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RESUMEN

Bn éste trabajo se estudia 1a posibilidad de apliecar
el método de sepregsciln en 1a obtencidn de aldmina a par-
tir de arcillas crolinfiicas.

Para éoto ou traban woteriales 3reillosss, cuys com-
posicidn minerals-ica es princivalmente caolinftica ¥ una
pegquefin cantidad de slunitn, sisnds &) contenido de ¥e del
orden de 0,7 %,

e un Norso, 090 Hile pasar

Wnoun aparaie oonui

Carroun”t presldn de vapor da -

unf gorrisnte de W

agua cono~ddn sotre unn mancciila coateniendo 8 arcllla -

aezclads de clorurs de sodio. Bn éstos condicioneg e ¢lo-

T

rurns de sadin ne Widralizn de acuerds con 1a reaccidun,

2RaCl « B0 oo Na i o« JHOL

H1 Ho, 0 ose difende en 1z ored de 1a aflice fermando ~

p-aluminats complejo.

o

algdn 5ili
Eate compusoto podri{s cer un neoductn 2 partir del-

xivizeidn alealina.

[

cual e oblenga aldmin: por 1
Naota: E1 tdymine seprepacidn ae emrles nara la tostacidn ~
clorante de mineralas utilisando cloruro de hidrége-
nc, Sin embargo, en 2ote trabaje el producto de 1a -
hidrdlisls de clovure Ze wodio (Na,0} se emnled para

1a formacisn de silico~-nluminatos de sodio.



INTRODUCCTIOR

TMPORTANCIA DEL THA3AJO BXPRRIMENTAL,

En nuestro pafs ae localizan grandes yncimientos ar-
cillosos con Altos contenides de caolin, siendc la mayor{a
de ellos utilizadoe por 1a Iadusztriz Panelers de reflracta-
rios, hulera, 4o sinturs, ete, »vro no 82 ha llegado a la
abtencidn de sus com~imentes vari tener asl, un mayer asrg
vechamiento industrial de dichar uaroilias,

México 8s un nafs an desarrollo ¥ vor tanto nececita

cada vez de mayor cantiidad de productos que no 1oz hay, o

que no se producen

REMM NS

nte con la mate

ria prima requerida. Une de lac on

Lavide 1z obten
cidn de éntos protucros, er que ro divfel) v ocostons su sg
paracidn comercial, ademda de la carsneia de feenologio -
propir ¥y el alio costo de beenolonfs ovtranjora.

Dado 1s anterier, ¢) decarroilo tecmoldgice metaldr-
pleo del pafs e hage indis

enanble, o4

queranss un buen -

aprovechamientas de nuestran miateriag oriang,

B!

Ta finalidad de date trabsjo fud llevar a4 zabo un e

i

tudio experimental exploratorie tratuude arcillas mediante

el método de segregacidn emvlenls en el beneficio de mine-

s

rales siliccaos de cobre sara la obtzncidn do oobre.
El interds principal radica en bhuscar un mbtodo para
el tratamiento de minerales arcillosos para I obtencidn -

de aldmina, materia prima para la obtencidn de aluminio,



CAPITULCO I.

PHOBLEXATICA DE LA OBTBENCTION DE ALUMINA A PAHTIR
DE MATERTALES NO BAUXITICOQS.

1.1 Demanda de materins primas utilizadas en la Industria

del Aluminio.

A nivel mundial lu indusgtria del aluminio ha grecido

en los dltimoy afive 8 upa tasa nromedio actual 46 8% anual.

EBn 197¢ la produccidn mundial del) aluminio primario-
fué de 15 millones de tonraeladno (1),

El crecimiante de la produccidn wupdial durante -

19741978 fué de 2,84 anual y oo vetimg 2lesnes un prome -

{1}, ¥n qus la

sl duor

dic entre 3 y el 54

las pogibilidades de suminietro con sus conseeuenclas  de

2t se restringird el cere-

elevacidn de orecios ¥ npasibly
cimiento,

Ia nroduccidn mundinl de aluminio prisario se obtiew
ne prédcticamente en su tetalided medisnte 21 vroce’s - -
Hall~ﬂéron1t, por medio de in slectrdiisls de zldminae 84 -
suelta en criolita,

De acuerdo coan date procedimisnto para obtener una -
toneladna de aluminic, se requiers un poco ménoa de dos to-
neladas de alviminz. Casi tods la altmine producida es ex -
tra{da de minerales con contenidos del 45 al 55% de A1203,
(tabla 1X2),tales como bauxitas y lateritas. Aunque una ~
parte de é&sta Aldminn es usada para obtener aluminio, el
conswio de bauxitas, lateritas en €l presente sobrepasa -

los 100 millones de tonelndas._



Tabla No. 1 Andlisig Jufmico de los princionles yncimien -

tos de bauxita en el mundo . (2).

Componentes Franc?grozﬁgpsluvia . JnmaiggéFICBSurinam
A1203 5460 54w60 48-59 56-61
5102 2 3 5mb ,5-5,5 Q50,7 25
F8203 19..28 20. 28 19.20 1,5-6
T102 2,5-3 2,8.4 2,5 1,5-2,5
Cag 0,1-0,5 D,1-2 0,20, 8 0,1
?205 0,15 0,10, D,0a0,3 9,1
v205 2,06-0,07 0,08 0,0% 0,02
Cr203 0,05-0,07 0,07-0,1 0,05 3,04
Zno 0,01 9,01-0,02 3,03 0,91
Péraida por 11-13 1315 25-28 30-32
ealcinacidn  Bohemitsn  Bahemils Hidrn ~ Hidrae -
Mineral de - rilita zilita
mayor propor
cién
CONTINUACION., ,
Componentes Anin Afrion
Indonesin ¥alasia Ghann Fuinea
M'eoj 5156 56-58 5254 5962
510, 2.8 2,55 1,52 0,5-1
F3203 9-15 Tt 14-14 a5
Tio2 0,5=1,5 0,6-0,7 1,5-2 2,5-4
Ca0 0,1 0,1 3,1-0,3 0,1
Pboﬁ 0,04-0,17  0,03-0,07 0,1 0,1
7205 0,02 0,01 $3,03-0,00 0,05
cr203 0,02 0,01 3,01~1,05 0,06-0,12
Zn0 0,010,023 0,01 0,01 0,01
Pérdida por 28-1 30-22 2729 20232
calcinacidn Hidra - Hidra - Hidra - Hidra -
gilita gilita zilita gilita

Minerali de -
mayor nropor
cifn



CONTINUACION..,
Componentcs Australia
Woipa Kimbarly

A1203 57-60 50-59
Sio? 3-5,5 1-5
F3203 6~8,5 =10
T102 21 0, 5-5
Ca0 0,1 Gel
?,0, 6,05-0,1 0,05-0,4
V205 0,02-G,0% 2,1-G,3
CI‘?O? O’OQ“‘G,OS O,G}*Q,O?
g 0,01 0,01-0,02
Pérdida nor 26-10 26«10
galoinzeidn Hidra Hidra -

silita gilita

¥ineral de -
TAYHT pronor

cidén




Se estima que para el afio 2000 el consuno de bauxitas
y lateritas serd 5 veces mayor que ¢l actual, lo cual signl
fica que ei no se utilizan otras malerias primas las reser
vas estimadas en 1975 de 17 mil toneladas de dichos minera
les se verdn mgotadas entre les aflos 2010 y 2030 (1),

En concluaidn, es necesarin el estudio de nuevas rue
taa para produceidn de aldmina con factibilidud econdmica
debdido al aumento de consumoe de “luminio,

A pesar de que Wéxico cuanta cen yacimientos de arci
11las en 8l estado de Chimpas, con unm contenido de glbhoita
hasgta el 26%, semin un estudip d¢ la Comiaidn Pederal de -
Electricidad, &otaz son do bajo grado {més de 7% de 5102)
¥y no es faciible su fratamisate medionie 2l #1'50850 - =
Bayer {3).

Practicamente 1o istalidad de aldmind emnleads en el
pais ea importads ¥ au demanda en 2l pafs crece, como ko ~
musstran lag tablas 2 y 1.

Yor tante, se hage imprescindible 12 creacidn de una
tecnologfa aplicada a minerales nuciontles ¥y Croar procesgs
que sean competibles coun ol procesc Bayer,

En sintesisz, date irabajo representisa upo de ¢B08S €8~
fuerzos por desarrollar la tecnolopgfe para la obtencidn de

aldmina utilizando recursog minerales no explotados.

1.2 Poaibles fuentes no bruxiticos para la obhtencidn de

aldmina.

108 progesos pard obtener aldmina pueden dividirse -

"en dos:

Acalinos y Acideos. Los minerales empleados en di

chos procesos se¢ clasifican de igual manera,



TABIA 2

IMPORTACION DE ALUMINA (Alzoz) EN MEXICO
PERIODO 1970-1980

Afo VOLUMEN VALOR VALOR
Ton. $ $/Ton.
1970 74,067 71,094,000 360
1971 82,253 73,559,000 894
1972 80,706 76,572,996 994
1973 86,429 94,639,755 1,095
1974 92,151 114,343,295 1,241
1975 85,155 153,691,596 1,805
1976 93,0%5 206,668,779 2,221
1977 96,107 370,707,303 3,857
1978 93,760 418,485,059 4,463
1979 96,783 472,121,352 4,878
1980 87,790 €45, 506,231 6,214
* 1983 91,907 4301, 247,600 46,800

FUERTE: Anuario Estad{stico de 15 Miner{a Mexicana.

¥ Valores Estimados.

TABLA 3

PROYECCIOR DB LA DENANDA

(1981-1385)
Afio DEMANDA (A1203)
TON.
1982 90,535
1983 91,907
1984 93,279

1985 94,651




Los minerales alealinos incluyen los silico-alumina

tos de metales alcalinos y alcalinotérreos, tal como las
anortosites y nefelinas, Estos winerales deben irutarse -
mediante procesos de tipo alecnlino.

Los mineruales fAcidos incluyern silieco-nluminatos con

bajo contenido de metales nlealino y alenlinotérrens y pa-
ra su tratamiento se utilizan 4Acidos tal come ©l sulfdricos,
ol sulfuroso, ¢l ¢lorhfdrico 4 ol niirico,

Estos dos tipos l& procesos presentan vensajas y o=
desventajas:

En los procesos alcoalinos =1 d4xids férrico es inso-
luble y puede eliminarse en los iadou rojog, nero la sfli
ce es atecadn provocands périidaz de 4leali y aldminse.

ap o) Sxide de ndzrro

Los procescs deidos af
pero no la silice.
A peamar de lar inveusticuciones realizedas, dslos -

procesos son ceondmicamente incompetenies con €1 process

Bayer tradicionsl, debile 2 midltinles ravornes como éetas:

1. Recuseracidn no ceonfmicn de deldo vy Aleali emples-
doa en el proceso,

2. El contenido de hierro de ia aldmina obtenids de =

éstoa wroceaos, no dabe excedor del 0.2 DArL DO -

t

deor ser tratadoes poxr elecirdilsis en el proceeso
Hall-Héroult.

3, 1as disoluciones d¢ log materiales no baux{ticas -
3610 se llevan & cabo en condiciones extremas, por
tanto, 1os squipos son de alto costo y éstos proce-
08 5810 pueden llevarse a nivel niloto.

4, (asi todos éstos wnrocesos son incompetibles recpacs

to al consumo de energfa por toneladss de alumina con



el proceso de Bayer debido al bajo contenide de aldmina de
éstos minerales no bauxIticos. (Ver cuadro no. 1) (4).

CUADRO 1 (4)

ENERGIA CONSUHIDL EW VaRIOS FROCESOS PARA LA
OBTENCION DE ALUMINA

Proceso Energie consunida
®J/Ton 512b3

Proceso Sayer en bauxite 3O~ 4.0
Proceso Pechiney H' en arcillas 6.5 ~ 9.5
Process con deide nitrico en caolinesn 11.% ~ 12,0
Mroceso con deideo clorhidricoe en caslives 12,0 - 12.5
Proceso con carbonfite de calcio en - 10.0 - 11.0
nefelina o anorionita. 12,0 « 14.0

¥ 4.0 - 5.5, incluyendo la energi{s necesaris pars la pro-
duccidn de sosa cdustica y carbonato de calcio en el pro-

ces0.



Es necesario desarrollar tecnolog{a propinm psra la -

vroduccidn de aldmina, utilizands lo8 recursos minerales -

no explotadon.
Basdndonos en le forms en que se sncuentran les ar -

cillas nacionales, debemns poner atencidn sn dos factores

bdasicos para el desarrolle de an process para la obtencidn

de alumina:
a) Eliminacidn de imsurezas,
b) Tipo de procaesc de extraceidn de aldmina,

El estudio de 1l fastibvilidad gufmice ds los proce-

g08 involucrados, ae hage necesaris para tratar de evaluar
vosteriormente le econsnfa dsl nrocess o nivel viloto.
3 eEAYTIOLLG Le un nralads naglont ug 3ed i -
El dess 1lo & acional gque 393 renta

le pe 1a cencidn Ao aluminy, ofvece duenas perspecti-
ble para la odtencid o aldmin, recs buenas perspecti

1 optimizacidn de cada

vas ¥y su iwolantacidén desenderd de

una de 183 etapag que 1o conatiiuyan,



CAPITULO II

CARACTERIZACION DE LA MATERIA PRIMA.

IT.1 Arcilias.

Ia arcilla es un material natural de textura fins,

cuando se moja es pléstica y cuando estd secm es dura y -
compacta,

Ia arcilla es esencialmente un produocio 4o 18 erge -
8ién natural sobre rocas fgneza y slgwnos tipos dé rocas -
metamérficas. Bajo condiciones d¢ erosidn quimieca y bioqui
oa lag arcillas pueden tambildn provenir de rocas sedimenta
rias,

Ios principales minersles que constituyen a las arel
1llas son ailicatos hidratados de 2luminio qus forman capas
eristalinas, Ioa silicatos on capss criatelinty ostdn for-
mados por combinaciones de dos unidades estructurales; Un
tetraedro silicic-oxigens y un octaedro aluminio-hidrdxido,

Ias ceondiciones bvajo las cuales se encuenirs en 1a -
naturaleza son:

1). Arcillas producides ror el interperismo de mine-

rales,

2). Los minerales originales, alterades pueden ser -
transportados por el viento y redepositados, dan
do ori{gen a un yacimiento de arcillas.

Los minerales que al erosionarse dan lugar a la arci
1lla son: Peldespatos, alpunos minerales ferromagnesianos -
(olivino, piroxenas, anfibvoias y mice) entre otros.

Se presenta la tabla 4 (5), que contiene una clasifi

cacién de los minerales arcillosos.
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TABLA 4. (LASIPICACION DB WINERALES ARCILLOSOS.(5).

GRUPO SUBGRUTPO EJEMPLOS Y FORMULAS Q.
(x = corga vor férmula

unitaria)

CAOLINITA-3BRPENTINA CAOLIRITAS

(x = 0)

SERPERTINAS

cﬂolinitn...Alzsi [V

(OH)4

275

LR RCE S35 2 WA
,,..A1281205(0H)4.n520

crisotilo, lizardita y -~
sntigorlta...ﬂngiQOS(OH)4

PIROFILITA-TALCO PIROFILITAG virnxilitas.,..ﬁ Al (SiO )

(x = 0) TALCOS nluo.....Mg3o14 1O%OH)
HONTMORILLONITA- HONTHORTLLO montmorillonitfe.escecessases
SAPONITA HITAS { Kn, Ge .. (ALM 5

(3 2 0.25-0.60) w,0n) 53 (A1 8E) 53,0,

’ - (DH)O‘nHQO
beldellita, o everrinncasvuane
(Na,La/Q)G.BBAl (a1, o1)4 10
(OH),'nHDO
nontronlto. ..o rerenvrenacees
Na0633Fv (A1, 33)4 10(OH§'9320
SAPONITAS SAponItaAc, crencosarronsnannas

(¥g,A1,Fe)  (A2,51) ,0

4

10(0H),

HOCtoritheeiceivsresoncrcnenne

‘(
N33

(Mg, L) 51

4%0

(F,OH)2

BANCONIIRs v srnrrstsssvassanss

Fa, 33783

n.{51,A1),0

4710

(0H§-4H20
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TABLA 4, CLASIFICACION DB MINERALES ARCILLOSOS, (Continuacién).

VERMICULITA
{(x % 0.60-0.9)

VERMICULITAS
DIOCTARDRICAS
VBRMICULITAS
PRIOCTAEDRICAS

vermiculita dioctaedrica

vermiculita trioctaedrica

(smbas con 1a siguiente -
férmula general)..eecese
fg,»

(Mg, Fe &1) (AL, 51)4 lo(OH)2

. 4H20

MICA
(x = 1)

MICAS DIOCTA -
EDRICAS

HICAS TRIOCTA-
EURJICAS

moacovita..ﬂzKA13(SiO4)3

PArBZONItA . i irrrannnns

sereerenee s Nakl 51,0, (0H),

5103 % 5 1 W
f,K (Hg,ve)3A1(Sio4)3

flﬂgopit&a.--t......'.u..
eveene H, BELAL(510,)

MICA FRAGIL

HICAS FRAGILES

(om),

(x = 2) DIQCTAEDRICAS margarita.., Ca&ldsidolo
MICAS FHAGILES
TRIQCTAEDRICAS clintonit@iieeesiinnsans
...La(Mg,51)3(A13Si)010(0H)2
CLORITA CLORITAS

{x variable)

DIOCTAEDRICAS
OLORITAS TRIOC~
TAEDRICAS

PONNINA. . vervosenssnsan
{¥g,re, Al) (si, Al)4 10(OH)8

Clinoclo*&.....-.-.......
HgvgﬁAl 51 018
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El caolin es una arcills en la que su principal come
ponente a8 la caolinita; los caoclires se derivan principal
mente de rocas riolftican, la descomposicidn ss debida al
interperismo seguido de una alterscién hidrotermal.

La riolita, roca ultra~bdoica {a{lico~aluminate de -
sodio y/é potasio hidratade) con férmula general - -~ -
KZAJZ(OH)4 . 65102, al alterarse por causas de orfgen hi-
drotermal o metedrico produce coolin, esto 8i sorrientes
hidrotermales se hallan acowpafaday de dioxide de carbono;
¥ 83 contienen anhidride sulfurcoso, dan ovigen o 1as aluni
tas, Ia sigulente ecuncidn musstra la alteracidn do la rig

14ita por una corriente hidrotermal seturads 2« dioxido de
P

carbono.,
K2O'A1203'68102 + H;{'O > (J{‘,-!g-»»e‘ H‘:AI,:.,.‘HEOQ & d.SiOQ + K2C503
Riolitn Tnag {
Caclinita
(4}
N
Ol ~ AL 31 - O
NSO\
]
PN /f
OH - A1 51— OH
NS
v}

Como-ya me indicd cuando las corrientes hidrotermales
ss hallen saturadas de enhddride sulfdrico dan lugar s 18
fornacidn de alunita con la sipulents {érmula general,
fnd
= L% ‘A
KA13(OH)6(504)2 K}‘\l(OH)gw% 1?(0}{)504

Alunita o
0 0 X 0 0—a”

\35/ o ‘l\s/ ™oil

V/ /AN OH
o s \n/ 0 2 0
~ ~

OH OH
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Frecuentemente este tipo de alieraciones, son simul-
tdneas, o se suceden una a otra, teniendo como consecuencie
de la alteracién de la Riolita, una mezcla de especles cons
t+itufdas por ceolin, alunita, cuarzo, feldespato y otras -
impurezas de los constituyentes originales de 18 roca,
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IT.2 Andlisis Quimico.

Ia arcilla empleada fué una arcilla caoclinftics cuyo

andlisis quimico es el siguiente:

Componente %

S1 02 55.02
A1203 31.87
P8203 0.42
¥go 0.31
P.C. 12.14
Total 98.92

(P.C.) = Pérdidas por calcinacidn,

Como se observa ésta arcilla contlene poco hierro -
por lo que l& eliminacidén de hierro nn es un prodblems -
serio.

IXI.3 Anédlisis Térmico Diferencial,

El andlisis térmico diferencinl determina el interva

lo de temperaturas en 1= cusl tigspnen lugar lag reacciones
térmicas en un materisl, cusnde dste so caliente continus-
mente a una tempveratura asi como tambidn 1a intensidad y -
el cardcter generzl de toles remcciones. Bn el ocazso de los
minerales arcillosos, el andlisis térmico diferencial -~
muestra las caracterfisticas de las resccionss endotérmicas
debidas & 1a deshidratacién y 18 pérdida de estructura -
cristalina y las reaccisnes exotdrmicag debidas a 1ls forme
cidn de nuevas fases,

Los resultados deil andlisis térmico se prescntan en
forma de curva contf{nua se irazan temperaturas de horno ~

contra pérdidas de peso 8 una velocidad de calentamiento
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fija, en donde las resacciones endotérmicas, muestran desvia
ciones hacia abajo y las reacciones exotérmicas muestran -
desviaciones hacia arriba, la diferencis que presenta el -
cambio de peso & la temperatura y 1a linea basal as por -
tanto, una medida de la intensidad de la reaccidén térmioam.

Ye técnica de andlimis térmico diferenciel usada hoy
en df{a es 1a siguiento: Ia wuestra a ssmtudiar se coloca an
un portamuestras y un material inerte ususlmente dxido de
aluminio caleinado, s¢ coloca en otro portamuestrasz,

Una junta termopar diforencial es coloceds en ol con
tro de 1la muestira y la otra junta en el centro del mate -
rial inerte, los portemussiras y el termopar sas Introducen
en un horno controlado, tal aque produzes ua incremento de
temperatuwrs & una velocidad uniforms.

Le tempersiura del meterinl inerte aumenta regular -
mante B medida que mumentn 1la Semparatura del horno.

Cuando una reaccidn térnics tilene 1lugar en la mues-
tra, es mayor o menor que lu del material inorte dspendiep
do de 1a reaccidén exotérmice o endotdrmica durante un in -
tervalo de tiemno haste que 1a reascceldn hs finslizado y 1la
temperature de 18 nmueatra otra vez se lguale con la tempso-
ratura del horne. Conpecuentemente, para un intervalo de -
tiempo, 1a femperatura de la junto del termopasr diferen -
cial es diferente de la tempsratura de lu otre junte, una
fuerza electromotriz (fsm) se ostablece en el circuito del
termopar diferencial 1= cual eg registrada como una fun- -
olén del tiempo & de lo temperatura del horno. La direccién
de 1a fem en 8l cirouito depende si la tomperatura de la

muestra estd por arriba o por abajo de la del naterial - =
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inerte y consecuentemente o1 mecanismo registrador se mue-
ve en direcclones opuestas por las reacciones endotérmicas
y exotémicas.

Una curva t{oica AID para un caolfn purificade y con

una alta cristalinidad se muestra en la Pig. Wo. 1 (6).

mv. O \/

208 400 850 800 1000%,

Fig, No. 1 Curva ATD pars ceolfn purificado y con una alta

cristalinidad (6).

Ios milivoltios producidos vor sl termovar diferen -
cial son graficedos contira la temperaturs del horno.

Ia Fig. Wo. 2 muestrz el ATD de auestra materia prima,

IY.4 Andlisis Termogravimetrico.

1a termogravimetr{as es una tdcnica de andlisis térmi-

co en el cual, por medio de un aparato conocido como termpo

balanza, se puede detectar y registrar los cambios de mésa
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de una sustancia que estd siendo calentada en funcién de -
la temperatura, del tlempo, ¢ tambidn en caso de que la -
sustancia se mantenga isotérmicamente como una funcidn del
tiempo (6).

Ia Pig. No, 3 nmuestra el andlicsis tecmograviméirico

de 1a materia prima empleada.

IX.5 Difraccidn de Rayos X,
La difraccidn do rayos T es uyna d¢ las herranientas

wnds poderosas para el eatudio de la estruciurn de los mate
riales. lLos 3dlides crictalinos actéun como rejilias tridi
mensionales de difraccidn para rayos ¥,

En algunos cristales loo dtomos conatituyentes eatdn
arreglados en un patrdn ordenade y hay series de planos de
dtomos igumlmente espaciados ¢n el cristal., 3i un haz de -
rayos X de longitud de onda conscida (), incide en el -
cristal, serd difraciande con variow dngulos de mcuerdo -
con la ecuacidn de difraccidn ds Bragg (7).

nA =2 doen@

Donde n es un nimero =ntero ¥y 4 es ln distancia en

tre los planos de un dade grupo de dtomoa,

4

Parn analizar 1as musstras en el difractémetrao en
necegario molerlas en un mortero de dgata hasta el tamafio
de ~ 325 mallas.

Por medio de log andlisnis térmico diferencisl, termo
gravimétrico y de difraccidn de rayos X, podemos darnos -
cuenta que 1a alumina presente en la arcilla gse encuentra
principalmente como:

- Constituyente de la caolinita.
-~ Constituyente de la alunita,
-~ Alvmina de fuente no cmolinftica o alunftica,
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La cantidad de alunita y caolinita en 1a arcilla es:
Caolinita 73.93 %

II.6 REspectroscopia de Infrarojo.

Bsta técnica e utilizé sélo para comparar la mate -
ria prima a procesar y las muesiras ya procssadas, éeto es,
no se empleé para la caracteriznecidn de 1a wmateria prima,

y 1a describiremos muy superficiaslmente.

Egpactre vibracional.

A una tempsratura deiterminada los ftoros que formén
una molécula estén en continue mevimiento vibraclonsl, éo-
tos movimlentos Incluyen el alargamisnle y coniraccidn de
enlaces, de camblos de dngulos de 2nliace o travds de movie
nientoa osmcilantes de flawidn y tersién d2 una parte de 1a

molécula con respecto = oira,

Todan lag vibracionsg < s¢ pueden des-
eribir como una combinagidn de clarics winerns de modos -
fundnmentales de vidracidn (3).

Una molécula lineal tiene 3n~% nodos fundanontales -
de vibracidn, donde n es5 el ndmero de dtomes on 13 moldou-
la, Un2 molécula no lineal tiens Ip-6 modos fundomentales
de vibracién.

Cuando una wmolécula abserbs un fotén de radiascidn -
infraroja empieza a existir una vibracidn carréapondiente
2 uno de los modos fundamentales de la wolécula.

De aquf transiciones entre eotades vibracionales -
pueden acompafiarse por cambios en estadoe rotacionml, y =
una transicidén dada ccurre &n un esirecho rango de ener -

gfas que coPresponden a2 una danda de absorcidén., Cade una-
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de las 3In-6 vibraciones puede esperarse gue absorban foto-
nes teniendo 3n-6 longitudes de onda diferentes, corres~
‘pondientes a transiciones entre estiados vibracionales de
cada modo fundamental y ¢l espectro de infrarcjo, de una
molécula, consiste de un nimero de bandas centradas a di-
ferentes longitudes de onda,

Por convencidn, 1a posicidn de las bandas se indica
en unidades de ndmero de onda { Y } las cuales se expre-
san en cm‘l. Sin emdargo, ias unidades verdaderan de fre-
cuencia ( VY ) se expresan en ﬂﬂgnl, perp 1% longitud de
onda ( A ) medida en miervometros {pum), tsablén se uti-
ligzn para indicar 1a posiclén de 153 pandas, La relacila

entre &stas unidades ena 18 siguisnte;

Ve 2")&‘ Y = 8/;{ (C= Velocidad de la luz),



¢CAPITULO IIX

APLICACION DE LOS PRODUCTOS DE LA HIDROLISIS
DB CLORURC DE 30070,

III.) Hidrdlisia del cloruro de sodio en prepmenciz de sflice.

Se ha estudiado 1 hidrdlisie dsl clorurc de sodio -
en presencia de la silice en un range de Lemperatura de -

600~1000 C. La constbnte ds oquilibric Ep pars la reasccidn.

2KaCl + y510, a W0 wees WA0-ySi0, 4 2HCL
{2,1) “{n) " im “{s) (g)

Para y=2 8¢ ua caleulado cowo wnt funcidn de la -
tempoeratura y comparandc con vohloros experimeontales,
& pa
Kp = HaZO‘ySiOQ* HCL

32 &y
Nacl*" 810, Pu 0

Ia produccién de HC}E) se muastro como wnd funoidn -

del tiemﬁo a difsrentes temporaturas en la FPig. Ho. 4 (9).
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Condicionea Expsrimentales:
Carga 5g de cuarze -
{~100+200 mallas)

g de NaCl.
Plujo de Hitrdgeno 3% {¥TP)
PH,0 = 0.21 Ata
?aépsratura Curva 1 650 C
Curva 2 700 ¢
Curva 3 750 C
Curva 4 775 C
Curve % 85¢ C

Tiemoe h

Fig. 4 Produccidn de HC}g) sn funceién del tiempo -
ds reacoidén a difarentes tomperaturas (9).
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Valores promedio aproximados de Prcy para diferentesn
etapas de la reaccidén ve pueden calcular de las distintas
curvas de 1& Fig. No. 4, valeores de Puoy pars la curva 4 -
se den en la fabla 5 (9).

1 ) 2 L

Poriodo de tiempo DHZO Puen o) ﬂcl/pBZO6

h atm atm X 104 atm x 10
00,5 0,215 71,48 22.47
0.5-1.0 .216 13. 40 8.31
1-2 0.216 11,12 5.72
23 (3.216 10011 4,7%
45 0,215 8.7 3.57
T-22 e215 §.56 3.4
22-30 0,218 7,65 2,71
3147 0.216 T.64 2.70
51-52 L0216 768 2.13

“
£

Pable 5. Veriacidn del o s i
4 ~ F 0180 con -
[

aer <

) tiempo (9).
Claraente se observa que 1a presidn parcisl del -~
cloruro de hidrégeno es alis 21 inicio de la rsacoldn de-
creciendo progresivamenie hasta un valor constante de - -

7.65 x 10-4 atn,

I11.1.) Haturalszn de loos productos de reseccida,

Pare tener un mayor eéntendimiento del mecanismo de hi
drédlisis, se han llevedo a caho investigaciones para tratar
de identificar los productos condensados de la hidrdélisis,

Los resulindos obtenidos en sndlisis quimicos de va-
rios productos, muestran que on el caso del producto silica
to de sodio soluble en agus, la razén 3102/Na20 var{a entre
2:1 ¥ 3:1, lz mayoria de los valores pe aproximan & la me-

por razén, sugiriendo que el producto de la reaccién ae -
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aproxima en composicidn & un disilicrto de sodio (8).

Andlisie de difraccién de rayos X indicaron que el pro
ducto es amorfo. Una muestrs iratada a 7T50°C y menteénida a
600°C durante 316 h, mostré un difractograma con trisilicato
de sodio (Na251307).

Andlisis de espectroscopin de infrarsjo de muestiras -
de N3251205 (cristaling), N&231265 {amorfo) ¥ N&Cl+3102 -
(cuarzo) calentadas a 750°C por ) dimn eon una corriente de
vapor d6 agua & 1 atm, mosiraron vor compsrscidén de los es-
pectros la presencla de disilicnto de sodio amorfo en terce
re muestra.

Una porcidén del diesgrama ds fases del sinteps - -
Ka, 51,0, ~ 5102 nuestre las distinteas feses yn oantes mencig

277278
nadas, Pig. Wo.5 (103,

¥1Y.2 Qxide de sedig {Hao0}.

El producto que interssa en ssie trabsjio os el dxide
de sodie, que puede ser producido por descomposicidn térmi-
ca del carbomato de sodio, per supussto, por oxidecidn del
metal; perc 1a raaccidn que ha sido suceptible do splicer
comercialmente, en el procesp 1lamndo TORCO segregacidn, el
cual envuelve 1o hidrélisis ddrmice del cloruro de sodio es
la siguiente:

—{ s . 2H0Y1
2“&01( + ]‘129(8) e 2 (S} + 1 (S)

8,1)
El agente clorante eén los proceras de pogregacién 6g

el cloruro de hidrégenmo producido por la reaccidn del clo-

furo de sodio con agus y sf{lice o silico-aluminatos nminera-

les (11).



Temparatura ")

 a

Tridimita

+ifquido
Mag8ighyg B70°
+ Hguido
850} Cuarzo
+liquide
~Na,y8i0g
+ifquido
808°: 2 |
2060
T HagSiaGy +Cusrao
| 210+ 56
RagSighyg +2NagSi05 700 £10
700t
P Hea8is0g + Cusrzo
1
May 5705 53 80

Por cignto en mot de 5502

Fig.5. Porcidn del disgrama de equilibrio Na,8i,0.—sio,
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ITI.3 Reaccidn del Na Q con 5102 b 4 Al 203°

La primera reaccidn propuesta que muestira la genera-

cidn de HCl(g) en los procesos de segraegaciédn en:

51 2HC
2RaCl + 8102 + Hth-bﬂﬁzs 03 r+ 2HCL

Y se ha encontrado que las arcillas jusgan un impor-
tante papel en la produccidn ae HCl(g). ls reaccidn propueg
ta es 18 siguiente; {11}.

4RaCl « A1203 23102. ”H 0-*~?$H01 + Na A1203v 9103

Parece gue la presencis de silicetos 5 silico-alumi
natos no es esencial pars ls produccidn de cloruro de hidrd
géno, la presencia de estos minerales inlflwye en 18 eficlen
cia e las reacciones de produceldn de HL @)’

El éxido de sndin (ﬁu O) rroducido Oﬂ 34 hidréiieis -
del cloruro de sodic puede formar junte con nl 3 hg 510 -
6xidos ternarios comn #e shoerva en 1a ltion reaceién pro
puesta; y es lo que asg sueesn de este trabajo 31 hidrolisar

ia de arciile psrs ovte-

NaCl para producir Be_ 0 on proaen
ner un silico-nluminato de zodie zeoluble,
La Fig. Wo.6 {12) romresents o) didgrams vsrnario -

Ra _0~A1 0

Lagryin compuesios que 8¢ -

2 9 3-310?, e gl sual on
podrfian formar sn la hidevdiisis de Hafl en prasencis de ar-
cille,

21 drea del diagramn ade importunte, es 16 comprendia
da para loz compuestos albitn y nefelina, los domds compuesg

tos no son de interéds nor su insclubilided.
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I111.4 Obtencidn de compuestos solubles.

En 1a industria del vanadio se ha practicaldo por mu-
chos afios la tostacidn ds minsrcles de¢ vanadio con salez de
sodio, con 1la intencidn de producir vanadatos solubles 6n =
agua para su fdcil exiraccidn.

Bl dxido de scdio {Haao) rencceions con 61 pentdrido -
de vanadio a elta temperatura para formar varios vanadatos
de sodio, Una serie de eatos comouesios y ou relativa ten-
dencia para formarse & psrdir de dxideoc se wuestra en el -
diagrame de Kllinghea de 1s Plg. Ho.7 (11).

Se puede ver en ol disgram® que un ineremsento de tew-
peratura tiene poco efecte en la energia libes de formamcidn
de los vanadotosn de zedio dentrs del range de temporaturs -
mostrade, Tambidn en este dingrimn se wuestran algunop 8ili
caton de aodio, tambidn ce pueden Torsar dxides terniriog -
como 1la jadeits (1/2KacC i/2A3203 ZSiGé}.

Bl 6xide 4 medic peRrs obiener dstor compuaston €8 -

producido por in hidrdlisin del clorurs de podio.

1 [T W TR 4 1+ ZHC
2¥al1{s,1} & HBO(g} # BHZL(ﬁE r ZHCY {1}

La tabla 6 contiene lop cédlculos del cambio de ener-

gfa 1ibre y entalpia estdnday para la reaccidn anterior.
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( 2510, ) )
VILD), N o AR
ol T2l ey T v o
101 W L
'—Hm\_ —
w [
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Pig. 7 Diagrama de Sllinghan iie varios vanadatos, silicatos y

aluminatos de sodin (11).
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2NaCl H 2
e 1) * T2Og) T M20%n) ¥ Mg
YTemperaturs FaNtAy ARC

°G Cal/mol Cal/mol
25 104725 120800
50 103363 120523
100 100708 119961
327 94891 110565
527 89991 110053
127 85237 109422
825 83250 98085
815 B2729 97829
900 82473 97706
920 82270 97610

Tabla 6. Datos Termedindmicos para 1a hidrdlisis del-

cloruro de sodio (11).

Los dateos de deta tabla indican que la termodindmica
de la hidrdlisis 2 alta temperatura del clorurc ds sodio, -
pars resctivos y producios con actividades igual a 1, 88 -
deafavorable a la temperatura mostrada.

1a reaccién de hidrélisis puede sumarse 8 algunas de
las reacciones presentadas en el diagrams de Ellingham,

Obviamente las rescciones que muesiran un camblo de -
energ{a 1ibre mds negativo ( AG°) son termodindmicamente -

néds favorables.
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Bste es ol caso pera las raacciones VII y VIIIX -

cuando lassumamos a la reaccidn (1) de hidrélisis:

2NaCl + H,0  —e N80 4 2HCL (1)
(8,1) (&) (o) (&)
a0 + V.0 —  2Navo (VII)
2 2
() {o,1) 30,1)
2RaC1 + HO 4+ V.0, -~——+ 2KaV0 + 2HCL (2)
2 3
(8,1) (&) {v,1) £,1) (&)
2Kac1 +# H0 v 2,0 o 2HCI (1)
(c,1) () “{e) {a)
Ra,0 + AL,0 + 4510, s :.{1,’2':;&20-1/25120_; 2310,) {VI1I)
(c) te) {e) ’
2RaCl 4+ ALD, + 4510, + H,0 -=—¢-2(‘}./L‘3H6120-1/2Al,,03' 2510,)  +
(c,1) de) {0 o ) (c)
2HC1  (3)
(8)

Pare éstas reacclones a 850°% ;

83 + (—SZi’) k. Ou} Keal

g (1] @
QGZ - Ml - AGYII &
Csﬁg = AG; & ;III’ = 83 » {(~71.0) =12 Kcal

Todas 1las dexds reacclonss mestraday en el disgrama -
de REllingham serdn menos favorables al equilibrio cusndo se

les sune la reaccidn (1).
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ITI.5 El procesc de segregacién,

Muchos materiales del tino de éxidos refractarios de ~
bajo grado o silicatos minerales, no oueden ser econdmica-
mente tratados vor métodon convencionrles y grandes esfuer -
zo8 se han gastado en 1a inventigsacidn de procesos alterna~
tivos de extraccidn, unn de esginrs alternativas es el proce-
8o de segregacidn (113).

Bl procezo de segregacidn comprende el culentamiento -
de un mineral con un agente de ¢loracidn (sal de hiluro) en
1a presencia de carbda (hulls § cogue), Por umna gorie com-
pleja de reacclonss el valor metdlico se extras por clora-
cién del mineral y se deposits coumo psrtf{culss wetdlicas aso-
bre el carbdn. El metal €u de 4vin manora efectivanente remo
vido de su original posnlcidn sn <) mineral y segrogado sn -
1a reducida 4rea de lss partfculans de carbdn,

Las reacciones que ioman lugny 2n o1 procsss son las
sigulentes:

1. La s8] de nalurc reacciona ap la mezola y juato -~
con 1la sflica & 3ilice.slumsinatos prasemltes en &)l mineral -
pare forwmar cloruro d¢ nidrdgons gagecso., (Agqui ze observa-
la aplicacidn de 1a nidrdlisis del cloruro de sodio).

2. Bl cleruro de hidrdgeno, atecu sl valor metdlico -
en el mineral formando un elorurc voldtil. (Aqu{ se obsorvo-
la apliecacidn del Hc%g) producto de la hidrélisis de NaCl).

3. Bl cloruro metdlico me reduce por medio de hidré- -
geno en 1la veoindad de lea particulas de carbdn para formar
el metal gegregado, mientras que a8l mismo tiempo el cloruro .
de hidrdgeno se regenera, La fusnte do hidrdgeno son carbo-

ndceos voldtiles en el sgente reductor y 1a reduccidn debidas
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al carbén del wvapor de agua presente en el sistema. Bl metal
gegregado oe encuentra en una forms adecuada para su concen—
tracidn por métodos convencionales (flotacidn, lixiviacidn,
ste.).

Algunos metales puaden fermar clorurgs u coxicloruros -
voldtiles (Sb, Bi, Co, Cu, An, Pb, Wi, Ag, Sa, ¥i) ¥ pueden
ser tratados por el procesc de sagregacidn,

Bl tratamfento de Sxidos y silicentos de cobra se ha
astudiado extensivaments hastl sgiablscerlo & escala comer-

cial (Proceso Torce) (13).

I11.5.1 Becsniswo del proceso do segremncidn.

El procese de segregecibn ea extremadasments complejo y

TERCCLons s,

comprendes la realizncidn do v

4
U

tres pRaos ¥ opArk ol caso de -

Bl proceso ge divide »n
la segrepacidn del cobre zon:

8). Produccidn de las gases de cicrecidn (hidrdélisie).

B). Lo cloracidn ds ¢abra contenido en 91 mineral.

c), L& pracipiincidn ds cobre sobrs lan puperticles -

del carbdn (13).

a). Produccidn de loo gases de clerucidn.

Bl agente activo de clorsacidn en 1a scaregacién de oco-
bre, s5 el clorurs d¢ hidrdgzono producide por 1la reaccidn de
clerurco de sodic con vapor de agus y aflice o minerales sili
co alumincsos presentes en el mineral.

La primera remccidn propussts que muesira 18 generé— -

¢idén HC1 es 1a siguiente:

2RaCl + 8102 + H20 ——p Na25103 + 2HC1
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b). Cloracién de mineralcs de cobre.

El siguiente paso del proceso eo la cloracidén de mine-
rales oxidados de cobre por HClL para formar un gloruro vold-
til.

Las siguientes reaccicnes de clorhidrizaclidn muestran

la produceidn de cloruro cdprics o cuproso.

C?O + 2HCL -~ CU.C]..2 ¥ HEO

2Cu + 4HCY —— Cu?Cl? + ZH,0 «+ Clz

¢). Reduceidn del Clorurs Ciprice.

Hay muchos mecBuismoes ponilles parn 1& orscipitscidn -
de cobre metdlico sobre los particulne de carbén y ac ha di-
cho que 1a rsaccidn =mrincivel oo la redueccidn de wvoper de ~
cloruro cupronro por hidrdseno on 1o veoindad de las parifou-
las de carbdn,

CuCl, + 3/2 M~ 30w . 3BOL

El cobre preciplisdo forms uns peliculs gruesa y cob-

tf{nue alrededor de 1as partfculss do carbkén, (13).



CAPITULO IV
EXYPERIMIENTAL

Con el propdsito de estudiaer la factibilidad de la -
aplicacidn del método de segregaocién en arcillas, antes -
que nada 8e procedid e la caracterizacién de la arcills em
pleada, (la cual es un compbsito de variams arcillas), me~
diante andlisis térmico diferencial, andlisis termogravimé
trico, difraccién de rayos X y sndlisis quimico cuentitati
VO,
IV.1 Descripcifn del experimento.

Rl aparato usado para llevar s c¢abo el experimento -
consjste de un tubo de cuarzo calentado en su parte exter-
na por un horne de resistencin, dicho aparsto se nmuestra -
en la Pig, No,8. Como fuente de alimentacidn al burbujen-
dor 1leno de agun destilada, se utilizd aire de la 1inea -
con 1a que cuenia ¢l laborntorio, el burbujeador estd su-
margido en un bafio termostdtico a una temperatura constane
te de 60 C. En estas condiclones podemos conocer la pre- -
s8ién parcial del vapor 4de agua que sersd igual a la - -
fraccldn de vapor de agum contenida en ¢l reactor, dsto -
81 no hay condensacidn del wapor de agua arrastrado. Dicha
condenssecidn se evits, rodeando con una resistencia regula
da por un reostato la parte superior del burbujeandor y el
tubo de vidrie extendido hasta ¢l reactor. '

El fiujo de aire se controla con un rotdmetro insta-
lado 4 1la salide del regulador de presidén. E1 calentamien-
to del reactor se efectud en un horno de resistancia ~ -
(Kanthal), Este horno de forma cilindrica tiene un didme~
tro interior de 5.8 cm. y una altura de 30 cm. el espesor

del aislante térmico es de 11 cm,
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El horno tiene acoplado un controlador de temperatura
marca Phillips con un termopar de cromel-alumel.

Ademds el reactor tiene en su interior tambvién un ter
mopar de cromel-alumel, conectado a un registrador de tem-
peratura,

Se investipgd el efecto del tratamiento en diferentes
mezclas arcllla~cloruro de sodioc a diferentes temperaturas
Y tiempos. Bl flujo de aire ae naniuvo oconatante a - -
{0.01 1/8eg.).

I¥.1l Titulacién del Cloruro d&e hidrdgeno desprendido.

Bl c¢loruro de hidrégeno desprendido se determiné con
un titulador automdtico, Este aparato constia bésjcamente -
de cuatro partes. a} Hedidor de pH, ocon un slegtrodo de vi
drio y otro de calomsel, Bb) Autcbursta, que e¢3s 18 qus 88 -
encarga de alimentar el titulanie, ¢) Titulador, acciona -
6l inicio y final de 1a titulacidn y 4) Registradoer; ver =
Pig. Ko. 9.

Bl titulador fud programado para que a medida qus se
desprende cloruro de hidrdgeno mantuviern un pH constante
de 4, de tal manera que al acidularss la aolucién, la autp
bureta aliments el dlcali necesario para neutralizarla re-
pitiéndose continuemente éste ciclo.

Se 6btuvieron varigs grificas de las moles de clori=

ro de hidrégeno neutralizados en funcidén del tiempo.
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IV.2 Disefio_del Experimento.

Basdndose en 1as condiciones reporiadas en la litera
tura (9 ) para llevar a ¢abo 1a hidrélisis, se selecciona-
ron las temperaturas de 700 y 8009C, se utiliza 800°C ocomo
temperatura méxina debido a que 810°C es 1la temperatura de
fusién del NaCl, Las mezclas arcilla cloruro de sodio uti-
lizadas fueron 10, 15 y 20 # de WaCl, con tiempos de trata
miento desdse 1 horxra hasta % horas como se muestira en la -

tabla 7,

IC8nc, del Wall en % en peso | Tiempo (h.) | Teuwparaturadl
10 4,5 800
15 1.16,2.3 800
20 1,2 T00
20 1,2,3 500
Tabla 7. Condicionep en las que ze 1levd 2 ¢abo gl exneri-
mento.

Nota: Se obtuvieron todes 4stas musstras (en total 9)
pero s84lo se analizaren nlgwnas por rayos X y otras por -

espectroscopia de infrarojo.

IV.3 Procedimiento.
l.- Ia arcilla a tratar se molid y se tamizd, esco~

' giéndose la fraccién a-200 mallas, poateriormente se calci
né a 800°C durante 40 min con el fin de eliminar la hume -
dad, el agua de combinnclén y quemar tods materia orgénica.

2.~ Se prepararon mezc¢las arcilla-sal, procurando el
mdximo contacto entre las part{culas de arcilla y cloruro-
de sodio. Eato se realizé disolviendo la cantidad necesa -
ria de cloruro de sodio en la suficients agusa para la diso

luciébn, despuds se agregd la cantidad corresvondiente de -
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arcilla de la mezela y se evapord ¢l exceso de agda que -
quedara con consistencin de pasta,

3.~ 3e toma una cantidad de ypoco mds de un gramo de
mezcla y se coloca en una navecilla de cerdmica, se mete a
secar en una mufla a 350°C de temperatura durante una hora
(para eliminsr 1a humedad y evitar que 6st& humedad hidro-
lice en parte al cloruro de sodio) 8l asecarse 14 pasta se
deja enfriar y se pesa un gramo pasdndolo despuds &4 ung -
navecilia de cerdmica donde se pulveriza,

4,~ Una vez que 81 horno ha alcanzado una temperatu-
ra un poco mayor que la desendz (pare que al meter 1a nave
eilla frfa al horno se equilibren las tempersturas y se ob
tenga la temperatura dessada) se introduce la navecilla -
regulando el flujo de aire humedecido de tal mAanera queé no
arrastre la muestra,

5,- Una vez introducida ia navesilla dentro del hor-
no se coloca o1 dlapositive gque conecta ia ualidn del hor-
no con el titulador automdtico y se cmpiensn & tomar el -
tiempo.

G- Al cumplirse el tienro establecido, se clerra la
alimentacidn del aire y se saca la muestra tratade y se =
analiza por difraccién ds rayos X & vor espectroscopla de

infrarojo.



CAPITULO V
RESULTADOS

Identificacién de las fases formadas durante la -
reacoidn.

V.l

Una vez procesadas las muestras, se procedid a su -
andlisie por difraccidn de rayos ¥ y espectroscopia de -
infrarejo, con el fin de identificar los productos de la
reaccidn efectuads,

Ia difraccidn de rayos X ué el medio mds adecuado -
para la identificacién de los productos, a compnracidn de
la espectroscoplia de infrarojo que sdle le utilizamos co-
no medio de comparscidn de in materis prind con los produc
tes, eato en, posibles cambios de las handas que represen—
tan Yoz tipos d2 enlaces do los egpeciros de lag muestirns
con reapetto 2l eapectro de la matoris prisa,

Con la difraccidn de rayan ¥ pudimos averiguar las -
fagen presentes en lan nuestras procesadas,

A conlinuacidn se describirdn Iog resultados odbteni-

dos por ambas téenicaonm,

V.1.1 Difractogramag de rayos X,
Se presentan en 1la tabla 8 ires difraclogramas ds -
muestras con distintas concentraciones de NaCl y tratadas

en distintas condiciones.

Difractograma Pigura 10| Figura 11| Figura 1
Conoentracidén en porcients en ’
peso de RaCl. 20 10 15
Tiempo de tratamiento (h} 2 4 1,16
Temperatura de tratamiento {°C){ 700 800 800

+(Se traté durante 70 min porque es el tiempo durante el -
cual el titulador puede registrar el desprendimiento de

HC1).

Tabla 8. Caracter{sticas de las muestras a las que se apli
¢é difraccibn de rayos X,
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Fig.10 Difractograma de la muestra con 20 % de NaCl

tratada a 7009C durante 2 hr.
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tratada a 800°C durante 4 hr.
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Las demds muesatras corridas presentaron los mismos -
resultados, por eso sdlo se incluyen é4stas tres grédficas,
Los resultados para los tres difractogramas colnci -
den en las especies encontradas;
a) Cuarzo
b) Albite
¢) Clorure de Sodio
d) Probable cristobalita
Donde podemos observar que af se formd una fase - ~

criatalina albita ( Alﬁa9851% }.

V.1l.2 Easpectros de infrarcio.

Como primer paso se procedid 2 obteney los eapegtiros
de sustanciaz patrones parn compararlog con los espectros
de 1las muestras tratadas, y ver o1 napfa semejanzae sn las
bandas, es decir, enlacses similarss,

los essectros palrones corresponden a g

AJ,203 Fig. Fo. 13 ¥

Na,S$i0, Fig. Wo. 14

los eapectros de lasn muestiras som
Sin tratar Fig. He. 15

Tratada a 800 ¢ por 4 k. Fig. Ho. 16

Al comparar el capeciro de¢ 1a muestra procesada con
los de los patrones, no coincide ninguna banda con 1o que
se descarta la posibilidad de tener algin silicato o alu-

ninato como ial, resultante del experimento,
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Comparando los espectros de la muestra sin tratar y
la muestira procesada, se observa que 1a banda que aparece
a 800 cm-l en smbos espectros aparece modificada, Esta -
banda corresponde al enlace (5i~0), y se supone que la
modificacién es debido 2 18 introduccidn de sodio ¢n 18 -
arcilla y con ésto 1a posibilidad de obtener algdn silico-
&luminato de sodio.

Bn la Pig, No. 17 (14) se zuestra el espectro de la
albita, para compararlo con loz espeatros obtenidos de las
nuestras, Quizds no hallewos mucha aimilitud porgue el es-~
pectro de 18 bibliograf{s es de un compuestso purc y hues-

tros productos no lo son.

V.2 Grdficas de titulacidn de cloruro de hidrégena.

Se efectud 18 medlcidn dal cloruro de hidrdgeno des-
prendido en la reaccidn, tiitnlando con 12 hureis autondfi-
ca con una gsolueldn 0.1 N de nidrdxido de potspio, mante-
niéndose constante un pH=4.

Para una presién del vapor ds sagun ds 149.38 wnm de
Hg a 60 £, se obtuvieron des gréficas de moles de c¢lorure
de hidrégeno gastados en funeidn del tiewpo, la Fig. Ko.18
corresponde & une nuestra con 15 % de NaCl tratada a 700 %C
durante 70 min y la Pig. No. 19 pertenece a una muestra -
con la misma concentracién y tiempe, pero tratada a 800*C.

En ambas curvas se observa en loo primeros 12 minu.
tos un desprendimiento lento de cloruro de hidrdgeno, ésto
debido a que 81 meter las muestras al reactor desciende ~
la temperatura y el desprendimiento rdpido de cloruro de -

hidrégeno se lleva a cabo cuando alcanza el equilibrio - -
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térmico dentro del reactor. & partir de este punto, las
curvas toman la forma de las grdficas reportsdas en la
literatura, es decir, rdpido desprendimiento de clorurc
de hidrégeno, 81 principio de la renccidn, decreciendo
dicho desprendimiento progresivamente hasta permenecer

conatante,
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CAPITULO VI
CONCT.USTOMNES,

VI.1 Discusién de resultados.

Se presentan los resultndos del tratamiento con va-
por de agua a 609, de una mescla de arcilla-cloruro de -
sodle a diferentes concentraciones en porciento én peso -
(10, 15 y 20), & temparaturss de 700°C y 800°C, &sto duran
te distintos tiempos de realdencia en un reactor horizon -
tal y cilfndrico.

Ias Pige. No. 10, 11 y 12, referentes 4 los andlisis
de difraccidn de rayos X de muestiras traisdss muesiraen -
que 8l N&EO proveniente de Ia hidrdlisls del clorure de so
dio pene&tré en la red cristalina de la arcillsa, formando -
aluminosiliosto de podies albite (xlh*\%u1_4,

Bete aluminosilicato &0 una de las fases contenidas
en el diagrama ternario de Im Flg, Ho. 7, posiblemente se
podria haber formade =wlgdn oilicato de sodic como Tos mos
trados en el diagramn de ia ¥Yig., No. 6, pero esto e posi
ble en otras condiciones {9).

Segdn muestra la liltersturs, con un conienido del -

% en peso de NaCl en 1z areilla, es auficiente para que
B2 lleve a cabo la nidrdlisis satistactorismente, Dado -
que nuegtro interds fud obtener un compuesto apluble ¥ no
la eficiencia de 12 reaccién de hidrélisis, no utilizamos
concentraciones de Nall inferioren al 10 %.

El trabajo realizado con espectroscopfa de infraro-

Jo no ayudd como 1o hizo 18 difraccidn de rayos ¥, ya que



28

5e cuenta con poca infermacidn en la literaturas para la -
interpretacién de los cupectres de infrarojo de las muea-
tras,

dunque los espectros de los pairones de .-\1203 y -
NaSi03 no prestaron informacién dtil, lo que sf apoynr a -
los resultados obtenidos en difraccién de rayos X, €3 el -
heche de que al comparar ¢l espectro de una muestrs sin -
tratar (Fig. No. 15}, y el espectro de la misma muestra ya
teatada (Fig. No. 16), a8 observa que 1a banda situnda en-
tre 600 y 8%0 cmﬁl, corregpondiente & un enlace $i-0, su-
fre una modificaucidn; es decir, #1 enlace 5i-0 sufre una -
alteracibn que tal vez se debe & la introducaidn del Sodio
en la red cristalina de 1a srcilila.

Con respecto a las curvag de fitulacidn representa -
das en las Pige. No. 18 y 19, el desprendimiento de cloru-
To de hidr6zeno e rdpido &n los primeros mioutos de la -
reaccidn, para despuds disminuir y permanscer constante;
esto tal y como ge reporta en 3r literstura, a mayor tempg
ratura de¢ reaccidn mds rdpido desprendimiente de clorure -
de hidrégeno.

La precaucién que se debe tensr durante la titula-
cidn automdtica del clorurc de hidrdgeno, ez utilizar una
solucidn titulante con tna concentracidn adecuadsa, parn -
tener una respuesta casi inmediata en la autobureta y se
mantengs lo mds constante posible sl pH seleccionado, y =
de ésta manera obtener una busna evaluacidn del cloruro -

de hidrégeno desprendido,
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Ias conclusiones epe resumisron as{:

Se ancontrd que sl pasar una corrients de vapor de -
8gua sobre una mexols de srcills (ezolinitica)-cloru
ro de sodio, en wn reactor a2 alte temparatura - -
(700°C y 800°C), ae obtisne una fess cristaline albi
ta, la cual es Factible de trater por lixiviacidn ~
alcaling para la obhencids do aldémins,

Aunque no se pudc evaluar cuantitativamente lom pro-
ductos de la remcelén (exssepto sl cleruro de hidrdge
no), 3{ se hizo cualitativesente utilirando la di- -
fraccidn ds rayos X, congideraznde fets tdonion do -
mucha ayudsa,

18 espectrogcepin de infriveis, us s und Rerranien-
ta adecuada pare @1 andlinis de los productos, sl =
pe carece de informacidn sulicisnte.

Bl desprendimiento de cloxoro de hidvdgeno an log -
primeros minuter de In remoeldn sz rdpido, diominu-
yoendo ¥ tendiendo 4 porsunscor consteontas papterior-

mente.,

Recomendacliones para {rabkasjfos futuros.

En frabajos fuburos es convenlents implementar gl -

equipo para estudiar dsts reaccidn, utilisendo tiem-
pos de residencis mds largos &n o) reactor, tompera-
turss mda altes y diferenies prasiones de vuﬁ&r do
agua.

Se recomienda buscar las t4cnicas mds adecuadas para
el andlisis y cuantificacidn de los productos 4e la

reaccidén.
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3.~ Bs necesario efectuar pruebas con materiales de dis-
tinta mineralog{a, para comprender més ampliamenté -
éste procesoc.

4.~ Se deben realizar pruebas de lixiviacién alcalina -
de lom productos obtenidos.

5.~ Bo de considerarse que para procesar lon materialesg
arcillosos por éste métode, ws necesario la elimina-
¢ifn previa de Pe, para evitar comnliciciones en -

etapas poateriores en 1» ebiencifn de aldmina,
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