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RESUMEN

El presente proyecto esta enfatizado en la obtencion de la alimina mediante el proceso
Bayer el cual es la lixiviacion alcalina a arcillas que presentan 6xidos como Al, 05, por
lo cual se utilizara una arcilla que tiene la presencia de alimina el cual es el chacko (arcilla
con metales oxidados). En el siguiente trabajo se tiene por objetivo la obtencion de
alimina a partir de esta arcilla muy comdn en la regién altiplanica, utilizando la
metodologia del proceso Bayer en la cual se tiene que tener ciertas condiciones para la
obtencidn para que la reaccion se realice se requiere colocar en un reactor a altas presiones
y elevadas temperaturas debido a que la solubilidad de una reaccidn se incrementa por lo
cual se trabajo en las temperaturas de 150 a 200 °C. Luego para el proceso de secado se
realiz6 a temperatura constante, donde se produce la cristalizacion, luego se hace la
preparacion para tener una alimina méas pura eliminando restos de otros metales que
tienen bajo punto de fusion para lo cual se lleva a calcinacion a una temperatura de 1000
°C. Durante 6 horas. Finalmente obteniéndose una alimina que es analizada por
difraccion de rayos X. y por absorcion atomica alimina con una pureza minima de
28,00% y la méxima de 39,54%, las condiciones de operacion optimas fueron:
temperatura de reaccion adecuada 150°C, concentracion de hidréxido de sodio 140 g/L.
y tiempo de retencion en el reactor de 30 min. La alimina obtenida presenta
caracteristicas, tales como estructura amorfa, textura cristalina dura, soluble en agua,
color y pureza. Y como producto secundario en elevada concentracion se tiene al oxido
de silicio con una pureza de 60,46%. La arcilla Chacko analizada antes del proceso Bayer
presente como Al,04, es de 16,43%, el cual se determind por difraccion de rayos X. Las
pruebas experimentales se realizaron en (Laboratorio de Quimica) de la Universidad

Nacional de Juliaca, y el Laboratorio de Control de Calidad de la Facultad de Ingenieria
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Quimica de la Universidad Nacional del Altiplano. Los andlisis se realizaron en
Laboratorios Analiticos del Sur (LAS Arequipa), por su método acreditado denominado

“Método de Ensayo para Rocas Fusion Alcalina” y por difraccion de rayos X en CESUR.

Palabras claves: Alimina, Chacko (Hidralgirita), Proceso Bayer.
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ABSTRACT

This project is emphasized in the acquisition of the alumina through the Bayer process
which is the alkaline leaching to clays that present oxides such as Al, 03, that is why it is
a clay will be used because of its presence of alumina which is the chacko (clay with
oxidized metals). The objective of this following work is the acquisition of alumina from
this very common clay in the altiplano region, using the Bayer process methodology in
which the certain conditions must have in order to the acquisition for the reaction will
carry out it is necessary to place in a reactor at high pressures and high temperatures
because of the solubility of a reaction is increased for that reason it was worked at 150 to
200 ° C temperatures. Then, the drying process was carried out at constant temperature,
where crystallization takes place, after that the preparation is made to have a purer
alumina removing traces of other metals which have low melting point for what it is
brought to calcination at a temperature of 1000 ° C. For 6 hours. Finally obtaining an
alumina which is analyzed by X-ray diffraction and by atomic absorption alumina with a
minimum purity of 28.00% and the maximum of 39.54%, the optimum operating
conditions were: adequate reaction temperature 150 ° C, sodium hydroxide concentration
of 140 g / L. and retention time in the reactor for 30 min. The obtained alumina has
characteristics, such as amorphous structure, hard crystalline texture, soluble in water,
color and purity. And silicon oxide with a purity of 60.46% is obtained as a secondary
product in high concentration. The Chacko clay analyzed before the Bayer process
present as Al,05, is 16.43%, which was determined by X-ray diffraction. The
experimental tests were carried out in (Chemistry Laboratory) of the Public University of
Juliaca, and the Quality Control Laboratory of the Chemical Engineering Faculty of the

Public University of the Altiplano. The analyzes were carried out in Analytical
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Laboratories of the South (LAS Arequipa), by its accredited method called "Test Method

for Alkaline Fusion Rocks" and by X-ray diffraction in CESUR.

Keywords: Alumina, Chacko (Hidralgirita), Bayer Process.
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CAPITULO |

INTRODUCCION, PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA, ANTECEDENTES,
OBJETIVOS Y JUSTIFICACION

1.1. INTRODUCCION

El yacimiento de chacko se encuentra a una altitud de 3859 metros sobre el nivel del mar
situado a unos 15 km de la ciudad de Azangaro, de donde fue extraida manualmente
utilizando herramientas como palin y pico, procediendo a colectar de diferentes puntos
para luego homogenizar y trasladar al Laboratorio de Quimica de la Universidad Nacional
de Juliaca, para realizar el proceso Bayer, caracteristicas color gris olor agradable. La
preparacion fisica de la arcilla chaco consistio en colocar a medio ambiente hasta que se
seque en un lugar que no caera la luz solar para no alterar la muestra una vez seco se llevo
a chancado y molienda, para obtener una granulometria adecuada puesto que el tamafio
de laarcilla influye en la velocidad de disolucion en el proceso Bayer, de la misma forma
utilizando un pequefio tamiz separamos los finos de los gruesos reaccionado los gruesos

de una forma mas lenta que los finos, pasando asi a una solucién.

La disolucion del chacko depende de la concentracién del hidroxido de sodio, siendo un
factor determinante en la afinidad quimica, mientras mas alta sea la alcalinidad mas rapida
serd la reaccion quimica con el chacko, de la misma forma otro factor predominante sera
la temperatura y un determinado tiempo lo que ayudara a que el proceso se lleve a cabo
de la mejor forma, y se obtenga buenos resultados puesto que tiene que tener algunas

condiciones para su obtencion.

El siguiente trabajo de investigacion titulado: OBTENCION DE ALUMINA A PARTIR
DE LA HIDRALGIRITA (CHACKO) POR EL PROCESO BAYER, se realizd con el
objetivo de obtener aliminay disefiar una tecnologia propia bajo condiciones ambientales
de la regién Puno. El proceso comprende en la utilizacion del proceso Bayer ampliamente

16
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usado a nivel mundial para la obtencion de alimina y aluminio. En la cual se inicia con
la lixiviacion alcalina el cual disuelve algunos metales primordialmente el aluminio
contenido en su estructura de la misma forma la silice, asi obtener una solucion de rica
en alimina la cual se separa de los lodos generados en la reaccion, luego seré llevada a
estufa hasta la eliminacion del agua y finalmente se empleara el horno mufla a una
temperatura de 900 a 1200 °C. Los ensayos fueron realizados a escala laboratorio, en el
Laboratorio de Quimica de la Universidad Nacional de Juliaca, la calcinacion de la
muestra fue llevada a cabo en el Laboratorio de Control de Calidad de la Facultad de
Ingenieria Quimica. Los resultados quimicos finales luego de finalizado el proceso Bayer,
luego de unos tratamientos por su alta resolucion, se hace en un equipo de absorcién
atomica en LAS — Arequipa (Laboratorios Analiticos del Sur) con su método certificado
denominado “método de ensayo para rocas fusion alcalina”.

Las variables a determinar son las siguientes: temperatura, tiempo y concentracion de

hidroxido de sodio.

El producto obtenido presenta caracteristicas propias de la alimina cuando se encuentra
acompafiado con otros metales como impurezas de silice y oxido férrico, estructura
amorfa, color turquesa y caracter alcalino. Este trabajo de investigacion nos permite

definir una nueva alternativa tecnoldgica para la obtencion de nuevos materiales.

1.2. PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA

El aluminio, el mas comun de los elementos metélicos en la corteza terrestre (8,8% de
masa) se encuentra en forma abundante en la naturaleza, en silicatos tales como las micas
y feldespatos, como el dxido hidroxo (bauxita), y como criolita (Na;AlFs). En la region
Puno existen varios yacimientos de arcillas. El chacko denominado también arcilla de
hidralgirita (silicato de aluminio hidratado). Los principales ubicados en Acora, Asillo,

17
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Azéngaro y Tiquillaca. ElI presente proyecto enfocado en aprovechar la hidralgirita
(silicato de aluminio hidratado cominmente denominado como chacko) dicha arcilla ha
sido caracterizada y su utilizacion por la poblacion es para la alimentacion de forma
medicinal para las personas y animales (denominado pasalla) uso que se le da por sus
propiedades adsorbentes y absorbentes, pero no se ha hecho estudios para la recuperacion
de la alumina y otros minerales que este contiene el cual constituye una fuente para la
extraccion de alumina el mismo que se obtiene por procesos quimicos lo que ameriza

realizar estudios de extraccion con un mejor rendimiento.

La Alimina quimicamente es una sustancia que, en disolucion acida o basica que
combinandose forma las sales y en un proceso electrolitico se obtiene el aluminio puro.
Que Se emplea en medicina, en la industria del vidrio, como envase de alimentos,
ceramica, textil, en aeronautica, en la floculacién para el tratamiento de aguas y como
producto quimico en los laboratorios. En el presente trabajo de investigacion se pretende
extraer la alumina lixiviacion alcalina y posterior obtencién del sulfato de aluminio y/o

cloruro de aluminio utilizado en floculacion.

1.2.1. Problema general
¢Cual es el porcentaje de extraccion y obtencion de la alimina a partir de la arcilla

Hidralgirita Chacko por el proceso Bayer (lixiviacion alcalina)?

1.2.2. Problemas especificos
A) (Cudl es la tecnologia propuesta, dando a conocer los parametros 6ptimos de
tiempo, temperatura y concentracion de hidroxido de sodio?
B) ¢Determinar la cinética y el modelo matematico para el proceso Bayer de

extraccién de alumina?
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1.3. ANTECEDENTES

Ferrari, et.al, (1995). En el presente trabajo se estudian las condiciones eléctricas para la
obtencion de depositos de Al,05 sobre electrodos de grafito a partir de suspensiones al
5% p. de solidos defloculadas con un polielectrolito. Se han realizado ensayos de
deposicion aplicando una intensidad de corriente constante de valores comprendidos entre
10 mA y 80 mA y tiempos de deposicidon de 10 minutos. Para estas condiciones se han
determinado las curvas de polarizacion. En todos los casos se ha observado la gran
influencia que ejerce la conductividad de la suspension sobre la formacion del deposito.
Un exceso de dispersante produce un aumento de conductividad que impide la formacion
del depdsito. Asimismo, se ha observado que para estos ensayos a intensidad constante la
diferencia de potencial entre electrodos aumenta a lo largo del tiempo que dura el ensayo.
Sin embargo, para intensidades altas (=60 mA) el voltaje aumenta hasta un cierto tiempo
(5 min), momento a partir del cual permanece constante. Finalmente, se estudian las
caracteristicas del deposito en funcion de la intensidad de corriente aplicada. El espesor
de depdsito crece con la intensidad, mientras que la densidad en verde del material

depositado esta directamente relacionada con el voltaje alcanzado.

Mufioz, et.al, (2001). Para emplear la alimina como soporte de catalizadores de
hidrogenacion, a partir de la solucion acida de AlCl; producido en la generacion de
hidrogeno de alta pureza a nivel de laboratorio, empleando los métodos de precipitacion,
filtracion, lavado y secado, se sintetizaron dos productos denominados alimina (I) y
alamina (1), las que se aplicaron al tratamiento de transicion térmica de fases y los
productos obtenidos se caracterizaron por DRX. Asi, calcinando por 5 horas, fueron
obtenidos los siguientes resultados y — Al,05; amorfa se formo a partir de la alimina (1)
a 500°C, y — Al,05 de estructura cristalina con tamafio de cristalito 0.9437 A se formo a

1100°C y — Al,04 se formo a partir de la aldmina (I1) a 500 y 850 °C y a 1100°C se
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formo una mezcla de las fases y — Al,05 y a — Al,05 a partir de la alumina (Il). Por
otro lado, re-calcinando y — Al, 05 amorfa a 850y 1100 °C por 5 horas, se formaron de
cristales de y — Al,05 con tamafios de 0.5542 A y 0.9296 A respectivamente y cuando
x — Al, 04 fue recalcinado a 600 y 850 °C se mantiene la misma fase y — Al, 05, pero a
1100°C se formo una mezcla de fases y — Al,0;y a — Al,05 . Finalmente la y —
Al,05 de estructura cristalina, libre de impurezas sera usada como soporte de
catalizadores de hidrogenacion. Palabras claves: soporte de catalizadores, y — Al,05 de

estructura cristalina, y — Al,05 , DRX.

Manrique, et.al, (2002).se estudia la reduccion simultanea de Al,0; — Ti0O, en una celda
electrolitica cerrada Hall - Heroult de laboratorio. Los pardmetros analizados son la
concentracion inicial de o0xido de titanio disuelto en el bafio de criolita, la intensidad de
corriente y el tiempo del proceso se observé que la cantidad de titanio metalico por unidad
de tiempo es proporcional a la cantidad inicial de éxido de titanio disuelto en el bafio de
criolita. La eficiencia de corriente de la celda disminuye a medida que se incrementa en
contenido de éxido de titanio disuelto en la criolita. Aparentemente, la disminucion de la
eficiencia de corriente de la celda se debe a que el titanio metalico disuelto en el bafio
electrolitico se reoxida con mayor facilidad que el aluminio. EI fenédmeno de reoxidacion

se manifiesta por la evolucion de mondxido de carbono en los gases de la celda.

Serna, et.al, (2011). el monohidrixido de aluminio, mas conocido como pseudobohemita
(AIOOH) se obtuvo por el proceso sol-gel, mediante la reaccion entre aluminio y alcohol
isopropilico para producir isopropoxido de aluminio; empleando catalizadores diferentes,
yoduro de mercurio y yodo sublimado. La investigacion estuvo encaminada a analizar si
el tiempo de envejecimiento y el tipo de catalizador empleado en la obtencién del
isopropoxido de aluminio, tienen algun efecto en las caracteristicas textuales del solido
(&rea superficial, tamafio y volumen de poro), finalmente obtenido, y con ello realizar un
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estudio ambiental comparativo de las dos rutas de sintesis del alcoxido de aluminio, con
el fin de conocer la cantidad de residuos producidos por cada uno de los catalizadores y

asi poder establecer cuél de los dos es mas amigable con el ambiente.

Avila, et.al, (2013). Se estudio la termodinamica del proceso de lixiviacion alcalina de
las colas derivadas del proceso carbonato amoniacal para conocer la espontaneidad de las
reacciones y comprobar la posibilidad de extraccion del aluminio utilizando como agente
lixiviante el hidroxido de sodio. Las colas, una vez caracterizadas quimicamente, se
lixiviaron a escala laboratorio aplicando un disefio experimental factorial completo. La
variacion de energia libre indica que es posible extraer aluminio de las colas, lixiviandolas
con hidréxido de sodio; para un 45% de solido las mayores extracciones se obtienen a
200°C y 30 min. El silicio y el magnesio también mostraron selectividad con el reactivo

utilizado.

Villavicencio, (2016). En el presente trabajo se obtuvo alimina activada a partir de
aluminio recuperado de los envases tetra pak para su aplicacion como soporte de
catalizador. Para este fin se pirolizo los envases tetra pak para su aplicacion como soporte
de catalizador. Para este fin se pirolizo los envases tetra pak para recuperar el aluminio,
que posteriormente fue lixiviado para formar aluminatos y mediante neutralizacion fueron
precipitados como hidroxido de aluminio. El hidroxido de aluminio fue calcinado para
obtener alimina activada que fue usada como soporte de un catalizador de cobre y para
evaluar su actividad catalitica fue probada en la remocidn del idn cianuro usando peréxido
de hidrégeno como agente oxidante. Los envases fueron pirolizados a 560°C durante 2
horas, en atmosfera reductora, para separar el aluminio del resto de componentes (PET y
carton). Se recuper6 el 79% del aluminio con una pureza del 96,83%. El aluminio
recuperado fue lixiviado mediante 2 vias, acida con acido clorhidrico 10% v/v y basica

con hidréxido de sodio 1,5M. el lixiviado acido fue neutralizado con hidréxido de sodio
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1,5M en medio acido a pH de 5 — 6 y en medio basico a pH de 8 — 9 y el lixiviado basico
fue neutralizado con &cido clorhidrico 10% v/v. en base a los resultados de la evaluacion
catalitica de los catalizadores sinterizados se concluyé que la mejor via de obtencion de
la alimina activada a partir del aluminio recuperado de los envases tetra pak es mediante
lixiviacion basica del aluminio recuperado y neutralizacién en medio basico usando acido
clorhidrico 10% V/V, el mismo que presento contenido de 3,4% de cobre 40,3 m? /g de
area superficial 18,4A de diametro de poro 30,313 m®/g de volumen de poro, remocion

del ion cianuro casi del 100% en 70 min y disolucion de cobre del 2,1%.

1.4. OBJETIVOS DEL ESTUDIO

1.4.1. Objetivo general

Obtener la alumina a partir de la arcilla Hidralgirita Chacko por el proceso Bayer (en

medio basico alcalino).

1.4.2. Objetivos especificos
a) Determinar la tecnologia propuesta, dando a conocer los parametros optimos de
tiempo, temperatura y concentracion de hidroxido de sodio.
b) Determinar la cinética y el modelo matematico para el proceso Bayer de

extraccién de alimina.

1.5. JUSTIFICACION

1.5.1. Justificacion técnica
Para la obtencidon de la alumina a partir de la Hidralgirita Chacko no requiere tecnologia
sofisticada o de punta, existen tecnologias que permitiria extraer la alimina el cual es el

proceso Bayer en forma eficiente y seguro. Se aplicarn operaciones y procesos quimicos
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convencionales a condiciones ambientales de la region altiplanica. La tecnologia a
utilizarse servira de base para estudio de pre factibilidad y factibilidad econémica y

técnica.

1.5.2. Justificacién econémica

La arcilla Hidralgirita Chacko contiene valor econémico, debido a la que la poblacion lo
utiliza para la alimentacion y usos medicinales por las propiedades absorbentes y
adsorbentes por la presencia de varios metales presentes en esta arcilla. Importancia
econdémica debido a mdaltiples aplicaciones La alumina de alta pureza tiene un amplio
espectro de aplicaciones, desde abrasivos, pasando por aislantes térmicos, refractarios,
soportes cataliticos, hasta materiales biomédicos (proétesis, implantes), y procesos
industriales. Ademas, por su gran potencialidad esta arcilla la Hidralgirita nos ofrece

ventajas econdmicas para su explotacion.

1.5.3. Justificacion social

La presencia de la arcilla Hidralgirita Chacko en la region de Puno contribuye al
desarrollo econémico y social, generando fuentes de trabajo para los pobladores que
habitan en lugares méas inhospitas del altiplano Punefio. se crearan nuevos sistemas de
mejoramiento de la calidad de aguas y aspectos de seguridad en los socavones minas de
arcilla, ademéas de requerir mas personal por lo que activaria econémicamente a los
pueblos de la region. Al explotarse la arcilla Hidralgirita Chacko contribuird en el

desarrollo industrial de ceramicos y catalizadores naturales en el Departamento de Puno.
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CAPITULO 1I

MARCO TEORICO, MARCO CONCEPTUAL E HIPOTESIS

2.1. MARCO TEORICO

2.1.1. HIDRALGIRITA CHACKO

Frisancho, (1998). Y Malpica, (1970). En la regidn de puno existen dos tipos de arcillas,
el Chacko y la phasalla. Los indiginas ingieren Ca y Fe al consumir “papas” sancochadas
nativas (amargas) con la arcilla Chacko denominado también arcilla Hidralgirita (Silicato
de Aluminio Hidratado (color gris canela)) que se extrae de lugares contiguos a los

collpares (zonas salinas, muy apreciadas por el ganado).

Browman, (2004). En este trabajo se efectuado la caracterizacion de la arcilla Chacko.
(ch’ago, ch’aqu, chaco, ch’aquo, chhacco, ch’akko, chachakko). Por lo general esta
«tierra» es conocida como el equivalente quechua de p“asa. En lengua Uru es conocida
como ghighiche y en chile se la llama upi. Se puede adquirir en los mercados populares
de todo el altiplano. El chacko es comercializado tal como se le obtiene de la naturaleza
0 moldeado representando variados animales u objetos o panes elipticos de 6 x 2 cm. El
consumo de la arcilla chacko por los indigenas se reporta desde el siglo X1X (Padre Cobo
Bernabé, Tomo I, Pag. 243, capitulo VII, titulado «De la pasa y demas diferencias de
greda»), el chacko se humedece con agua, se le agrega un poco de sal de cocina y se untan
las «papas» cocinadas, también ha sido utilizada en medicina popular en diversos usos
por las propiedades astringentes, también usada por su accion detergente, supliendo la

falta de jabon.

Garcia, et.al, (2006). La caracterizacion mineralogica se ha efectuado segun los
tratamientos habituales en mineralogia de arcillas, difraccion de rayos-X tanto en

muestras de polvo total como agregados orientados secados al aire, solvatados con
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etilenglicol y tratados térmicamente. Las relaciones textuales entre las particulas se han
estudiado mediante microscopia electrénica de barrido (MEB). Se ha determinado el &rea
superficial mediante isotermas de adsorcion-desorcién de N,, su composicion quimica se
ha obtenido mediante analisis puntuales realizados sobre particulas aisladas con
microscopia electronica de transmision (MET) con un sistema de microanalisis acoplado
(AEM). Los resultados indican que estas arcillas son muy homogéneas y compactas
formadas por pequefias plaquitas de esméctica que constituyen agregados laminares con
tamafios medios inferiores a 1 um, dispuestos segun una textura tipo hojuelas de maiz
(comflakes). Ocasionalmente, se observan algunas placas de mayor tamafio (particulas de
illita) recubiertas de ldminas de esméctica. La isoterma es del tipo Il de la clasificacion
de la IUPAC. Los mesoporos corresponden a los poros que aparecen entre las distintas
particulas laminares que componen la esméctica entre si y a los correspondientes a los
fragmentos de diatomeas. El pequefio tamafio de particula y la de-laminacién o desorden
en la direccion de apilamiento de las laminases el responsable de la relativamente, alta
superficie externa que presenta. La capacidad de adsorcién de distintas moléculas
orgénicas (poder secuestranté) en esta arcilla esta relacionada con dos hechos : 1) la
elevada superficie externa, que da lugar a numerosos bordes de particula con abundantes
enlaces rotos y, por tanto centros activos y 2) el gran nimero de centros acidos tipo
Bronsted que esta esméctica tiene debido a su elevada carga tetraédrica. La superficie
BET de esta arcilla es 81 m?/g, la superficie de microporos 20 m?/g vy la superficie
externa 61 m?/g. La presencia de gran cantidad de superficie activa con enlaces no
saturados hace que las arcillas interaccionen con diversas sustancias en especial
compuestos polares como el agua y las toxinas. Por sus capacidades fluidificantes,
antiapelmazantes, lubricantes y aglomerantes que mejoran el rendimiento de las prensas

granuladoras y la durabilidad de los granulos son muy importantes en la alimentacion
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animal. Mientras que sus capacidades adsorbentes de agua y secuestrantés de toxinas

producen heces mas secas y disminuyen los efectos nocivos de las toxinas.

Figura 1: Arcilla Hidralgirita Chacko

FUENTE: Elaboracién propia imagen tomada en laboratorio de quimica UNAJ

Figura 2: Arcilla pura dispuesta en forma de escamas y cornflakes (izquierda),
aparecen también abundantes restos de caparazones fésiles de diatomeas
dispuestos entre las esmécticas (derecha)

FUENTE: Aranibar, (2012)
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2.1.1.1. Principales yacimientos de arcillas chacko
Aranibar, (2012). La procedencia de estas arcillas se extraen de los yacimientos

Identificados en la region Puno (Acora, Asillo, Azangaro y Tiquillaca).

Yacimiento de acora (provincia de Chucuito)

El yacimiento se encuentra en la comunidad de Mocaraya Yy esta dividido por la carretera
Puno-Desaguadero en el Km 44 (Yacimiento Ay B). Presenta una extensién aproximada
de 25 ha, y la Arcilla se encuentra formando una Capa de 30 a 40 cm a unos 2 metros de
Profundidad, aproximadamente. Existen abundantes excavaciones cerradas que se han

realizado con anterioridad y excavaciones abiertas, de donde se extrae en la actualidad.

Figura 3: Yacimiento de arcilla en acora (3820 m.s.n.m.)
FUENTE: Aranibar (2012)

En este yacimiento, la arcilla presenta un color verde claro, 25 a 30% de humedad y en la
superficie de la arcilla natural, en algunas veces se observa manchas oscuras y amarillas.
La ubicacion del yacimiento determinada por GPS (Global Positioning System) muestra
que los puntos del perimetro de sus coordenadas UTM (Universal Transverse Mercator)

son:
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Tabla 1: Ubicacion yacimiento de Acora

Yacimiento Zona E-O N-S
Acora A 19K 423281 8226094
Acora B 19K 423509 8226374

FUENTE: Aranibar (2012)

Yacimiento de Asillo (provincia de Azangaro)

El yacimiento se encuentra en la comunidad de catawicuchu, a unos 5 Km del distrito de
Asillo. Presenta una Extensién aproximada de 2 ha. La arcilla se encuentra formando una
capa de 50 cm a unos 4 metros de profundidad, aproximadamente. Las Excavaciones
normalmente estan cerradas, debido a que solo se realiza la extraccion durante la semana
Santa. Una particularidad observada es que después de cerrar la excavacion colocan

piedras sobre la entrada.

Figura 4: Yacimiento de arcilla en Asillo-puno (3850 m.s.n.m.)

FUENTE: Aranibar (2012)

Este yacimiento la arcilla seca tiene un color gris claro con algunas manchas amarillas y

con un 8 a 10% de humedad. A diferencia de las otras arcillas, esta es de color gris claro,
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presenta una estructura laminar y es de mayor dureza. La ubicacion del yacimiento

determinada por GPS indica las siguientes coordenadas UTM del yacimiento.

Tabla 2: Ubicacion yacimiento de Asillo

Yacimiento Zona E-O N-S

Asillo 19L 358242 8363944

FUENTE: Aranibar (2012).

Yacimiento de Azangaro (provincia de Azangaro)

Existen dos yacimientos importantes el primero (A) se encuentra en la comunidad de San
Martin, a unos 15 Km de la ciudad de Azangaro y tiene una extension de 6 ha,
Aproximadamente. Mientras que el segundo (B) estd ubicado a 12 Km al sur oriente de
Azangaro Yy tiene una extension longitudinal. Ademas de observar arcilla gris en este
yacimiento, encontramos una variedad de arcilla no observada en el mercado se trata de
una arcilla de color rojo-canela. Macroscdpicamente es una arcilla de alta pureza por que

no presenta ninguna coloracion o manchas en su superficie ni dentro de su estructura.

Figura 5: Excavacion artesanal de un yacimiento de arcilla, socavones de 5 a 10
metros de profundidad en la Zona Altiplanica de Azangaro — Puno (3950 m.s.n.m.)

FUENTE: Aranibar (2012)
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La ubicacion del yacimiento determinada por GPS indica las siguientes coordenadas
UTM del yacimiento.

Tabla 3: Ubicacion yacimiento de Azangaro

Yacimiento Zona E-O N-S
Azangaro A 19L 377368 8357352
Azangaro B 19L 375115 8348882

FUENTE: Aranibar (2012)

Yacimiento de Tiquillaca (Provincia de Puno)

El distrito de Tiquillaca se encuentra a 25 Km de la ciudad de Puno, mientras que el
yacimiento estd a 3 Km al sur — este del distrito, tiene una extension de 0,5 ha,
aproximadamente. Este yacimiento presenta 3 socavones grandes y la arcilla se encuentra
a 3 a 4 metros de profundidad. Por encima de la arcilla comestible existen otras arcillas
de menor calidad (abundantes impurezas), algunas son de color blanco y no se utilizan
para consumo, ellas sirven para pintar las casas de barro como si fuera pintura base. La
muestra de arcilla es de color gris y presenta muy pocas impurezas. Al aspecto

microscopico presenta una similitud con la arcilla de la Acora.

La ubicacion del yacimiento determinada por GPS indica las siguientes coordenadas
UTM del yacimiento.

Tabla 4: Ubicacion de yacimiento Tiquillaca

Yacimiento Zona E-O N-S

Tiquillaca 9L 373977 8249047

FUENTE: Aranibar (2012)
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2.1.1.2. Composicion quimica del chacko
El Chacko es una mezcla de minerales que contienen alimina hidratada y ciertas
impurezas comunes muy amplias de metales como la silice, hierro, cobre, etc. Por lo cual

una composicion tipica de un chacko es la siguiente:

Tabla 5: Composicion quimica general del Chacko

Compuesto Cantidad en el Chacko en %

Al, 03 8-17
Fe,03 <4,94

Ca0 <3,55
Sio, 45 - 58

Tio, <1.1

K,0 <4

Cu0 <0,04

503 <0,6

P,05 <0,6

V,0s5 <0,1

MnO <0,1

Rb,0 <0,03

H,0 de constitucion 12 - 20
compuestos organicos 0,5—4

FUENTE: Aranibar (2012)
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2.1.2. BAUXITA

Martinez, Et.al, (1993). Este mineral fue descubierto por M. Pierre Berthier en 1821, que
lo Ilamo asi por el lugar donde la encontro, la aldea de Les Baux de Provenza, en Arles,
Francia Meridional. Casi la totalidad hoy dia del aluminio es producido a partir de este
mineral. El termino BAUXITA, se refiere a una mezcla de minerales formados mediante
la intemperizacion de las rocas que contienen aluminio. Las rocas madres pueden ser
igneas o sedimentarias, son frecuentemente: Nephelina (3Na,0. K,0.9S5i0,), serpentina,
granito, dionita, dolerita, y caliza conteniendo minerales arcillosos. Cuando estas rocas
son sometidas a las acciones de la intemperie (efecto de las lluvias) o al tiempo, ellas
tienden a perder los constituyentes, tales como: silicio, magnesio, 6xido de hierro, y oxido
de titanio. En consecuencia, se forman arcillas que contienen entre 35-60% de éxido de
aluminio (Al,05) combinado y subsecuentemente laterita que consiste substancialmente
en oxido de aluminio hidratado y éxido de hierro hidratado. De acuerdo a su composicion
quimica las lateritas son conocidas como ferruginosas o aluminosas (aquellas mas ricas
en alumina y mas pobre en silice y 6xido de hierro) o bauxitas. La bauxita ocurre en
lechos estratificados o cristales dentro o debajo de formaciones como depdsitos cubiertos
0 cercanos a la superficie terrestre: como impurezas, la bauxita contiene generalmente
oxido de hierro, silice y titanita que varian en proporcion segun su procedencia. La
mayoria de los depositos de bauxita de mayor tenor, adecuados para la extracciéon de

alimina ocurre en regiones tropicales o semitropicales.

2.1.2.1. Composicion quimica de la bauxita
Authier, (2001). Como se ha indicado anteriormente las bauxitas son mezclas de

minerales que contienen alimina hidratada y ciertas impurezas comunes, tales como
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6xido de hierro, silice y oxido de titanio (rutilo o anastasa). Una composicion quimica

tipica de una bauxita es la siguiente:

Tabla 6: Composicion quimica de la bauxita

Compuesto Cantidad en la Bauxita %
Al, 04 40 — 55
Fe,03 <10
CaO < 0,05
SiO,total <10
Tio, 1,1
CaCO; 4
compuestos organicos 05—1
Azufre <0,6
P,05 0,6
V,0x 0,1
H,0 de constitucion 12 - 20

FUENTE: Authier, et al, (2001)

2.1.3. ALUMINA POR EL PROCESO BAYER

Authier, (2001). El quimico austriaco Karl Bayer patent6 en 1889 el proceso para obtener

alumina a partir de bauxita mediante una solucion de hidréxido de sodio. Karl era hijo de

Friedrich Bayer, fundador de la empresa quimica y farmacéutica Bayer. Las primeras

plantas industriales de produccion de alumina basadas en el proceso Bayer se instalaron

en Francia y en Irlanda en la década de 1980.

El proceso Bayer es el principal método industrial para producir alimina (es un material

de color blanco tiza consistente similar a la arena fina) a partir de bauxita. Aunque las
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condiciones del proceso son influenciadas por el tipo de bauxita usada, hay 5 etapas

principales en todas las plantas. Etapas de proceso son.

2.1.3.1. Preparacion de la bauxita

Authier, (2001). EI primer paso en la planta de alimina es la reduccién del tamafio de
particula de la bauxita, para incrementar la superficie de reaccion y facilitar su manejo,
se realiza a través de una trituracion a partir de diferentes trituradores como de mandibula,

de rodillo, o martillo y de impacto.

2.1.3.2. Digestion

Authier, (2001). Se agrega sobre la bauxita hidroxido sddico, que estara a 180°C y altas
presiones para formar asi una solucion enriquecida en aluminato sddico, de acuerdo a la
siguiente reaccion de forma general:

A1203.X.H20(5) + ZNCIOH(aC) il ZNCI,AlOz(aC) + (x + 1)H20(l)

NaOH

A 4

Digestion

Bauxita > » Aluminato sédico

Lodos rojos

Diagrama de Flujo: Obtencién de aluminato sodico a partir de bauxita

FUENTE: Elaboracién Propia de acuerdo al “proceso Bayer
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2.1.3.3. Dilucion y separacion de residuos

Authier, et, al, (2001). Al final de la digestién, la suspension que abandona el ultimo

digestor conteniendo la solucion de aluminato, arenas y lodos rojos (particulas finas), esta

a una temperatura por encima de su punto de ebullicion a presion atmosférica, de manera

que es pasada a traves de un sistema de enfriamiento por expansion en el cual ocurre una

despresurizacion en forma escalonada hasta la presion atmosférica y una disminucion de
la temperatura hasta aproximadamente 105-100°C. El vapor generado es enviado a los
intercambiadores de calor para calentar el licor fuerte suministrado a las areas de digestion

y molienda.

En este proceso se lleva a cabo en tres etapas:

a) Desarenado. Donde la pulpa que proviene de la digestion se somete a la separacion
de los lodos y arenas que contiene. Las arenas separadas en la operacion anterior son
pasadas a través de clasificadores helicoidales de deslicorizacion y posteriormente
lavadas. En cuanto a los lodos son enviados a tanques almacenadores para la
alimentacion de los espesadores. Es en estos tanques, donde se adiciona el agente
floculante que va a facilitar el proceso de sedimentacion en los espesadores.

b) Sedimentacion, lavado y deshecho de lodos rojos. La sedimentacion se lleva a cabo
en tanques espesadores, y el lodo rojo depositado en el fondo de estos es removido
continuamente por un sistema de restrilleo. Este lodo rojo saliente por la parte inferior
de los espesadores, es lavado con el fin de recuperar la solucion caustica y el licor que
contiene alumina disuelta, produciéndose simultdneamente un lodo que ha de ser
desechado, mientras que el agua de lavado es enviada al area de disolucion.

c) Filtracion de seguridad. Las particulas finas en suspension deben ser separadas, de lo
contrario contaminarian el producto, y ello es logrado mediante una filtracion de

seguridad. El proceso se realiza por medio de filtros “Kelly” a presion. Una vez que
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la solucion pase a través de esta filtracion es enviada a una seccion de enfriamiento
por expansion instantanea, donde se le confiere al licor la temperatura requerida para
la precipitacion 50 a 70 °C, segln el tipo de proceso Bayer europeo o americano

respectivamente.

2.1.3.4. Secado

Authier, et.al, (2001). El secado es el proceso que ayudara a la eliminacion de sustancias
volatiles (humedad) presente en el producto lixiviado para producir un producto sélido y
seco. La humedad se presenta como una solucién liquida dentro del solido; es decir; en la
microestructura del mismo el cual es sometido a secado térmico donde habré los

siguientes procesos.

e Habra transferencia de energia (comunmente como calor) del entorno para
evaporar la humedad de los sélidos presentes (agua).
e Habra la transferencia de humedad interna del solido hacia la superficie.
La velocidad a la cual el secado es realizado estara determinado por la velocidad a la cual

los dos procesos, mencionados anteriormente, se llevan a cabo.

2.1.3.5. Precipitacién

Authier, et.al, (2001). A pesar de bajar la temperatura del licor, es dificil que se produzca
una precipitacion espontanea. Se precisa de siembra de cristales de hidrato, generalmente
fino y en cantidad controlada, de esta manera, se puede conseguir la granulometria
deseada la reaccidn de precipitacion es la siguiente:

Al(OH)Z(aC) + Na+(ac) - AZ(OH)3(S) + OH_(aC) + Na+(ac)

2.1.3.6. Calcinacién
El lixiviado una vez secado se somete a calcinacion. El secado se consigue aprovechando

los gases calientes del calcinador y una vez seco el mismo, se pone en contacto a alta
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temperatura (900 — 1200°C) en un horno. De esta forma se obtiene el producto final, la
alimina Al,05. La reaccion es la siguiente:

2AL(OH)3(5) = Aly 035y + 3H,0y)
El producto final de calcinacion contiene un 99,5% de 6xido de aluminio y 0,5 — 0,05 de

Oxido de sodio como la impureza mas importante.

DIAGRAMA DE BAUXITA

Bauxita

N\Z

Reduccion de
Tamano

<

Digestion de
Bauxita

<

Separacion de las
impurezas Lodos rojos
insolublesy lavado

<

Precipitacion de

hidroxido de
aluminio cristalino
{} Semillas

Separacion del
producto y lavado

<

ncentracion por ; - Deshidr: ion por
Co 0 9, po Licor débil & dgtac_’ P
evaporacion calcinacion

<

Alimina

Reposicion de
Hidréxido de Sodio

Licor Concentrado

Diagrama de Flujo: Proceso Bayer para obtencion de alimina de la bauxita

FUENTE. Elaboracion propia segin (Karl Bayer, (1889)
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2.1.4. ALUMINA

Correa, et.al, (2014), En general los diferentes materiales aluminicos dentro de su
composicion quimica han tenido gran importancia en el desarrollo de los materiales
ceramicos al afio 5000 A.C. Las arcillas de aluminio se usaron para la elaboracién de
piezas ceramicas en la antigua Mesopotamia. Posteriormente para el periodo 3000 A.C.
los babilonios y egipcios comenzaron a utilizar compuestos de aluminio en diversas
aplicaciones como perfumes, tintas y medicinas, mientras que los romanos los emplearon
para manufacturar cosméticos, y para el afio 800 A.C. durante la época Romana, la
esmeralda, el Zafiro y el Rubi fueron usados en la Joyeria, las cuales son formas

cristalinas de alimina que obtienen su color por diversas impurezas.

La alumina ha tenido de alguna manera un uso diverso en el campo industrial y quimico
durante varios afios. En el ultimo siglo el tipo de mineral alimina mas conocido y
utilizado ha sido el “corindon” (a — Al,03), sin embargo han surgido y ganado
importancia diversos tipos de aluminas denominadas metaestables, las cuales son
polimorficas y se reconocen por las letras griegas chi (), eta (n), beta (8), kappa (k),
gamma (y), delta (&), y theta (8). Las cerdmicas de alumina poseen excelentes
propiedades fisicoquimicas gracias a su estructura atomica formada por enlaces hibridos
idnicos y covalentes de gran estabilidad que otorgan propiedades como elevado punto de
fusion, baja conductividad térmica, dureza, rigidez, e inercia Yy resistencia quimica
sumado a la disminucion de los costos de produccion presentan aplicabilidad en diversos

campos Yy han sido objeto de numerosas investigaciones en las Gltimas décadas.

La alimina es la materia prima base para la obtencion de aluminio. Esta formada de 6xido
de aluminio que se obtiene de la bauxita en proporcion de 2 a 1 en peso, posee punto de
fusion de 2050°C, aproximadamente, tiene maltiples usos en la industria no relacionada

con el aluminio, debido a sus caracteristicas moleculares al ser incombustible y no
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reaccionar con ningun elemento, en virtud de estas propiedades, constituye uno de los
principales componentes de la sustancia utilizada en los extintores de incendios, asi como
en las materias pinturas, aumentando su capacidad de resistencia al fuego. La industria
petrolera requiere de la alimina como catalizador en sus procesos de refinacion, la
alimina actia como material aislante en la industria de la cerdmica y como espesador de
explosivos. Anteriormente, la alimina se producia por procedimiento de le chatelier
(1869). Segun dicho proceso, se mezclaba la bauxita con carbonato sodico y se sometia
la mezcla a calcinacion en un horno a 1000 — 1100°C, proceso pirogénico como producto
de reaccién se obtenia aluminato sddico, que se lixiviaba a 80°C consiguiéndose una
solucion de aluminio de la que se precipitaba la alimina por medio de diéxido de carbono

procedente del horno. La base del proceso es:

1000—-1200°C
A1203. 3H20(S)+Na2C03(S) _— 2NaAl02(Ac) + COZ(g) + 3 Hzo(g)

ZNaAIOZ(aC) + COz(g) + 3H20(v) - Al203. 3H20(S)+Na2C03(AC)

El Trihidrato filtrado se calcinaba a Al,0zen un horno rotativo a alta temperatura. 1100

—1200°C. El' Na,CO54c)
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Tabla 7: Diversos nombres de alimina

Notacion Notacion Notacion
Composicién
Francesa Britanica Norteamericana
Al,05.xH,0 y - -
01<x<0,6 Chi + Gamma Chi + Gamma Chi
Eta Gamma Eta
Gamma Delta Gamma
Delta Delta + Delta Delta
Kappa + Delta Kappa + Theta Kappa
Al,04 alfa (a) alfa (a) alfa (a)

FUENTE: Martinez, Et, al, (1994)

2.1.4.1. Usos y aplicaciones

Alumina como catalizador y soporte de catalizadores

Gomez, (2006). La alumina tiene usos importantes como catalizadores y soporte de
catalizadores, y para este fin se emplean diversos tipos, segun las caracteristicas que se
deseen. La alumina empleada como soporte catalitico puede modificar notablemente la
funcion del catalizador aunque por si misma tenga poca actividad respecto de la reaccién
catalizada. Es necesario escoger el tipo adecuado de alimina para determinada aplicacion.
Ademas, es preciso determinar la cantidad de agente activo que ha de soportar la alimina,
considerando debidamente la actividad, estabilidad quimica y térmica y el costo de la

composicion.

AlUimina como abrasivo y refractarios
GOmez, (2006). La alumina calcinada ordinaria que resulta del proceso Bayer tiene

muchos usos como abrasivos. Sus propiedades se pueden modificar variando la
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temperatura de calcinacion y el tamafio de particula. Ciertas calidades se emplean en el
acabado de metales, particularmente de superficies duras de acero inoxidable y chapando
el cromo. La alimina fundida de pureza ordinaria producida en horno de acero eléctrico
tiene muchas aplicaciones como material abrasivo y para preparar materiales refractarios.
Hay dos tipos de principales abrasivos artificiales: el carburo de silicio y el oxido de
aluminio, que se complementan en los usos y en general no compiten entre si. Por ejemplo
por su gran fragilidad el carburo de silicio se usa para desgastar materiales de baja
resistencia a la traccion, como la fundicion de hierro y aluminio y los abrasivos de
alimina en virtud de su gran tenacidad, se usan sobre materiales de gran resistencia a la
traccion, como el acero- por muchos afos la produccién de abrasivos de alumina fundida
ha sido por término medio dos o tres veces mayor que la del carburo de silicio. La mayor
parte del abrasivo artificial que se fabrica en el continente americano se hace en Canada,
y casi todo se envia en estado impuro a las plantas matrices en los Estados Unidos para
su ulterior tratamiento. Para ciertas operaciones de esmerilado, en particular las que
requieren corte en frio, se necesita alimina fundida especial, algo méas pura y quebradiza

que la ordinaria.

Protesis dentales
Gomez, (2006). EIl oxido de alumina, por su excepcional dureza es usado en el area
médica en protesis dentales de apariencia real, esto requiere decir que se ven como el

diente original y su resistencia asegura afos de servicio sin problemas.

Refractarios
Gomez, (2006). El alto punto de fusion y su dureza hacen de la alumina el candidato

perfecto para fabricar refractarios para hornos.
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2.1.4.2. Estructura y morfologia

GOmez, (2006). La distribucion atémica de los sélidos cristalinos se describe mediante
una red espacial en la que se especifican las posiciones atdbmicas por medio de una celda
unitaria que se repite por traslacion ordenada.

Todos los polimorfos mencionados en la seccién 1.2 se componen de capas octaédricas
de moléculas de hidroxido de aluminio con el &tomo de aluminio en el centro y los grupos
hidroxilo en los lados, con enlaces de hidrogeno que sostienen juntas las capas
polimorfismos varian en la forma de las capas con arreglos de las moléculas,
determinadas por la acidez la presencia de iones y la superficie de los minerales que se
forman sobre la sustancia. Bajo la mayoria de condiciones anteriormente mencionadas,
la gibbsita, es la forma mas estable quimicamente de hidréxido de aluminio.

Suarez, (2009). Los cuatro tipos de polimorfismos de hidréxidos de aluminio (Bayerita,
Gibbsita, Nordstrandita, Doyleita) se caracterizan por la combinacion de un atomo de
aluminio y tres moléculas de hidréxido en diferentes arreglos cristalinos. La Gibbsita es
el hidroxido de aluminio (AI(OH)3), mientras que la bohemita y diasporita son
hidréxidos de 6xido de aluminio (Al0(OH)), la principal diferencia entre estos dos
Gltimos es que la diasporita tiene una estructura cristalina diferente a la bohemita. Por
otro lado los cristales de 6xido de aluminio son normalmente de estructura hexagonal y
diminuto tamafo, los granos de mayor tamafio se forman con la unién de numerosos
cristales. Algunos cristales de alimina tienen estructura de octaedro en el cual seis grupos
de 4&tomos de oxigeno estan dispuestos de tal manera que cada uno forma un vértice del
octaedro unidos en el centro por un atomo de aluminio. Por ejemplo la @ — alumina (la
méas comudn de las aluminas quimicamente estables) tiene una estructura romboédrica.
Cada ion de aluminio esta enlazado a seis iones de oxigeno en la forma de un octaedro

distorsionado y cada ion de oxigeno esta enlazado a cuatro iones de aluminio en la forma
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de un tetraedro distorsionando. Cada ion de aluminio ocupado dos tercios de los

intersticios octaédricos.

. Oxigenos -2 1? +Z @ Aluminios % . %

) . 1 2

‘] — —

® Alumino D-? +2 @ Aluminios  —- - -3
@ Cnigenos -2 Lz _z

Figura 6: Estructura cristalina de la alimina ideal formada por capas octaédricas,
en la que el aluminio ocupa el centro de los octaedros, dando lugar a una celdilla
octogonal (seudo - hexagonal)

FUENTE: Suarez (2009)

Suarez, (2009). La estructura de las diferentes fases de la alumina o aliminas
metaestables, pueden ser divididas en dos categorias: con empaquetamiento cubico
centrado en las caras (fcc) o con empaquetamiento hexagonal compacto (hcp) de los
aniones de oxigeno. A continuacion se especifica la estructura para cada una de ellas:
e Lasestructuras de Al, 05 basadas en el empaquetamiento fcc de oxigenos incluyen
las aliminas de transicion y (cubica), o (tetragonal u ortorrombica), n| (cubica), 6
(monoclinica).
e Las estructuras de Al,04 basadas en el empaquetamiento hcp estan representadas

por las aliminas de transicion o (romboédrica), k (ortorrombica), y y (hexagonal).
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2.1.5. SOLUBILIDAD DE LAS SALES Y LA TEMPERATURA

Raymond, (2003). El proceso por el cual un soluto disuelto se separa de la disolucion y
forma cristales se denomina cristalizacion.

La solubilidad depende principalmente de la temperatura, mientras que la presion tiene
un efecto despreciable sobre ella. Los datos se expresan en forma de curvas en la que se
grafica la solubilidad en funcion de la temperatura. En general, la solubilidad de la
mayoria de las sales aumente ligera o notablemente al aumentar la temperatura.

Asi la solubilidad es una medida de la capacidad de una determinada sustancia para
disolver en un liquido. Puede expresarse en moles por litro, en gramos por litro, o en
porcentaje de soluto; en algunas condiciones se puede sobrepasarla, denominandose
solucion sobresaturada.

En la solubilidad, el caracter polar o apolar de la sustancia influye mucho, ya que, debido
a estos la sustancia serd mas o menos soluble.

El término solubilidad se utiliza tanto para designar al fendmeno cualitativo del proceso
de disolucion como para expresar cualitativamente la concentracion de las soluciones. La
solubilidad de una sustancia depende de la naturaleza del disolvente y del soluto, asi como
de la temperatura y la presion del sistema, es decir, a la tendencia del sistema a alcanzar
el valor maximo de entropia. Al proceso de interaccion entre las moléculas del disolvente
y las particulas del soluto para formar agregados se le llama solvatacion y si el solvente
es agua, hidratacion.

Para poder ser transferido a la fase solida, es decir cristalizar un soluto cualquiera debe
eliminar su calor latente o entalpia de fusion, por lo que el estado cristalino ademas de ser
el mas puro, es el de menor nivel energético de los tres estados fisicos de la materia, en
el que las moléculas permanecen inmdviles unas respecto a otras, formando estructuras

en el espacio, con la misma geometria, sin importar la dimension del cristal.
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2.1.6. CRECIMIENTO Y PROPIEDADES DE LOS CRISTALES

2.1.6.1. Nucleacion

Domic M, (2001). EI fendmeno de la nucleacion es esencialmente el mismo para la
cristalizacion a partir de una solucion, cristalizacién a partir de un producto fundido,
condensacion de gotas de niebla en un vapor sobre enfriado, y generacion de burbujas en
un liquido sobrecalentado, en todos los casos, la nucleacion se produce como
consecuencia de rapidas fluctuaciones locales a escala molecular en una fase homogeénea
que esta en estado de equilibrio meta estable.

Domic M, (2001). Los nucleos cristalinos se pueden formar a partir de moléculas, atomos
o0 iones. En soluciones acuosas pueden ser hidratados, debido a sus rapidos movimientos,
estas particulas reciben el nombre de unidades cinéticas. Para un volumen pequefio, la
teoria cinética establece que las unidades cinéticas individuales varian grandemente en
localizacion, tiempo, velocidad, energia y concentracion. Los valores aparentemente
estacionarios, de las propiedades intensivas, densidad, concentracién y energia,
correspondientes a una masa macroscopica de solucién, son en realidad valores
promediados en el tiempo de fluctuaciones demasiado rapidas y pequefias para poder ser
medidas.

2.1.7. CINETICA DE EXTRACCION

Levenspiel, (2013). Bajo condiciones apropiadas unas sustancias pueden transformarse
en otras que constituyen diferentes especies quimicas. Si ocurre esto solamente por
reordenamiento o redistribucion de los atomos para formar nuevas moléculas, decimos
que se ha efectuado una reaccion quimica; en quimica se estudian estas reacciones
considerando su modo y mecanismo, los cambios fisicos y energéticos que tienen lugar,

y la velocidad con la que se forman los productos.
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En cinética quimica trata principalmente del estudio de la velocidad de reaccion,
considerando todos los factores que influyen sobre ella. En el presente trabajo de acuerdo
al proceso Bayer utilizaremos un reactor intermitente discontinuo o por lotes, de forma

experimental que se opera por lo general isotérmicamente y a volumen constante.

2.1.7.1. Definicion de la velocidad de extraccion en la reaccion

El seguimiento los modelos son los maés utilizados en los ultimos afos. Gu (S.-q.,
2009)desarrollé un modelo suponiendo que 1) la tasa de reaccion superficial fue de primer
orden, 2) todos los coeficientes de transferencia de masa fueron constantes, y 3) la
actividad del agua y el coeficiente de actividad ionica fueron constantes. Se desarrollo y
us6 un método de igual eficiencia de digestion para procesar los datos de cinética del
proceso de digestion.

Levenspiel, (2013). Definimos la velocidad de reaccion empleando magnitudes intensivas
mejor que extensivas, seleccionando un componente { para definir la velocidad en
funcién de este componente. Si la velocidad de cambio en el nimero de moles de ese
componente debido a la reaccion es dN; /dt, entonces la velocidad de reaccion se define:
Basada en la unidad de masa de solido en el sistema solido-fluido:

_ 1dN;
T wdt

i

_ moles de i formados
~ (masa de solido)(tiempo)

ey

Donde:

r;= velocidad de reaccion
t =tiempo

N; = moles de i formados.

W= masa de solido

Repositorio Institucional UNA-PUNO

No olvide citar esta tesis




Universidad

TESIS UNA - PUNO ' Nacional del
g i Altiplano

2.1.8. REACTOR INTERMITENTE DE VOLUMEN CONSTANTE PROCESO
BAYER

Levenspiel, (2013). De acuerdo al proceso Bayer para la extraccion de alimina tenemos
que colocar en un reactor discontinuo experimental. En la cual se lixiviara
isotérmicamente, a volumen constante (referencia al volumen de la mezcla reaccionante
y no al volumen del reactor), este término significa en realidad un sistema reaccionante
de densidad constante. Reaccion en fase liquida. La medida de velocidad de reaccion del
componente i se expresa como.

_1dN;  d(N/V)
T vdt  dt

T

_d, ,

La conversion: Se trata de la conversién fraccional, o fraccion de cualquier reactivo por
ejemplo “A”, que se convierte en algo distinto, o la fraccion de “A” que ha reaccionado.
A esto se le llama simplemente conversion de “A”, con el simbolo Xj.

Suponer que la cantidad inicial de “A” en el tiempo t = 0 en el reactor es Ny Yy que N,
es la cantidad de “A” presente en el tiempo t. la conversion de “A”, en un sistema de

volumen constante, esta dado por.

v oo Nao =N Na/V
4 Nao Nao/V
Ca
=1--= (3)
CAO
X,
dc,
_ 4)
CAO

Dorevic, et.al, (2010). EI método de deteccion suave basado en datos de proceso es un

enfoque efectivo a la aplicacion de medicion en linea en procesos industriales complejos.
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El método de analisis de regresion multilineal estadistico, artificial método de red natural
y la inferencia difusa basada en la red adaptativa sistema se han utilizado para predecir
la recuperacion de lixiviacion de Al,05 en el Proceso de Bayer, pero las influencias de
las condiciones de trabajo tales ya que la temperatura y la presion no fueron consideradas

en estos modelos, y por lo tanto, la precision de prediccion no es alta.

2.1.8.1. Método integral de analisis de datos para el proceso Bayer
Levenspiel, (2013). Se utiliza principalmente con reacciones sencillas y de acuerdo a que
la reaccion en el proceso Bayer es simple se escoge este método integral para aplicar en
el proyecto. Reacciones irreversibles de primer orden.
A
— productos (5)

dCy
_rA [ —

dt

Separando variables e integrando se obtiene

J%dg

Cao Cao

=k | dt (7)

=kt (8)
En funcion de la conversion (ver ecuaciones 3y 4), la ecuacion de velocidad, ecuacion 5,
se transforma en.

dx,
dt

= k(l _XA)
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Que integrada proporciona.

JXA X4 —kjtdt
0 1_XA 0

—In(1 —X,)
= kt 9)
Nota: se debe sefialar que ecuaciones como.

dC,
dt

= kCPoCR*

Son de primer orden, aungque no responden a este tipo de analisis.

2.1.9. CINETICA REACCIONES FLUIDO — PARTICULAS SOLIDAS
Levenspiel, (2013). Son las reacciones heterogéneas en las que un gas o un liquido se
pone en contacto con un sélido, reaccionan y se transforma en producto esta reaccion se
puede representarse por:
A(fluido) + B(sé6lido)
— productos (fluidos) + productos(sélidos) 1y

Debido a que en estas reacciones no se utilizan los catalizadores, las reacciones en las que
el tamafio del solido no varia apreciablemente durante la reaccion:

A) Tostacion (oxidacion) de menas sulfuradas para producir los 6xidos metalicos.

B) Preparacion de metales a partir de sus oxidos por reaccion en atmosferas

reductoras.
C) Nitrogenacion del carburo de célcico para producir cianamida.
D) Tratamiento de proteccién de superficies solidas por procesos tales como el

recubrimiento de metales.
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Particula que ha reaccio-  Particula que ha
nado parcialmente reaccionado totalmente

/ tiempo : \ Dura, consistente, no ha
\ —> [

cambiado de tamaio

Particula inicial

que no ha

reaccionado tiempo tiempo tiempo
— — @ — &

Cambio de tamafio debido
a la formacién de cenizas no
adherentes o productos gaseosos

Figura 7: Diferentes tipos de comportamiento de particulas reactantes sélidas

FUENTE: Levenspiel, (2013)

2.1.9.1. Seleccién de un modelo o esquema conceptual

Levenspiel, (2013). Para el desarrollo de una reaccion viene acompafiado de una
representacion matematica, su ecuacion de velocidad. Como tal si se elige un modelo
habrd de aceptar su ecuacion cinética, y viceversa. Si un modelo se acerca a lo que
reamente estd ocurriendo, entonces su expresion cinética predecird y describira la cinética
real. Las reacciones no cataliticas de particulas solidas con el fluido que las rodea, se
consideran dos modelos simples idealizados, el modelo de conversion progresiva (PCM,
Progressive Conversion Model) y el modelo del nicleo que se encoge sin reaccionar

(SCM, Shrinking-Core Model).

Modelo de conversion progresiva (PCM). Este modelo considera que el fluido (gas,
liquido) reaccionante entra y reacciona todo el tiempo en toda la particula sélida,
probablemente a velocidades distintas en los distintos puntos dentro de la particula. Por
lo tanto, el reactivo solido se esta convirtiendo continua y progresivamente en toda la

particula, como se muestra en la Fig.
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Figura 8: De acuerdo con el modelo de conversién, progresiva, la reaccion se
produce continuamente en toda la particula solida

FUENTE: Levenspiel, (2013)

Modelo del nicleo que se encoge sin reaccionar (SCM). En este modelo se considera
que la reaccion se produce primero en la superficie exterior de la particula. La zona de
reaccion se desplaza entonces hacia el interior del sélido, dejando tras de si material
completamente convertido y solido inerte. A este solido inerte se le llama “ceniza”. Asi,

en cualquier instante existe un nucleo de material sin reaccionar que se encoge durante la

reaccion, como se ve en la Figura 9.
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Figura 9: De acuerdo con el modelo de nucleo sin reaccionar la reaccion se efectta
en una capa estrecha que se va desplazando hacia el interior de la particula solida
el reactante se convierte completamente a medida que la capa se va desplazando

FUENTE: Levenspiel, (2013)

2.1.9.2. Modelo del nucleo que se encoge sin reaccionar para particulas esféricas de
tamafo constante

Bi, (1995). Bi Postuld eso el modelo de nucleo no reaccionado que se reduce no debe

usarse como modelo para lixiviar diasporas y tres modelos propuestos para tres

temperaturas etapas basadas en la teoria.

Levenspiel, (2013). Este modelo fue primeramente desarrollado por Yagi y Kunii, 1955,

quienes consideraron que durante la reaccion se presentan cinco etapas sucesivas.

Etapa 1. Difusion del reactivo gaseoso (A) a través de la pelicula gaseosa que rodea a la

particula hasta la superficie de esta.

Etapa 2. Penetracion y difusion de (A) a través de la capa de ceniza hasta la superficie

del nacleo que no ha reaccionado.

Etapa 3. Reaccion del reactivo gaseoso A con el sdlido en esta superficie de reaccion.

Etapa 4. Difusion de los productos gaseosos formados a través de la capa de ceniza hacia

la superficie exterior del sélido.
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Etapa 5. Difusion de los productos gaseosos a través de la pelicula gaseosa de regreso al

cuerpo principal del fluido.

Pelicula gaseosa Superficie de la

Superficie movil B - ganicula -

~ ~
~_ de reaccion e N _Ceniza L

| Nucleo sin reacclonar

1
S——femT e va disminuyendo
Cas BT s, ot B V1 s y
de tamafno ue contiene B
Cas - SR Yy q

I
| | !

[
53

R re 0 re " R

Posicién radial

Concentracion del reactante

gaseoso A y del
o O
& ¥
| T
Lol
| |

=X
|
| |
1——-
o
.

—t+—-
|
||
LA
|

producto R

Figura 10: Representacion de las concentraciones de los reactantes y de los
productos para la reaccién en el caso de una particula que no cambia de tamafio

FUENTE: Levenspiel, (2013)

La difusién a traveés de la pelicula gaseosa como etapa controlante

Levenspiel, (2013). Siempre que la etapa controlante sea la difusion en la pelicula
gaseosa, el perfil de la concentracion de los reactivos gaseoso A sera como el mostrado
en lafigura 2-12, se observa que no existe reactivo gaseoso en la superficie de la particula;
por lo tanto, la fuerza impulsora de la concentracion, Cyy — Cys, S€ reduce a Cyy Y €S
constante en cualquier instante durante la reaccion de la particula. Puesto que es
conveniente deducir las ecuaciones cinéticas basandose en la superficie disponible, el
andlisis se centrara en la superficie exterior constante de una particula, S., Teniendo en

cuenta que dNg = bdN,, se escribe.
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1dNg 1 dNg b dN,
S, dt  4mR? dt  4mR? dt

= bkg(CAg - CAS) = bkg(CAg)

= cte. (12)
Si se hace que pg sea la densidad molar de B en el solidoy V el volumen en una particula,
la cantidad de B presente en una particula es.
Np = pgV

_(molesdeB)( 3de slido) 13
m3de solido) T ¢¢ 50140 (13)

La disminucion del volumen, o del radio, del nucleo sin reaccionar que acompafa la

desaparicion de dNz moles de reactivo solido estara dada entonces por.
4
_dNB = _bdNA = _deV = _de (57‘[7"03)

= —4mpgridr, (14)
1. = Radio del nucleo sin reaccionar (m)
Sustituyendo 5 en la 3, se obtiene la velocidad de reaccion en funcién de la disminucion
del radio del nucleo sin reaccionar.

1 dNg  ppridr,

S, dt  R% dt

= bkyCyg (15)
Donde k, es el coeficiente de transferencia de masa entre el fluido y la particula.
Reordenando e integrando, se encuentra como se encoge el ndcleo sin reaccionar con el
tiempo.

,
_PB €

t
5 | rdr. = bkyCag J dt
R 0

R \3
- 3b€<chg [1 B (r_) ] (16)
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Sea 7 el tiempo necesario para la conversion completa de una particula. Entonces,

tomando . = 0 en la ecuacion 7, se encuentra.

peR

" 3bkyCag a7

El radio del nucleo sin reaccionar en funcién del tiempo fraccional para la conversion

completa se obtiene combinando las ecuaciones 6 y 7 es decir.

i

Esto puede escribirse en funcion de la conversion fraccional observando que.

. ) T 3
{ (volumen del nucleo sin reacaonar) 3re
—Xp = —

volumen total de la particula 4
3 TR
- (E) (18)
Por lo tanto,
t 7o\ 3
=1-(%)

Asi, se obtiene la relacion del tiempo con el radio y con la conversion, que se presenta

graficamente en las figuras 14y 15.
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N Superficie del nucleo
sin reaccionar que va
disminuyendo de tamafo

Superficie de la particula

Concentracién
del reactante

Cag——v——"1——— en la fase gaseosa

Concentracion en el seno del gas

Para una reaccion
| 1 irreversible,
| CA‘ =0
|

Figura 11: Representacion de una particula reactante cuando la difusion a traves
de la pelicula gaseosa es la resistencia controlada

C‘, = Cac

Posicion radial

FUENTE. Levenspiel, (2013)

La reaccién quimica como etapa controlante

En la figura 2-15 se muestran los gradientes de concentracién dentro de una particula
cuando la etapa controlante es la reaccion quimica. Puesto que el progreso de la reaccion
no se ve afectado por la presencia de alguna capa de ceniza, la velocidad es proporcional
a la superficie disponible del nucleo sin reaccionar. Por tanto, la velocidad de reaccion,

basada en la unidad de superficie del nucleo sin reaccionar, 7., para la estequiometria de

la ecuacion 1 es.

1 dN, b dN,
4mr? dt  4mr2 dt
= bk'Cyy (20)
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Donde k" es la constante cinética de primer orden para la reaccion superficial.

Escribiendo Ny en funcién del radio decreciente del nucleo, dado por la ecuacion 5, se

obtiene.
1 4mpgridr, dr,
4nr? dt BRErTY
= bk'Cyy (21)
Integrando se transforma en.
—pp [ dr,. = bk'Cpg [ dt 0
t
=7 k’fgg (R—1,) (22)

El tiempo T que se requiere para la conversion completa se obtiene cuando 7, = 0, 0
T

_ peR
bk"Cyg

(23)

La disminucion del radio o el aumento de la conversion fraccional de la particula en

funcién de t se encuentra combinado en las ecuaciones 13 y 14 de la forma.

t T,
—=1-=
T R

=1-(1- XB)% (24)

Este resultado se muestra en las imagenes 14 y 15.
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Figura 12: Representacion de una particula reactante cuando la reaccién quimica
es la resistencia controlante, en el caso de la reaccion

FUENTE: Levenspiel, (2013)

2.1.9.3. Busqueda de una ecuacion de velocidad para el proceso Bayer
En la basqueda de una ecuacion cinética y de un mecanismo que ajuste los datos
experimentales, se ha de responder a dos preguntas
> ¢se cuenta con el mecanismo correcto y el correspondiente tipo de ecuacion
cinética?
» una vez que se dispone de la forma correcta de ecuacion cinética. ¢se cuenta con
los mejores valores de las constantes cinéticas de la ecuacion?
Para el caculo de la velocidad de reaccion entonces para el célculo de k a partir de datos
individuales. Con una ecuacion de velocidad a la mano. Se pueden calcular las constantes
cinéticas para cada punto experimental ya sea por el método integral o por el diferencial.
Si no hay una tendencia a la desviacion de los valores de k. La ecuacion se considera

satisfactoria y se determina k sacando el promedio.
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Los valores de k calculados por este método son las pendientes de las rectas que unen
cada punto con el origen. Asi para la misma dispersion sobre la gréfica, los valores de k
calculados con los puntos cercanos al origen (conversiéon baja) varian ampliamente,

mientras que los calculados con puntos alejados del origen mostraran poca desviacion.

Figura 2-13.
st 1
o W
-g.g Gran varlacién -
50 en las pendientes e
g5 g
g8 °§ Pequefa
- 8 y: variacion
$ 8 $ en las
5_ § pendientes
3 Q
»
w

Figura 13: Influencia de la posicién en los puntos experimentales en la dispersion
de los valores de k calculados

FUENTE: Levenspiel, (2013)

2.1.9.4. Determinacion de la etapa controlante de la velocidad

La cinética y las etapas controlantes de la velocidad en una reaccion solido liquido se
deducen observando como se ve influida la conversion progresiva de las particulas por su
tamafio y la temperatura de operacion.

Temperatura. Los experimentos a distintas temperaturas permitiran distinguir facilmente
si la etapa controlante es la de difusion (a través de la pelicula gaseosa o a través de la
ceniza) o si es la de reaccién quimica.

Tiempo. Las figuras 14 y 15 muestran la conversion progresiva de solidos esféricos,
cuando la etapa controlante es la reaccion quimica, la difusion en la pelicula y la difusion
en la ceniza, desafortunadamente, la diferencia entre la difusion en la ceniza y la reaccion

quimica como etapas controlantes no es grande.
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Tamafio de particula. Esta dado por:
> ta RY>229 para control por la difusion en la pelicula (el exponente disminuye
al aumentar el nimero de Reynolds).
> ta R“>229 para control por la difusion a través de la ceniza.
> taR Para control por la reaccion quimica.
Por consiguiente, las experiencias cinéticas con diferentes tamafios de particulas permiten
distinguir entre las reacciones en las que se controlan las etapas fisicas y las quimicas.

10

X [ |
N Particulas
~ de tamafo decreciente

N Ré.gimen de Stokes
~ < Etapa controlante la de reac-

N
0,8 \ cién quimica, ec. ( 24 )
~
\ i

06

A

Particulas de tamafio™~
ggngggn;g

Etapa controlante

la de difusion a través de

la pelicula gaseosa, ec. ( 19 )

Etapa controlante. 7
la reaccion =
quimica

re/R

04

Etapa controlante,
02}——la difusién a través
: de las cenizas

0 0,2 0.4 0,6 0.8 1,0
tir

Figura 14: Progreso de la reaccion de una sola particula esférica con el fluido
circundante medido en funcién del tiempo necesario para la conversion completa

FUENTE: Levenspiel, (2013)
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Figura 15: Progreso de la reaccion de una sola particula esférica con el fluido
circundante medido en funcion del tiempo necesario para la conversién completa

FUENTE: Levenspiel, (2013)

2.1.10. FACTORES QUE AFECTAN EN LA EXTRACCION DE 41,04

2.1.10.1. Efecto de tamafio de la particula

(Salasar. A., 1998), considera que uno de los factores que determinan la eficiencia de
cualquier proceso a tratar él, es el tamafio de particula, por lo cual se debe lograr una
buena granulometria el cual permita alcanzar una maxima eficiencia de las reacciones.
Para el efecto del caso, después de unas pruebas en laboratorio, que la arcilla necesita una
determinada granulometria para que el ataque de lixiviacion sea aceptable y sin muchas
pérdidas. Consiguiéndose una eficiencia muy aceptable con granulometrias de malla -30
puesto que la sedimentacion para la separacion de solido liquido seria muy buena no
existiendo suspensiones del tipo coloidal, ni emulsiones que afecten la eficiencia de la

filtracion.
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2.1.10.2. Reaccidn de lixiviacion alcalina (hidréxido de sodio) de acuerdo al proceso
Bayer
Se agrega sobre la arcilla CHACKO hidroxido de sodio, que estara a 180°C vy altas
presiones para formar asi una solucion enriquecida en aluminato sodico, de acuerdo a la
siguiente reaccion de forma general:
Al,05.x.H,0 + 2NaOH — 2NaAlO, + (x + 1). H,0

PROCESO BATCH (discontinuo o por lotes) llevado en un pequefio reactor tipo tanque
con cierre hermético en la cual ayudara a que se realice la formacidn de altas presiones.
Permitiendo el desarrollo de procedimientos cuantitativos:

% Volumen constante

%+ Temperatura constante

¢ Presiones elevadas > 60 atm. Tiempo constante
Los pardmetros entonces a controlar en la lixiviacion del proceso Bayer seran:

0,

% Temperatura de lixiviacion

0,

% Tiempo lixiviacion
7

% Concentracion de solucion alcalina (hidréxido de sodio) requerida para la

lixiviacion

2.2. MARCO CONCEPTUAL

CHACKO O HIDRALGIRITA: Es una arcilla de color gris inclusive hasta medio verde
es un silicato de aluminio, hierro, potasio, calcio, sodio, etc. Los cuales son sus
componentes mas importantes ahora de acuerdo al lugar puede variar su composicion a

la ves es altamente Hidratado.
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ALUMINA EL CHACKO: Es un compuesto secundario muy importante del chacko,
compuesto ligeramente soluble en agua por las sales de sodio y potasio que se encuentra
en su estructura.

CRISTALIZACION: La cristalizacion es un proceso por el cual a partir de un liquido o
una disolucion, los iones atomos o moléculas establecen enlaces hasta formar una red
cristalina, la unidad basica de un cristal. La cristalizacion se emplea con bastante
frecuencia en quimica para purificar una sustancia solida.

SOLUBILIDAD: Es la cantidad de soluto méaximo disuelto en 100 g de disolvente.

2.3. HIPOTESIS

2.3.1. Hipdtesis general
Es posible la obtencion de la Alumina por el proceso Bayer de la arcilla Chacko

Hidralgirita.

2.3.2. Hipdtesis especificas
e Conociendo la tecnologia propuesta serd posible determinar los parametros
Optimos de tiempo, temperatura y concentracion de hidréxido de sodio.
e Conociendo la cinética del proceso de obtencion de alimina y el modelo

matematico Sera posible definir la viabilidad del proceso Bayer
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CAPITULO 111

METODOLOGIA

3.1. METODOLOGIA DE LA INVESTIGACION

3.1.1. Generalidades

La meta del siguiente trabajo de investigacion es la recuperacion de la alimina presente
en la arcilla chacko proveniente de la comunidad San Martin Azangaro mediante la
lixiviacion.

El tratamiento sera por el proceso Bayer (lixiviacion alcalina) determinando la cinética
y modelo matematico para este proceso teniendo como principales factores para el
proceso Bayer la temperatura, el tiempo de residencia y la concentracién de alcalino

extrantante. En el proceso se utilizé un Chacko de color gris.

3.1.2. Ambito de estudio

El presente trabajo se realiz6 en el laboratorio de quimica de la UNAJ. Donde se llevd a
cabo la preparacion y extraccion (Proceso Bayer), para los andlisis se realizaron dos tipos
de analisis uno por difraccion de rayos X, laboratorio de cemento sur (Caracoto), y por el

método de absorcidn atomica en el laboratorios analiticos del sur (LAS), en Arequipa.

3.2. METODOLOGIA EXPERIMENTAL

El proceso Bayer usado generalmente para la obtencién de la alimina a partir de arcillas
ricas en 6xidos de aluminio (Bauxita). En la cual primeramente preparamos a la materia
prima reduciendo de tamafio y secandola posterior a ello colocamos en un reactor junto
con una solucion alcalina preparada luego cerramos el reactor y llevamos a una estufa
gue se encuentra a una temperatura de 150 a 180 °C, por un periodo de 30 a 50 min.
Donde la solucion alcalina convertira de la forma sélida a una forma acuosa al aluminio

en forma de aluminato como se muestra la reaccion:
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A1203.X.H20(s) + ZNQOH(aC) g ZNClAlOZ(aC) + (x + 1)H20
Donde el aluminato en solucion junto con una mezcla de otros 6xidos no disueltos, es
separado mediante la filtracion, luego de separado el aluminato en solucion es secado en

una estufa hasta obtener aluminato solido:

90°C
2NaAlO,(qe) + (x + 1). H,0 — 2NaAlOys,
Luego de este proceso se prepara para la obtencion de alimina se colocd a un horno mufla
a una temperatura de 1000°C, para eliminar cualquier impureza presente obteniendo

alimina:

1000°C
ZNQAZOZ(S) — Alz 03(5)

Luego se llevd a analizar en los laboratorios de cemento sur (Caracoto) y LAS (Arequipa)

3.2.1. Toma de muestra de arcilla Chacko

El yacimiento de chacko e hidralgirita se encuentra a 3950 metros sobre el nivel del mar
en la comunidad de San Martin, a unos 15 km de la ciudad de Azangaro y tiene una
extension de 6 ha, Aproximadamente, donde se extrajo manualmente y se recepciéno la
materia prima en donde se efectla la seleccion y preparacion para las operaciones
posteriores.

La arcilla chacko fue extraida a mano a una profundidad de 50 cm del suelo ya que esta
arcilla se encuentra en la superficie de la zona y de acuerdo a una extraccion selectiva

luego se seco chacko y mediante el cuarteo se tomoé una muestra representativa.

3.2.2. Caracterizacion inicial del Chacko
Esta parte de la metodologia se baso en caracterizar la muestra de arcilla Chacko por el
método de difraccion de Rayos X, en el laboratorio de cemento sur.

Teniendo los siguientes resultados:
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Tabla 8: Composicion quimica del Chacko inicial antes de la extraccion de

alimina
COMPOSICION DE CHACKO
OXIDOS COMPOSICION PORCENTAJE (%)
N° | Nombre Simbolo Parcial Total
1 | Oxido de sodio Na,0 1,58
2 | Dioxido de silicio Sio, 54,51
3 | Trioxido de aluminio Al, 05 16,43
4 | Oxido de calcio CaO 1,76
5 | Oxido de potasio K,0 4,10
6 | Oxido de magnesio MgO 2,21
7 | Oxido férrico Fe,04 4,26 86,46
8 | Didxido de titanio Tio, 0,85 Analizado de la
9 | Trioxido de azufre S0; 0,05 muestra de
10 | Dioxido de zirconio Zr0, 0,02 Chacko
11 | Tridxido de cromo Cr,04 0,03
12 | Pentoxido de V,054 0,05
vanadio
13 | Oxido de estroncio Sro 0,04
14 | Oxido de rubidio Rb,0 0,02
15 | Oxido manganoso MnO 0,08
16 | Oxido de cobre Cu0 0,01
17 | Oxido de zinc Zn0 0,03
18 | Pentoxido de fosforo P,05 0,26
19 | Oxido de bario BaO 0,17
20 | Trioxido de arsénico As,04 68 (PPM)

FUENTE: Elaboracién propia segln los Resultados Obtenidos en el Equipo de Difraccion de
Rayos X de la muestra de Chacko CESUR
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Figura 16: Espectro de la arcilla Chacko

FUENTE: Elaboracion propia segin Andlisis de fluorescencia de Rayos X

De acuerdo a los anélisis se puede ver que hay una baja concentracion de alimina 16.43%

el cual seré recuperado en el proceso Bayer.

3.3. EQUIPOS, MATERIALES Y REACTIVOS
3.3.1. Equipos y materiales

a) Espectrofotdmetro de absorcion atomica. “LAS”.
b) Equipo de fluorescencia de rayos X. “S8 TIGER”.
c) TermoOmetro. “Boeco”.

d) Balanza analitica. “Nahita”.

e) Agitador mecanico. “Velp cientifica”.

f) pH-metro. “Hanna”.

g) Estufa “Selecta”.

h) Horno Mufla “Selecta”.

i) Mortero con pistilo

J) Matraz aforado de 250, 1000, 2000 ml. “Nahita”.
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k)

)

Vasos de precipitados de 50, 100, 250, 600 ml. “Nahita”.

Probeta de 50, 100, 250 ml. “Nahita”

m) Pipeta graduada de 5, 10, 25 ml. “Boeco”.

n)
0)
P)
q)
Y

Varilla de vidrio.

Papel filtro “Whatman” 40 y 60, diametro 9 - 12 cm.
Embudo de vidrio y plastico.

Crisoles de porcelana.

Matraz Erlenmeyer de 250 ml. “Nahita”.

3.3.2. Reactivos e insumos

Arcilla Chacko (comunidad de San Martin-Azéngaro)
Hidroxido de sodio de 99,9 % P.A. Merck.
Acido sulfurico de 98% P.A. Merck.

Acido clorhidrico de 37% P.A. Merck.

vV V VYV VvV V¥V

Agua destilada.

3.3.3. Tamario de muestra

>
>
>
>
>

La muestra tomada aleatoriamente en 10 puntos del yacimiento de chacko.
De cada punto se tomara 1 kg Arcilla chacko.

Se mezclaron las 10 muestras en una bolsa de plastico de muestreo.

La cantidad de trabajo de la muestra sera de 10 kg.

2 kg para ensayos del proceso Bayer.
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Tabla 9: Ficha de muestreo recojo de muestra

Descripcion

Ubicacion geografica : Azangaro (comunidad de San Martin)

Fecha y hora de muestreo: 16/07/2016; 10:00 am

NUmero de muestras: 10 puntos

Origen (yacimiento): comunidad de San Martin (Azangaro)

Procedencia (descripcion del punto de | GPS UTM: Zona (19 L)

muestreo): E-0O:377368

N -S:8357352

Cantidad de muestra: 10 kg.

Estado: arcilloso Temperatura: 20 °C

Profundidad de toma de muestra (metros): 30 cm

Datos del recolector: Constantin Mamani Mamani

10.

Motivo: Tesis de Investigacion

11.

Descripcion cualitativa
Color: gris.
Olor: caracteristico.

Apariencia : Arcilloso limoso

12.

Observaciones: ninguna

FUENTE: Elaboracion propia
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3.4. CINETICA DE EXTRACCION DE Al,05 POR EL PROCESO BAYER

La cinética se calculo de acuerdo a los resultados obtenidos en el reactor discontinuo en
el cual se desarroll6 las pruebas experimentales, donde se coloc6 un volumen de 200 ml.
De NaOH (con concentraciones 100 g/L. y 140 g/L. en cada uno de ellos se hicieron 4
repeticiones), colocandose 40 gramos de Chacko, variando el tiempo de residencia de 30
a 50 min. Trabajando con las temperaturas de 150 a 180 °C. De acuerdo al proceso Bayer

para la obtencion de alumina a partir del Chacko.

El proceso Bayer es el principal método industrial para producir alimina., hay 5 etapas

principales en todas las plantas. Etapas para la extraccion de alimina son las siguientes.

3.4.1. Preparacion mecéanica del Chacko (Hidralgirita)

El primer paso en la extraccion de alumina es la reduccion del tamafio de particula del
Chacko, para incrementar la superficie de reaccion y facilitar su manejo, se realiza a
través de una trituracion a partir de diferentes trituradores como de mandibula, de rodillo,

o martillo y de impacto. Finalmente en morteros para finalizar el proceso conminucion.

3.4.2. Digestién

Se agrega sobre el Chacko solucién alcalina de hidroxido de sodio, que estara a 150 -
180°C vy bajo presion para formar asi una solucion enriquecida en aluminato sodico, de
acuerdo a la siguiente reaccion de forma general:

Al,05.%x.H,0 + 2NaOH — 2NaAlO, + (x + 1). H,0
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Solucién lixiviadora
NaOH
(100-140 g/L)

(HigE:ngl;:ita) > Pigestion » Aluminato sédico

A 4

Mezcla de Oxidos
(CENIZAS) lodos
verdes

Diagrama de Flujo: Obtencién de aluminato sodico a partir de chacko

FUENTE: Elaboracién Propia de acuerdo al “proceso Bayer

3.4.3. Diluciény separacion de residuos
Al final de la digestion, la suspension que abandona el Gltimo digestor conteniendo la
solucion de aluminato, arenas y lodos verdes (particulas finas), esta a una temperatura por
encima de su punto de ebullicion a presion atmosférica, de manera que es pasada a través
de un sistema de enfriamiento por expansion en el cual ocurre una despresurizacion en
forma escalonada hasta la presion atmosférica y una disminucion de la temperatura hasta
aproximadamente 70 -100°C.
En este proceso se lleva a cabo en dos etapas:

a) Desarenado. Donde la pulpa que proviene de la digestion se somete a la

separacion de los lodos y arenas que contiene.
b) Filtracion de seguridad. Las particulas finas en suspensién deben ser

separadas, de lo contrario contaminarian el producto.
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3.4.4. Precipitacion

A pesar de bajar la temperatura del licor, es dificil que se produzca una precipitacion
espontanea. Se precisa de siembra de cristales de hidrato, generalmente fino y en cantidad
controlada, de esta manera, se puede conseguir la granulometria deseada la reaccion de
precipitacion es la siguiente:

2NaAlO, + (x + 1).H,0 — Al(OH); + Na* - Al(OH); + OH™ + Na*

3.4.5. Secado
El secado se lleva a cabo en una estufa a una temperatura de 90 °C para asi eliminar las

moléculas de agua del aluminato.

3.4.6. Calcinacion

El hidrato lavado se somete a secado y calcinacion. El secado se consigue aprovechando
los gases calientes del calcinador y una vez seco el mismo, se pone en contacto a alta
temperatura (900 — 1200°C) en un horno mufla. De esta forma se obtiene el producto

final, la alumina Al,05. La reaccion es la siguiente:

2Al1(0H); = Al,05 + 3H,0.
El producto final de calcinacion contiene un 99,5% de 6xido de aluminio y 0,5 — 0,05 de

Oxido de sodio como la impureza mas importante.

3.5. AJUSTE A UN MODELO CINETICO

Los resultados de las pruebas experimentales se evaluaron segun el metodo integral de

analisis de datos para el proceso Bayer.
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Tabla 10: Modelo cinético para la extraccion de alimina

Modelo cinético Ecuacion
Reaccion mono molecular irreversible de ln& — okt
. Cao

primer orden

Método integral en funcion de la —In(1-X,) =kt

conversion Nyo — Ny
XA e —

NAO

FUENTE: Levenspiel (2013)

Para el calculo de la velocidad de reaccion entonces para el calculo de k a partir de datos
individuales. La ecuacion se considera satisfactoria y se determina k sacando el
promedio.
aAsy + bBae) = TR(5) + 5S(s)
La cinética para el Proceso Bayer se considero:
> La utilizacién de reactor por lote
» El tiempo requerido para la formacion de productos

» Composicion mineral6gica del chacko
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DIAGRAMA DE CHACKO

Preparacion de
licor concentrado Reduccion de
dé hidroxido de Tamano
sodio
! Digestion de
Licor Concentrado CHACKO

Separacion de las
impurezas Lodos Verdes
insolublesy lavado

T

Secado del
Producto
eliminacion de
agua

!

Deshidratacién por
calcinacion

1

Alimina

Diagrama de Flujo: Proceso Bayer para la obtencién de alimina a partir del
Chacko

FUENTE: Elaboracion propia segln proceso Bayer
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3.6. DETERMINACION DE ALUMINA ( Al,05)

Para determinar el contenido de alimina en cualquier tipo de muestra nos encontramos
en la bibliografia con muchos métodos de analisis que abarcan desde los clasicos como
volumetrias hasta los instrumentales mas complejos. Teniendo resultados similares. En el
trabajo se hara uso de la técnica instrumental de espectrometria de fluorescencia de rayos
Xy de espectrofotometria de absorcidén atomica. Para el analisis de alimina y otros

componentes que se presenten después del proceso Bayer.

3.7. CARACTERISTICAS FISICAS DE LA ALUMINA OBTENIDA

Tabla 11: Caracteristicas de la alimina obtenida

CARACTERISTICAS

Aspecto Solido cristalino

Color Blanco Turquesa con combinacion ligera de granate

(por la presencia de otros 6xidos).

Olor Inodoro
Solubilidad Soluble en agua
Pureza 39,54%
Estructura Amorfa

FUENTE: Elaboracién propia de acuerdo a los resultados obtenidos LAS.

3.8. DISENO EXPERIMENTAL

El disefio experimental es una herramienta de importancia fundamental en el ambito de
la ingenieria para mejorar el desempefio de un proceso, también tiene aplicaciones en el

desarrollo de procesos industriales, asi como técnicas de disefio experimental en las fases

75
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iniciales de cualquier proceso puede redundar en mejorar el rendimiento del proceso, asi
como reduccion de tiempo y costos.

En el presente disefio experimental considera tres factores cada uno de ellos a dos niveles,
contiene ocho combinaciones de niveles de factores, tres efectos principales (X1, X2 y
X3), tres interacciones de dos factores (X1X2, X1X3 y X1X3) Y una interaccion de tres
factores (X1X2Xa).

El Disefio Factorial 2" donde “n” es igual a 3 variables independientes y “2” significa 2
niveles minimo y méximo. En el proceso de extraccion de Alimina se ha considerado las

siguientes variables:

Tabla 12: Niveles méximos y minimos de las variables

Cddigo | Factor variable Unidad Minimo | Maximo
A Temperatura °C -1 +1

B Tiempo min. -1 +1

C Concentracion de [NaOH] g/L -1 +1

FUENTE: Elaboracion propia en base a niveles maximos y minimos.

Tabla 13: Niveles maximos y minimos de las variables, determinados para el

trabajo de investigacion

Cédigo | Factor Unidad Minimo | Maximo
A Temperatura °C 150 180

B Tiempo min. 30 50

C [NaOH] g/L 100 140

FUENTE: Elaboracion propia en base a niveles maximos y minimos para la ejecucion del

trabajo
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CAPITULO IV

RESULTADOS Y DISCUSION
En el presente capitulo analizamos e interpretamos los resultados obtenidos en la
ejecucion del disefio experimental; por tanto se plantea la utilizacion de parametros
estadisticos y la determinacion del modelo matematico, con el fin de describir
satisfactoriamente el proceso Bayer; los cuales se analizaran de acuerdo a los objetivos
planteados y presentar las conclusiones que validaran las hipdtesis planteadas.
Presentando los resultados correspondientes y las condiciones de operacidn Optimas para
la extraccion de alimina de la misma forma presentar los resultados de la cinética de

secado del lixiviado.

4.1. PRUEBA EXPERIMENTALES DE EXTRACCION DE ALUMINA

Condiciones de operacion para las pruebas se realizaron en un reactor de volumen de
547,098 ml. En las que se colocé:

¢+ Hidrdxido de sodio 200 ml. De concentracion 100 y 140 g/L

%+ Chacko 40 g.
Lo que da una relacion de hidréxido de sodio y chacko de 5:1; La concentracién inicial

de la de alimina en la muestra de chacko es de 16,43%.

Tabla 14: Resultados de extraccion de alimina estimado estadistico

NE Tiempo (min)|Extraccion de Alumina (%)
1 27,23 6,14

2 30,56 10,96

3 33,75 15,89

4 36,67 21,06

5 39,02 26,777

6 40,0 33,73

FUENTE: Camino maximo estimados por programa STATGRAPHICS Centurion XVI.
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Extraccién de Alimina (%)
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Figura 17: Lixiviacidn del chacko con hidréxido de sodio

Esta Tabla 14: muestra el trayecto de del proceso de extraccion de alumina. Este es el
trayecto, desde el centro de la region experimental actual, a través del cual la respuesta
estimada cambia mas rapidamente con un cambio menor en los factores experimentales.
Indica buenas caracteristicas para ejecutar experimentos adicionales si el objetivo es
incrementar o decrementar Extraccion de Alumina. Actualmente, 6 puntos se han

generado cambiando Temperatura en incrementos de 1,0 °C.
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Tabla 15: Balance de materia de la obtencion de alimina

N° Resultado de Masa alimina Masa inicial de Extraccion de
Analisis en extraida alimina contenida Alumina
laboratorio LAS (gramos) en el chacko (%)
(%0) (gramos)

1 13,82 1,8838 6,572 28,66

2 14,45 1,8427 6,572 28,00

3 13,96 1,8873 6,572 29,52

4 13,42 1,8040 6,572 29,21

5 13,61 2,4868 6,572 39,54

6 13,53 2,5608 6,572 38,97

7 14,65 2,6585 6,572 37,97

8 13,76 2,4926 6,572 37,93

FUENTE: Elaboracion propia de acuerdo a los resultados obtenidos en los analisis de CESUR

y LAS.

Tabla 16: Resultados de extraccién de Alumina segun el disefio experimental

Ti E .,

Temperatura 1€Mpo [NaOH ] xtraccion

Xy (°C) X2 Ix (@/L) de Alimina
1 (mln) 3 g ' “Yn

150,0 30,0 140,0 39,54
180,0 50,0 140,0 37,93
180,0 30,0 140,0 38,97
180,0 50,0 100,0 29,21
150,0 50,0 100,0 29,52
180,0 30,0 100,0 28,00
150,0 30,0 100,0 28,66
150,0 50,0 140,0 37,97

o| N oo &l w|n| | ejecucion

FUENTE: Elaboracion propia
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4.2. OPTIMIZACION DE RESPUESTA

Optimizar Respuesta

Meta: maximizar Extraccién de Alimina

Valor optimo = 39,5175

Tabla 17: Variables 6ptimas para la extraccion de alimina

Factor Bajo Alto Optimo
Temperatura 150,0 180,0 150,0
Tiempo 30,0 50,0 30,0
Concentracion de NaOH 100,0 140,0 140,0

FUENTE. Elaboracion propia segln programa STATGRAPHICS Centurion XVI.

Esta tabla 17: muestra la combinacién de los niveles de los factores, la cual maximiza

Extraccion de Alumina sobre la region indicada. Use el cuadro de didlogo de Opciones

de Ventana para indicar la region sobre la cual se llevara a cabo la optimizacion. Puede

establecer el valor de uno o més factores a una constante, estableciendo los limites alto y

bajo en ese valor.

Tabla 18: Resultados estimados para extraccién de alimina

Fila Observados Ajustados Inferior 95,0% Superior 95.0%
Valores Valores para Media para Media
1 28,66 28,6825 27,9261 29,4389
2 28,0 27,9775 27,2211 28,7339
3 38,97 38,9925 38,2361 39,7489
4 37,97 37,9925 37,2361 38,7489
5 29,21 29,2325 28,4761 29,9889
6 37,93 37,9075 37,1511 38,6639
7 39,54 39,5175 38,7611 40,2739
8 29,52 29,4975 28,7411 30,2539

FUENTE: Resultados estimados por programa STATGRAPHICS Centuriéon XVI.
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Esta tabla contiene informacion acerca de los valores de Extraccion de Alimina de
CHACKO generados usando el modelo ajustado. La tabla incluye:

(1) los valores observados de Extraccion de Alumina (si alguno)

(2) el valor predicho de Extraccion de Alimina usando el modelo ajustado

(3) intervalos de confianza del 95,0% para la respuesta media
Cada item corresponde a los valores de los factores experimentales en una fila especifica
de su archivo de datos. Para generar prondsticos para las combinaciones adiciones de los
factores, agregue filas al final su archivo de datos. En cada nueva fila, introduzca valores
para los factores experimentales pero deje vacia la celda para la respuesta. Cuando
regrese a esta ventana, se habran agregado pronosticos a la tabla para las nuevas filas pero

el modelo no se vera afectado.

4.3. CINETICA DE EXTRACCION DE LA ALUMINA

Para la evaluacion de la cinética de extraccion de la alimina de la arcilla Chacko se
realizaron 8 experimentos con dos diferentes tiempos se trabajo con los valores de

acuerdo al disefio experimental, sus resultados se presentan en la siguiente tabla 4.4.

. . C; — Cr
% Extraccion de alimina = * 100
i
C; = Concentracion inicial
Cy = Concentracion final
Ejemplo:
Ci —Cr
% Extraccion de alumina = * 100

2
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4.4. AJUSTE A UN MODELO CINETICO

Los resultados de las pruebas experimentales se evaluaron segun el método integral de
analisis de datos para el proceso Bayer reaccion monomolecular irreversible de primer

orden y método integral en funcién de la conversion.

Cy
X,=1—-—
4 Cao

Tabla 19: Resultados del modelo Reaccion mono molecular irreversible de primer

orden

@ Moles no

2 Tiempo

o Moles iniciales| reaccionantes | —In(1 — X,) k

o .

© (Min)

o (moles finales)

pd
1 30,0 0,064459 0,040068 0,47545 0,01585
2 50,0 0,064459 0,040011 0,47687 0,009537
3 30,0 0,064459 0,039342 0,49374 0,016458
4 50,0 0,064459 0,046765 0,32089 0,006178
5 50,0 0,064459 0,045948 0,33852 0,00677
6 30,0 0,064459 0,046385 0,32905 0,010968
7 30,0 0,064459 0,045982 0,33778 0,011259
8 50,0 0,064459 0,038384 0,518388 0,0103677

Promedio de k 0,0109235

FUENTE: Elaboracion propia
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4.5. ANALISIS DE VARIANZA

Ahora interesa encontrar la combinacion de niveles que da por resultado el mayor
rendimiento el mayor rendimiento en la extraccion de alimina. Se procede a interpretar
los 3 efectos controlables que resultaron mas significativos de acuerdo a la variable
respuesta:

Tabla 20: Andlisis de varianza para la extraccion de alimina

Suma de Cuadrado .
Fuente Cuadrados Gl Medio Razén-F Valor-P
A:Temperatura 0,31205 1 0,31205 77,05 0,0722
B:Tiempo 0,03645 1 0,03645 9,00 0,2048
C:Concentracion

[NaOH] 190,32 1 190,32 46992,60 0,0029
AB 0,0968 1 0,0968 23,90 0,1284
AC 0,0162 1 0,0162 4,00 0,2952
BC 2,7378 1 2,7378 676,00 0,0245

Error total 0,00405 1 0,00405

Total (corr.) 193,523 7

FUENTE: ANOVA estimado por programa STATGRAPHICS Centurion XVI.

% R-cuadrada = 99,9979 porciento

% R-cuadrada (ajustada por g.l.) = 99,9854 porciento
% Error estandar del est. = 0,0636396

% Error absoluto medio = 0,0225

% Estadistico Durbin-Watson = 1,5

% Autocorrelacion residual de Lag 1 = 0,125

En La tabla 20: resume los resultados del ajuste a un modelo estadistico relacionando los
factores experimentales. La tabla 18 ANOVA particiona la variabilidad de Extraccion de
AlUimina en piezas separadas para cada uno de los efectos. Entonces prueba la

significancia estadistica de cada efecto comparando su cuadrado medio contra un
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estimado del error experimental. En este caso, 2 efectos tienen una valor-P menor que
0,05, indicando que son significativamente diferentes de cero con un nivel de confianza

del 95,0%.

El estadistico R-Cuadrada indica que el modelo, asi ajustado, explica 99,9979% de la
variabilidad en Extraccién de Alumina de CHACKO. El estadistico R-cuadrada ajustada,
que es mas adecuado para comparar modelos con diferente nimero de variables
independientes, es 99,9854%. El error estandar del estimado muestra que la desviacién
estandar de los residuos es 1,55832. El error medio absoluto (MAE) de 0,0225 es el valor
promedio de los residuos. El estadistico de Durbin-Watson (DW) prueba los residuos
para determinar si haya alguna correlacion significativa basada en el orden en que se

presentan los datos en el archivo.

Palacios, (2004). En latabla 20 se aprecia que el error del cuadrado medio 0,00405 < 1,

lo cual comprueba que el trabajo esta bien desarrollado.

4.6. ESTIMACION DE EFECTOS Y MODELO MATEMATICO

Tabla 21: Coeficiente de regresion para extraccién de alimina

COEFICIENTE ESTIMADO
constante 0,6725
A:Temperatura -0,0605
B:Tiempo 0,22325
C: Concentracion de 0,336125
NaOH
AB 0,000733333
AC 0,00015
BC -0,002925

FUENTE: Coeficientes estimados por programa STATGRAPHICS Centurién XVI
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Esta tabla 21: muestra la ecuacién de regresion que se ha ajustado a los datos obtenidos

para la determinacion de La ecuacion del modelo matematico ajustado:

EXTRACCION DE ALUMINA = 0,6725 — 0,0605*Temperatura + 0,22325*Tiempo +
0,336125*Concentracion  [NaOH] +  0,000733333*Temperatura*Tiempo  +
0,00015*Temperatura* Concentracion [NaOH] — 0,002925*Tiempo* Concentracion

[NaOH]

Grafica de Probabilidad Normal para Extraccion de Alumina
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Figura 18: Probabilidad normal para la extraccion de alamina del Chacko

FUENTE: Elaboracion propia segin programa STATGRAPHICS Centurién XVI.

La figura 18: nos muestra la probabilidad normal para la extraccion de alimina viendo
la relacion tiempo concentracion del lixiviante y temperatura probables para mejorar la

extraccion de la alimina del proceso Bayer.
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Superficie de Respuesta Estimada
[]1de NaOH=120.0

41
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160 165 170 175 180 " a9 34 Tiempo
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Figura 19: Superficie respuesta estimada para extraccion de alimina del Chacko

FUENTE: Elaboracion propia segun programa STATGRAPHICS Centurion XVI.

La figura 19: nos muestra la superficie estimada para mejor extraccion de alimina en

funcion de temperatura y tiempo la concentracion de hidroxido de sodio estimado es

120g/L.
Contornos de la Superficie de Respuesta Estimada
[1de NaOH=120.0
50 1 T i T )33.5' TTT T T T T T T T T ] Extraccion de Alumina de CHACKO
C / 71— 26.0
L S 11— 275
46 — P —|—— 29.0
: 1 30
- /// - .
s _ 15
5 F—— ] 36.5
= o - —— 380
r 11— 395
i 1— #10
34— —
30 . P S (S S S S H S S S S (RS ST S |
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Figura 20: Contornos de la superficie respuesta estimada para la extraccion de
alimina

FUENTE: Elaboracién propia segn programa STATGRAPHICS Centurién XVI.
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La figura 20: nos muestra contornos de superficie de respuesta para la extraccion de la
alumina, la recuperacion de la alimina es aproximadamente el 40,9213%, en funcion de

temperatura y tiempo la concentracion de hidréxido de sodio estimado es 120g/L.

4.7. DISCUSION

Avila, et.al, (2013). Se estudié la termodinamica del proceso de lixiviacion alcalina de las
colas derivadas del proceso carbonato amoniacal, las mayores extracciones se obtienen a
200°C y 30 min. El silicio y el magnesio también mostraron selectividad con el reactivo
utilizado.

De acuerdo al disefio experimental se obtuvo una alimina con una concentracion de 39,54
% de pureza a una temperatura de 150 °C, tiempo de 30 min. Y una concentracion de
hidroxido de sodio de 140 g/L. de la misma forma se obtuvo un concentrado rico en silice
que también fue muy reactivo con el reactivo utilizado.

Teniendo las dos comparaciones podemos ver que la temperatura utilizada por Avila es
de 200 °C mientras que en el experimento resulto que 150°C muestra también buenos
resultados para la extraccion de almina por lo cual podemos discernir puesto que cuando
el agua se encuentra bajo el nivel del mar este tiene una temperatura de ebullicion de
100°C mientras en la region de puno esta se ve drasticamente menor siendo la temperatura
de ebullicion de 80 a 82 °C, por lo cual se mantendria una relacion, mientras que el tiempo
de residencia se puede ver que en ambos experimentos muestran los mismos valores de
30 min, por lo cual muestra que el tiempo de reaccion no variara con relacion a la presion

atmosférica.

Villavicencio, (2016). En el presente trabajo se obtuvo alimina activada a partir de

aluminio recuperado de los envases tetra pak para su aplicacion como soporte de
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catalizador, que posteriormente fue lixiviado para formar aluminatos 79% del aluminio
con una pureza del 96,83%. El aluminio recuperado fue lixiviado alcalino con hidréxido

de sodio 1,5M.

Teniendo en cuenta la lixiviacion alcalina experimentada y la cual también fue utilizada
por Villavicencio utiliza una concentracion de hidréxido de sodio 1,5M vy al ser el envase
gran parte de aluminio la concentracion y no tener muchas impurezas fue facilmente
recuperada en forma de alimina mientras que en la prueba se utilizé la concentracién de

3,5 M de NaOH puesto que el chacko presenta muchos 6xidos en su estructura.
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CAPITULO V

CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

5.1. CONCLUSIONES

Los resultados en la obtencién de alimina a partir de la Hidralgirita Chacko se
desarrollaron a continuacion:

% Las condiciones 6ptimas del proceso de extraccion de Al,04 fueron

Tabla 22: Condiciones éptimas del proceso Bayer

Factor Establecimiento
Temperatura (°C) 150,0
Tiempo (min) 30,0
[ 1 NaOH (g/L) 140,0

FUENTE: Elaboracion propia

Siendo la concentracion del hidroxido de sodio un factor muy importante, y la
temperatura y el tiempo de reaccion tienen un papel importante para la extraccion de la
alimina. La concentracion de hidréxido de sodio fue muy determinante de acuerdo a los
analisis realizados en laboratorio a menores concentraciones de hidréxido hay muy bajos
rendimientos de extraccidn puesto que estos reaccionan facilmente con otros metales de
lo que esta compuesto el Chacko y hace que la rendicion de reaccion sea muy pobre en

comparacion con las concentraciones utilizadas mostraron mejores resultados.

e Latecnologia propuesta para la extraccion de la alimina proceso Bayer donde se
colocd en un reactor intermitente discontinuo o por lotes de forma experimental
donde se adecuo para el proceso de lixiviaciébn en un recipiente cerrado

herméticamente por un tiempo entre 30 a 50 min. En una estufa eléctrica a una
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temperatura de 150 °C. se logrd extraer la alimina del Chacko y Mediante analisis
por espectrometro de fluorescencia de rayos X. se determind la caracterizacion
del Chacko para conocer cuanta concentracion de alimina que es de 16,43%, y
los anélisis del producto final fueron realizados en un equipo de absorcion atémica
por los laboratorios analiticos del sur. Teniendo como méaximo valor 14,45%

después del proceso Bayer.

Modelo matematico que permite optimizar la extraccion de la alumina es:

EXTRACCION DE ALUMINA = 06725 — 0,0605*Temperatura +
0,22325*Tiempo + 0,336125*Concentracion [NaOH] +
0,000733333*Temperatura*Tiempo + 0,00015*Temperatura* Concentracion
[NaOH] - 0,002925*Tiempo* Concentracion [NaOH]

En este experimento para la obtencion de alimina esta se lixivio juntamente con
el silicio siendo este Gltimo producto de mayor pureza que la alimina.

La cinética de acuerdo a la extraccion de alimina al ser solidos con la reaccion
de liquidos y los sélidos no reaccionan completamente generan cenizas o
sustancias no reaccionantes en medio alcalino por lo cual la cinética de reaccién
serd de primer orden debido a que el chacko es un solido e interactia en medio

alcalino.
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5.2. RECOMENDACIONES

e Se tiene que estudiar la parte de la cinética quimica que existe en la reaccion del
hidroxido de sodio con los diferentes metales como el aluminio, silicio, hierro,
cobre, calcio, magnesio, potasio, etc. Para ver el comportamiento y mejorar el
rendimiento de la reaccion.

e Realizar la reaccion del acido sulfurico con la muestra obtenida y ver como
interactla para la formacion de sulfato de aluminio.

e Caracterizar los lixiviados del Chacko por método de espectrofotometria de
absorcion atémica. A fin de conocer los resultados del lixiviado y mejorar en la
obtencion de alumina.

e Realizar la siembra en el proceso Bayer para la obtencion de cristales y
caracterizar a diferentes temperaturas para ver la formacion de las diferentes
especies de alimina.

e Para ver mejor las presiones alcanzadas se recomienda realizar un equipo con
barémetro, para ver la interaccion y el papel que este juega en la obtencion de
alimina dentro del proceso Bayer.

e De lamisma forma se recomienda buscar alguna reaccion que afecte al silicio para
obtener silicio de alta pureza y a la vez alimina de alta pureza ya que el Chacko

tiene alto contenido de silice.
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CARACTERIZACION DE CHACKO POR ESPECTROMETRO DE
FLUORESCENCIA DE RAYOS X

TABLAS CORRESPONDIENTES A LOS CALCULOS DE LA
METODOLOGIA DE INVESTIGACION

RESULTADOS DE ANALISIS DE ALUMINA EXTRAIDA
FOTOGRAFIAS DE LA REALIZACION DEL TRABAJO DE

INVESTIGACION SEGUN EL PROCESO BAYER
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ANEXO 1: CARACTERIZACION DE CHACKO POR ESPECTROMETRO DE
FLUORESCENCIA DE RAYOS X

“procedimiento realizado en laboratorio de cemento sur en la cual se utilizdé la
espectrometria de fluorescencia de rayos x de dispersion por longitud de onda (wdxrf)
con el equipo “S8 TIGER”: el nuevo espectrometro de fluorescencia de rayos X de
dispersion por longitud de onda (WDXRF) de gama alta

Caracteristicas de la técnica: Esta técnica estd basada en las propiedades de difraccion
que presentan los materiales cristalinos cuando se les hace incidir un haz de RX 'y en que

cada sustancia analizada produce un patron de difraccion caracteristico.

Principios del método: los rayos X comprenden a la radiacion electromagnética cuya
longitud de onda A es tal que 01 < A < 100A. Cuando esta radiacion electromagnética
incide sobre un plano cristalografico, el fendmeno de interferencia de los rayos X
originado por la red cristalina se puede representar de la siguiente manera.

Los rayos que parten de anodo del tubo, rayos primarios, inciden sobre el cristal. Las
particulas materiales del cristal, por efecto de estos rayos primarios empiezan a oscilar y
a emitir rayos de la misma longitud de onda, pero de intensidad menor, denominados
secundarios todas las fuentes coherentes interfieren, de alguna manera, para dar una onda
resultante correspondiente a la familia de planos atdmicos. La onda difractada en una
direccion dada, resulta de las ondas provenientes de cada uno de los atomos. La onda
difractada en una direccion dada, resulta de las ondas provenientes de cada uno de los
atomos del cristal; si todas las ondas elementales estdn en fase sobre un plano
perpendicular a la direccion considerada, sus amplitudes se suman y la intensidad
resultante es grande.

El resultado del bombardeo electromagnético es un patron de difraccion que es

caracteristico para cada atomo y depende de la naturaleza del mismo. El patron contiene
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picos caracteristicos, midiendo su intensidad y la forma se puede conocer el grado de
cristalinidad del material analizado. Este método se basa en la ley de Bragg;
2dsenf = An

Esta ecuacion permite evaluar las distancias entre planos haciendo incidir un haz de rayos
X, siempre y cuando se conozca la longitud de onda de la radiacion utilizada
(ACu = 1,542’\). de esta manera, la técnica de difraccion de rayos X se utiliza para obtener
informacion acerca de la estructura y composicion de un material cristalino. En la
siguiente figura se tiene el modelo del difractometro utilizado en el analisis que es un S8

TIGER “BRUKER”

Equipo de fluorescencia de rayos X S8 TIGER

Fuente. Elaboracion propia equipo utilizado para analisis de chacko
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ANEXO 2: TABLAS CORRESPONDIENTES A LOS CALCULOS DE LA
METODOLOGIA DE INVESTIGACION

Tratamiento de acuerdo al proceso Bayer a la muestra de Chacko

N° | Masa inicial | Masa después | Masa de Masa de la Muestra Muestra
antes del del proceso solidos muestra antes seca (gr.) | calcinada
proceso Bayer (gr.) separados | de secado (gr.) (gr.)
Bayer (gr.) (gr.)

1 258,1 259,1 71,295 187,805 16,229 13,6313
2 257,8 258,6 76,225 182,375 16,317 12,7525
3 257,9 258,8 72,399 186,401 16,669 13,5198
4 258,2 259,9 78,066 181,834 16,267 13,4429
5 259,6 261,5 75,157 186,343 23,734 18,2723
6 259,2 260,3 75,568 184,732 24,367 18,9269
7 260,9 261,6 76,518 185,082 23,692 18,1470
8 260,6 262,3 76,955 185,345 25,041 18,1150

Fuente. Elaboracién propia de acuerdo a los datos obtenidos en laboratorio

TRATAMIENTO ESTADISTICO DEL DISENO FACTORIAL

Factores experimentales que van a variar en la obtencion de alimina

Nombre Unidades Tipo Papel Bajo Alto
A:Temperatura °C Continuo | Controlable | 150,0 180,0
B:Tiempo minutos | Continuo | Controlable 30,0 50,0
C:[ 1 NaOH gr./L. Continuo | Controlable | 100,0 140,0

Fuente. Elaboracion de acuerdo a la matriz del disefio experimental STATGRAPHICS Centurion XVI.

Modelo inicial a ajustar a los Resultados del experimento segun STATGRAPHICS
Centurion XVI

Modelo Extraccion de Alumina
Transformacién ninguno
Modelo d.f. 6
P-valor 0,0085
Error d.f. 1
Stnd. error 0,0636396
R-cuadrado 100
Adj. R-cuadrado 99,99

Fuente. Determinada por el modelo estadistico segin STATGRAPHICS Centurion XVI.
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Matriz de disefio experimental 23 = 8

Variable respuesta
N A 8 c X1 X2 X3 % Extgilcic’)n de
Al,03 “Y”
1 -1 -1 -1 -1 -1 -1 28,66
2 +1 -1 -1 +1 -1 -1 28,00
3 -1 +1 -1 -1 +1 -1 29,52
4 +1 +1 -1 +1 +1 -1 29,21
5 -1 -1 +1 -1 -1 +1 39,54
6 +1 -1 +1 +1 -1 +1 38,97
7 -1 +1 +1 -1 +1 +1 37,97
8 +1 +1 +1 +1 +1 +1 37,93

Fuente. Elaboracion propia de acuerdos a los analisis obtenidos.

PREDICCION Y PERFIL DE LA VARIANZA EN LA EXTRACCION DE
ALUMINA

En las gréaficas podemos ver estadisticamente como fue la varianza para la extraccion de
la aluminay ademas ver cudl fue la temperatura optima, la concentracion dptimay tiempo
que se requiere para poder obtener la maxima cantidad de alimina a partir de la muestra

de chacko.
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Grafico de prediccion de la varianza
Concentracion NaOH=120.0

Stnd. error

155 160 165 170 175 180 ’ 120 34 Tiempo

Temperatura
Prediccion de varianza de la extraccion de alimina

Fuente. Elaboracién propia segtn el programa STATGRAPHICS Centurién XV1.

Perfil de prediccién

—e— Temperatura (165.0)
—+— Tiempo (40.0)
—s— Concentracion NaOH (120.0)

0.4

0.2

Error estandar de 1a media

=

! L
-1 -0.8 -0.2 0.2 0.6
Localizacion estandarizada

Perfil de prediccion de varianza de la extraccién de alimina
Fuente. Elaboracion propia segtn el programa STATGRAPHICS Centurion XVI

EFECTOS ESTIMADOS PARA EXTRACCION DE ALUMINA (%)

Variabilidad de efectos estimados STATGRAPHICS Centurién XVI

Efecto Estimado Error Estd. V.ILF.

promedio 33,725 0,0225

A:Temperatura -0,395 0,045 1,0
B:Tiempo -0,135 0,045 1,0
C:Concentracion [NaOH] 9,755 0,045 1,0
AB 0,22 0,045 1,0
AC 0,09 0,045 1,0
BC -1,17 0,045 1,0

Errores estandar basados en el error total con 1 g.1.

Fuente. Efectos estimados por programa STATGRAPHICS Centurion XVI.
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La tabla anterior muestra las estimaciones para cada uno de los efectos estimados y las
interacciones. También se muestra el error estandar de cada uno de estos efectos, el cual
mide su error de muestreo. Note también que el factor de inflacion de varianza (V.I.F.)
mas grande, es igual a 1,0. Para un disefio perfectamente ortogonal, todos los factores
serian igual a 1. Factores de 10 0 mas normalmente se interpretan como indicativos de
confusion seria entre los efectos.

Diagrama de Pareto Estandarizada para Extraccion de Alumina

C:Concentracion NaOH

LI

il

BC

A:Temperatura

AB

B:Tiempo

AC

Il 1 1 1 1 1
40 80 120 160 200 240
Efecto estandarizado

o-,:,_:-l__

Diagrama Pareto estandarizada para la extraccion de alimina de Chacko

Fuente. Elaboracién propia diagrama Pareto segln el programa STATGRAPHICS Centurion XVI.

El Diagrama de Pareto muestra que es una representacion grafica del anlisis de varianza,
en él se escribié los factores mas influyentes en su respectivo orden sobre la Extraccion
de aldmina del Chacko. Los efectos de color plomo son directamente proporcionales a la
variable respuesta (extraccion de alumina), mientras que los de color azul son
inversamente proporcionales. EI diagrama incluye una linea vertical cuya ubicacion
depende de intervalo de confianza determinado (94%). Todo efecto que sobrepase la linea
serd de considerable significancia para el proceso. Del diagrama se observa que la
concentracion de [NaOH] es la variable de mayor influencia, seguido de la cuadratura de
interaccion de las variables BC, temperatura, interaccion de las variables AB, tiempo y
la interaccion de las variables AC.
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Diagrama de Interaccion de variables para extraccion de alimina del Chacko

Fuente. Elaboracion propia segiin STATGRAPHICS Centurion XVI.
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Laboratorios Analiticos del Sur

Parque Industrial Rio Seco C-1 Cerro Colorado
Arequipa Peru / Apartado 2102

Telf: (054) 443294 Fax: (054) 444582 www.laboratoriosanaliticosdelsur.com

INFORME DE ENSAYO LAS-16-08560

Fecha de emision: 03/12/2016

Pag.: 11
Sefiores: CONSTANTIN MAMANI MAMANI
Direccion: AV. NUEVA ZELANDA N° 631 JULIACA
Atencion: CONSTANTIN MAMANI MAMANI
Recepcion: 29/11/2016
Realizacion: ~ 29/11/2016
Observacion:  Laboratorio No realiza la toma de muestra.
Método de ensayo aplicado
*592 Método de Ensayo para Rocas Fusion alcalina (Si02, CaO, MgCO3, Al203, Fe03, Mn203, Na20, K20, CO2)
Muestra 5 *592 *592 *592 *592 *592 *592 *592 *592 *592
Nombre de muestra| DeSCriP-de | Procedenciadela | si02 | Ca0 | MgCO3 | AI203 | Fe03 | Mn203 | Na20 | K20 | CO2
muestra muestra
# % % % % % % % % %
MN16018085 | RP31 532254+ |y ran | NOPrOPOICiONAdopor | oy 54 | beo05 | 0,25 | 1382 | 069 | 026 | 3440 [ 011 | 2441
0.0066 el cliente
MN16018086 | P32 6828~ | ol Gran | NOPrOPOTCiONadopor | o 5 | beg 05 [ 026 | 14,45 | 069 | 022 | 3423 | 012 | 2429
04742 el cliente
MN16018087 | R-P3-658.5398 |Mineral Gran. N°"'°§!°c"?::;:d°°°’ 27,58 | v<0,05| 040 | 1353 | 386 | 081 | 31,30 | 012 | 22,81
WN16018088 | RP38 573680 |\ 0ol Gran,| NOProPOrcionadopor | o5 ag | beg 05 | 027 | 1376 | 081 | 043 | 3491 | 010 | 2462
0.2079 el cliente

“<Valor numérico’ = Limite de deteccion del método, “<Valor Numérico’ = Limite de cuantificaciéon del método.

Los resultados de los ensayos no deben ser utilizados como una certificacion de conformidad con normas de producto o como certificado del sistema de calidad
de la entidad que lo produce. Los resultados presentados solo estan relacionados a la muestra ensayada.

Esta terminantemente prohibida la reproduccion parcial o total de este documento sin la autorizacion escrita de LAS. Cualquier enmienda o correccion en el
contenido del presente documento lo anula
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RESULTADOS DE ANALISIS DE CHACKO (tercera fila)
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ANEXO 4: FOTOGRAFIAS DE LA REALIZACION DEL TRABAJO DE

INVESTIGACION SEGUN EL PROCESO BAYER

Temperatura de operacion Reactivos utilizados
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Muestra con licor alcalino Separacion de lixiviado y lodos

Lodos verdes (cenizas)

Clasificacion de pruebas experimentales Secado de las muestras lixiviadas.
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Formacion de cristales en el secado Formacion de cristales &mbar

B E

Preparando muestras para calcinacion Calcinacidn de muestras en mufla a 1050°C
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Muestras calcinadas

| “a

o &idy <

Alumina obtenida

e

Solubilidad de la alamina obtenida por el proceso Bayer en agua.
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