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Resumen

Arenas provenientes del procesamiento de caolin son caracterizadas de manera exhaustiva. Se realizd un andlisis cristalogréafico por
medio de difraccion de rayos X, analisis de la distribucion de tamafio de particulas por tamizado, asi como por difraccién laser; se
determind la humedad, la densidad, el porcentaje de material magnético y la morfologia. Los estudios cristalograficos ponen en
evidencia que las fases que méas predominan son silice, caolinita, anortoclasa y alunita. Se encontré un tamafio promedio de
particula global de 46.34 um. Las imagenes de microscopia Optica ponen en evidencia diferentes tipos de particula de diferentes
tonalidades correspondiendo a cuarzo polimdrfico, silicoaluminatos y feldespatos.
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1. Introduccion

Frente a las necesidades del abastecimiento de materias primas
para distintas industrias tales como la farmacéutica, la del
papel, pinturas entre otras, es necesario el consumo del caolin
sin embargo, la necesidad de obtenerlo con una calidad
aceptable, produce desecho de material inorganico cuya
calidad es inferior. Tal es el caso de las arenas que proceden
del desecho del procesamiento del caolin cuyo porcentaje en
masa puede llegar a ser del 50% [1]. Es por esta causa que Se
buscan opciones que permitan reciclar este material, motivo
por el cual se vislumbra la necesidad de realizar su
caracterizacion fisica y quimica. Se ha documentado, en
diferentes publicaciones referentes al empleo de residuo de
caolin, que contiene un porcentaje de alimina que oscila de un
20 a un 40%. Se ha propuesto emplearse para la produccién de
cerdmicos refractarios, cementos, block para construccion,

vidrios cerdmicos, sintesis de zeolita, entre otros [2-8]. El
residuo de la industria del procesamiento de caolin es también
llamado “kira” por diferentes autores. Se han propuesto varios
procesos a fin de reciclar las arenas de caolin, por ejemplo,
han sido mezclados con calcita, dolomita y ceniza y residuo de
la industria del papel para producir ceramicas refractarias [3].
Rodriguez Meneses et al., han mezclado el residuo de caolin
con alimina para la fabricacion de mullita; los autores
demuestran que una gran cantidad de residuo presenta una
fase de vidrio formada durante el sinterizado que perjudica al
sistema. En otro trabajo del mismo autor, produce una mezcla
de residuos del procesamiento de caolin, con ball clay y
alimina, para ser empleados en la elaboracién de mullita. Los
autores realizaron ademas un disefio estadistico, con la
finalidad de encontrar las mezclas adecuadas y temperatura
gue generen propiedades mecénicas apropiadas [3-5]. La
mezcla de arena de caolin con otros materiales naturales ha
sido estudiado por Toya et al. quienes mezclaron el residuo
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referido con dolomita (CaMgCOs), con la finalidad de elaborar
vidrio ceramico, por el método de reaccidn en estado sélido, o
bien para la sintesis de cordierita [6, 7]. Por otro lado Azeredo
et al., desarrollaron un concreto autocompacto con adicién de
residuos de la fabricacién de caolin, los autores refieren que
encontrando que este material a una dosificacion adecuada, es
factible obtener una mezcla superplastificante compatible con
los materiales de concreto [8]. También el residuo de caolin de
bajo porcentaje de alimina ha sido empleado para la
fabricacion de block de construccion por Gémez et al., el
residuo es activado con silicato de sodio e hidroxido de calcio
[9]. Los resultados del trabajo mencionado ponen en evidencia
que la activacién promueve la formacion de geo polimeros, y
que la adicion de silicato de sodio mejora las propiedades
mecéanicas del block fabricado. En otros trabajos, se ha
obtenido la sintesis de zeolitas a partir de residuos de caolin.
Maia et al., elaboran la zeolita tipo A [10] y por Hildebrando
et al. [11], quienes sintetizan la zeolita tipo NaP, ambas
sintesis tratan el residuo con NaOH por el método hidrotermal.
Sin embargo, los investigadores primeramente calcinan el
residuo de caolin con la finalidad de activarlo. En este trabajo
de investigacion el residuo de caolin es caracterizado de
manera exhaustiva por diferentes técnicas de analisis.

2. Materiales y Métodos

Las arenas, residuos de la planta piloto desarrollada en el
Laboratorio de Tecnologia de Ceramicos de la UAEH; se
secaron en una estufa marca Thermo Cientific a una
temperatura de 100°C durante 24 horas. ElI material fue
homogeneizado y cuarteado hasta obtener 12 muestras
representativas de 200 g cada una. A fin de efectuar el analisis
por mallas, fue necesario someter una muestra al proceso de
atricion ya descrito en un trabajo anterior [12], para el cual,
200 g de muestra, 400 ml de agua y 0.5 ml de silicato de sodio
(empleado como dispersante), se atricionaron en una celda de
flotacion tipo DENVER a 3000 rpm, durante 7 minutos.
Posteriormente la pulpa atricionada se vertié sobre las mallas
#400, #325 #200, #150, #120, #100, #80, #50 Standard Test
Sieve W.S. TYLER U.S.A., agregandole agua hasta observar
que el agua fuese translucida y se sec6 el producto de cada
malla, para su posterior andlisis. Los polvos fueron analizados
por DRX en el equipo Inel Equinox 2000, en un intervalo de
10° a 80° utilizando radiacion de Cobalto (CoKal). Se realizd
ademas un analisis de 6xidos por espectroscopia de energia
dispersiva EDS del inglés (Electronic  Dispersive
Spectrometer), equipo acoplado a un microscopio electronico
modelo JEOL modelo 6300. Se determiné el tamafio por
medio de un analizador de tamafio de particula de difraccion
laser marca Beckman & Coulter, modelo LS-13320
Unicamente para las particulas mas finas, es decir las que
pasaron por la #400. La densidad de la arena seca, se
determiné con un matraz de Le Chatelier, el procedimiento se
realizé cinco veces y se calculd el promedio. También se
determind el porcentaje de material magnético por medio de
dos maneras la primera fue con el tubo Davis de laboratorio a
8 movimientos por minuto aplicando el maximo amperaje y la
segunda simplemente acercando un iméan de neodimio-hierro-
boro. Con la finalidad de determinar la morfologia, color y
confirmar el tamafio promedio de cada muestra, se empled un
Microscopio de tipo Optico USB de la marca “Comet”.

Finalmente las pérdidas de masa por ignicién (P.P.I), fueron
determinadas sometiendo la muestra a calcinacion a 800°C,
durante una hora, midiendo la masa inicial y final.

3. Resultados y discusion
3.1 Analisis Quimico

La tabla del analisis quimico obtenidos por medio de EDS, son
mostrados en la Tabla 1. Se aprecia claramente que la mayor
proporcién corresponde a la silice, conteniendo 54.88% en
masa y en segundo lugar se encuentra la alimina con 19.57%.
Se encontré ademas la presencia de otros éxidos que Fe, Na,
K, Ti y Ca, comlnmente encontrado en las arcillas de origen
caolinitico - feldespatico. La pérdida por ignicion (P.P.1.), es
también es presentado, es uno de los valores méas altos debido
a la demision del agua que se encuentra en la estructura,
carbonatos, sulfuros, material organico y otros materiales que
se descomponen a 800°C.

Tabla 1. Analisis quimico de 6xidos por espectroscopia de energia
dispersiva EDS de la arena de caolin. (P.P.l. Pérdida por ignicién).

FASE SiO2 A0z Fe:03 Na2O KO TiO2 CaO P.P.

% EN 54.88 19.57 440 204 078 219 038 1576
MASA ™" ) ) ) ) ) ) )

El tercer 6xido en orden de contenidos es el Fe;Os, lo cual se
puede ser relacionado al encontrar particulas magnéticas en las
arenas. Es bien sabido que el 6xido de titanio es una impureza
gue esta presente en el caolin, lo cual se muestra en la tabla
referida. Es notoria la cantidad de 6xido de hierro y sodio, lo
cual puede ser atribuido a los feldespatos encontrados en
DRX, como las alunitas y ortoclasas.

3.3 Analisis cristalogréafico
La figura 1 muestra el difractograma de la arena de caolin, en

donde se pueden observar las fases cristalinas presentes en el
mineral.
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Figura 1. Difractograma de la arena de caolin.
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Puede apreciarse que las sefiales mas importantes son de
cuarzo SiO,, caolinita 2Si0,.Al,03.2H,0 y alunita
KAI3(S04)2(OH)s. Estos resultados son acordes al analisis
quimico de la tabla 1. También estan presentes otros cristales
en menores proporciones tales como la Anorthoclasa
(K,Na)AISi3Os con hematita (Fe;Oz) y magnentita (FesO,).
Cabe mencionar que existe la posibilidad de encontrar otras
impurezas como los oxihidréxidos de hierro (FeOOH), pirita
(Fe;S) y carbonatos de Calcio (CaCOs) e ilmenita
(Fe135Tioes03), que sin embargo dados sus bajos contenidos
inferiores al 0.5% dificilmente pueden ser detectados por
difraccion de rayos X.

3.4 Analisis de la distribucién del tamafio de las particulas.

El estudio de distribucion de tamafio de particulas se muestra
en la Tabla 2. De los resultados obtenidos del porcentaje en
masa, se pone en evidencia 92.1% de la masa de las particulas
posee un tamafio inferior a los 125 um, y que el 55.8% es
inferior a 38 pum, (malla 400). Se calculd el tamafio promedio
estadistico obteniendo un resultado de 46.34 um. Este
resultado no proporciona una informacién precisa debido no se
cuenta con tamices muy finos, puesto que el porcentaje en
masa es de 55.8%, se tomo la decision de hacer un andlisis de
las particulas finas por medio de un equipo de difraccion laser.

Tabla 2. Distribucién de tamafios de particulas en himedo por mallas.

#Malla  Promedio Abertura %Masa Acumulativo de finos
+30 600pm 0 100
-30+50 600um a 300pum 0.4 99.6
-50+80 300pm a 190um 14 98.2
-80+100  190pm a 149um 1.2 97
-100+120  149pum a 125um 2.8 94.2
-120+150  125um a 105um 2.1 92.1
-150+200  105pm a 74pm 75 84.6
-200+325 74pm a 45um 19.9 64.7
-325+400 45um a 38um 8.9 55.8
-400 38um 55.8 0

Como se menciono, la finalidad de analizar la distribucion de
tamafios de las particulas mas finas, que no es posible
determinarlo con las mallas de laboratorio, se realizd un
segundo estudio de distribucion de tamafios por medio de un
analizador por difraccion laser; el cual es mostrado en la figura
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Figura 2. Distribucion de tamafios de particula determinado por difraccion
laser del material fino que pasa por la malla 400 (38 pum). a) Distribucion
del diametro de la particula y % volumen y b) Cernido y retenido.

La gréafica 2a), presenta particulas con una curva que exhibe
un punto maximo que representa el tamafio promedio de la
particula, en aproximadamente 14 um, (se sefiala con una linea
punteada). Sin embargo en la gréafica, también se logra
apreciar que el area bajo la curva de las particulas de este
tamafio, y hacia las mas finas, ocupa una pequefia parte del
area total. Lo anterior sugiere un estudio mas profundo de
estas particulas finas, en el cual se determine la viabilidad de
que éstas pudieran retornar al proceso de la planta caolin. En
la figura 2b) se observa practicamente el mismo valor al 50%
del volumen de particulas, el cual se presenta al graficar las
curvas de retenido y cernido, cuyo punto de interseccion es
precisamente a 14 pm.

3.5 Estudio de Microscopia Optica

El estudio realizado de las muestras obtenidas por microscopia
Optica, para los productos a -30 +50 # (600um a 300um), se
muestran en la figura 3. Cabe mencionar que se observaron
todos los rangos de mallas, observandose la misma
distribucion de colores de particulas en todas las muestras
analizadas. Se observan principalmente cuatro grupos de
particulas: a) transparentes, b) color blanco c) color rojo —
naranja, y d) color gris - negro. La fase cristalina que méas
predomina es el cuarzo, lo cual esta en acuerdo con los analisis
guimicos y cristalograficos, ademas se pone en evidencia que
en el proceso realizado en la planta piloto, se retira
principalmente silice [8]. El color transparente puede ser
atribuido al cuarzo, encontrado en DRX, como fase cristalina
mayoritaria. El color rojo — naranja puede ser atribuido a la
presencia de los 6xidos de hierro, probablemente unidos a los
alumnosilicatos. Finalmente el color gris negro pueden ser
atribudos a la alunita y éxidos de hierro.

D &

Figura 3. Observaciones con microscopio 6ptico USB de tamafios é) -30
+50 # (600 pm a 300 um).

En la tabla 3 se observan las caracteristicas de las arenas.
Notese un tamafio promedio de todas las particulas (global) de
46.34 um. Es un tamafio promedio fino, debido a que mas del
50% de las particulas son inferiores a 38 um. Sin embargo al
analizar las particulas finas, el area bajo la curva indica que la
cantidad de particulas inferiores al tamafio promedio a 14 um
es bajo.
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Tabla 3. Caracteristicas fisicas de las arenas de caolin.

Tamafio promedio Tamafio promedio Densidad Magnéticos Magnéticos

de todas las de las particulas  (g/cm®)  Tubo Davis (%)
particulas (um) finas (um) (%)
46.34 14 2.56 6.64 10.43

Otro dato que llama la atencion es el porcentaje de particulas
magnéticas. Con estos resultados puede deducirse que el tubo
Davis, a pesar de ser un equipo costoso y cuyo empleo
requiere de un importante gasto de energia eléctrica, llegd ser
obsoleto comparado con un iman de neodimio, el cual se
puede encontrar en tiendas comerciales y se emplea sin costo
energético. Ademas empleando el iman de neodimio-fierro-
boro la captacion de particulas magnéticas fue 3.79% mayor.
Este resultado sugiere analizar este tipo de particulas
magnéticas cuyo contenido  metalico pudiera  ser
econémicamente interesante.

4, Conclusion

El residuo de caolin estudiado, posee un bajo porcentaje de
alimina, por lo que convendria mezclarlo con otros materiales
como la alumina para inferir una aplicacion refractaria e
incrementar sus propiedades mecénicas. Contiene una cantidad
importante de feldespatos, asi como de silice y de particulas
magnéticas, estas Ultimas con un porcentaje importante de
10.43 % en masa, podrian ser separadas y obtener un
subproducto el cual seria interesante investigar. Se encontré un
tamafio promedio de 14 micrémetros y el 55.8% en masa es de
un tamafio inferior a 38 pm, éste tipo de particulas debe ser
analizado para determinar la posibilidad de retornarlas a la
planta de caolin y disminuir la cantidad de residuos finos
generados. El tubo Davis de laboratorio, a pesar de ser un
equipo costoso ahora ya es obsoleto comparado con un imén
de neodimio. Finalmente se sugiere hacer un estudio
exhaustivo de este material a fin de analizar su reactividad
térmica y quimica.

English Summary
Characterization of kaolin sands processing.
Abstract

Sands from the processing of kaolin are characterized
exhaustively. A crystallographic analysis by X-ray diffraction,
analysis of the particle size distribution by sieving, as well as
by laser diffraction; moisture, density, percentage of magnetic
material and  morphology  were determined.  The
crystallographic studies show that the predominant phases are

silica, kaolinite, anorthoclase and alunite. An average particle
size of 46.34 um was found. Optical microscopy images show
different types of particles of different shades corresponding to
polymorphic quartz, silicoaluminates and feldspars.

Keywords: Kaolin sands, characterization, magnetism.
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