CDU: 549.091.5 (729.1)

© REVISTA MINERIA Y GEOLOGIA , 3-85
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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

5S¢ realiza un estudio roentgenofdsico
comearativo de las fases mineraldgicas de
una muestra de hierro perteneciente a la
mina "La Caldera” (provincia de Cienfue-
gus), tratada a diferentes temperaturas
en una atmdsfera de hidrogeno seco. Las
fases mineraldgicas presenies en los tra-
tamientos térmicos brindan la posibilidad
de valorar esla roca como materia prima
para la produceidn de catalizadores, que
se puedan emplear en la sintesis de amo-
niaco. =

ABSTRACT

This work describes a comparative roentge
nophasic study of the mineralogical pha-
ses of an irom sample from "La Caldera”

mine (Cienfuegos Provinee, Cuba) treated

at different temperature gradients, in'gQ-

dry-hydrogen atmosphere. The mineralogi-

cal p@ases present in thermal treatments

make possible considering this rock as a
raw material for the production of cata-
lysts that can be used in the synthesis
of ammonia.

INTRODUCCION

La existencia en nuestro pais de
yacimientos en los que se encuen-
tran incluidos metales de impor-
tancia econémica [ ¢ ] como el Fe,
Ni y otros, generan esta investi-

gacién cuyo objetivo es el anali=-
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- sis fasico cualitativo de una

muestra de la mina "La Caldera" ,
tanto en su estado original, como
después de haber sido sometida a
tratamientos térmicos a diferen-
tes temperaturas en atmdésfera di-
namica continua de hidrdgeno seco,

Parte Experimental

El mineral fue triturado hasta ob-
tener un polvo de 400 (MESH) del
cual se tomaron siete muestras de
masas aproximadamente iguales tra-
tadas térmicamente (Tabla I) de-

terminandose la variacidn relativa

de masa, La muestra No.1 no fue
sometida a este tratamiento; 1las
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 (Best Nr 1552/3, Strohlein &
Co. R,D.A) .

TABLA I. VARIACION RELATIVA DE LA MASA DURANTE EL

TRATAMIENTO TERMICO

' Temperatura Variacidn relativa
Muestra No,- K(oc) Masa Inicial de masa
2 473 (200) 0,062 0,64
3 573 (300) 0,033 2,10
4 673 (400) 0,054 2,47
5 773 (500) 0,045 2,43
6. 873 (600) 0,044 2,66
7 973 (700) 0,046 2,26

Se establecid en todos los casos
un flujo constante de hidrdgeno
seco con una presidn parcial de
50 mm de agua, por encima de 1la

x -
presion atmosferica,

Cada muestra fue sometida en las
condiciones anteriores a trata-

miento térmico durante 2,5h , a

las temperaturas de 473 K , 573 K,
873 I ¥y 973 K respectivamente, Las
tenperaturas fueron medidas con un

termopar de Rodio-Platino-Rodio y

su estabilidad en las condiciones

del horno utilizado fueron -+ 5 K,

Con todas las muestras se prepa-
raron capilares de colodidn de
0,8 mm de diametro y se les expu-

so durante una hora con la radia-

cidén de Cr K o en la camara de
Debye=Scherrer de 57,3 mm , utili-
zando un colimador de 0,8 mm , El1
régimen de trabajo del equipo TUR=-
M=61 (RDA) fue 40 KV y 10 mA , Se

utilizd el método asimétrico de

Straumanis y se aplicaron las co-
rrecciones por absorcién y didme-
tro efectivo de la cAdmara [ 1 ’

2 , 4

Se determinaron las distancias in-
terplanares correspondientes a

las 1{neas de difraccidén en cada
uno de los Debayegramas, Los re-~
sultados se presentan en el grafi-
co de la Fig. 1 . En la que no
aparecen las lineas correspondien=-
tes a la muestra No.6 que son simi
lares a las de la No,7 . t
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Fig.1: Bisquema de los patrones de difraccién de muestras

tratadas n diferentes temperaturas en medio weductor

(zas hidrhrenn)
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Discusidn de los Resultados

Las relaciones estequiométricas
obtenidas a partir de los datos
de variacidn de masa, no permiten
dilucidar los cambios de fase ocu
rridos, aunque confirman en todos
los casos la pérdida de ox{geno
de algunos de los 6xidos inclui-
dos en la muestra, lo que se co=-
rresponde con el andlisis roen-
tgenografico que sigue.

En los patrones de difraccidn ob=-
tenidos (Fig.1) puede observarse
una notable diferencia en dos
rangos de temperatura, pues came
bia marcadamente el numero y as=-
pecto de las lineas correspon-~
dientes a las muestras tratadas a
673 K o a temperaturas mayores ,
con relacidén a las muestras tra-
tadas a temperaturas menores gque
la de la muestra original,

En el rango de temperaturas meno~
res, en la muestra original, se
observan lineas que estin en co-
rrespondencia con las mAs signi-
ficativas [ 5 1 de la magnetita,
la maghemita y la ilmenita como
son las de 2,51 2 de la maghemi-
ta y la de 2,53 R de 1a magneti-
ta, Puede ser descartada la pre=-
sencia de la hematita por no
aparecer su linea mas intensa.
Aparece también, en este rango
la 1inea mds intensa de la ilme-
nita (2,75 & ) [57 .

La magnetita y la maghemita pre-
sentan lineas de menor intensi=-
dad para la regidén de angulos pe-
quefios en la cual existen lineas
alrededor de 4,70 2 Y 2,95 )4 carac
teristicas r 11 de la maghemita,
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se observa un envejecimiento o ha-
lo en el que no pudieron ser he-
chas mediciones, pero que pﬁeda
ser atribuido a las mencionadas
1inoas, de manera que se evidencia
la presencia de magnetita y maghe-
mita en la muestra original, asi
como la posible presencia de ilme-
nita en menor proporciﬁn, Ya que
sus lineas caracteristicas apare-

cen con pequeiia intensidad,

Al aumentar la temperatura hasta
573 K se observa un cambio gradual
no uniforme en la relacidn de in-
tensidades de las diferentes 1i-
neas, especialmente al llegar a
los 573 K en que desaparece el ha-
lo difuso que circunscribe a los
angulos menores, es decir, desapa=-
recen las lineas menos intensas de
la maghemita que no son comunes
con la magnetita, De este analisis
se puede afirmar, que si bien exis
ten las fases magnetita y maghemi-
ta en coexistencia como componen-
tes mayoritarios de la muestra,
una de ellas, la maghemita es me-
nos estable ante la reduccidén y
se desplaza el "equilibrio" hacia
la formacidon de magnetita, '

Al pasar las temperaturas de 573 K
a 673 K se produce un brusco cam-
bio de fase evidenciado por la de-
saparicidén de un gran numero de
1ineas y por los cambios de colo~
racién, que pueden constituir un
indicador sensible de los

cambios de fase a menos que esteén
asociados a cambios en las magni-
tudes de las particulas LCs1.

En este intervalo de temperaturas
se observa un incremento notable



de la. intensidad de las lfneas
1,16 Ry 2,01 £ correspondientes
al o =Fe [ 31, gque no pueden ser
confundidas con las de la magneti-

ta y la maghemita por su aspecto o

Esto confirma la reduccidén de los
dxidos a hierro metdlico que se
evidenciaba desde los 573 K por el
corrimiento de la 1fnea de 1,17 &
hacia la de 1,16 & .

Los posteriores incrementos de
temperatura confirman lo anterior,
va que se intensifican las 1ineas

correspondientes al hierro metali-
oo,

A las mds altas temperaturas estu-
diadas, se observan también lineas
caracteristicas del p-Mn(2,10 £ y
1,237 8) , de1l o-Ti(1,24 £ y 1,275
R) y de1 o-Mn(2,09 £ y 1,21 %) [3]
La presencia de estas lineas puede
sar explicada por la presencia de
ilmenita en pequefia proporeidn en
la muestra original estudiada, ¥y
también por la caracteristica de
la maghemita de incluir en su red
diferentes elementos metalicos [g].

v

CONCLUSIONES

1. La muestra estudiada es rica en
magnetita y maghemita con con-
tenidos de otros 6xidos en pe-
queiias broporciones.

2. La maghemita es inestable con
relacion a la magnetita en ame
biente reductor, en contraposi-
cidn con su inestabilidad res-
pecto a la hematita en medio
atmosférico,

3. La reduccidn de los Oxidos de
hierro a hierro metalico es
préotioannnte completa a tempe-
raturas entre 673 K y 973 K .

4, La rooa estudiada puede ser va-
lorada como materia prima em la
Industria Quin;ca, eapooifioa-
mente como posible catalizador
de la sintesis del amoniaco,
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RESUMEN

En el presente articulo se abordan aspec-
toe tales como la proposicidn del meca-
nismo de lixiviaeidn en soluciones carbo-
nato-amoniacales y la etapa cinética,que
aparentemente limita la veloeidad de di-

- solueidn del niquel y cobalto. Se esta-

blecen y determinan las condiciones de
intensificacion del proceso de limiviac—
cion. Con la inyeceion de CO, en la co-
rriente de aire la extraccidn de niquel y
cobalto se incrementa en un 5 % como mini-
mo, y se puede evitar la precipitacion de
sales de magnesio en reactores y tuberias
lo cual disminuye la disolucidn del Fe

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

La introduccidn de los resultados de las
investigaciones en la prdetica permite
mejorar los indices técnico-econdmicos

del proceso, aumentar la produceidn de
niquel y cobalto en 1 200 y 1 260 t al
ano respectivamente en una planta como Ni-
caro y obtener un efecto econdmico minimo
de una magnitud de 9 mm pesos.
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ABSTRACT

The present article deals with topies :
such as the proposal of the leaching pro-
cese for ammonium-carbonate solutions and
the kinetic stage, which seemingly Llimits
dissolution of Nickel and Cobalt. Condi-

tions for intensification of the leaching
process were determined and established.

By injecting CO, into the air stream, it
i8 poseible not“only to inerease the re-
covery of Nickel and Cobalt by 5 percent,
but also to prevent precipitation of So-
dium salts inside piping and reactors,
which veduces the dissolution of Fe?

It was shown the possibility of intensi-
fying the leaching process in a tubular
regctor, 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 of, the results of in-
vestigations allows improving the techni-
cal and economic parameters of the pro-
cess, and increasing the Nickel and Co-
balt output in 1 200 and 126 tons/year
regpectively, in a plant like "Nicaro",
as well as obtaining a minimum economic
effect of 9 mm "pesos”.



