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Resumen

En este trabajo se evalud un residuo silicoaluminico procedente de Zempoala, Hidalgo, mediante un tratamiento combinado
de desmagnetizacion hiimeda y lixiviacion con acido acético. El objetivo fue mejorar su pureza sin alterar la estructura mineral,
con miras a su uso como precursor ceramico. La separacion magnética redujo de manera marcada el contenido de Fe y Mn, lo
que se confirmé por FRX, LIBS y EDS. La posterior lixiviacion permitié una remocion adicional de Fe y Ca a 140 °C, mientras
que los elementos traza mostraron variaciones menores. El silicio permanecid practicamente constante y el aluminio disminuy6
moderadamente, lo que indica que la matriz aluminosilicatada se mantiene estable durante el proceso. El DRX mostr6 que las
fases principales (cuarzo y feldespatos) no se modificaron tras 7 h de tratamiento. La distribucion de tamaiio de particula presentd
un ligero desplazamiento hacia diametros menores y el indice de blancura aument6 desde la desmagnetizacion hasta el final de
la lixiviacion, alcanzando valores cercanos al 64 %, compatibles con su uso como precursor para ceramicos tradicionales.

Palabras Clave: Silicoaluminato, Desmagnetizacion, Lixiviacion, Acido acético, Ceramicos.
Abstract

This study evaluates a silico-aluminous residue from Zempoala, Hidalgo, using a combined process of wet magnetic
separation and acetic-acid leaching. The objective was to increase the material’s purity while preserving its mineral structure for
potential use as a ceramic precursor. Magnetic separation significantly reduced Fe and Mn, as confirmed by XRF, LIBS and
EDS analyses. Subsequent leaching achieved additional removal of Fe and Ca at 140 °C, whereas trace elements showed minor
variations. Silicon remained nearly constant and aluminum decreased moderately, indicating that the aluminosilicate framework
remained stable throughout the process. X-ray diffraction revealed that the main crystalline phases (quartz and feldspars) were
preserved after 7 h of treatment. A slight shift toward smaller particle sizes was observed, and the whiteness index increased
from the magnetic separation stage to the end of leaching, which are compatible with its use as a precursor for traditional ceramic.

Keywords: Sand, Silicoaluminates, Demagnetization, Leaching, Acetic Acid, Ceramics.

1. Introduccion al., 2023). En el estado de Hidalgo, México, estos residuos
provienen principalmente de arenas feldespaticas y presentan

La mineria y el procesamiento de agregados generan  altos contenidos de SiO. y ALOs;, acompaiados

grandes volimenes de residuos finos cuya disposicion
inadecuada provoca dispersion de polvo, deterioro ambiental
y afectaciones a la salud de comunidades cercanas (Yassin et
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mayoritariamente de o0xidos de hierro, calcio y manganeso
(Carrefio et al., 2019). Debido a su composicion, estos
materiales tienen un potencial relevante como precursores
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para ceramicos y zeolitas, siempre que se sometan a procesos
adecuados de purificacion (Valdez et al., 2022).

La remocioén de impurezas metalicas suele realizarse
mediante lixiviacion con acidos minerales como HC1 0 H2SOs,
los cuales, si bien son efectivos, pueden atacar la red silicatada
y generan residuos peligrosos (Ajemba & Onukwuli, 2013;
Vapur, 2016). En contraste, los acidos organicos como el
acético representan alternativas mas compatibles con el medio
ambiente. Este tipo de acidos es capaz de disolver iones
metalicos superficiales sin alterar los enlaces Si—-O—Si de los
silicatos, preservando la estructura del material (Huertas et al.,
1999; Salimkhani et al., 2020; Gougazeh, 2022).

Previo al tratamiento quimico, los procesos fisicos de
separacion, como la desmagnetizacion humeda, permiten
remover fracciones ferromagnéticas y mejorar la calidad del
solido inicial. Herrera et al. (2021) demostraron que esta
técnica reduce de manera efectiva el contenido de Fe y Ti en
residuos mineros, lo que facilita su posterior purificacion
quimica.

Diversos estudios han explorado la purificacién de
feldespatos y materiales silicatados mediante acidos organicos
con fines ceramicos. Vapur et al. (2017) evaluaron la
eliminacion de impurezas coloreadas ricas en hierro en
feldespatos mediante lixiviacion con &cidos organicos,
analizando la eficiencia del proceso en funcion del tipo de
acido y las condiciones de tratamiento, sin considerar etapas
previas de separacion fisica. Posteriormente, Salimkhani et al.
(2020) estudiaron el efecto del medio de lixiviacion y la
temperatura sobre polvos comerciales de K-feldespato,
enfocandose en los cambios superficiales y estructurales
inducidos por el tratamiento quimico bajo condiciones
controladas y con materias primas de composicion definida.
De manera similar, Gougazeh (2022) report6 la beneficiacion
de un feldespato de baja ley mediante tratamientos fisicos y
quimicos orientados principalmente a mejorar la blancura y
reducir el contenido de hierro para aplicaciones ceramicas.

En contraste con trabajos previos enfocados en
feldespatos  comerciales o  materiales ~ previamente
beneficiados, el presente estudio se centra en un residuo
silicoaluminico real de arena usada en la industria de la
construccion, tratado directamente tal como se genera, sin
etapas previas de seleccion o enriquecimiento mineral. Se
propone y aplica un tratamiento combinado que integra una
etapa fisica de desmagnetizacion humeda seguida de
lixiviacion con acido acético, con el objetivo de evaluar los
cambios fisicos, quimicos y estructurales inducidos por el
proceso y determinar el potencial del material purificado como
precursor en aplicaciones ceramicas tradicionales y
avanzadas.

2. Metodologia
2.1. Material

El material utilizado corresponde a arena empleada
comunmente en actividades de construccidn, otorgada por la
empresa Mina El Ejido ubicada en el municipio de Zempoala,
Hidalgo (México). La muestra se tamiz6 con una malla No.
400 (38 um) para homogenizar el tamafio de particula antes de
analisis y procesos. De acuerdo con estudios previos en la
region, este tipo de arena presenta una matriz silicoaluminica
con presencia de feldespatos y fases accesorias ricas en hierro
(Carrefio et al., 2019).

2.2. Desmagnetizacion

Para eliminar la fraccion magnética asociada
principalmente a 6xidos de hierro como magnetita y hematita,
la arena tamizada se sometid a un proceso de separacion
magnética humeda. La muestra se dispers6 en agua
desionizada y se puso en contacto con un imén de neodimio
de alta intensidad, retirAndose el material atraido por el campo
(Herrera et al., 2021).

Durante el proceso de desmagnetizacion humeda se
emplearon 20 g de arena tamizada dispersos en 2 L de agua
desionizada, lo que corresponde a una relaciéon soélido/liquido
de 1:100 (g/L), para favorecer una adecuada dispersion de las
particulas y un contacto eficiente de las fases ferromagnéticas
con el campo magnético, permitiendo la remocion selectiva de
especies ricas en hierro.

Una vez concluida la separacion magnética, el solido no
magnético se recupero por filtracion y se destind a la etapa de
lixiviacion, para este fin, se secd a 90 °C durante 8 h y se
almaceno en recipientes herméticos.

2.3. Lixiviacion con acido acético

Se utilizaron 2 g de arena desmagnetizada, tratados con 18
ml de acido acético glacial 50% (8.7M) en reactores de
politetrafluoroetileno (PTFE) de 50 ml. Para cada tiempo de
reaccibn (1 a 7 h), se prepararon siete reactores
independientes, cada uno destinado a un tiempo de tratamiento
especifico. Los reactores se colocaron en una parrilla de
calentamiento controlado a 140 °C.

La temperatura de 140 °C fue seleccionada con base en
estudios previos de lixiviacion acida a alta presion aplicados a
residuos ricos en aluminosilicatos. Zinoveev et al. (2021)
reportan que la extraccion de aluminio, escandio y elementos
de tierras raras aumenta de manera significativa a
temperaturas superiores a 110 °C, alcanzando valores
elevados en el intervalo de 130-150 °C, mientras que la
disolucion de silicio se mantiene limitada, evitando la
formacion de geles de silice.

Asimismo, el uso de temperaturas mayores a 170 °C no
representa mejoras sustanciales en la eficiencia de lixiviacion,
pero si implica un mayor consumo energético y posibles
fenémenos de reprecipitacion de fases ricas en Al y Ti.

Bajo estas condiciones, los reactores de PTFE se
mantuvieron cerrados durante todo el tratamiento y se
colocaron dentro de un cuerpo de acero inoxidable con tapa
roscada, operando bajo condiciones de presion autégena. Esto
para evitar la evaporacion del acido acético a la temperatura
de usada (140 °C) y asi mantener condiciones constantes
durante todo el proceso. Al finalizar cada tiempo de
lixiviacion, los reactores se enfriaron de manera rapida antes
de su apertura, evitando pérdidas de solucion.

Finalizada la lixiviacién, el sdlido se lavd con agua
desionizada hasta alcanzar un pH =~ 7 para remover acido
residual y sales solubles, y posteriormente se secd a 90 °C
durante 8 h. El uso de acido acético como agente lixiviante se
fundamenta en su capacidad para disolver iones metalicos
superficiales sin degradar la red Si—O—Si del material (Huertas
et al., 1999; Salimkhani et al., 2020; Gougazeh, 2022).

2.4. Caracterizacion
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La caracterizacion del material se realizd mediante
diversas técnicas instrumentales con el propdsito de evaluar
los cambios quimicos, estructurales, superficiales, opticos y
granulométricos asociados a las etapas de desmagnetizacion y
lixiviacion.

La estructura cristalina de la arena natural, la fraccion
desmagnetizada y la muestra lixiviada se analizd6 mediante
difraccion de rayos X en un difractometro INEL Equinox 2000
con radiacion Co Ka; los difractogramas fueron procesados
con el software MATCH 3.0 empleando la base de datos
PDF-2 Release 2020, con el fin de identificar las fases
minerales presentes y posibles modificaciones en su
intensidad relativa.

De forma complementaria, la composicion elemental
superficial se evalud mediante espectroscopia de plasma
inducido por laser (LIBS) utilizando un sistema KEYENCE
EA-300 VHX Series, basado en el principio de desintegracion
inducida por laser, lo que permiti6 obtener mediciones
puntuales representativas de cada etapa del proceso.

La caracterizaciéon superficial adicional se realizo
mediante microscopia electronica de barrido (MEB) operada
a 20 kV, a la cual se acopld un detector de energia dispersiva
de rayos X (EDS) para obtener la composicion quimica del
s6lido en su superficie antes y después de los tratamientos de
desmagnetizacion y lixiviacién, permitiendo diferenciar
claramente los elementos estructurales del aluminosilicato y
las impurezas metalicas susceptibles al ataque quimico.

Para evaluar cambios en la granulometria inducidos por
la lixiviacion, la distribucion de tamafio de particula antes y
después del tratamiento se determind mediante difraccion
laser en un Beckman Coulter LS 13 320 con modulo ULM,
obteniéndose curvas acumuladas para comparar el
comportamiento de la fraccion fina del material en ambas
condiciones.

La cuantificacion de los elementos méviles en solucion
(Fe, Ca, Mn, Na, K y Mg) se llevo a cabo mediante ICP-OES
utilizando un equipo PerkinElmer Optima 8300. Esta técnica
se aplico Unicamente al extracto liquido obtenido después de
cada hora de lixiviacion, lo que permitido monitorear la
evolucion quimica del sélido y reconstruir el contenido
remanente de cada elemento a lo largo del proceso.

Finalmente, el efecto optico asociado a la eliminacion de
impurezas metalicas se evalué mediante la determinacion del
indice de blancura con un espectrofotometro UV-Vis Ocean
Optics USB4000 operado en modo reflectancia difusa en el
intervalo 200-1100° nm, lo que permitidé cuantificar el
incremento en la luminosidad del material tras la
desmagnetizacion y durante la lixiviacion. La Figura 1
muestra el esquema metodoldgico aplicado en este estudio,
integrando las etapas de preparacion del material,
desmagnetizacion humeda, lixiviacion con acido acético y
caracterizacion instrumental.

3. Resultados y discusion

Los resultados obtenidos permiten describir y analizar los
cambios quimicos, estructurales y morfologicos del material
derivados de los tratamientos magnético y acido.

3.1. Composicion quimica (FRX)

La composicion quimica inicial del material se presenta
en la Tabla 1, donde se comparan la arena natural, la fraccion
desmagnetizada obtenida tras la separacion magnética y la
muestra tratada por lixiviacion durante 7 h. En los tres casos,
el componente mayoritario es SiO2, con valores de 71.110 %
en la arena natural, 72.529 % después de la desmagnetizacion
y 71.762 % tras 7 h de lixiviacion. Este predominio es
caracteristico de arenas feldespaticas de origen igneo
presentes en Hidalgo (Carrefio et al., 2019).

Figura 1: Diagrama de flujo del procedimiento experimental para
el tratamiento de la arena.

La fraccion desmagnetizada muestra una considerable
disminucion en Fe20s (de 3.089 % a 0.778 %), indicando que
la separacion magnética fue efectiva en retirar parte de las
fases ferrosas asociadas al material. Una tendencia similar se
observa en MnO, cuya concentraciéon también se reduce
respecto a la muestra original.

La etapa de desmagnetizacion humeda permitié remover
2.1 g de material magnético por cada 20 g de arena tratada, lo
que corresponde a un 10.5 % en masa respecto a la muestra
original. Esta fraccion removida se asocia principalmente con
fases ricas en hierro y manganeso, lo cual es consistente con
la disminucion significativa de Fe2Os y MnO observada en los
andlisis por FRX, asi como con la reduccién de sefiales de Fe
detectada por LIBS y EDS tras la separacion magnética
(Tablas 1, 2 y 3).
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‘Posteriormente, la muestra sometida a lixiviacidon
durante 7 h presenta una disminucion adicional en Fe.Os (que
desciende a 0.564 %) y en MnO (a 0.015 %), lo que confirma
la efectividad del tratamiento acido para remover impurezas
metalicas remanentes. De igual forma, MgO continia
descendiendo (0.152 % — 0.091 % — 0.097 %), mientras que
ALOs, Na2O y KoO muestran ligeros ajustes atribuibles al
efecto de concentracion tras la remocion de fases minoritarias.

Tabla 1: Composicion quimica de la arena natural, la arena desmagnetizada y
la arena sometida a 7 h de lixiviacion con acido acético (FRX). Los valores se
expresan en porcentaje en masa.

Componente Arena Arena Lixiviacion
Natural Desmagnetizada 7h
Si0O, 71.110 72.529 71.762
TiO, 0.128 0.026 0.023
ALO; 15.097 15.306 15.616
Fe O, 3.089 0.778 0.564
MnO 0.063 0.033 0.015
MgO 0.152 0.091 0.097
CaO 1.690 1.706 1.609
Na,O 4.581 4.772 4.817
K,O 3.523 3.642 3.768
P,0s 0.069 0.068 0.069
PxC 0.500 1.050 1.660
Suma 100.002 100.001 100.00

3.2. Estructura cristalina (DRX)

Tras la lixiviacion, se evaluaron los cambios
mineraldgicos del material mediante difraccion de rayos X. La
arena natural mostré un patréon dominado por cuarzo y albita,
las cuales son caracteristicas en arenas siliceas de origen
igneo. Después de 7 h de tratamiento con acido acético, el
difractograma de la muestra tratada conservd la misma
distribucion de fases, pero con ligeras disminuciones en la
intensidad relativa de algunos picos asociados a feldespatos,
lo cual sugiere una disolucion parcial de estos componentes
sin afectar la estructura dominante de SiO: cristalino, esta
comparacion se presenta en la Figura 2.

Despues de lixiviacion,
Antes de lixiviacion

Q cusRzD (50,

3.3 !

A ALBITA (NafiS.0;)

Intensidad (u.a.)

2 Theta (grados)

Figura 2: Difractogramas comparativos de la arena natural y la arena
sometida a 7 h de lixiviacioén con acido acético.

Analisis elemental superficial mediante LIBS

Las micrografias obtenidas para cada etapa del proceso
(Figuras 3a-c) muestran la distribucion superficial de los
puntos analizados mediante espectroscopia de plasma
inducido por laser para cada etapa del proceso. A partir de
estos datos se selecciond un punto representativo de cada
condicion. Esto permite visualizar la superficie y la

ISilicon compound

e et

ilicon compoundi

iron compound,

Figura 3a: Microscopia LIBS de la arena natural (puntos analizados).

variabilidad natural del material antes y después de los
tratamientos de desmagnetizacion 'y lixiviacion.

La Tabla 2 presenta la composicion elemental obtenida

[Silicon compound, ilicon compound

ilicon compound|

Siicon compoune

Silicon compound

ilicon compound WSl o' compofing

Figura 3b: Microscopia LIBS de la arena desmagnetizada (puntos
analizados).

Silicon compound ilicon compound|

ilicon compound

ISilicon compaund;

Silicon compound)

'Silicon compound]
silicon compound

Figura 3c: Microscopia LIBS de la arena lixiviada durante 7 h (puntos
analizados).

por LIBS para las tres etapas del proceso: arena natural,
fraccion desmagnetizada y muestra lixiviada durante 7 h.
Solamente se incluyen los elementos que mostraron sefales
consistentes y ttiles para la interpretacion del proceso (Si, Fe,

Al, Na, K y Ca). Otros elementos menores no se
reportaron porque su intensidad fue demasiado baja o irregular
en varias mediciones, lo que impide obtener valores confiables
y comparables entre etapas.
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Los valores presentados muestran una tendencia similar
con los resultados de FRX: la disminucion progresiva de Fe
confirma la efectividad tanto de la separacion magnética como
de la lixiviacion 4acida para la remociéon de fases
ferromagnéticas. Por otro lado, el incremento relativo de Si
responde al enriquecimiento de la matriz silicatada conforme
se eliminan impurezas metalicas. El Na y el K pueden
aumentar ligeramente después de la desmagnetizacion y de la
lixiviacion, esto no implica la incorporacion de estos
elementos, sino que su deteccion se vuelve mas evidente al
remover fases enriquecidas en Fe y Mn.

Tabla 2: Composicion elemental por LIBS para las tres etapas del proceso

(arena natural, desmagnetizada y lixiviada). Los valores se expresan en
porcentaje en masa. ND = No detectable

composicion de Si y Al permanece estable, lo que indica que
el 4cido acético no altera la red silicatada del material. Este
comportamiento es tipico en lixiviaciones suaves con acidos
organicos, en las que se eliminan preferentemente fases
superficiales sin afectar la matriz del mineral.

Tabla 3: Composicién quimica superficial obtenida por espectroscopia EDS
para la arena natural, arena desmagnetizada y solido lixiviado durante 7 h.
Los valores se expresan en porcentaje en masa.

Elemento Arena Arena Lixiviacion
Natural Desmagnetizada 7h
Si 38.0 44.2 46.4
Fe 9.8 0.0 0.0
Al 7.5 9.6 ND
Na 3.0 1.3 32
K 2.5 4.5 5.3
Ca 0.11 0.0 0.0

Elemento Arena Arena Lixiviacion
Natural Desmagnetizada 7h
Na 3.35 3.55 3.44
Mg 0.04 0.02 0.06
Al 7.19 7.37 7.26
Si 29.12 29.79 29.68
K 3.02 2.93 2.92
Ca 1.00 1.04 1.11
Mn 0.12 0.10 0.01
Fe 2.31 0.54 0.61

Es importante sefialar que la no deteccion de Al mediante
LIBS en la muestra lixiviada durante 7 h no debe interpretarse
como la eliminacion total de este elemento del material. Este
comportamiento se atribuye, por un lado, a la disminucién de
la concentracion superficial de Al hasta valores ~5 % en masa
y, por otro, a las limitaciones inherentes de la técnica LIBS
empleada. A diferencia de otras técnicas analiticas, LIBS
realiza un muestreo puntual basado en la ablacion laser de
microvolumenes localizados, por lo que no representa la
composicion global de toda la superficie ni del volumen total
de la muestra. En consecuencia, la evaluacion de la presencia
y estabilidad del aluminio tras la lixiviacion se complementa
con los resultados obtenidos mediante EDS y FRX, los cuales
confirman la permanencia de la matriz aluminosilicatada..

3.4. Andlisis elemental (EDS)

La Tabla 3 resume la composicion elemental obtenida
mediante espectroscopia de energia dispersiva de rayos X
(EDS) para la arena natural, la fraccion desmagnetizada y el
solido lixiviado durante 7 h con acido acético. Los resultados
evidencian claramente el efecto de cada etapa del proceso
sobre la superficie del material.

En la arena natural, el contenido de Fe alcanza 2.31 %, lo
que se asocia con la presencia de minerales ferromagnéticos y
oxidos metalicos tipicos de arenas volcanicas. Asimismo, se
detectan trazas de Mn, Ca y Mg, acompafiadas de los
elementos estructurales del aluminosilicato (Si, Al, Na y K),
que conforman la matriz principal.

Tras la separacion magnética, el contenido de Fe
disminuye drasticamente a 0.54 %, evidenciando la eficiencia
del proceso para remover especies paramagnéticas. También
se observa una ligera reduccion de Mn. Los elementos
estructurales (Si, Al, Na, K) permanecen practicamente
constantes, lo que confirma que la fraccion no magnética
mantiene la composicion propia del material base.

Posteriormente, el tratamiento con acido acético durante
7 h provoca una remocion adicional de impurezas
superficiales, observandose una disminucion en Ca, Mg, Mn
y Fe respecto a la muestra natural. Sin embargo, la

3.5. Distribucion de tamaiio de particula

La distribucién de tamafio de particula de la arena
desmagnetizada se evalu6é mediante difraccion laser con el fin
de determinar si la lixiviaciébn 4cida gener6 cambios
significativos en la fraccion fina del material. En la Figura 4
se compara la curva de frecuencia acumulada antes y después
del tratamiento con acido acético (7 h).

Las curvas muestran que ambas distribuciones
mantienen una forma similar con predominio de particulas en
el intervalo micrométrico-10 um. No obstante, la muestra
lixiviada presenta un ligero desplazamiento hacia didmetros
menores, lo cual indica una reduccion parcial del tamafio de
particula, posiblemente asociada a la remocion superficial de
oxidos metalicos y a la disolucion de inclusiones.

Este comportamiento coincide con reportes previos,
donde los procesos de limpieza quimica superficial en
materiales siliceos muestran comportamientos comparables,
con reducciones ligeras sin modificacion del tamafio principal
de las particulas (Yang et al., 2011).

== Antes de lixiviacion - 100
= Después de lixiviacion

80

60

40

Frecuencia Acumulada (%)

20

0.1 1 10
Diametro de Particula (pm)

Figura 4: Distribucion acumulada de tamaiio de particula antes y
después de la lixiviacion con acido acético (7 h), obtenida mediante
difraccion laser.
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3.6. Cinética de lixiviacion (ICP)

Para evaluar la eficiencia de la lixiviacion, se realizd un
analisis por ICP-OES de las soluciones obtenidas tras cada
hora de tratamiento. El ICP se aplico tnicamente al liquido
resultante de la lixiviacidon, es decir, al extracto donde se
encuentran los elementos que se disolvieron desde el sélido.

A partir de la concentracion medida en cada solucion,
se calcul6 la cantidad de elemento que permanecio en el sélido
en cada intervalo de tiempo. En las graficas, los valores del eje
Y representan el contenido remanente estimado en el solido
después de cada etapa de lixiviacion.

Es importante destacar que la hora cero corresponde
a los valores iniciales de la arena desmagnetizada, los cuales
fueron obtenidos a partir del analisis por FRX. Estos valores
sirven como referencia para comparar la disminucion de cada
elemento conforme avanza la lixiviacion.

De esta manera, cada punto reportado muestra la
evolucion del contenido remanente de cada especie en el
solido, permitiendo visualizar claramente la cinética de
remocion durante el proceso.

Elementos de la matriz aluminosilicatada (Si y Al)

El silicio y el aluminio conforman la red estructural
principal de la matriz aluminosilicatada; por tanto, su
estabilidad durante la lixiviacion es fundamental para
garantizar que el proceso de purificacion no altere la
integridad del s6lido, el cual posteriormente se empleara como
precursor ceramico, tradicional o avanzado. Al analizar las
curvas, se observa que en el comportamiento del silicio,
aunque la grafica muestra una caida entre la hora O y la 1, la
escala del eje evidencia que la disminucion es minima en
términos absolutos. El contenido de silicio pasa  de
aproximadamente 338 mg/g a valores cercanos a 295-300
mg/g, lo que significa una reduccién relativa baja respecto a
su cantidad total inicial. Esta estabilidad indica que la red
silicatada no esta siendo atacada significativamente por el
acido. Después de la hora 1, el contenido de silicio permanece
practicamente constante, reforzando la estabilidad del marco
SiOs.

El aluminio muestra una disminucion clara y
sostenida a lo largo de la lixiviacion. A partir del valor inicial
obtenido por FRX en la arena desmagnetizada (hora cero), el
contenido de Al desciende de manera progresiva desde
aproximadamente 80 mg/g hasta valores cercanos a 67 mg/g

al final del tratamiento. Esta reduccion representa una pérdida
Figura 6: Contenido remanente de elementos impureza (Fe, Mg, Mn,
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Figura 5: Contenido remanente de silicio y aluminio en el solido durante
la lixiviacion acida, determinado a partir de los andlisis de ICP - OES.

significativa dentro del intervalo analizado y evidencia que el
proceso de lixiviacion si afecta a las fases aluminicas del
solido. La tendencia continua sugiere que el aluminio presente
en fases amorfas, secundarias o0 menos estables es removido
con mayor facilidad que el silicio. Esto se observa de forma
grafica en la figura 5.

Elementos impureza ((Fe, Mg, Mn, Py Ti)

En la Figura 6 se observa que el hierro (Fe) es el
principal elemento de impureza presente en el solido —no es
un elemento traza de acuerdo con el analisis por FRX—, por
lo que su disminucion durante la Jlixiviacién resulta
especialmente relevante. El Fe muestra una reduccion
progresiva a lo largo del tratamiento, con una caida mas
pronunciada en las ultimas horas, lo que evidencia que el
proceso es altamente efectivo para remover este contaminante
metalico.

En contraste, los elementos Mg, Mn, P y Ti si
corresponden a niveles traza segin FRX. Por ello, aunque
también presentan una tendencia a disminuir, los cambios son
de menor magnitud absoluta. El magnesio (Mg) es el que
muestra la reduccién mas clara dentro de este grupo, mientras
que el manganeso (Mn) disminuye suavemente y el fésforo
(P) y el titanio (Ti) permanecen practicamente constantes,
indicando que se encuentran en fases poco solubles bajo las
condiciones de tratamiento.

La Figura 6 demuestra que la lixiviacion actiia con
mayor eficiencia sobre el Fe—el principal metal indeseado—
mientras que las variaciones observadas en los elementos traza
son menos pronunciadas debido a su baja abundancia en el
material.
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Elementos modificadores relevantes para la aplicacion ceramica (K,
Nay Ca)

En la Figura 7 se muestran los elementos
modificadores de red —K, Na y Ca—, los cuales son
especialmente importantes para evaluar la potencial
aplicacion ceramica del material purificado. Estos iones
alcalinos y alcalinotérreos participan en la ruptura parcial de
la estructura Si—O—Si y en la formacion de fases fundentes,
por lo que su permanencia o eliminacion durante la lixiviacion
influye directamente en el comportamiento del precursor.

El calcio (Ca) tiene la disminucién mas marcada

entre los tres elerfigntos 3 mostranchtouna! réndoeiode prdguesivale la arena

desmagnetizada durante la lixiviacion con acido acético.
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y continua a lo largo del proceso. Esta caida indica que el Ca
se encuentra en fases mas susceptibles al ataque acido
(probablemente carbonatos o sitios intercambiables).

El potasio (K) también presenta una reduccion
moderada, evidenciando cierto grado de solubilidad bajo las
condiciones empleadas. No obstante, mantiene un
comportamiento relativamente estable después de las primeras
horas, lo cual sugiere que una parte significativa del K
permanece formando parte de la estructura aluminosilicatada.

El sodio (Na) es el elemento més estable del grupo,
manteniéndose practicamente constante durante todo el
tratamiento. Su baja variacion indica que el Na estd
mayormente integrado en la red o en fases resistentes al ataque
acido, lo cual es acorde con su rol tipico como modificador
fuertemente incorporado en materiales silicatados.
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3.7. Indice de blancura Te&tHpebidg lixiviacion (h)
Figura 7: Contenido remanente de elementos modificadores para la
aplicacion ceramica (K, Na, Ca) durante la lixiviacion, determinado
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mediante ICP — OES.
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arena natural presenté un valor inicial de 50.3%, atribuible a
la presencia de minerales ferromagnéticos, 6xidos de hierro y
otras impurezas oscuras caracteristicas de arenas
feldespaticas. Después de la separacion magnética, el indice
aument6 a 58.8%.

Este valor de 58.8% se consideré como el punto de partida
(hora 0) para el analisis del proceso de lixiviacion, dado que
representa la condicion del material inmediatamente antes del
ataque quimico pero una vez completado el pretratamiento
fisico de desmagnetizacion. A partir de esta referencia, el
indice de blancura aument6 progresivamente con el tiempo de
tratamiento, alcanzando valores cercanos al 64 % a las 7 h, lo
que confirma la remocion de 6xidos metalicos responsables
del oscurecimiento del material y coincide con lo observado
en materiales feldespaticos sometidos a eliminacion acido-
superficial de 6xidos de hierro (Gougazeh et al., 2022).

Estos cambios se observan en la Figura 8, donde se
muestra la tendencia ascendente del indice de blancura
conforme avanza el tiempo de lixiviacion.

Desde el punto de vista industrial, la blancura de materias
primas feldespaticas destinadas a materiales ceramicos se
encuentra relacionada con el contenido residual de 6xidos de
hierro, y wvalores de indice de blancura en el intervalo
aproximado de 55 a 70 % suelen considerarse adecuados para
la formulacion de pastas ceramicas y materiales ceramicos
tradicionales, donde el color final depende también de la

composicion global de la mezcla y de las condiciones de
coccion (Reed, 1995). Bajo este contexto, el valor cercano al
64 % alcanzado tras 7 h de lixiviacion se situa dentro del rango
reportado para materias primas comerciales utilizadas en este
tipo de aplicaciones. Por otro lado, aplicaciones que demandan
niveles de blancura mas elevados, como gres porcelanico
técnico, esmaltes blancos o porcelanas de alta pureza, suelen
requerir indices de blancura superiores a 75-80 %, asociados
a contenidos de Fe20s significativamente menores y a
tratamientos de purificacion mas intensivos (Gougazeh,
2022).

3.8. Comportamiento cinético de la lixiviacion

La evolucion temporal de los elementos solubles —Fe,
Ca, Mn, Na y Mg— sugiere un proceso descrito
adecuadamente por el modelo de capa decreciente (Shrinking-
Core Model). Durante la® primera hora ocurre la mayor
remocion de Ca y Fe, correspondiente a la disolucion rapida
de carbonatos y 6xidos metalicos externos (Morse et al., 2002;
Gougazeh et al., 2022).

A medida que las fases mas solubles se eliminan, el
avance del proceso se vuelve mas lento y pasa a estar
controlado por la reaccion en la superficie del propio
aluminosilicato. Los silicatos, incluidos el cuarzo y los
feldespatos, presentan tasas de disolucion muy bajas en
medios acidos débiles, lo que explica la desaceleracion
observada (Brady et al., 1989).

Después de las 3 h, los cambios en Fe, Ca y Mn son
minimos, lo que indica la aproximacion a un equilibrio
quimico superficial. Este comportamiento encaja con la
descripcion clasica del modelo de capa decreciente para
sistemas acido—solido (Levenspiel, 1999).

4. Conclusiones

La combinacion de desmagnetizacion y lixiviacion con
acido acético permitidé mejorar de manera significativa la
pureza del material sin afectar la estructura principal del
aluminosilicato. La separacion magnética redujo de forma
notable el contenido de Fe y Mn, lo cual se confirm6 mediante
FRX, LIBS y EDS. De acuerdo con los resultados de FRX, el
contenido de Fe20s; disminuy6 de 3.089 % en la arena natural
a 0.778 % en la fraccion desmagnetizada, lo que representa
una reduccion aproximada del 75 %, mientras que el MnO se
redujo de 0.063 % a 0.033 %. De manera consistente, el
analisis por EDS mostr6 una disminucion del Fe de 2.31 % a
0.54 %, confirmando la remocién de fases ferromagnéticas
superficiales. En contraste, la composicion de la matriz
silicatada se mantuvo practicamente constante, con contenidos
de SiO: cercanos al 71-72 % y Al2Os alrededor del 15 %, lo
que indica que el tratamiento no afecta de forma significativa
la estructura principal del aluminosilicato.

Durante la lixiviacion, la remocion progresiva de Fe —
principal impureza metalica— y de Ca evidencié una alta
eficiencia del tratamiento quimico, en concordancia con la
cinética obtenida por ICP, en la que se distingue una etapa
inicial de remocion rapida seguida de un avance controlado
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por la reactividad superficial del solido. De acuerdo con los
resultados de FRX, el contenido de Fe-Os disminuyd de 0.778
% en la arena desmagnetizada a 0.564 % tras 7 h de
lixiviacion, mientras que el CaO se redujo ligeramente de
1.706 % a 1.609 %, confirmando la eliminacioén preferencial
de fases metalicas mas reactivas. Este comportamiento es
consistente con los resultados de EDS, donde el Fe superficial
se mantiene en valores bajos (=0.6 %) tras el tratamiento
acido.

Los elementos traza Mg, Mn, P y Ti presentaron
disminuciones menores, coherentes con su baja abundancia
inicial y con su menor reactividad frente al dcido acético. En
el caso del silicio, su contenido no experimenta una disolucion
significativa; sin embargo, los valores reportados muestran
ligeras variaciones relativas asociadas al reajuste
composicional del sistema conforme se eliminan otras
especies metalicas, manteniéndose el SiO2 en un intervalo
estrecho de 71.1-71.8 %. Este comportamiento indica que la
red silicatada permanece estructuralmente intacta durante la
lixiviacion. Por su parte, el aluminio mostr6é una disminucién
moderada, atribuida a la remocion parcial de fases aluminosas
menos estables, mientras que la fraccion principal del Al
permanece integrada en la matriz aluminosilicatada.

El analisis por DRX mostr6 que las fases cristalinas
principales (cuarzo y feldespatos) se mantuvieron después de
7 h de tratamiento, mientras que la distribucion de tamafio de
particula presentd un ligero desplazamiento hacia diametros
menores, atribuible a la eliminacion de inclusiones
superficiales.

De forma paralela, el indice de blancura aumento
progresivamente desde la etapa de desmagnetizacion hasta el
final de la lixiviacion, reflejando la remocion gradual de
oxidos metalicos responsables del oscurecimiento del
material. Este aumenté de 58.8 % en la arena desmagnetizada
hasta cerca de 64.0 % tras 7 h de lixiviacion con acido acético,
presentando un aumento mas pronunciado durante las
primeras 2 h de tratamiento y una tendencia posterior mas
gradual. Este comportamiento se tradujo en un cambio visual
evidente en la coloracion del solido, que pas6é de un tono
grisaceo caracteristico de la’ arena desmagnetizada a una
tonalidad mas clara y homogénea, con apariencia blanquecina
conforme avanzo la lixiviacion. Dicho incremento en la
blancura es consistente con la disminucion del contenido de
Fe y Mn determinada por FRX, EDS e ICP, confirmando que
la eliminacion de 6xidos metalicos tiene un impacto directo en
las propiedades opticas del material. Asimismo, este valor de
64.0 % en indice de blancura se sitia dentro del rango
reportado para materias primas utilizadas en la formulacion de
cuerpos ceramicos tradicionales.
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