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RESUMEN

TITULO: CONCENTRACION DE ARENAS NEGRAS PROVENIENTES DE BARBACOAS (NARINO)
Y EVALUACION DE SU PROCESAMIENTO POR MOLIENDA DE ALTA ENERGIA PARA LA
OBTENCION DE ILMENITA DE TAMANO NANOMETRICO®

AUTOR: ANDRES FELIPE ARIAS GONZALEZ, HERNAN DANIEL CELIS BARRERA™

PALABRAS CLAVE: Arenas negras, ilmenita, concentraciéon gravimétrica, separacion magnética,
molienda de alta energia, nanométrico.

DESCRIPCION:

En diversos yacimientos de minerales en Colombia se pueden encontrar depdsitos de arenas negras,
que contienen minerales de gran importancia por sus aplicaciones, como es el caso de la ilmenita.
Se determind un circuito de concentracion para la extraccion de ilmenita de un depdsito de arenas
negras de Barbacoas(Narifio, Colombia), fueron evaluados concentradores gravimétricos; una
espiral concentradora teniendo en cuenta el tiempo de operacion(3-5min) y la concentracion de
sélidos en pulpa(10-20%) y una mesa vibratoria Wilfley(0,6L/s,11°); separadores magnéticos, uno de
alta intensidad de campo magnético en himedo(WHIMS), variando la intensidad del campo
magnético(5-20%) y otro de baja intensidad de campo en seco(DLIMS). El circuito seleccionado
comienza con la espiral durante 5 minutos de operacion y una concentraciéon de solidos del 10%,
cuyos concentrados pasan al separador magnético en hiumedo con una intensidad de campo
magnético del 5%(400 Gauss) obteniendo los mejores resultados en ley de ilmenita y fraccion de
concentrado (92,78% y 0,76 respectivamente). La composicion elemental de las arenas negras fue
analizada mediante FRX, para determinar las fases cristalinas que componen las arenas y sus
concentrados se caracterizaron a través de DRX; la morfologia y aspecto fueron analizados por
medio de microscopia Gptica. Los concentrados con alta ley de ilmenita, se sometieron a un proceso
de molienda de alta energia en un molino Atrritor(948cm?), evaluando la obtencion del tamafio en
escala nanométrica (fraccion de distribucién de tamafio(<100nm), teniendo en cuenta variables
como: el tiempo de operacion, la relacion masica bolas:mineral(50:1 o 100:1), la frecuencia del
molino(400-600 rpm), el didmetro de bolas(3-4,8mm). La distribucion del tamafio de particula de los
concentrados molidos fue determinada mediante microscopia 6ptica y dispersién dinamica de la
luz(DLS). Las mejores condiciones de molienda fueron: relacién 50:1, frecuencia de 600 rpm,
diametro de bolas de 4,8 mm y un tiempo de operacién de 3 horas.

* Trabajo de grado
™ Facultad de Ingenierias Fisicoquimicas. Escuela de Ingenieria Quimica. Director: M.l. Julio Elias
Pedraza Rosas. Co-Directores: Dr. Julio Andrés Pedraza Avella, Ing. Jorge Alberto Albarracin Arias.
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ABSTRACT

TITLE: BLACK SANDS CONCENTRATION FROM BARBACOAS (NARINO) AND EVALUATION OF
ITS PROCESSING BY HIGH ENERGY MILLING FOR THE OBTAINMENT OF ILMENITE OF
NANOMETRIC SIZE®

AUTHOR: ANDRES FELIPE ARIAS GONZALEZ, HERNAN DANIEL CELIS BARRERA™

KEYWORDS: Black sands, ilmenite, gravimetric concentration, magnetic separation, high energy
milling, nanometric.

DESCRIPTION:

In various mineral deposits in Colombia can be found black sands deposits, which contain minerals
of great importance for their applications, such as is the case of the ilmenite. Gravimetric
concentrators, a concentrator spiral taking into account the operating time(3-5 min) and pulp
concentration (10-20%) and a Wilfley vibratory table (0,6 L/s, 11°); magnetic separators, a wet high
intensity magnetic separator (WHIMS), varying the intensity of the magnetic field (5-20%), and a dry
low intensity magnetic separator (DLIMS) were evaluated to define a concentration circuit for the
extraction of ilmenite, from a black sands deposit in Barbacoas (Narifio, Colombia). The selected
circuit starts with a spiral during 5 minutes of operation and a solids concentration of 10%, whose
concentrates are carried to a wet high intensity magnetic separator with a field intensity of 5% (400
Gauss); getting the best results in fineness and recovery percentage of ilmenite (92,78% and 0,76
respectly). The elemental composition of the black sands was analized by FRX, the crystalline phases
that compose the sands and their concentrates, were characterized by XRD, its morphology and
appearance were analyzed by optical microscopy. Concentrates with high ilmenite fineness were
subjected to a high energy milling in an Atrritor mill (948 cm3), evaluating the size at nanoscale (size
distribution fraction <100 nm), and considering variables such as: operating time, mass ratio balls:
mineral (50: 1 or 100: 1), mill frequency (400 or 600 rpm) and ball diameter (3-4.8 mm). The particle
size distribution of milled concentrates was determined by optical microscopy and dynamic light
scattering (DLS). The best milling conditions were: 50:1 ratio, 600 rpm frequency, 4.8 mm ball
diameter and an operating time of 3 hours.

* Bachelor thesis

™ Faculty of Physicochemical Engineerings. School of Chemical Engineering. Director: MEng. Julio
Elias Pedraza Rosas. Co-Directors: Ph.D. Julio Andrés Pedraza Avella, Eng. Jorge Alberto Albarracin
Arias.
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INTRODUCCION

Colombia posee diferentes yacimientos de minerales que albergan diversos
materiales como esmeraldas, hierro y carbdn, es por esto que la mineria se
constituye como uno de los principales motores econdmicos del pais. Entre los
yacimientos colombianos se pueden encontrar depdsitos de arenas negras, los
cuales se hallan principalmente en playas costeras, llanuras aluviales o como
subproducto de la mineria aluvial de oro y platino [1]. Las arenas negras como las
de Barbacoas, Narifio, son de gran interés porque contienen ilmenita, un mineral
gue se emplea principalmente como precursor de titanio metalico (Ti) y diéxido de
titanio (TiO2). La ilmenita es una especie mineral que estd compuesta
principalmente por hierro y titanio (FeTiO3), y se caracteriza por tener un color negro

y/o gris metdlico, siendo un material de aspecto opaco.

La importancia de la ilmenita se debe sobre todo a la produccién de dioxido de
titanio, ya que cerca del 94% de los minerales de titanio extraidos en el mundo son
utilizados en la produccién de pigmentos de TiO2. Este, practicamente es el
pigmento blanco mas usado en el mundo ya que se halla en la mayoria de pinturas,
plasticos, tintas de impresion, papel, vidrio, ceramica, fibras artificiales, entre otros
[2]. Ademas, una caracteristica del TiO2 mas llamativa que su color, es su actividad
fotocatalitica [3], la cual es usada efectivamente para el tratamiento de aguas

residuales y el tratamiento de contaminantes en el aire [4] [5].

Asi mismo, para mejorar las propiedades fotocataliticas es usual dopar el diéxido
de titanio con Hierro (Fe) o la mezcla del mismo con 6xido de hierro (Fe203) [3] [6].
Lo cual sugiere el uso de la ilmenita directamente como fotocatalizador por ser un

mineral titano-ferroso. Por lo tanto, si se aplica la ilmenita natural no es necesario
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realizar un proceso para la extraccion de TiO2y posteriormente su dopaje, evitando
con esto lidiar con costos y desechos que tales procesos implican [2].

Se ha comprobado que la ilmenita posee una actividad fotocatalitica significativa
para tamafios gruesos (100 micras). Asimismo, el desempefio de un catalizador
depende directamente del &rea superficial del mismo; por tanto, reducir el tamafio
de particula a dimensiones nanométricas, es de gran importancia; debido a que la

actividad fotocatalitica del mineral se aprovechara al maximo [3].

Para la extraccion de la ilmenita con las mejores caracteristicas para su posterior
utilizacibn como material fotocatalitico, desde las arenas negras de Barbacoas se
hizo necesario plantear un circuito de concentracion que permita recuperar la mayor
cantidad de mineral valioso presente en estas arenas. Para cumplir con este objetivo
propuesto, se desarrollaron pruebas experimentales en dos equipos de
concentracion gravimeétrica, seguidas por pruebas en dos equipos de concentracion
gravimétrica y separacion magnética: una espiral concentradora modificada tipo
Reichert, una mesa vibratoria Wilfley, un separador de alta intensidad de campo
magnético en humedo (WHIMS) y un separador magnético de baja intensidad en
seco (DLIMS). Posterior a la obtencion de un concentrado de alta pureza, se evalud
experimentalmente la reduccién de tamafio de particula, con el fin de obtener
iimenita de alta pureza y en tamafos a escala nanométrica (<100 nm), lo cual se
llevé a cabo por medio de molienda de alta energia en un molino Attritor. En este
trabajo se evaluaron las variables mas influyentes en cada equipo de concentracion
y molienda, con el objetivo de seleccionar un circuito de concentracién y molienda
gue operando bajo condiciones apropiadas se obtenga un producto mineral de alta

pureza de ilmenita que pueda ser usado para futuras aplicaciones en fotocatalisis.
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1. FUNDAMENTOS TEORICOS

1.1 DEPOSITOS DE ARENAS NEGRAS

Son depositos de metales y minerales pesados, que se generan por la erosion de
las superficies terrestres y la posterior acumulacion de los productos en una
determinada zona o lugar [1]. Normalmente los depdsitos se forman en zonas
costeras, ya sea por la accion del agua generando depositos de playa, o por la
accion del viento formando depdsitos de dunas. A su vez existen depdsitos
primarios, que se presentan como playas costeras o llanuras aluviales, y depdsitos
artificiales conformados por los subproductos de mineria. Los principales minerales
presentes en las arenas negras son ilmenita, leucoxeno, hematita, cuarzo, rutilo,
zircon y magnetita, pudiéndose encontrar trazas de didépsido, monacita, wolframita,
circonita, riebeckita, donpeacorita y xenotima [2]. Las arenas de trabajo provienen

de Barbacoas, Narifio, y corresponden a un deposito primario de llanura aluvial.

1.2 ILMENITA

La ilmenita (FeTiOs 0 FeO-TiO2) es un mineral oxidado de hierro y titanio que puede
ser encontrado en rocas igneas y metamorficas, y a su vez en depdsitos de arenas
negras de playas [6]. Es el principal precursor de titanio metélico y diéxido de titanio
(TiO2). Generalmente los contenidos de TiO2 en la ilmenita son menores al 65%.
Este material suple alrededor del 90% de la demanda mundial de minerales de
titanio [7]. Esta presenta sustituciones limitadas de elementos dependiendo de su
lugar de origen, es por esto, que su férmula puede expresarse como MTiOs donde
M corresponde a Fe, Mg o Mn [8]. Las propiedades fisico-quimicas y su estructura

cristalina se presentan en el Anexo A. Sus principales aplicaciones modernas estan
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en la espintronica, como materiales con alta sensibilidad magnética o elevada
capacidad de almacenamiento; también en la optoelectronica que se ve reflejada en
dispositivos leds y semiconductores; asi mismo, se usa en circuitos integrados para

altas temperaturas, en catalisis y en fotocatalisis, entre otras [9] [10].

1.3 BENEFICIO DE MINERALES

Es todo proceso empleado en el procesamiento de minerales para aumentar la
pureza de especies mineraldgicas Utiles comercialmente y de valor econdémico por
medio de la separacion fisica de especies ganga o estériles de bajo valor. Lo anterior
es posible al aprovechar las diferencias de propiedades entre los minerales como la
densidad, susceptibilidad magnética, la conductividad eléctrica, entre otros. Esto
explica que para la obtencion de un material apropiado para las diferentes
aplicaciones, esto es, que el producto de interés sea lo mas puro, industrialmente
sea necesario utilizar una serie de equipos en los que se retiren diferentes tipos de
impurezas, aprovechando las propiedades de cada componente [11]. A las especies
aisladas sin valor econdmico se les llama colas o gangas y las enriquecidas
constituyen los concentrados, los cuales son un producto intermedio entre el estado
natural del mineral y el producto final con funcion definida [12]. Los principales
procesos de concentracion que se desarrollan a escala industrial para tratar los

minerales de titanio son la concentracion gravimétrica y la separacion magnética.

1.3.1 Concentracion gravimétrica Hace relacion al conjunto de técnicas
empleadas para separar particulas de diferente peso especifico, gracias a las
diferencias en la respuesta cinematica cuando estan sometidas a la fuerza
gravitacional y simultdneamente a otras como la centrifuga o las viscosas. Este tipo
de concentracion, en donde por lo general se usa solo agua, predomina como el
principal método preliminar para minerales de alto peso especifico como el oro, el

estafio y minerales de hierro, ya que por su bajo costo y sencillez es preferida frente
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a los procesos de flotacion, en donde se usan algunas cantidades pequefias de
reactivos. Una ventaja es que permite recuperar minerales Utiles en tamafios
gruesos (>150 um) [13] [14]. Dentro de esta categoria, existen equipos como los

espirales, las mesas Wilfley, los jigs y las canaletas.

1.3.1.1 Espiral concentradora tipo Reichert Es un canal helicoidal en el que la
fuerza gravitacional se combina con la fuerza centrifuga para lograr la separacion.
En el borde mas proximo al eje de la espiral, la fuerza gravitacional prima sobre la
centrifuga, pero en proximidades al borde externo esto se revierte. Es decir, las
particulas fluyen a lo largo del canal, de tal manera que las pesadas se aproximan
al borde interno y las livianas al externo. La separacion se hace efectiva al ubicar
divisores al final del canal a diferentes posiciones del eje de la espiral, lo que permite
clasificar los productos obtenidos [15]. Las variables operacionales mas importantes
de la espiral son la capacidad, la concentracion en solidos de la pulpa de
alimentacion, la posicion de los divisores usados para separar las corrientes de
colas, medios y concentrados (Figura 1) y la adicion de agua de lavado que recorre

la superficie préxima al eje [16].

Figura 1. Perfil de espiral con distincion de productos
e

S? Radio externo

l o ® Particulas de alta densidad
‘ o Particulas de baja densidad

Radio interno

Fuente: Adaptado de Pavez, 2005 [13]
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Al igual que otros concentradores gravitacionales su desempefio disminuye
notablemente con la diminucion de la diferencia de densidades entre los minerales
a separar (<1 g/cm3), asi como también fallan a tamafios finos (<74 micras) puesto

gue la relevancia de las fuerzas viscosas sobrepasa la de la gravedad [17] [18].

1.3.1.2 Mesa Wilfley Consiste en una mesa romboidal de pendiente transversal
ajustable a la que se le aplica un sacudimiento a lo largo de su eje longitudinal.
Gracias al agua de lavado, a la disposicion de los monticulos alargados llamados
rifles y a la baja densidad del material liviano, este es mas susceptible de caer al
rifle siguiente, partiendo desde la alimentacién en la orilla superior [19]. Se
constituye asi un mecanismo de movimientos que direcciona las particulas livianas
hacia el borde inferior (transversal a los rifles) y las particulas pesadas al borde
opuesto a donde se aplica el sacudimiento [13]. En ella se procesan materiales finos
(min 10 um) a expensas de la capacidad, que resulta baja para su costo y
necesidades de espacio. Las principales variables de operacion son el angulo de
inclinacién de la mesa, caudal de alimentacion, concentracion en solidos de la pulpa
de alimentacion, posicion de los divisores usados para separar las corrientes de
productos y caudal de agua de lavado [20]. Su protocolo y esquema de

funcionamiento se muestra en el Anexo B.

1.3.2 Separacién magnética Este método de separacion se fundamenta en la
susceptibilidad magnética de los materiales, la cual determina su respuesta a un
campo magnético y segun la cual estos se dividen en dos grupos: los
paramagnéticos que son los atraidos a un campo magnético y los diamagnéticos
gue son repelidos por el mismo. El ferromagnetismo es un caso especial de
paramagnetismo y hace referencia a materiales de alta susceptibilidad magnética
que incluso retienen magnetismo al ser alejados del campo [13] [19]. Algunos
metales como niquel, manganeso, titanio, cobalto y cromo son propiamente
paramagnéticos, pero por lo general esta propiedad en los minerales de estos

metales se debe a la presencia de hierro ferromagnético, como es el caso de la
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ilmenita, razon por la cual estos métodos son de los mas empleados en circuitos de
concentracion de minerales férricos [13]. La separacion magnética se clasifica
segun la intensidad del campo magnético en equipos de alta o baja intensidad y
segun el medio en seco o0 en humedo. Dentro de esta clasificacion se encuentran el
separador magnético de alta intensidad en hiumedo (WHIMS) y el separador de baja
intensidad en seco (DLIMS).

1.3.2.1 Separador magnético de baja intensidad en seco — DLIMS Estos
separadores ademas de la fuerza magnética usan la fuerza gravitacional y en
ocasiones la centrifuga para obtener una mejor separacion, consisten en tambores
rotatorios magnéticos de alta velocidad sobre los cuales queda adherida la fraccion
magneética. Usualmente se disponen para la concentracion de magnetita y otros
minerales ferromagnéticos y cuando no se puede disponer de agua facilmente [13]
[19]. Su protocolo y esquema de funcionamiento se puede ver en el Anexo B.

1.3.2.2 Separador magnético de alta intensidad en humedo - WHIMS Para
concentracion magnética en medio humedo predomina la operacién a baja
intensidad de campo, pero los avances en el disefio de electroimanes han permitido
desarrollar concentradores en humedo de alta intensidad empleados
satisfactoriamente en concentracion de minerales paramagnéticos contenidos en

suspension liquida.
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Figura 2. Esquema del separador de alta intensidad en humedo (WHIMS).

Tolva de alimentacion

/Matriz ferromagnetica

_— / , Descarga

Bobinas
electromagneticas

Fuente: Adaptado de ERIEZ, 2007 [21]

En cuanto a los equipos de concentracion en humedo de alta intensidad (figura 2

), la alimentacion se hace fluir dentro de una matriz ferromagnética inmersa en un
campo magnético, a lo cual le sigue el flujo de agua de lavado en dos etapas,
mientras el iman esta conectado el agua arrastra los componentes no magnéticos y

cuando se apaga el iman se lava para obtener la fracciéon magnética [19].

1.4 MOLIENDA DE ALTA ENERGIA

Es un proceso que se utiliza para la reduccion del tamafio de particula de un
material, se diferencia de la tradicional ya que la energia de impacto es 1000 veces
mayor y donde variables como la temperatura y la atmosfera de molienda influyen
en cambios fisicos y quimicos del material. Por medio de esta molienda se puede
lograr efectos como el refinamiento del tamafio de grano por debajo de los limites
nanomeétricos, desarrollo de fases amorfas, aleado mecanico, reacciones quimicas,
entre otros [8]. Para este tipo de molienda se pueden usar molinos de atricién

(Attritor), planetarios (de bolas), de anillos, rotatorios y vibratorios.
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1.4.1 Molino Attritor Es un equipo que permite la molienda mecanica de un
material. Funciona por medio de un motor que hace mover un eje con aspas, y estas
a su vez provocan el desplazamiento de muchas esferas dentro de un recipiente
(Figura 3).

Figura 3. Esquema de molino Attritor.

Circuito de
enfriamiento

Esferas(bolas)
Aspas
Fuente: Adaptado de Seminari, 2007 [22]

Los choques entre estas y contra la pared del contenedor produce la fractura de los

minerales que se procesan, provocando asimismo la reduccion del tamafio de las

particulas.
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2. METODOLOGIA EXPERIMENTAL

Inicialmente, se realizé un analisis de las arenas negras, con el objetivo de tener
conocimiento de la materia prima; las arenas fueron procesadas gravimétricamente
en la espiral concentradora evaluando las variables mas influyentes, el producto o
concentrado obtenido, se sometié a un proceso de concentracion en la mesa Wilfley,
asi mismo, la separacion magnética en el WHIMS y el DLIMS fue evaluada, como

se muestra en la Figura 4.

Figura 4. Esquema de circuitos de concentracion.

> MESA WILFLEY —»Concentrado

ESPIRAL SEPARADOR MAGNETICO
——— TIPO »—»| DE BAJA INTENSIDAD EN |— Concentrado
rénas | pEICHERT SECO (DLIMS)
negras

SEPARADOR MAGNETICO
DE ALTA INTENSIDAD EN — Concentrado
HUMEDO (WHIMS)

\4

Se selecciond el mejor circuito de concentracidon con las mejores condiciones de
operacion teniendo en cuenta dos variables de salida: la fracciébn de concentrado

(Ecuacion 1) y la ley de ilmenita (Ecuacion 2).

masa de concentrado

Fracciéon de concentrado (FC) = Ecuacién (1)

masa de mineral alimentado

) ] masa de ilmenita .
Ley de ilmenita (LI) = * 100 Ecuacion (2)
masa de arena o concentrado
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Para los diversos circuitos planteados se us6 como variable de salida la fraccion
de concentrado acumulado:

Fraccion de concentrado acumulada(FCA) = 1_[ FC; Ecuacion (3)
i

2.1 CARACTERIZACION DE ARENAS NEGRAS Y CONCENTRADOS

Las arenas negras base y concentrados obtenidos en esta investigacion fueron
caracterizadas por medio de FRX y DRX, las especificaciones de cada método de
caracterizacion se pueden observar en el Anexo C. Asi mismo, se realiz6é un analisis
de la distribucidén granulométrica de las arenas y se llevo a cabo un analisis 6ptico

de las arenas y sus concentrados que se pueden observar en el Anexo D.

2.2 CONCENTRACION DE LAS ARENAS NEGRAS

Teniendo en cuenta la norma ASTM C702 [23], 100 kg de arenas negras fueron
muestreadas mediante la técnica de cono y cuarteo, hasta obtener muestras

equivalentes de 10 kg, las cuales fueron utilizadas en las pruebas experimentales.

2.2.1 Espiral Reichert de concentracién gravimétrica A una espiral tipo Reichert,
modelo SC LG7D, Mineral Technologies (USA), fueron alimentados 10 kg de arenas
a distintos porcentajes de sdlidos en pulpa: 10%, 15% y 20% y con variacion del
tiempo para 3, 4 y 5 minutos. Se realiz6 un montaje con un sistema de reciclo de tal
manera que los medios y las colas fueran recirculados para lograr una mayor
eficiencia en la concentracion. El caudal de alimentacién fue de 2 L-s** manteniendo

fija la posicién del divisor final de concentrados (Ver Anexo B). No se us6 agua de
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lavado. Los concentrados recolectados fueron secados en un horno a 120 °C. Para
este equipo se plante6 un disefio de experimentos como se muestra en la Tabla 1.

Tabla 1. Disefio de experimentos para espiral.

Variables -1 0 +1

Concentracion de solidos [%] | 10 15 20

Tiempo de operaciéon [min] 3 4 5

2.2.2 Mesa Wilfley Los concentrados de la espiral se sometieron a una mesa
vibratoria Wilfley de tamafio 13, MSI Industries Inc. (USA). Para la operacion de la
misma se tomaron como parametros, el &ngulo de inclinacion en 11°, el caudal de
0,6 L/s, el porcentaje de soélidos en la alimentacion de 30% y una frecuencia de
vibracion de 4(escala 1-10). Los medios fueron recirculados; con una carga inicial
de 500g.

2.2.3 Separador magnético de baja intensidad en seco — DLIMS Los
concentrados obtenidos en la espiral se alimentaron a un separador magnético
WEDAG (Westfalia Dinnendal Groppel), con el objetivo de evaluar su eficiencia. La
Unica variable manipulada fue la velocidad de alimentacion la cual se rige por la

vibracion de la plataforma o banda transportadora del mineral.

2.2.4 Separador magnético de alta intensidad en humedo - WHIMS Los
concentrados obtenidos en la espiral se sometieron a concentracion magnética, en
un separador ERIEZ Wet High Intensity Magnetic Separator Series L Model 4 (USA);
variando el porcentaje de intensidad de flujo de campo magnético. Para el uso del
equipo se tomd como guia el manual del fabricante [21], el cual recomienda que se
debe operar a 20% de sélidos en la alimentacidén y con particulas mayores a malla
30 Ty. Y para materiales que contengan mas del 20% de magnéticos, se debe hacer

una carga inicial de 25-50 g de sélidos.
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2.3 MOLIENDA DE ALTA ENERGIA

Una vez determinada la fraccion de concentrado y pureza de ilmenita de cada
circuito evaluado, se selecciono el sistema con los mejores resultados. Luego, con
el circuito propuesto se obtuvieron los concentrados que se utilizarian para evaluar

la obtencion del tamafio nanométrico mediante la molienda de alta energia

2.3.1 Molino Attritor El tamafio de particula de los concentrados finales se redujo
a escala nanométrica a través de un molino Attritor fabricado por la empresa INAL
de Bucaramanga. Las especificaciones y las dimensiones del molino se pueden
observar en el Anexo E. Para este equipo existen diversas variables de operacion
tales como: carga del molino, ambiente (seco o humedo), material de cuerpos
moledores, frecuencia del molino, razén bolas:mineral, tamafio de bolas y tiempo
de molienda; siendo estas cuatro ultimas las variables méas relevantes y a manipular

para alcanzar el tamafio nanométrico del mineral concentrado [24][25][26].

Para el estudio de molienda se plane6 un disefio preliminar en el cual se fij6 el
tiempo (2 horas), y selecciono como variables, la razén bolas:mineral, la velocidad
del molino y el diametro de cuerpos moledores o bolas (Tabla 2); manteniendo
constante el ambiente en aire. Con las mejores condiciones de operacién obtenidas
se realiz6 un andlisis de la evolucion de la molienda a través del tiempo. La carga

del molino fue el 20% de su volumen.

Tabla 2. Disefio de experimentos para molienda de alta energia

Variables -1 +1

Velocidad de molienda [rpm] 400 600
Relacion masica bolas:mineral [g:0] 50:1 100:1

Diametro de cuerpos moledores [mm] 3 4

29



2.3.2 Caracterizacion de los concentrados molidos Las variables respuesta a

analizar fueron el tamafio promedio de grano y la distribucién de particula.

2.3.2.1 Microscopia 6ptica Esta microscopia se utilizé con el objetivo de identificar
los efectos y tendencias que producian las variables del disefio de experimentos
planteado para el molino Attritor, por medio de un analisis de distribucién de tamafio

de particula tomando micrografias de cada muestra.

2.3.2.2 Dispersién dinamica de la luz (DLS) Esta técnica se uso6 con el fin de
determinar la distribucién de tamafio de particula de los concentrados molidos. Se
realizd a 25°C en un Analizador de Particulas, Zetasizer Nano ZS90 de Malvern
Instruments® (Inglaterra), utilizando agua destilada para la suspension. Las
muestras fueron sometidas previamente a limpieza en un bafio de ultrasonido
durante 15 minutos. Este método aprovecha el movimiento Browniano de las
particulas en un medio dispersante. Gracias a un haz de luz monocromatica cada
particula genera un desvio de la sefal y una funcion correlaciona su angulo de

fluctuacion con el tamafio de la particula.
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3. RESULTADOS Y DISCUSION

3.1 CARACTERIZACION DE ARENAS NEGRAS BASE

3.1.1 Analisis granulométrico Inicialmente fue necesario realizar un analisis

granulométrico de las arenas negras, para determinar si el tamafio de particula era

adecuado para usar la espiral como concentrador principal; los resultados del

andlisis se encuentran en el Anexo F.

3.1.2 Composicion quimica y mineraldégica Las arenas negras base se

sometieron a analisis de FRX para determinar la concentracion de los elementos

presentes, asi como los 6xidos mas estables que se formarian con ellos. Los

resultados se reportan en la Tabla 3. Se observa que los elementos que se

encuentran mayoritariamente son Fe y Ti (principales componentes de la ilmenita),

que juntos totalizan un 51%; a su vez estan presentes el Si y el Al debido a la

existencia de cuarzo y aluminosilicatos.

Tabla 3. Contenido elemental y sus respectivos 6xidos en las ANB

Elemento Concentracion Oxido Concentracion
Fe 26,67% TiO2 40,59%
Ti 24,33% Fe203 38,13%
Si 4,97% SiO2 10,62%
Mn 2,21% MnO 2,85%
Zr 1,56% Al20s3 2,21%
Al 1,17% ZrO2 2,11%
Ca 0,92 % CaOoO 1,29%
Mg 0,48 % MgO 0,80%
Otros 0,97% Otros 1,4%
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La presencia de Mn y Mg se debe posiblemente a sus sustituciones limitadas en la
iimenita. Existen en cantidades significativas elementos como el Zr y el Ca. Las
mayores cantidades de 6xidos corresponden a los de titanio y hierro (TiOz y Fe203),
que corresponden aproximadamente a un 79% de las arenas negras. Asimismo
existen Oxidos en cantidades considerables, como los de silicio, manganeso,
aluminio y zirconio. De igual manera, una muestra de las arenas negras se sometié

a DRX, cuyo difractograma obtenido se muestra en la Figura 5.

Figura 5. Patron de difraccién de rayos X de las arenas negras base

* [Imenita(FeTiO,)

= Zircon(Zrs8iQ,)

] o Hematita(Fe_O,)

= < Cuarzo(SiO,)

% E - =~ Rutilo(TiO,)

5 #+ Riebeckita

B2 (Na_Fe_ Fe,Si,O_ (OH),))
2 < Corinddn(Al,O,)

—t - 1 -1 -1 -1 -1 " 1~ T1T "1 ~T1T 1T~ 1T 1 1 1"
o 5 10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75
26(°)

Al analizar este patron se identifica que las principales fases cristalinas presentes
son Rutilo (TiO2), hematita (Fe203), zircdn (ZrSiOa4), cuarzo (SiOz), riebeckita
(NazFesFe2SisO22(OH)2) e ilmenita (FeTiOs), siendo esta ultima la de interés en la
investigaciéon y la que mayor intensidad presentd; el corinddn(Al20s) que se
encuentra presente fue afadido a la muestra como estandar para cuantificar las
fases originales de las arenas negras. Un analisis semicuantitativo de las arenas
negras, hecho con el patron de difraccién y el programa DIFFRAC.EVA V4.2, generd

los resultados consignados en la Tabla 4.
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Tabla 4. Porcentajes masicos de las fases cristalinas presentes en las arenas

negras
CriFsatIZﬁias % m/m Densidad (g-cm=) Susceptibilidad magnética[19]
lImenita 68,85 4,7 9,139
Zircon 11,45 4,6-4,7 0,134
Hematita 3,35 5,26 0,769
Cuarzo 9,64 2,65 0,175
Rutilo 1,54 4,25 0,168
Riebeckita 5,17 3,4 -

En esta tabla se registran igualmente las densidades y la susceptibilidad magnética
de las fases cristalinas presentes, esto con el objetivo de plantear el circuito de
concentracion. Se observa que las arenas negras base tienen una composicion
inicial de ilmenita alta (68,85%), asi como también se identifican zircon, hematita,

cuarzo y riebeckita como los principales componentes secundarios o ganga.

3.2 ANALISIS DE LOS CONCENTRADOS

Se uso la siguiente notacion para referirse a los concentrados obtenidos:

e ANB: Arenas negras base

e CE#: Concentrado gravimétrico espiral para los distintos porcentajes de sdlidos
en pulpa (# = 10, 15y 20)

e CE#-MH: Concentrado magnético en humedo posterior a la concentracion en la

espiral

3.2.1 Concentrado del espiral Debido a la diferencia de pesos especificos de los
minerales predominantes, se planteé la concentracion gravimétrica en la espiral. En
total fueron 9 pruebas, para cada porcentaje de sélidos en pulpas de alimentacion
(10,15 y 20%) se tom6 una muestra cada 3, 4 y 5 min. Los resultados se presentan

en la Figura 6.
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Figura 6. Fraccion de concentrado para cada prueba en la espiral

Tiempo (min)

I Imenita

Fracciéon de Concentrado

Porcentaje de Sdlidos (%)

Con estos resultados se observa claramente que a medida que pasa el tiempo la
FC es mayor, asi mismo, para tiempos mayores a 3 minutos esta disminuye con el
aumento del porcentaje de soélidos. Esto se debe a que la cantidad de solidos que
circulan es mayor, por lo tanto, el descenso a través de la espiral es mas lento. La
prueba con la que se obtuvo la mayor FC (0,91) fue CE10 a los 5 minutos de
operacion, considerando que lo mas importante es evitar la pérdida de ilmenita en
la ganga a los 5 minutos (0,09), se decidi6 que las pruebas en las cuales se
justificaba analizar el contenido de ilmenita serian las realizadas con pulpas de 10%
de sélidos, obteniendo una composicién de ilmenita similar para los tres tiempos,
sin embargo, la mayor ley de ilmenita se logré6 a los 5 minutos de operacion
(83,09%).

3.2.1.1. Andlisis de patrones de difraccién. De manera cualitativa se compararon
los mejores concentrados obtenidos en la primera etapa de concentracion y sus
patrones DRX se muestran en la Figura 7, donde se puede observar que para las
tres pruebas los picos de minerales como cuarzo disminuyeron significativamente y
es notable que el pico de riebeckita desaparece en los tres casos. Esto se debe a
gue sus densidades son muy inferiores a la de la ilmenita y el resto de minerales

presentes (Tabla 4).
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Figura 7. Patron de difraccién de rayos X de las muestras (a) CE10 0-3 min,
(b) CE10 3-4 min, (c) CE10 4-5 min.
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3.2.2 Concentrado de la mesa Wilfley El mejor concentrado obtenido en la espiral,
fue usado como alimentacion a la mesa Wilfley, obteniendo una FCA de 0,69 y una
ley de ilmenita del 75%. Comparado con los resultados mencionados anteriormente,
mientras que la fraccion de concentrado se redujo levemente, la ley de ilmenita
disminuyo en forma significativa. Puesto que visualmente se evidencio que en las
colas habia bastante mineral de tono oscuro (ilmenita y/o hematita), es por esto y
por su baja capacidad de operacion comparada con la de la espiral, que se decidio
descartar el uso de este equipo para el proceso de concentracion del material en

experimentacion.

3.2.3 Concentrado del separador magnético de baja intensidad en seco. Se
evaluo la velocidad de procesamiento con respecto a la fraccion de concentrado o
magnética de los concentrados provenientes de la espiral, se observé que no hubo
un cambio significativo en la fraccion magnética cuando se variaba la velocidad de
procesamiento, por consiguiente se opero6 al 100% de la velocidad y se obtuvieron
los resultados que se muestran en la Figura 8. Como se puede apreciar, los

resultados son FCA menores a 0,23, esto se debe a que la ilmenita es
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moderadamente magnética, sus propiedades dependen de la relacién Fe-Tiy por lo
tanto son raramente atraidas bajo la accion de un magneto fijo [27].

Figura 8. Fraccion de concentrado magnético para cada prueba en el

separador magnético de baja intensidad en seco
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I limenita

Fraccién de Concentrado
Acumulada

15
Parcentaje de Solidos (%)

Otra razon es porque el tambor magnético posee un iman de intensidad fija y baja
para la susceptibilidad de los minerales presentes, lo cual no es suficiente para
atraer todo el material ferromagnético. A pesar de que la ley de ilmenita obtenida
con las mejores condiciones en la espiral y posterior separacién en seco es elevada

(93%), fue descarta por su baja FCA.

3.2.4 Concentrado del separador magnético de alta intensidad en humedo. Los
9 concentrados de la espiral fueron procesados usando un separador magnético de
alta intensidad, evaluando inicialmente la intensidad de campo magnético de tal
manera que la fraccion de concentrado o magnética fuera la mas selectiva posible,

para esto se procesaron las ANB obteniendo los resultados de la Figura 9.
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Figura 9. Fraccion magnética vs intensidad de campo magnético
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Se puede observar que la fraccion de magnéticos es muy alta y similar para un
rango entre 800 y 1600 Gauss de intensidad, esto se traduce en que minerales
diferentes a la ilmenita quedan retenidos en la matriz del separador, por lo tanto la
intensidad de campo magnético mas selectiva visualmente es 400 Gauss con una
buena fraccion magnética (80%).

Una vez seleccionada la intensidad, se realizaron las 9 pruebas obteniendo los

resultados que se muestran en la figura 10.
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Figura 10. Fraccién de concentrado para cada prueba en el separador
magnético de alta intensidad en hiumedo
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* FMCE= Fraccidn Magnética de Colas de Espiral, a los 5 min de operacian

Se puede observar que los resultados de FCA tienen la misma tendencia obtenida
en la espiral, es por esto que se debi6 analizar el producto de procesar la ganga
obtenida a los 5 minutos de operacion en la espiral para cada pulpa con los
porcentajes de sélidos en el WHIMS. Se puede apreciar que la fraccibn magnética
presentes en la colas (FMCE) es menor para el caso de 10% de sélidos (0,03) en
comparacioén a los casos de 15y 20% (0,16 y 0,18 respectivamente); esto quiere
decir que la cantidad de ilmenita presente en las colas del proceso a 10% de sélidos
en la espiral es muy poca, por lo tanto esto confirma que el mineral que se pierde
utilizando esta ruta es minimo. Asi mismo, al caracterizar los concentrados CE10-
MH, CE15-MH y CE20-MH durante 3 minutos, se identifico que la ley de ilmenita
para CE10-MH y CE15-MH era aproximadamente igual (91%) y mayor a CE20-MH
(84%). De lo anterior se puede concluir que los mejores concentrados a caracterizar
serian los que provienen de un proceso de concentracion gravimétrica a 10% de
solidos por su elevada LI y FCA. Con respecto a los concentrados a 10% de solidos
en la espiral, la mayor ley de ilmenita se alcanzé a los 5 minutos de operacion (93%).
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3.2.4.1. Analisis de patrones de difraccion Se analizaron los patrones de
difraccion de los mejores concentrados magnéticos obtenidos (Figura 11), donde se
puede observar que existe una disminucién importante en la intensidad de los picos

de cuarzo, zircon y rutilo, incluso los de este ultimo desaparecen en las tres pruebas.

Figura 11. Patron de difraccién de rayos X de las muestras (a) CE10-MH 0-3
min, (b) CE10-MH 3-4 min, (c) CE10-MH 4-5 min.
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3.2.4.2 Composicion mineraldgica de los concentrados La composicion
mineraldgica de los concentrados seleccionados fue determinada mediante un
andlisis semicuantitativo de las muestras utilizando el programa DIFFRAC.EVA V

4.2. Los resultados se pueden observar en el Anexo G.

3.2.5 Comparacion de los resultados de los diversos circuitos experimentados
Para efectuar esta comparacion se graficaron los resultados de los circuitos de
concentracion estudiados, teniendo en cuenta las dos variables de salida analizadas
anteriormente (LI y FCA). En la Figura 12 se puede observar que el sistema en el
gue esta presente el separador magnético de baja intensidad en seco (DLIMS), se

obtiene un porcentaje de ilmenita alto (>90%) pero una FCA muy bajo (<25%), es
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por esta razGn que este equipo y consecuentemente sus circuitos fueron
descartados. El sistema que constaba de espiral y mesa Wilfley produjo una FCA
alta (0,69), sin embargo, la ley de ilmenita es muy baja comparada con los demas

circuitos, concluyendo que la mesa Wilfley no podria ser incluida en el circuito.

Figura 12. Fraccion de concentrado acumulada y porcentaje méasico de
ilmenita de los circuitos planteados (E: Espiral, M: Mesa Wilfley, D: DLIMS, W
WHIMS).
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Al agregar el separador de alta intensidad en humedo (WHIMS) a la concentracion
con espiral, se observa una leve disminuciéon del FCA e incremento significativo del
porcentaje masico de ilmenita. Por altimo, se verifica y corrobora que el circuito que
esta constituido por la espiral y el WHIMS, es con el que se obtiene la mas alta FCA
(0,76), una elevada ley de ilmenita (92,78%) y una muy alta recuperacion de ilmenita
(%Riimenita>95%).

3.3 MOLIENDA DE ALTA ENERGIA
Con los concentrados del circuito seleccionado anteriormente, se evalud la

obtencion del tamafo nanométrico por medio de la molienda de alta energia,

determinando las mejores condiciones de operacion.
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3.3.1 Determinacién de condiciones de molienda por microscopia Optica
Inicialmente se determind las variables mas influyentes para la molienda de alta
energia, y se desarrollo el disefio de experimentos mostrado en la Tabla 2. Esto se
realiz6 mediante los analisis de las micrografias de los concentrados molidos, para
un tiempo fijo de 2 horas. Los resultados y efectos se evidencian en la figura 13, con
base en el diametro del 80% de las particulas (dso) de cada muestra. En la Figura
13(a) se puede observar el efecto de la relacion bolas:mineral, donde se evidencia
gue con una relacion 50:1 se produce el menor tamafio de particula. Esto se debe
a que la cantidad de mineral en el molino es mayor, por lo tanto, es mas probable
gue un par de cuerpos moledores entren en contacto y provoquen la fractura de una

particula del mineral.
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Figura 13. Efectos y resultados de la (a) relacion bolas:mineral, (b) frecuencia

del molino y (c) diametro de bolas
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Una vez seleccionada la relacion, se analizé la Figura 13(b), donde se observa que
con una frecuencia de 600 rpm se obtiene el menor didmetro de particula,
consecuencia del aumento en la energia de impacto, por el incremento de la
velocidad de los cuerpos moledores. Con las mejores condiciones de operacion
seleccionadas se evalu6 el diametro de los cuerpos moledores en la Figura 13(c),
adicionando un tamafio de bolas de 4,8 mm, donde se aprecia que a mayor tamafio
de bolas, decrece de manera significativa el tamafo de particula del mineral; esto
se debe a que el mineral de elevada densidad (ilmenita) requiere de un mayor

tamafio de bolas para que se incremente la fuerza de impacto y por consiguiente se
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permita la ruptura del grano. Se identifico que con bolas de 4,8 mm, una frecuencia
de 600 rpm y una relacién muasica bolas:mineral de 50:1 se alcanza el menor tamafio
de particula. En el Anexo H se puede observar una de las micrografias tomadas de

las muestras analizadas.

3.3.2 Determinacion de tamafio de particula. Una vez establecidas las mejores
condiciones de operacion para obtener un bajo tamafio de particula, se procedi6 a
construir un perfil de molienda con respecto al tiempo con los mejores niveles de
cada variable (relacion bolas:mineral de 50:1, frecuencia de 600 rpm, diametro de
bolas de 4,8 mm), obteniendo los resultados que se muestran en la Figura 14. Se
puede observar que con una sola hora de molienda se disminuye de manera
significativa el tamafio de particula, posterior a esto se puede apreciar que
aparentemente hay una reduccion del tamafio de particula hasta las 3 horas de
molienda, alcanzando un tamafio de particula promedio de 328,5 nm; después de
las 3 horas, se evidencio un aumento del tamafio, esto se debe a la posible

formacion de aglomerados.

Figura 14. Diametro de particula promedio vs tiempo
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Aungue segun este analisis el tamafio de particula es mayor al esperado (>100 nm),
al observar la evolucion de la distribucion del tamafio de particula con el tiempo en

43



la Figura 15, se puede observar que existen particulas en escala nanométrica,
pertenecientes a las distribuciones de 1 a 3 horas de molienda, es notable que para
1 hora de molienda se presenta una distribucion bimodal, donde aproximadamente
el 50% de las particulas son nanométricas, mientras que la otra mitad son de un
tamafio mayor a los 100nm.

Figura 15. Distribucién de tamafio de particula para diferentes tiempos
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En esta figura se puede observar que la reduccién del tamafio de particula para los
diferentes tiempos produce didmetros de particulas con una distribucion amplia
entre los 50 y 1000 nm, destacando que para 1 hora de molienda con las mejores
condiciones de operacién el tamafio nanométrico fue alcanzado. Después de 1 hora
se puede apreciar que las distribuciones se vuelven homogéneas (unimodal), asi
mismo, se observa que las distribuciones se desplazan a la derecha, es decir, se
presenta un leve aumento del tamafio de las particulas debido a la formacién de
aglomeraciones o eventos de soldadura. En la grafica se puede observar que el
grupo de particulas de mayor tamafio en la distribucién de 1 hora, disminuyen su
tamafio si se muele por 1 hora mas, sin embargo, las particulas en escala
nanometrica, empiezan a formar agregados, aumentando el tamafo de particula en
la distribucion posterior. El circuito de concentracion y molienda con las mejores

condiciones de operacién y su resultado en el Anexo |.
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4. CONCLUSIONES

Los resultados de la distribucion granulométrica junto con los de FRX y DRX
permitieron identificar cual era la composicion inicial de las arenas negras, y esto a
su vez, permitié seleccionar los equipos y las condiciones de los mismos que

producirian un alto concentrado de ilmenita.

El circuito de concentracion con el cual se obtiene la mayor ley de ilmenita (92,78%)
consta de una concentracion gravimétrica en una espiral con una alimentacién de
10% de solidos en pulpa, durante 5 minutos de operacion, seguido de un separador
magnético de alta intensidad en himedo a una intensidad de 400 Gauss; con lo cual
se alcanza una fraccién de concentrado acumulada de 0,76 con respecto a la

alimentacion de las arenas negras de Barbacoas (Narifio).

La mesa Wilfley y el concentrador magnético de baja intensidad en seco fueron
descartados, debido a que se obtenian bajos rendimientos y fracciones de
concentrado, con respecto a los equipos ya seleccionados, asi mismo, los medios
y colas obtenidas en estos procesos, presentaban gran cantidad de mineral

valioso(ilmenita) que se podia observar a simple vista por su tono oscuro.

La operacion del molino Atrittor con una relacion bolas:mineral de 50:1, una
frecuencia de 600 rpm y un didmetro de bolas de 4,8 mm durante 1 hora de
molienda, permite obtener un tamafio promedio de 365,9 nm. A pesar de no ser el
tamafio deseado, se encontr6 que aproximadamente el 50% de las particulas

pertenecian a la escala nanométrica (<100nm).
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5. RECOMENDACIONES

Para proximas investigaciones, se recomienda evaluar otras variables en la
concentracion gravimétrica con la espiral, como la apertura de los concentrados y

el uso de agua de lavado.

Se sugiere plantear un circuito mas completo, de tal manera que los medios y las
colas de cada uno de los procesos de concentracion, fueran tratados de nuevo para
aumentar la eficiencia global del sistema, con el objetivo de proponer un circuito a

escala industrial.

Para el caso de la molienda de alta energia, se recomienda analizar la molienda con
las mejores condiciones de operacion obtenidas para tiempos menores a 1 hora,

con intervalos de tiempo de 15 minutos.

Se propone estudiar el tamafio de particula teniendo en cuenta variables como la
adicion de un agente de control de proceso, atmosfera de molienda, la combinacién

del tamafio (diametro) de los cuerpos moledores o bolas, entre otras.

Como en el proceso de molienda de alta energia se pueden producir amorfos,
aglomeraciones o reacciones, se recomienda cuantificar dichos amorfos vy
aglomeraciones, asi como, compuestos que se hayan formado durante este

proceso.
Si se desea obtener todas las particulas en escala nanométrica, se recomienda que

con las condiciones de operacion seleccionadas, se realice una posterior separacion

de tal manera que el producto sea solo mineral nanométrico.
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ANEXOS
Anexo A. Propiedades fisico-quimicas de la ilmenita
Composicion: Su férmula estequiométrica es FeTiOs, el porcentaje en peso es Fe
36,8%, Ti 31,6% y O 31,6%; sin embargo este mineral presenta sustituciones
limitadas de Fe por Mg y Mn por consiguiente una formula realista seria (Fe, Mg,

Mn)TiOs.

Estructura cristalina: La ilmenita presenta un sistema cristalino trigonal-

romboédrico y su estructura es un derivado del corindén o la hematita.

Figura AA.1. Estructura cristalina de la ilmenita, FeTiOs.
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Propiedades fisico-quimicas
Color Negro
Lustre Metalico, sub-metalico
Raya Negro a marron rojizo
Diafanidad Opaco
Tenacidad Fragil
Densidad 4,72 g/cm3
Dureza 5-6 Mohs
Solubilidad En acido sulfarico
Magnetismo Moderadamente magnético
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Anexo B. Protocolo de operacién de equipos de concentracién

-Mesa Wilfley

El esquema de funcionamiento de la mesa vibratoria Wilfley se puede observar en
la figura AB.1.

Figura AB.1. Esquema de funcionamiento de una mesa Wilfley.

* Particulas de alta densidad
< Particulas de baja densidad Alimentacion
pulpa

Agua de lavado

Pendiente
descendiente

— {2 =
?—" Sacudimiento
L= ]
o @ o »

Fuente: Adaptado de Kelly, 1990 [1]

En este caso de estudio la mesa empleada fue probada en modo discontinuo.
Teniendo esto en cuenta para operar la mesa concentradora es necesario:
1. Verificar y ajustar el angulo de inclinacién de la mesa.
2. Situar recipientes de recoleccion de concentrados, medios y colas.
3. Situar la pulpa de alimentacién en la tolva, con un porcentaje de solidos no mayor
al 40% y una carga de solidos no mayor a 500 g.
Dejar correr el agua de lavado.

Encender el motor que provee el sacudimiento a la mesa.
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Dar paso al flujo de la pulpa hasta que se la alimentacion sea procesada.
Cortar el agua de lavado.

Apagar el motor.

© © N o

Recolectar los productos obtenidos.

-Separador de baja intensidad en seco.

El esquema de funcionamiento del separador magnético de baja intensidad se

puede observar en la figura AB.2.

Figura AB.2. Esquema del separador de baja intensidad en seco (DLIMS).

oS

Bandeja vibratoria

e @
L ©
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2
Material

o9 o— .
No magnetico
® 2
Material 2
aterial

Ferromagnetico @ o

Fuente: Adaptado de SELTER, [2]

El separador magnético en seco fue probado en discontinuo y para operar en €l se

prosigue asi:

1. Situar los recipientes para recoleccién de la fraccion magnética y de la fraccién
no magnética.

2. Ubicar en la tolva una cantidad de mineral no mayor a 300 g.

3. Encender simultaneamente el tambor magnético rotatorio y la bandeja vibratoria.

4. Garantizar un flujo de pelicula delgada, de no mas de 3 mm de espesor, desde
la bandeja hacia el tambor, hasta que la alimentacion haya sido totalmente
procesada.

5. Apagar el tambor y la bandeja.
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6. Recolectar los productos obtenidos.

-Espiral tipo Reichert

Para facilitar el uso de la espiral y reducir el tiempo de trabajo, fue necesario el
montaje de un sistema de reciclo que tenia como fin mejorar la eficiencia del
proceso, asi que los medios y colas (gangas) fueron recirculados por medio de una
bomba centrifuga horizontal como se muestra en la figura AB.3 y los concentrados

fueron recolectados a través del tiempo en baldes

Figura AB.3. Sistema de reciclo en la espiral.

L
E
A

Para dar inicio a la operacion de concentracion en este equipo se planted un

)

protocolo de encendido que se describe a continuacion:

1. Alimentar la tolva inferior con el agua requerida para el porcentaje de pulpa
2. Encender la bomba que permitiria el reciclo del agua a través de la espiral
3. Alimentar la tolva inferior con el mineral requerido para el porcentaje de

pulpa(No recolectar los concentrados aun)
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4. Recircular los concentrados sosteniendo un canal de plastico y esperar entre
30 segundos a 1 minuto hasta que se forme un perfil donde se distingan

concentrados, medios y colas como se muestra en la figura AB.4.

Figura AB.4. Perfil de la arena en la espiral

5. Retirar el canal y recolectar los concentrados durante el tiempo requerido.
6. Apagar la bomba.
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Anexo C. Métodos de caracterizacion de concentrados

Fluorescencia de rayos (FRX)

Se realiz6 un analisis elemental y quimico de las arenas negras base para identificar
cudles eran los principales elementos que la constituian. Los analisis se realizaron
mediante el método QUANT-EXPRESS (Parametros Fundamentales) en el rango
de sodio (Na) a Uranio (U), en un espectrometro secuencial de Fluorescencia de
Rayos-X de Longitud de Onda Dispersiva de 4KW marca BRUKER modelo S8
TIGER; la fuente de rayos X fue tubo de Rodio (Rh). Las muestras se sometieron a

tratamiento térmico, tamizado y molturado.

Difracciéon de rayos X (DRX)

Se usé la técnica de difraccion de rayos X para identificar las fases cristalinas
presentes en las arenas negras base y los concentrados en cada etapa del proceso.
Los difractogramas fueron obtenidos en un difractometro de polvo BRUKER modelo
D8 ADVANCE con geometria DaVinci operando a 40 kV y 40 mA usando radiacion
CuKa | en un rango de 2e entre 3,5 y 70° La identificacion y el analisis
semicuantitativo de las diferentes fases se estimaron mediante refinamiento por el
método Rietveld empleando el software DIFFRAC.EVA. V 4.2.
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Anexo D. Analisis optico

Las arenas negras y los mejores concentrados obtenidos se analizaron igualmente
mediante un microscopio Optico ZEISS AXIO Lab.Al, acoplando una camara
Axiocam ERc 5s, con el objetivo de observar el aspecto, morfologia y color de cada

muestra.

En la Figura AD.1 se observa la micrografia de las arenas base y las muestras de
concentrados correspondientes a CE10 y CE10-MH durante 5 minutos de operacion
en la espiral, en las arenas base se pueden distinguir minerales como cuarzo y
zircon (traslucidos) debido a la diferencia en el color de los fragmentos. Asimismo,
se observa que la fase dominante o mayoritaria es de tono oscuro que corresponde

a los granos de ilmenita y/o hematita.

Figura AD.1. Micrografia de (a) arenas negras base (b) concentrado gravimétrico

(CE10) y (c) posterior separaciéon magnética (CE10-MH). Escala: 16X

Aunque en CE10 aun se observan diferentes colores, es notable que la variedad es
menor y la mayoria son de coloracion oscura. Finalmente, en CE10-MH no se

distinguen tonos diferentes a los oscuros (ilmenita/hematita).
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Anexo E. Especificaciones y dimensiones del molino Attritor.

-Vista superior
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-Eje con aspas
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2

Todas las medidas son en cm.

Tabla AE.1. Especificaciones del molino Attritor.

Equipo utilizado Molino de atricion vertical
Diametro 8,6 cm
Capacidad de contenedor 947,42 cm3
Material Acero inoxidable
Motor Siemens 0,75 HP; 60 Hz; 220 — 440 V;
2,9-1,75 A; 1650 rpm; 1 =64%
Material de cuerpos moledores Acero inoxidable
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Anexo F. Andlisis de distribucion granulométrica

Inicialmente fue necesario realizar un analisis granulométrico de las arenas negras
base, para determinar qué tamafio de particula predominaba y asi proponer las
rutas de concentracion. Como resultado se obtuvo que el 95% de las arenas negras
estan dentro de un rango de 188 pum hasta 300 um (Figura AF.1), cuyos valores son
favorables para la operacion de la espiral gravimétrica. Segun la literatura, las
espirales concentradoras funcionan de manera eficiente cuando el mineral posee
tamafios menores a 3000 um [1][2]. Por lo tanto es adecuado usar este equipo como

concentrador principal.

Figura AF.1. Distribucién de tamafio de particula en arenas base
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Anexo G. Composicion mineral de los concentrados y las arenas negras

Los resultados del andlisis semicuantitativo de la composicion de las arenas negras

base y los concentrados preseleccionados se muestran en la tabla AG.1.

Tabla AG.1. Porcentajes masicos de las fases cristalinas presentes en las muestras,

mediante un analisis semicuantitativo en el Software DIFFRAC.EVA V4.2.

% m/m de fases cristalinas
Muestra\F.Cristalina | llmenita | Zircon | Hematita | Cuarzo | Rutilo | Riebeckita

ANB 68,85 | 11,45 3,35 9,64 1,54 5,17
CE10, 0-3 min 81,14 | 12,21 3,53 1,36 1,76 0,00
CE10, 3-4 min 79,28 | 14,61 3,28 0,89 1,94 0,00
CE10, 4-5 min 83,09 7,98 2,84 3,65 2,44 0,00

CE10-MH, 0-3 min 91,04 2,24 5,32 0,00 1,40 0,00
CE10-MH, 3-4 min 90,00 5,23 2,92 0,00 1,85 0,00
CE10-MH, 4-5 min 92,78 2,20 2,35 0,00 2,67 0,00

Se puede apreciar que en la fase de concentracion con la espiral, la composicion
de ilmenita a los diferentes tiempos, es similar, asi mismo, se observa que la
concentracion de ilmenita aumenta por la inclusion de la segunda etapa

(concentrador magnético) al proceso.

La concentracion gravimétrica con la espiral produjo un aumento en la ley de
iimenita de 13% aproximadamente, por la reduccion de la presencia de riebeckita y
cuarzo (fases cristalinas de menor densidad). De esta manera se ve reflejado el
principio de la concentracion gravimétrica, donde se separa aprovechando la

diferencia en sus densidades (Tabla 4).
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Con respecto a la posterior separacidbn magnética en humedo, se observa que la
pureza de ilmenita se incrementa en un 10% aproximadamente, esto se debe a la
separacion del cuarzo sobrante y de grandes cantidades de zircén, que no quedan
retenidas en la matriz del separador por su baja susceptibilidad magnética (Tabla
4). De los concentrados finales obtenidos, la muestra que posee la méas alta ley de
iimenita es CE10-MH a los 5 minutos de operacion en la espiral, por lo tanto las
mejores condiciones de operacion se justifican completamente, y son; una
alimentacion del 10% de sdlidos en la espiral durante 5 minutos de operacién, con

posterior concentracion magnética de alta intensidad en humedo a 400 Gauss.
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Anexo H. Micrografias

Para el disefio de experimentos propuesto en la molienda de alta energia, se utilizd
como variable respuesta el diametro del 80% de las particulas, el cual se obtiene a
través de un analisis aproximado de la distribucion del tamafio de grano presente
en una micrografia. Una de las micrografias utilizadas se puede observar en la
Figura AH.1

Figura AH.1. Micrografia de concentrado molido
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Anexo |. Circuito de concentracion y molienda seleccionado

El circuito de concentracion y molienda con las mejores condiciones de operacion

y su resultado se muestra en la Figura Al.1.

Figura Al.1. Diagrama final del proceso de concentracién y molienda
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Anexo J. Oxidacion en la molienda de alta energia

Durante el proceso de molienda se produce una oxidacion de la ilmenita, ya que el
aire presente y la energia de impacto generada, permite que el hierro pase de Fe?*
(presente en la ilmenita) a Fe3* y se oxide. Esto se puede observar a simple vista
cuando el color negro del mineral cambia a un color rojizo y marrén. La oxidacion

se visualiza para tiempos de molienda mayores a 3 horas.

Realizando un analisis de los difractogramas del mineral antes y después de una
molienda de 6 horas, se permite inferir que a pesar de que se produzca la oxidacion,

se puede observar que los picos que siguen predominando son los de ilmenita
(Figura AJ.1).

Figura AJ.1l. Patrones de DRX del concentrado final y su respectivo molido.
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Sin embargo, como el tiempo de molienda con el que se obtuvo el menor tamafio

de particula fue 1 hora, para este caso, la oxidacion no es significativa.

12



	INTRODUCCIÓN
	1. FUNDAMENTOS TEÓRICOS
	1.1 DEPOSITOS DE ARENAS NEGRAS
	1.2 ILMENITA
	1.3 BENEFICIO DE MINERALES
	1.4 MOLIENDA DE ALTA ENERGIA
	2. METODOLOGIA EXPERIMENTAL
	2.1 CARACTERIZACION DE ARENAS NEGRAS Y CONCENTRADOS
	2.2 CONCENTRACION DE LAS ARENAS NEGRAS
	2.3 MOLIENDA DE ALTA ENERGÍA
	3. RESULTADOS Y DISCUSIÓN
	3.1 CARACTERIZACION DE ARENAS NEGRAS BASE
	3.2 ANÁLISIS DE LOS CONCENTRADOS
	3.3 MOLIENDA DE ALTA ENERGÍA
	4. CONCLUSIONES
	5. RECOMENDACIONES
	CITAS BIBLIOGRAFICAS
	BIBLIOGRAFIA
	ANEXOS

