to en estos casos estdn entrel2-37 %

El contenido de silice en lacs mues-
tras de ocres inestructurales es in
ferior al 5 % (s6lo en un caso es
superior a 10 %) por lo que la can-

tidad de silicatos presentes es muy

perfil lateritico, lo que se confiy
ma con la extraccidn de SiOj entre
30-60 % en la mezcla cloruro amonia
cal. El citrato diabdsico de amo -
nio extrae la casi totalidad del
resto de la silice presente en 1las

muestras.

CONCLUSIONES

pequefia. Es probable la presencia
de silice amorfa en esta zona del
Se comprobé experimentalmente me-

diante el ' andlisis qufimico de fa -
ses,en muestras de ocres inestructu
rales,el wapel de.la goethita como
portado: princip.l de niquel en 1la

zona de los ocres inestructurales.

Se comprobé la presencia de una can
tidad muy pequefia de hierro amorfo

(1-2 %).

La cantidad de niquel asociada a fa
ses amorfas de hierro, manganeso, Yy
silicatos (Ni extraido en (NH“)zﬂjt

< 25 %) tiene importancia secunda -

ria « n respecto ai niquel asociadq

a :.a goetihiita.

En citra: dibdsico .ie amonio se eg

trae el m.nganeso en 3 niveles de
extraccidén: 15 - 20 * ; 40 - 60 7% ;
2 - 90 % . que a estos valores co

rresponda la cant‘4ad de cobalto que
se extrae en este disolvente (supe-
rior a 60 %). Ello pudiera indicar
una diferéncia en la cristalinidad

de los minerales de manganeso en la
corteza de intemperismo ferronique-

lifera.
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RESUMEN

En el trabajo se obtuvieron las regulari-
dades cinéticas de la reduccién conjunta
del éxido de niquel y La magnetita
(Fe3Q,) con carbono e hidrégeno en condi-
ciones no istérmicas.

Se muestra que a medida que se aumenta la
cantidad de éxido de niquel en La mezcla
con La magnetita, el proceso se traslada
hacia el intervalo de menores temperatu -
ras a pesar de la formacidn de ferrita de
niquel (NiFeaQ,) como composicidén transi-
toria.

ABSTRACT

In the present work the kineiic regulari-
ties of the combined reduction of nickel
oxide and magnetite (Fe30,) with carbon
and hyarogen under non-isothermal condit -
ions are established.

Thus showing that the process moves to the
Lower tempeﬁéture interval, as the amount

of nickel oxide in mixture with magnetite

increases; in spite of the formation of

nickel ferrite (NifFe,0,) as transient

composition.



El estudio del proceso de reduccidn
en condiciones no isotérmicas resul
ta de sumo interés, tanto desde el
punto de vista tedrico como prédcti-
co, debido a que la mayoria de 1los
procesos fisico-quimicos en agrega-
dos metalirgicos se realizan en con
diciones donde las temperaturas cam

bian constantemente.

El presente articulo tiene como ob-
jetivo indicar la influencia que
ocasiona el 6xido de niquel en el
mecanismo, y la cinética del proce-
so de

(Fe,04 ) .

reduccidén de la magnetita

Se utilizaron los siguientées mate-
riales en la realizacidén de los ex-
perimentos, 6xido de niquel técnico
con una pureza de 99,9 % , concen-
trado de hierro de Santiago de Cuba
(del sector chiquita rica), con un
contenido de hierro total de 67,9 %
Como reductores se emplearon carbo-
no e hidrégeno con un 99,99 % de pu
réza, respectivamente. Los experi-=
ﬁeqtos de reduccidén con carbono se
desarrollaron en una atmésfera iner

te.

Los experimentos se desarrollaronen
el equipo de andlisis termogravimé-
trico "Di Pont 1 090" . Su preci-
sién en la determinacién del peso

es de 107° g , en la- temperatura de

]

* 0,5 %C en el intervalo desd- (4

hasta 1 200 °c La velocidad de
calentamiento se puede variar a ve-

locidades de 5; 10; 15; 25y S0 °/min

En los experimentos yeglizados 1la

velocidad-_ de calentamiento al-
canzé 10°/min , linealmente , epn
el.intervalo comprendido entre ]1os

25 %c hasta 1 100 %c .
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Reduccibn con carbono. ' La cantidad
de carbono necesaria para la reduc-,
cién del 6xido de niquel fue calcu-

lada por la ecuacidn:

Nio + 4 ¢ » Ni + % co, (1)

en el caso de la magnetita por 1las

ecuacioqes
Fe,O + %3 C > 3 Fexo + 3 co, (2)
Fexo + C » Fe + CO(co.) (3)

Se redujo la magnetita y el 6xido
de niquel por separado y se mezcla-
ron en diferentes proporciones que
fueron 25 % NiO, 75 % Fe3Q,, 50 % NiO
50 % Fe304 , con un alto grado de

homogenizacidn.

La reduccidén de la magnetita con car
bono comienza a los 570 °c (figura

1 curva 1), a los 810 °c alcanza su
mayor velocidad de reduccidén la que
es igual a 10,6 mg/min g , su grado
de reduccién a los 1 100 °c es de

90 %2 (gr&dfico 2 curva 1) .

El comienzo de la reduccidén del 6xi
do de niquel en el régimen de calen
tamiento lineal comienza a los
510 °c , la velocidad de reduccidn
cambia lentamente hasta los 680 °c H
mds tarde aumenta ridpidamente alcan
zando un valor mdximo de 579,0 mg/min g
a los 790 °c (figura 2 curva 1). El
proceso ocurre rdpidamente debido a
un fenémeno de autocatdlisis origi-
nado por la fase de niquel metdlico
que se va formando [11]. E1l grado
de reduccidén para el NiO al finali-
.ar el experime: to es de 100 % fi-

gura 2 curva 3.

La reduccién de las mezclas mecdni-
cas constituidas por 25 % NiO 75 %
FesOy , 50 % NiO, 50 % Fe30O, ocurren

en dos etapas, existen dos mdximos

en las curvas de la figura 1. De
acuerdo con los datos del andlisis

de fases de rayos x, cuando calentg
mos las mezclas mecdnicas constitui
das por NiO-FesO, antes de la tempg
ratura en que comienza la reduccidén
ocurre una reaccidén entre las fases
sSlidas de estos 6xidos, formdndose
ferrita de niquel NiFe204 , la cual
a su vez forma una disolucidén séli-

da con la magnetita [ 2 1.

La ferrita de nigquel se forma por la

reaccidén:
NiO + Fe3O, + NiFe,0, + FeO (4)

En. la primera etapa, ocurren parale

lamente las reacciones:

2 Nio 2 Ni + CO, (5)
3 NiFe3z0, —-(;-> 3 Ni + 2 FesO +
+ 2 CO2 (6)

Mediante el andlisis de fases de ra

yos.x determinamos el surgimiento de

579

"9

rngé;i
(<)

®

|

—
N

i
o

N S, o

Velocidad de reduccion, Vo

50 70

i
90 10

130 Z;min

Fig. 1 Velocidad especifica de la reduccién en funcién del tiempo

(velocidad de calentamiento 100/min) para la reduccién con

carbono.

1. 100 % Fe3o4 (Concentrado de Santiago) 0-0-0-0
2. 25 % NiO 75 % Fe3o4 00D

3. 100 % NiO x-x-x

4, 50 % NiO 50 % Fe3O4 0-0-0-0
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la reaccién (6) ai calentarse dicha

mezcla de 6xidos.

La segunda etapa corresponde a la
reduccién de la magnetita vor las
reacciones.
Fe30, > 3 FeO + CO (7)
C
FeO ——— Fe + CO (8)
La fase de niquel metdlico existe

también sobre temperaturas superio-
res a los 460 OC, segin el andlisis
de rayos x, el producto que se ob-
tiene lo forman las fases de hierro
y niqhel metdlicos, los cuales for-
man entre.ellos una serie de solu-
ciones sélidas [Nix,Fey] por la

reaccidén.

Ni + Fe ——> [ Ni , Fe_ ]
X p'A

100

esto lo demostrd el .andlisis de ra-
yos x y el andlisis termomagnético

respectivamente.

Si analizamos la cinética de las
curvas obtenidas podemos observar,
como a medida en que afiadimos NiO
en la mezcla ocurre con mds rapi -
dez la reduccidén en la primera eta
pa Yy a mds bajas temperaturas, co-

mo se observa en las figuras 1 y 2

En la segunda etapa se observa que
a medida que existe mayor cantidad
de 6xido de hierro en la mezcla el
proceso se efectda con mayor velo-
cidad, aunque prdcticamente a una

misma temperatura de reduccién.
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’

S~ W
o O
7

w
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S S

Grado de reduccion,

0 0 70

80 90 100

0 Zmin

Fig. 2 Grado de reduccién en funcién del tiempo (velocidad de calentamiento 10°/min) pa-

ra la reduccién con carbono.

25 2 NiO 75 % FesQ, 0O-0- O-0O
50 % NiO 50 % Fe,Q, A-A-AA
. 100 % NiO X-X-X-X

o WK =
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. 100 % Fe,Q, (Concentrado de Santiago) o—0-0—0

:*\é(r?g ) (®))
S \Ming O

reduccion,

20 |

Yelocidad de la

r T v ok
200 300 400 500 600 T°C )
Fig. 3 Velocidad especifica de reduccién en funcibén de la temperatura pa-

ra la reduccibn con hidrégeno.

1. 100 % Fe3;0, (Concentrado de Santiago) .—.-.
2. 25 % NiO 75 % Fe30, 0-0-O

3. 50 % NiO 50 % Fe;0, A—f-o

4. 75 % NiO 25 % Fe30, 0-o-0O

5. 100 % NiO X-X-X

Reduccidn con hidrégeno

Se r(,-_.dujo la magnetita y el éxido de ciones las cuales fueron 25 % NiO ’

niquel por separado ,y las mezclas 75 % Fe30, : 50 % NiO, 50 % FesOy ;

de los mismos en diferentes propor- 75 % NiO ; 25 % Fe3Oy .
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A una temperatura de 350 ’c 1a mag-
netita comienza a reducirse (figu-
ra 3 curva 1) alcanzando una veloci
dad mdxima de reduccién de 22 mg/min.g
a los 490 °c , a una temperatura su
perior a los 550 %¢c 1a variacién de
peso del 6xido disminuye y la com-
pleta reduccidén se produce a los
675 °C cuando es de un 100 % figura

4 curva 1.

A

tuado al producto de la reduccidén de
estas mezclas, a diferentes tempera
turas, obtuvimos que en la primera

etapa ocurre la reduccién del 6xi-
do de niquel y la ferrita de nique%
y en la segunda etapa la reduccién

de la magnetita y la formacién dedi
soluciones sélidas constituidas por

hierro y niquel metdlicos [Nix, Fey]

80
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Fig. 4 Grado de reduc-
cidén en funcibn de la
temperatura para la re-
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N
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duccién con hidr&geno.

1. 100 % Fe30, (Con -
centrado de Santia -

Grado de reduccion , <
IS

/ﬂ
L Y

200 300 400 500

La velocidad mdxima de reduccidn del
6xido de miquel es de 59,5 mg/min.g

°c (figura

a una temperatura de 300
3 curva 5),el grado de reduccién al
finalizar el ‘experimento es de 100 7%

(figura 4 curva 5) respectivamente.

Como se puede observar en las figu-
ras 3 y 4 curvas 2, 3, 4 la reduc-
cién de las mezclas mecdnicas de
NiO y Fe3O04 con hidrdégeno se produ-
ce en dos etapas, primer y segundo
aumento de la velocidad respectiva-

mente.

Segin el andlisis de rayos x efec-

go)  e—e—
,2. 25 % NiO 75 % Fe30,
’ 0-0-0
3. 50 %2 NiO 50 % Fe3O,
A_AD_A
. 4. 75 % NiO 25 % Fe30,
a O0-0-=0

eQ0 700 5. 100 % NiO X-X-X
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Se observa que a medida gque aumenta
la cantidad de 6xido de niquel en la
mezcla,con la magnetita,la posicidn
del primer mdximo prdcticamente no
cambia (figura 3), y el intervalode
las curvas correspondientes a la re
duccidén de la magnetita se traslada
a una regidén de menores temperatu-
ras,con relacién a la reduccidén de

12 magnetita sin mezclar.

Si comparamos la cinética de reduc-
cién con carbono y con hidrégeno res
pectivamente, podemos observar que

los procesos son andlogos, o sea,

se producen en dos etapas , ademds
de poseer en el proceso de reduc-

cién la fase transitoria NiFe,04 .
CONCLUSION

Los resultados'obtenidos demuestran
que a pesar de la formacién de fe-
rrita de niquel (NiFe,O4 ),como fase
transitoria en el proceso de reduc-
cién de las mezclas de NiO-Fe30, , a
medida que aumenta el 6xido de ni-
quel el proceso se desarrolla a tem
peraturas mds bajas, este fendmeno

probablemente esté relacionado con

la formacién, de acuerdo con el dia

grama de estado Fe-Ni, composicio-
nes sélidas entre los productos de
las reacciones hierro y niquel metd

licos por la reaccién (9).
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