
© REVISTA MINERIA Y GEOLOGIA , 3-85 

CDU : 54 9 • O 91 • 5 ( 7 2 9 • 1) 

ESTUDIO FASICO DE UNA MUESTRA DE MINERALES DE HIERRO DE LA MINA "LA CAL~ 
DERA" A DIFERENTES TEMPERATURAS EN MEDIO REDUCTOR 

C. Dr. Rafael . Quintana P. Universidad Central de Las Villas. Lic. Manuel Acosta A~ 

Universidad Central de Las Villas 

RESUMEN 

Se realiza un es tudio Poentgenof asico 
(:omparul.ivo de l aD f ases mineralog1:cas de 
una muesira de hierro perteneciente a la 
mina "La Ca ldera " (pPovinc?:a de Cien f ue
gos) , tr•atada a dife ~"en tes terrme r•aturas 
en una atmosf e ra d~ hidrop.eno ~eco . Las 
fas es mi nePa logicas pPes e ntes en l os tra
tamien tos tel'micos bPindan la posibilidad 
dP valorar' esta poca como matePia DY'ima 
par•a l a produccion de ca talizadore~ , que 
se puedan emplear• en la s1:n tesis de amo
niaco . 

ABSTRAC'l' 

Thi s Wol'k describes a corrrpaPative roen tge 
nophasic study of t he mineralogica l pha-
ses of an iPom sarrrple frorn "La Caldera " 
mine (Ci enfuegos Province, Cuba) t reated 
at diffe rent terrrperatupe gPadients , in q · 
dry - hydrogen atmosphePe . The mineralogi~ 
cal p~ases present in t hel'mal treatments ·. 
make possible considering this rack as a 
Paw material for the production of cata
l ys ts t hat can be used i n the synthesis 
of ammonia . 

INTRODUCCION 

La existencia en nuestro pa!s de 

yacimientos en los, que se encuen

tran incluidos metales de impor

tancia econÓmica [ 6 ] como el Fe, 

Ni y otros, generan esta investi

gac;i.Ón cuyo obj.etivo es el an:áli-
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sis ~ásico cualitativo de una 

muestra de la mina 11 La Calderau 

tanto en su estado original, como 

después de haber sido sometida a 

tratamientos térmioos a di~eren

tes temperaturas en atmÓsfera di

námioa continua de hidrÓgeno seco. 

Parte Experimental 

El mineral ~ue triturado hasta ob

tener un polvo de 400 {MESH) del 

cual se tomaron siete muestras de 

masas -aproximadamente iguales tra

tadas té~micamente (Tabla I) de

terminándose la variaciÓn relativa 

de masa. La muestra No.1 no rue 

sometida a este tratamiento; las 

muestras 2, .3, 4, 5, 6 y 7 :fueron 

colocadas en barquillas de porce

lana en el interior de un tubo de 

cuarzo insertado en un horno tubu
lar (Dest Nr 1552/.3, Strohlein & 

Co. R.D.A) • 

TABLA l. VARIACION RELATIVA DE LA MASA DURANTE EL 
TRATAMIENTO TERMICO 

Temperatura 
}-luestra No. - K( 0 c) 

2 47.3 (200) 

.3 57.3 (.300) 

4 67.3 (400) 

5 77.3 (500) 

6 87.3 (600) 

7 97.3 (700) 

Se estableciÓ en todos los casos 

un ~lujo constante de hidrÓgeno 

seco con una presiÓn parcial de 

50 mm de agua, por encima de la 
. , , 

pres1on atmos~erica. 

Cada nruestra f'ue sometida en las 

condiciones anteriores a trata

miento térmico durante 2,5 h , a 

]_as temperaturas de 473 K , 57.3 K, 

873 E. y 973 K respectivamente, Las 

temperaturas ~ueron medidas con 'liD 

· termopaT· de Rodio-Platino-Hodio y 

su estabilidad en las condiciones 

del horno utilizado ~ueron + 5 K. 

Con todas las muestras se prepa

raron capilares de colodiÓn de 

0,8 mm de diámetro y se les expu

so durante una hora con la radia-

VariaciÓn relativa 
Masa Inicial de masa % 

.5 1 

0,062 0,64 

0,0.3.3 2,10 

0,054 2,47 

0,045 2,4.3 

0,044 2,66 

0,046· 2,26 

oiÓn de Cr K a en la cámara de 

Debye-Scherrer de 57,.3 mm , utili

zando un colimador de 0,8 mm • El 

régimen de trabajo del equipo TUR

M-61 (RDA) f'ue 40 KV y 10 mA .• Se 

utilizÓ el método asimétrico de 

Straumanis y se aplicaron ·las co

rrecciones por absorciÓn y diáme

tro e~ectivo de la cámara [ 1 , 

2 , 4 ] . 

Se determinaron las distancias in

terplanares correspondientes a 

las lineas de di~raociÓn en cada 

uno de los Debayegramas. Los re-

sultados se presentan en el grá~i

co de la Fig. 1 • En la que no 

aparecen las lÍneas correspondien

tes a la muestra No.6 que son simi 

lares a las de la No.7 • 
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Fig.1: ~sguema de log patrones de difracci6n de muestrRB 

trata.rl a~ n cl i.ferHntes temperaturas en medio ¡.' eductor 
( ;sas h irlt·()í-';'é.'P'I) 
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Discusi?m de los Res u ltadJs 

Las relaciones estequiométricas 

obtenidas a partir de los datos 

de variaciÓn de masa, no permiten 

dilucidar los cambios de ~ase ocu 

rridos, aunque co~irman en todos 

los casos la pérdida de ox!geno 

de algunos de los Óxidos inclui

dos en la muestra, lo que se co

rresponde con el análisis roen

tgenográ~ico que sigue. 

En los patrones de di~racciÓn ob

tenidos {Fig.1) puede observarse 

una notable di~erencia en dos 

rangos de temperatura, pues cam

bia marcadamente el número y as

pecto de las 1!neas correspon

dientes a las muestras tratadas a 

673 K o a temperaturas mayores , 

con relaciÓn a las muestras tra

tadas a temperaturas menores que 

la de la muestra original. 

En el rango de temperaturas meno

res, en la muestra original, se 

b 
, , 

o servan l1neas que estan en co-

rrespondencia con las más signi

~icativas [ 5 J de la magnetita, 

la maghemita y la ilmenita como 

son las de 2,51 X de la maghemi

ta y la de 2,53 R de la magneti

ta. Puede ser descartada la pre

sencia de la hematita por no 

aparecer su l!nea más intensa. 

Aparece también, en este rango 

la l!nea más intensa de la ilme

nita (2,75 X ) [ 5 ] . 

La magnetita y la maghemita pre

sentan 1!n~as de menor intensi

dad para la regiÓn de ángulos pe

queños en la cual existen 1!neas 

alrededor de 4,70 X y 2,95 X caraE , 
terJ.sticas r 1 J de la maghemita, 
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se observa un envejecimient~ o ha

lo en el que no pudieron serhe

chas mediciones, pero que puede 

ser atribuido a las mencionadas , 
lLneas, de manera que se evidencia 

la presencia de magnetíta y magbe

mita en la muestra original, as! 

como la posible presencia de ilme

nita en menor proporción, ya que 

sus l!neas caracter!sticas apare

cen con pequeña intensidad. 

Al aumentar la temperatura hasta 

5.73 K se observa un cambio gradual 

no unirorme en la relaciÓn de in

tensidades de las direrentes l:Í

neas, especialmente al llegar a 

los 573 K en que desaparece el ha

lo di~uso que circunscribe a los 
, 
angulos menores, es decir, desapa-

recen las 1!neas menos intensas de 

la maghemita que no son comunes 

con la magnetita. De este análisis 

se puede a~irmar, que si bien exi~ 

ten las rases magnetita y maghemi

ta en coexistencia como componen

tes mayoritarios de la muestra, 

una de ellas , la maghemi ta es me

nos estable ante la reducciÓn y 

se desplaza el "equilibrio" hacia 

la ~ormaciÓn de magnetita. 

Al pasar las temperaturas de 573 K 

a 673 K se produce un brusco cam

bio de rase evidenciado por la de

sapariciÓn de un gran número de , 
l1.neas y por los cambios de colo-

ración, que pueden constituir un 

indicador sensible de los 

cambios de ~ase a menos que estén 

asociados a cambios en las magni

tudes de las part.!culas [ 5 J . 

En este intervalo de temperatur~s 

se observa un incremento notable 



de · la · inteilsidtdde las i:!neas 

1,16 l y · 2,01 1 correspondientes 

al a -Fa [ 3 ] , que no pueden ser 

confundidas con las de la magneti

ta y la .aghe.ita por su aspecto e 

intensidad. 

Esto confirma la reducciÓn de los 

Óxidos a hierro metálico que se 

evidenciaba desde los 573 K por el 

corrimiento de 1a lÍnea de 1,17 i 

hacia la de 1,16 i. 

Los posteriores incrementos de 

temperatura oo~irman lo anterior, 

ya que se intensi~ican las lÍneas 

correspondientes al hierro metáli-

co. 

A las más altas teJilperaturas estu

diadas, se observan también lÍneas 

oaracter!sticas del e-Mn(2, 10 X y 

1 ,237 i) , del a-Ti( 1 ,24 .R y 1 ,275 

i) y del a-Mn(2,09 _i y 1,21 i) [3] 

La presencia de estas 1!neas puede 

ser explicada por la presencia ~e 

ilmenita en pequeña proporciÓn en 

la muestra original estudiada, y 

también por la característica de 

la maghewita de ~luir en su red 

di~erentes elementos metálicos [6]. 

CONCLUSIONES 

1. La muestra estudiada es rica en 

magnetita y maghemita con con

tenidos de otros Óxidos en pe

queñas proporciones. 

2. La maghemita es inestable con 

relaciÓn a la magnetita en am

biente reductor, en contraposi

ciÓn con •u inestabilidad res

pecto a la hematita en medio 

atJDos~érioo. 

3. La reducciÓn d~ los Óxidos de 

hierro a hierro metálico es 

prácticamente completa a tempe

raturas entre 673 K y 973 K • 

4. La roca ·est.udiada puede ser va

lorada como materia priaa en la 

Industria Qulm~ca, especifica

mente como posible catalizador 

de la s!ntesis del amoni.acc. 
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RESUMEN 

En el presente articulo se abordan aspec
tos tales como la proposicion del meca
nismo de Zixiviacion en soluciones carbo
nato-amoniacales y la etapa cinetica,que 
aparentemente Zimita · Za velocidad de di
solucion del niqueZ y cobalto. Se esta
blecen y determinan Zas condiciones de 
intensificacion del proceso de Zixiviac
cion. Con la inyedcion de co2 en la co
rriente de aire la extraccion de niqueZ y 
cobalto se incrementa en un 5 % domo mini
mo, y se puede evitar la precipitacion de 
sales de magnesio en reactores y tuberias 
lo cual disminuye la disolucion del Fe +. 

Se mostro la posibilidad de intensificar 
la Zixiviacion en un reactor tubular con 
alta extraccion relativa de los metales 
(95-100 % Ni y 100-120 % Co) en un tiempo 
de 40 a 80 seg. 

La introduccion de los resultados de Zas. 
investigaciones en la practica permite 
mejorar los indices tecnico-economicos 
del proceso, aumentar la produccion de · 
niqueZ y cobalto en 1 200 y 1 260 t al 
año respectivamente en una planta como Ni-

. caro y obtener un efecto economico m1~nimo 
de una magnitud de 9 ~ pesos. · 
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ABSTRACT 

The present article deals with tapies . 
such as the proposaZ of the Zeaching pro
cess for ammonium-carbonate solutions and 
the kinetic stage, which seemingly Zirnits 
dissolution of NickeZ and Cobalt. Condi
tions for int~nsification cf ihe Zeaching 
process were determined and established. 

By injecting C02 into the air stream, it 
is possible not only to increase the re
covery of NickeZ and CobaU by 5 peroent, 
but also to prevent precipitation of So
dium salts inside piping and reactors, 
which reduces the dissolution of Fe 2 + 

It was shown the possibility of intensi
fying the Zeaching process in a tubular 
re~ctor, with a relative high extraction 

· of metals (95-100 % Ni and 100-120 % Co) 
in a period of time from 40 to 80 seconds. 

The implementation o~ the resuZts of in- · 
vestigations aZZows improving the techni
caZ and economic parameters óf the pro
cess, and increasing the NickeZ and Co
balt output in 1 200 and 126 tons/year 
respectively, in a plant Zike "Nioaro", 
as weZZ as obtaining a minimum economic 
effect of 9 min "pesos". 


