOH que ha reaccionado con el complejo silico-molibdato de -
- quinolina.

Dado que el equivalente gramo para el dibéxido de silicio-
es 2.5025, 1 ml N gastado en la dilucién del precipitado equiva-
le a 0.00253 gramos de SiO2 en la muestra.

Reacciones. N

Si0, + 4NaOH == Na

5 4 SlO4 + 2H,O

2

Na48104 + 4HCl == 4SJ.O4 + 4NacCl

Hysio, + 12 (NH4 ) 2MoOy + 24NCl ==
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H4(SlO4.12 Moo3) + 24NH4Cl + 12H.O

2

H,(S10,. 12M0O;) + 4CgH,NHCL ==

(09H7N)4. H4 (SJ.O4 -12Moo3) + 4HC1

(C9H7N)4. H4 (8104 12MOO3) + 24NaO =

4C9H N + SiO, + 1l2NaNoO

7 5 A + 2H20

Determinacién de aluminio.

Técnica usada.

A la solucién obtenida después de separar el precipitado
silico—molibdato de quinolina se divide en dos partes, la prime
ra de ellas se usa para determinar R203, para lo cual se le - -
agrega 1 ml de HNO3 para oxidar el Fe que se pudiera encontrar-

en estado ferroso.

aFe2+ + NO, + 4H+ == 3Fe3+ + NO + 2H2O

Ya que la solucién es suficientemente acida la oxidacidn
no presenta problemas. Se agregan unas gotas de indicador rojo-
de metilo y se precipitan los 6xidos combinados, R,0 , por la -

3
adicién de solucién de amoniaco hasta vire de rojo a amarillo -
esta precipitacién se hace con la solucién a punto de ebullicidn
y una vez que ha cambiado el color del indicador, indicando que

se ha alcanzado el punto final de la precipitacién se enfria ra’

pidamente la solucién y se deja reposar por un tiempo de media-

hora y se filtra en papel Wattman nun. 41 por gravedad. Se decan
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ta la solucién y finalmente se pasa el precipitado al filtro por
la adicién de una pequefia cantidad de cloruro de amonio al 2%. -
El precipitado se lava varias veces con cloruro de amonio al 2%-
y se regresa nuevamente al vaso original, y se disuelve con 20 -
ml de HCl diluido (1+l1), se pone tapado a ebullicién lenta hasta
que el papel esté hecho pulpa, se lava perfectamente el vidrio -
de reloj, se agregan 100 ml de agua y unas gotas de rojo de meti
lo y se repite la precipitacién, se filtra lavando con tres pro-
ciones de 30 ml de cloruro de amonio al 2%, terminando el lavado
’del preéipitado con 5 porciones de agua fria. Se seca el precipi
tado con el papel, se carboniza el papel dentro de un crisol ---
tarado usando el mechero, y se calcina en mufla a 900°C y se - -
pone a peso constante pesando como R203.

Se toma la segunda parte de la solucidén separada del pre-
cipitado silico-molibdato de quinolina para la determinacién de-
Fe permanganométricamente.

Primero se reduce el Fe3+ a Fe2+, ésto se hace con cloruro
estanoso de la sigaiente manera, la solucién'caliente (70—90°C)'
se reduce agregando gota a gota solucidén concentrada de cloruro

estanoso empleando bureta hasta que el color amarillo caracte--

ristica de las soluciones férricas casi haya desaparecido, la -

reduccidnes termina con solucidén diluida de cloruro estanoso en
dos vol@menes de dcido clorhidrico dilufido; la solucidn diluida
de cloruro estanoso se agrega gota a gota hasta que la solucidn
tenga un color verde palido, libre de tinte amarillo, entonces-

se agregan dos o tres gotas mas. Se enfria rapidamente y se - -
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elimina el exceso de cloruro estanoso agregando rapidamente, mien
tras se agita, 10 ml de solucibdn saturada de cloruro merciirico, -
debe producirse tan sdlo un leve enturbamiento blanco sedoso, de-

bido al cloruro mercurioso precipitado.

2HgCly + SnCl, == Hg2Cl2 + SnCl,

Antes de titular debe diluirse a 400 ml aproximadamente y-
se agregah 25 ml de solucidn Zimmermann-Reinhardt, solucidn pre--
ventiva, que se prepara de la siguiente forma; 5 g de MnSO4’4H20—
en 25 ml de solucién de: 10 ml de H3S0, concentrado en 30 ml de -
agua, a la solucién resultante se le agrega 10 ml de H3PO4.

Después se titula con solucién 0.1 de KMnO,, lentamente, -
hasta la primera coloracidén rosada que aparezca, esta coloracidn-

desaparece después de 15 segundos.

o+ - 2+ 3+ 2+
81 + MnO, + 5 Fe == 5Fe + Mn + 4H20

1 ml de KMnO4Né 0.05884 g de Fe.

A la cantidad de 6xidos mezclados R203 se le resta la can-
tidad de Fe203 determinada, resultando como diferencia la canti--

dad de A1203 presente en la muestra.

% Bl203 = %R,0, - % Fe 0, .

3.5) Método de andlisis quimico por fluorescencia de rayos
IIXII (12)
Los rayos X son radiaciones electromagnéticas en el inter-

valor de longitudes de onda de 0.1l a 100 X. Se emiten durante - -
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ciertos tipos de descomposicidén radioactiva, y pueden producirse

artificialmente en un tubo de rayos X. Este tubo consiste en una

camara al vacio que contiene un filamento de alambre (catodo) y
un blanco (dnodo). Entre el filamento y el blanco se establece-
una diferencia de potencial de hasta varios miles de volts.- El-
filamento se calienta y los electrones emitidos son fuertemente-
atraidos por el dnodo y acelerados en alto grado en el fuerte -~
campo eléctrico del sitema. Cuando los electrones de alta velo-
cidad chocan contra el blanco desprenden electrones mas internos,
de las capas K o L por ejemplo, de los atomos del mise. Cada - -
electrén desprendido es reemplazado por otro de un orbital mis -
elevado, y la energia desprendida por el paso de un electrédn de-
una orbita alta a una mas baja es emitida en forma de un rayo X.
El espectro que se obtiene, después de una dispersidn ade
cuada, consiste de radiacidn blanca, de lineas superpuestas muy-
definidas, caracteristicas del elemento empleado como blanco, y-

que estdn relacionadas a su nGmero atdmico por la ley de Moseley:

C=a (z-0)2
A a zZ

Donde C es la velocidad de la luz, A la longitud de onda,-
a es una constante de prporcionalidad y Z es el nGmero atdmico. g~
es una constante cuyo valor depende de la serie de lineas, ésto -
es, de que la linea se origine por la caida de un electrdon de una
capa L a una K (lineas K_, ), de una M a una K (lineas KP ), de —-

una M a una L (lineas L, ). etc,
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Los procedimientos de andlisis por fluorescencia de rayos
X tienen un gran nimero de aplicaciones, Los rayos X pueden pro-
ducirse no sbélo por bombardeo de la sustancia con electrones, --
sino por la irradiacién con rayos X de longitud de onda corta.

Los rayos X secundarios o fluorescentes que se obtienen, -
son aproximadamente 1000 veces menos intensos que los producidos
por el bombardeo electrénico. Por lo tanto es necesario contar -
con un haz de rayos X primarios de alta intensidad y con detectp
res de muy buena sensibilidad.

Por este método de fluorescencia de rayos X, dependiendo-
de la calidad del aparato y la habilidad del operario, es posi--
ble determinar alin los constituyentes minoritarios de una mues--

tra, con una exactitud de 1 a 2% o mejor.



CAPITULO IV

RESULTADOS EXPERIMENTALES.

4.1) MOLIENDA DEL CAOLIN.

La molienda del caolin se realizd en un molino de discos-
de rozamiento, en el cual el t amafio de particula del material mo
lido se controla por medio de un tornillo que regula la separa--
cidén de los discos.

La operacidén consistidé primeramente de una trituracién de
la muestra, como preparacidén para lograr un tamafio de terrenos -
que pudiera entrar por el alimentador del molino. Después de la-
trituracidén los terrones de caolin se pusieron en una estufa a -
130°C para eliminar la humedad y evitar que las particulas forma
ran un lodo que se adhiriera a los discos del molino e impidiera
la entrada de mas caolin.

Los terrones una vez secos, fueron molidos y se obfuvo un
polvo de tamafio de particula aparentemente uniforme. Al polvo ob
tenido le llamaremos nuestra original.

4.2) Distribucién de tamafios de particula.

Esta determinacién se hizo por tamizado. Las mallas que se
usaron en la operacidén fueron las de un conjunto de tipo comer- -

cial y fueron las siguientes:
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No. de malla Abertura.gu)
80 190
100 150
150 100
200 74
325 43

El tamizado se realizé de la siguiente forma: primero se
colocd una cantidad pesada de la muestra original en la parte -
superiorAdel tamiz No.80 y se colocaron bajo éste los demas, en
orden decreciente en cuanto a abertura, el tiempo que se coloca
roﬁ los tamices ordenados de esta forma en el tamizador fue de-
30 minutos. Después de esta operacidén las diferentes fracciones
que fueron retenidas en las mallas se pasaron y de esta forma -
se obtuvo la distribucién de tamafios de particula que se muestra
en la tabla 4.1.

'4.3) Preparacidn de una mezcla de distribucidén de tama-
fios de particula conocida. (Mezcla A).

Ia mezcla A se prepard pesando cantidades de cada uno de
los tamafios de particula que se separaron de la muestra origi-
nal colocando todas las porciones pesadas en un matraz de 2000-
ml y agitando fuertemente para lograr un mezclado completo; de-
la mecla resultante se témo una parfe para ser separada en el -
sistema experimental por elutriacidén. ILas cantidades respectivas
de cada fraccidén que se usaron para la preparacién de la mezcla

A, fueron tomadas al azar y dieron origen a la distribucidén de-
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Tabla 4.1. Distribucidén de tamafios de particula de la muestra -
salida del molino muestra original).

Tamafio de Peso Peso acumulado Fraccion ElePls
particula peso  acumula
da
Cu) (g) (g) (%) (%)
> 190 128.3 128.3 48.86 48.86
150-190 20,8 149.1 7992 56.73
100-150 31.9 181.0 12.15 68.93
74-100 32 212.2 11.88 80.81
43-74 28.4 240.6 10.81 91.62
<43 22.0 262.6 8.38 100.00
Total 262 .6 100.00

Tabla 4.2 Distribucidén de Tamados de particula de la mezcla A.

Tamafio de Peso Peso acumulado Fraccidn F.P.
particula peso acumulado
(M) (9) (g) (%) (%)
>190 23.85 23.85 16 .86 16 .86
150-190 7.09 30.94 ~ 5.01 21.87
100-150 16.99 47.93 12.01 33.88
74-100 L 2265 70.58 16.02 49.90
43-74 53.38 123.96 37.75 87.65
<43 17.45 141.41 12.34 99.99

Total 141.41 99.99
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tamafios de particula mostrada en la tabla 4.2

(4.4) Separacidén de la mezcla A por elutriacidn utilizando
diferentes gastos de aire.

Los gastos que se utilizaron para la separacidén de la mez--
cla A fueron seleccionados como se indicé ya en la seccidn 3.3. —--
del capitulo III, y fueron 20, 30, 40 y 50 SCFH, equivalentes a -
7.52. 11.28. 15.04 y 18.81 1lt/min respectivamente.

4.5) Determinacidén de los tamafios de particula de los cor--
tes obtenidos de la operacidn con la mezcla A.

Cada uno de los diferentes cortes obtenidos de la operacidn
se colocaron en los tamices arreglados de la misma forma como se -
indico en la seccidn 4.2, los resultados de esta determinacién se-
muestran en las tablas 4.3. 4.4. y 4.5.

Ia represent acidn grafica de las relaciones de las cantida
des obtenidas de cada tamafio, en los diferentes cortes se muestra-
en la figura\4.l, en funcidén de los gastos usados para obtener - -
cada corte.

4.6) Separacidn de la muestra original.-

Ahora se procedid a efectuar la separacidn de la muestra --
original, es decir el caolin como sale del molino, para lo cual se
operd a los mismos gastos que se usaron para la mezcla A, y se ob-

tuvieron las siguientes caidas de presidn.

Corte Gastos Caida de presidn.
(SCFH) (1t/min) (cm de agua)

3 20 iab2 1255

II 30 11.28 1932

ILTEIL 40 15.04 29.0
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Tabla 4.3,Peso,en gramos, obtenidos de cada tamafio en cada corte.

Tamafio (/u) Corte I Corte II Corte III Corte IV
> 190 0.1511 = mmmmmmmm mm—mmeee 0.0588
150-190 0.3200 = —mm————- 0.5961 0.0801
100-150 0.1370  —mm————- 0.0231 0.0554
74-100 0.2764  —mmm———— 2.5877 0.4616
43~ 74 3.8918 2.4118 8.3935 5.3727
X 43 6.2330 6.3869 4.1702 0.8058
16.6706 6 .8444

Total 10.7213 8.7987

Tabla 4.4,% de cada tamafio relativo al peso total obtenido para -

cada corte.

Tamafio . %en cada corte ;
/ﬁ‘ Corte I Corte II Corte III Corte IV .
> 190 1.4093  mmmmmmme mmmm—eee 0.8591
150-190 0.2984  —mmme—e—— 3.5758 1.1703
100-150 1.2718  mmm————— 5.5373 0.9555
74-100 2.5780 = ———mm——- 15.5225 6.7442
A3 74 36.2997 27.4109 ' 50.3491  78.4977
<43 58.1366 _72.5891 25.0153 11.7731
Total 99.9938 100.0000 100.0000 99.9999
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Tabla 4.5 Porcentaje de cada tamafio en los cortes relativos a la

Cantidad gue de cste tamafio habia en la mezcla A

Tamafio
(//)
>190
150-190
100-150
74-100
43-74

£43

Tabla 4.5 (continuacidn)

Tamafio.
(M)
2190
150-190
100~150
74-100
43— 74

£ 43

(%)
0.24

1223

Cortel
(%) % acum. .
0.63 0.63
0.45 0.45
0.81 0.81
1.22 1.22
7.29 Te29
35.72 25.72
Corte IV
% acum.
0.87
9.99
6.62
14 .67
37.59
100.83

Corte II

(%)

% acum.
0.63

0.45

1.22
11.81

72,32

Corte III

(%)

5.43
11.42
15.72

23.90

% acum.
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4.7) Analisis del residuo de la operacidén con la mezcla A.
El anilisis del residuo de la operacidén con la mezcla A consistid
en: determinacién de la distribucidén de tamafios de particula y ~--
anidlisis quimico, en cuanto a la determinacidén de Fe. Sio2 y - =
AL203.

4.7 a) La determinacién de la distribucidén de tamafios de -
particula se hizo claculando la diferencia de los pesos de cada -
fraccidén en la mezcla A menos la suma de los pesos obtenidos de -
cada fraqcién en los cortes. Esta distribucién se muestra en la -~
tabla 4.6.

4.7.b) La determinacién de Si0, se hizo de la manera indi-
cada en la seccidén 3.5, y el resultado obtenido fue el siguiente-
expresado como porcentaje.

%Si0, = 54.665

4.7.c) Determinacidén de aluminio como Al30;.

%A1203 = 29.016

4.7.d) Determinacidén de fierro como Fe203.

No estructural. % Fe203 =-O.434

Total % Fep0y = 0.446

4.9) Comparacién de la composicidn guimica de diferentes-
fracciones obtenidas de la operacién‘con la muestra original.

Esta comparacién se hizo con el objeto de tener una base-
para determinar la eficiencia de la separacién. El método Jue se
empleé fue el andlisis cuantitativo por fluorescencia de rayos X.

1as bases de este métodc fueron descritas ya en el capitulo III.
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los resultados que se obtuvieron para fracciones gque se analiza-
ron se muestran en la tabla 4.7.

Las fracciones que se analizaron fueron las siguientes:

Corte II separado de la muestra original operando el siste
ma con un gasto de aire de 30 SCFH, equivalente a 11.28 1lt/min.

Residuo.- Residuo de la operacidén hasta 30 SCFH.

Original.- La muestra original también se analizé para to-
marse como referencia.

4.9) Operacién con un sbélo tamafio de particula.

Como corrida decisiva para determinar el grado de eanrique-
cimiento en cuanto a composicién gquimica de los diferentes cortes,
se probd utilizar una fraccidén con un rango de tamafios de particu
la estrecho, para eliminar lo mds posible el factor tamafio de par
ticula y dejar como Gnica variable para la elu triacién la densi-
dad de la misma, que probablemente esté relacionada a la composi-
cidén quimica.

Para realizar esta operacidén se separd una fraccidn de %a-
muestra original, por tamizado. Esta fraccién fue la separada en-
tre las mallas No. 100 y No. 80. y tienen didmetro de particula -
comprendido entre 150 y 190 micras.

Ia muestra se colocd en el aparato de fluidizacidén y se --
inicid la operacidén aumentando poco a poco el gasto de aire hasta
alcanzar el valor de 13 SCFH en el que se presentaba la fluidiza-
cién incipiente, después se aumento la velocidad del aire a 15 --
SCFH para separar el primer corte; el tiempo se operd a este gas-

to fue de una hora, después del cual el arrastre de particulas no
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Tabla 4.6. Distribucidén de tamafios de particula del residuo de -
la operacidén con la mezcla A.

Tamafio Peso Peso acum. Fraccion F.P
Peso Acumulado

(9) (9) (%) (%)

190 23.6401 23.6401 23.99 23.99
150-190 6.3818 30.0219 6.48 30.47
100-150 15.8645 45 .8864 16.10 46.57
74-100 19.3243 65.2107 19.61 66.18
43- 74 33.3102 98.5209 33.81 99299
AER e 98.5209 e — 99.99

Tabla 4.7 Analisis guimico por fluorescencia de Rayos X de las -
fracciones obtenidas de la operacidn con la muestra original.

Fraccidn %SiO2 %AlZO %Fe O

3 2 3
Original 63.6 251e5 QES
Residuo 61l.6 2545 0.14
Corte II 64 .0 250 0.15

Tabla 4.8 Composicién quimica de las fracciones separadas por la
operacidén con la fraccidén 80-100.

Fraccidn. %Si0p %A1,03 %Fe203
Residuo 67<2 28.8 0.28
Corte 15 SFCH 62.2 30.3 0.30
Corte 25 SFCH 64.2 2642 0.34

Corte 35 SCFH 68.0 26103 0.39
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era significativo. Luego se operd a los gastos de 20, 25, 30 y 35
SCFH para separar los diferentes cortes.

Se determiné la composicién gquimica de los cortes obteni-
dos a 15, 25 SCFH asi como el residuo de la operacidén, por el me-
todo de analisis cuantitativo por fluorescencia de rayos X. Dichas
composiciones se encuent ran enlistadas en la tabla 4.8, y repre-

sentados en las figuras 4.2.
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CAPITULO V

DISCUSION DE RESULTADOS, CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

5.1) En el presente capitulo se hard una discusién de los
resultados obtenidos, los cuales fueron mostrados en el capitulo
IV, orientando tal discusién a obtener alguna conclusién acerca-
de la eficiencia de la separacibén en el enriquecimiento en cuan-
to a la composicién quimica de las diferentes fracciones obteni-
das por elutiraciédn.

Se puede observar en el capitulo anterior que las prue--
bas experimentales que se llevaron a cabo fueron hechas con dos
tipos de muestras diferentes. Se trabajé con la muestra origi--
nél y con la muestra A, las cuales estaban compuestas por parti
culas con tamafio de particula distribuidos en un amplio rango -
que iba desde mayores de 190 micras hasta menores de 43 micras,
lo cual impidié visualizar claramente el grado de separacidén de
bido a diferencias en densidad intrinseca de las particulas, --
sin embargo permitié la obtencidén de ciertas conclusiones como-
se vera mas adelante.

El otro tipo de muestra con la que se trabajé fue la frac
cién constituida por las particulas que se separaban entre las -
mallas No. 80 y No. 100, con un rango de tamafio de particula es-
trecho, comprendido entre 150 y 190 micras.

Los resultados de la operacién con tales muestras nos ih
dican que:

l.- En la operacién con la mezcla A, la separacién por --
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elutriacién, hasta el mayor de los gastos a los que se trabajb,
se efectda unicamente, en cantidades apreciables, con las parti
culas de tamafio menor de 100 micras, adn cuando se detectaron -
tamafios mayores, pero en baja proporcién, como se observa en --
las tablas 4.3 a 4.5 y en las figs. 4.1.

2.- Analizando las figuras 4.1 se puede observar que la-
variacién en la distribucién de tamafios de particula debida a -
la abrasién durante las corridas experimentales fue depreciable
ya que como puede observarse en la tabla 4.5, las cantidades de
cada tamafio de particula se mantuvieron constantes, ToRcqueNses=
puede comprobar si se suman los porcentajes de cada tamafio rela
tivos al total original, contenidos en las diferentes cortes.

3.- En las tablas 4.3 a 4.5 se observa que particulas con
tamafios en el mismo rango aparecen en diferentes cortes obteni--
dos a diferentes gastos de aire, lo cual indica que al trabajar-
con muestras compuestas por fracciones de diferentes tamafios de-
particula, la separacién se da tanto por tamarnos de particula -
como por densidad intrinseca de las particulas, y por esto el -
resultado del andlisis guimico por fuorescencia de rayos X, de-
los cortes obtenidos de la operacién con la muestra original no-
muestra diferencias marcadas en cuanto al contenido de 8SiOp, --
Al,03 y Fey03, como se puede observar en la tabla 4.7, sin em-
bargo si existe diferencia en la composicién, aungue como ya se-

dijo esta no es muy marcada.

4.- En base a lo anterior se decidid hacer prue-
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bas de elutriacién utilizando una fraccién con un rango de ta-

mafios de particula estrecho, para eliminar el factor témaﬁo de-

particula para la separacién y de esta forma poder observar uni

camente el grado de separacidn, en cuanto a composicién quimica,
debido a la diferencia de densidades de las particulas. Del ana

lisis quimico de los cortes obtenidos durante esta operacibén y -
del residuo no arrastrado, mostrado en la tabla 4.8 y las figu--
ras 4.2, se observa que existe una diferencia apreciable en la -
composicién quimica de dichos cortes y ademas se observé una ten
dencia eﬁ cuanto que a menor contenido de Si0O, y mayor de Al,03-
en las particulas, menor es la densidad y por lo tanto se pueden
separar estas particulas a una menor velocidad superficial del -
aire.

Observando el contenido de Fe,0; para los diferentes cor
tes, aparentemente existe una correlacién entre la densidad de -
la particula y el contenido de Fe,03, es decir, gue a menor den-
sidad existe un menor contenido de Fe,;05, sin embargo el residuo
que supuestamente deberia contener mayor cantidad de 6xido fé-—-
rrico por estar constituido por las particulas de mayor densidad,
mostré en los analisis el menor contenido en comparacibén con las
demas fracciones analizadas, lo cual'no puede ser explicado en -

base a la experimentacidén hecha.

502 CONCLUSIONES.
A pesar de las limitaciones del sistema experimental uti-

lizado, como se sefialé en el capitulo III, puede concluirse que-
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es factible la utilizacién de la operacidn de elutiracién, como
proceso para el tratamiento de caolines naturales, con el fin -
de enriquecerlos en su contenido de A1203 y asi aumentar su ca
lidad para un uso determinado.

Tomando en cuenta que el uso que se les da a los caolines
con los que se trabajé (yacimientos de Huayacocotla, Ver.), es -
basicamente en la industria del cemento, puede pensarse en un --
tratamiento a nivel industrial para mejorar su calidad y darles-

uso donde su valor sea mads alto (pintura, papel, etc.)

51 31) RECOMENDACIONES.

1.- Dado que uno de los problemas que se encontraron a lo
largo de este estudio, fue que en la operacién de molienda apro-
ximadamente el 50% de las particulas resultaron demasiado gran--—
des para su manejo en el sistema de elutiracidén ( > 199/44), es
conveniente el realizar estudios con muestras obtenidas de una -
molienda més fina y asi acercarse més a las especificaciones co-
merciales de los caolines; también se recomienda el uso de un mo
lino que dé un rango de tamafios de particula més estrecho.

2.- Realizar estudios de tratamiento de estos mismos cao
lines por via himeda (sedimentacidn) y asi poder establecer una
comparacién de la eficiencia de los dos métodos para un posible
estudio posterior de su utilizacidén a gran escala.

3.- En base a un estudio de mercado, se recomienda evaluar

a nivel de anteproyecto la viabilidad de una instalacién comer--

cial utilizando el tratamiento descrito en este trabajo.
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como posibles alternativas de diagrama de flujo se propo

nen los mostrados en las figuras 5.1.
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