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RESUMEN

En este trabajo, muestras de mineral de caolin de color beige, procedente del
Municipio de Agua Blanca, fueron recolectadas, procesadas y caracterizadas por
diferentes técnicas de analisis, tales como difraccion de rayos X (DRX), microscopia
electrénica de barrido (MEB), espectroscopia de energia dispersiva (EDS), analisis de

tamanio de particula (ATP) y andlisis quimico con plasma acoplado (ICP).

El proceso consistio en trituracion primaria y secundaria, repulpado, y un
cribado con malla de 38 pm de abertura obteniendo dos productos: gruesos y finos utili-
zando (particulas inferiores a 38 um), las cuales fueron dispersadas a 45 por ciento de
solidos y posteriormente asentadas a 20 por ciento de sélidos, con el proposito de obte-
ner un tamafo de particula del mineral en suspension inferiores a 10 micrémetros. Estas
particulas dispersas se sometieron a una flotacion inversa para la eliminacion de

impurezas de 6xidos de titanio y 6xido de hierro.

Los resultados ponen en evidencia que el proceso de cribado separa el 30% de arenas
conteniendo silice; con el asentamiento se obtienen particulas inferiores a 10

micrémetros.

Al realizar el estudio cristalogréfico se identificaron diferentes especies minera-
les tales como sulfuro de hierro (FesS,) y 6xido titanoférreo (Fe,TiO,4) asi como formas
alotropicas del cuarzo (SiO;), magnetita (Fe30,4), calcita (CaCOs) y caolinita
(Al,03)2(Si0,)2(H,0) .

Los resultados de andlisis quimico con plasma acoplado cualitativo y cuantitati-
vos de muestran una reduccion de las impurezas lo que se traduce en una mejora de la

calidad del producto.

Después de aplicar los procesos de flotacidn-asentamiento se obtuvo un concen-
trado final de 0.52 % de Fe;O3 y 0.54 % de TiO,, a diferencia de 1.47 % de Fe,O3 y
0.95 % de TiO, que tenia inicialmente en el composito con una recuperacion en peso
28.99%.
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INTRODUCCION

México es uno de los paises que posee una gran cantidad de recursos minerales,
sin exceptuar su amplio potencial minero y no sélo en el caso de los minerales
metalicos. Doce estados de la Republica Mexicana tienen importantes yacimientos de
caolin, siendo Hidalgo, Zacatecas, Veracruz y Guanajuato, entidades que han figurado
entre los primeros lugares en la produccion de este mineral en los Gltimos afios [1].
Dentro de los municipios de mayor importancia con yacimientos de caolin en el Estado
de Hidalgo se encuentra Agua Blanca de Iturbide cuyo potencial geoldgico se extiende
hasta el Estado de Veracruz, mayoritariamente en el municipio de Huayacocotla. No
obstante, mientras por un lado se tiene una abundancia de este mineral, por otro lado, es
necesario importar caolin con una calidad uniforme tal, que México no lo produce,

dando como resultado un déficit en la balanza comercial mexicana del caolin.

Los procesos mas comunes utilizados en México para procesar el caolin son:
quebrado, molido, separado por hidrociclones, decantado, cribado en himedo y cribado
en seco generalmente a la intemperie. Si bien es cierto que el caolin tratado de esta
manera incrementa su calidad, ésta Ultima es insuficiente para aplicarlos a la industria

del papel o de la pintura, que exigen caolin con menor cantidad de impurezas.

De aqui la importancia de hacer investigacion que permita aprovechar al maximo
este mineral no metélico, pero con la intencion de purificarlo para incrementar su valor

agregado.

La redaccion de ésta tesis se desarrolla en cuadro capitulos, en el primer
capitulo, denominado ‘“Fundamentos Teoricos” se describen las caracteristicas
generales de los caolines, usos, aplicaciones y sus generalidades. En el segundo
capitulo se hace una revision de trabajos de investigacion anteriores sobre el

beneficio del mineral de Caolin, haciendo énfasis del método de Flotacion inversa.
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En el tercer capitulo se describe la metodologia empleada y fundamentos. En el
cuarto capitulo, se presentan resultados y la discusion de los mismos, y finalmente se

emiten las conclusiones pertinentes.

OBJETIVO GENERAL.

» Reducir las impurezas del mineral de caolin proveniente del municipio de Agua
Blanca de Iturbide, del Estado de Hidalgo, mediante los procesos de flotacion

inversa y asentamiento, con la finalidad de mejorar su calidad.

OBJETIVOS ESPECIFICOS.

» Caracterizar el mineral de caolin proveniente del municipio de Agua Blanca de
Iturbide, del Estado de Hidalgo, por diferentes técnicas de caracterizacion tales
como microscopia electronica de barrido (MEB), difraccion de rayos X (DRX),
andlisis de tamafio de particula (ATP), espectrometria de plasma (ICP), a fin de

identificar sus impurezas y su asociacién mineralégica.

» Implementar un proceso de desarenado que permita obtener particulas de mineral

de caolin con un tamafio promedio de 5 micrémetros.

» Disminuir la cantidad de impurezas del mineral de caolin por medio de un

proceso de flotacion inversa.
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CAPITULO I

FUNDAMENTOS TEORICOS

El propdsito de este capitulo, es revisar conceptos basicos de suma importancia

que permitiran una mejor comprension del presente trabajo de investigacion.
I.1. Generalidades del caolin.

El caolin es un silicato de aluminio hidratado (Al,03)2(SiO,)2(H,0), producto de
la descomposicion de rocas feldespaticas principalmente. EI término caolin se refiere a
arcillas en las que predomina el mineral caolinita, algunas veces es encontrada en forma
cristalina y en particulas inferiores a 5 micrometros. El caolin estd dentro de la
clasificacion de las arcillas. La palabra arcilla proviene del latin “argilla”, es una tierra
suave y moldeable, constituida esencialmente de minerales con estructura en forma de
placas dandole propiedades de plasticidad y humedad Unicas. Sus principales
caracteristicas son: peso especifico, 2.6-2.63; dureza, 2.0-2.25; color, blanco (aunque
puede tener diversas tonalidades debido a las impurezas); brillo generalmente terroso
mate; higroscopico (absorbe agua). El caolin puro contiene 14 % de humedad, de SiO,
46.5% y Al,03 39.5% con respecto a la relacion Silicio-Alimina y una relacion de

silicio-alimina mas hierro.

El nombre de caolin, deriva de la palabra china “kao ling” equivalente en
significado a “cumbre elevada”, considerando que esta arcilla se encontrd por primera
ocasion en las cimas altas de la provincia china de “kiang si”, en el afio 500 antes de
Cristo [2].

11.1.1 Estructura cristalina.

Los minerales arcillosos son filosilicatos mas o menos hidratados, cuya

estructura esta principalmente constituida de un arreglo de tetraedros silicicos y de
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octaedros aluminicos y/o de magnesio. Estos tetraedros y octaedros resultantes de la
superposicién de tres planos anionicos estan dispuestos paralelamente y contienen a los
iones oxigeno y agrupamientos de iones OH". Estos planos denominados X, Y vy Z,
estan representados en las figuras 1.1, 1.2, y 1.3 respectivamente, correspondiendo el

color azul (sombra oscura-ion oxigeno), verde (sombra clara-ion hidroxilo).

Figura I.1. Plano “X”, mostrando los iones de oxigeno
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Figura 1.2. Plano “Y” mostrando los iones de oxigeno (azules-sombra oscura) e

iones hidroxilo (verdes-sombra clara).

La estructura ideal de los sitios tetraédricos y octaedricos consiste en que el plano
X esté constituido Unicamente de iones de oxigeno en contacto. Este corresponde a una
variacion alterna de columnas llenas y otras solamente ocupadas al 50%, que definen el

plano de las vacancias hexagonales.
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Figura 1.3. Plano “Z”, mostrando los iones hidroxilo.

El plano Y contiene a su vez iones de oxigeno y agrupamiento de ion hidroxilo.
El plano Z es un plano compacto de agrupamientos solamente de iones hidroxilo, como

se muestra en la figura 1.4.

Figura 1.4. Ubicacidn de los iones en los planos x, y, z, en sitios tetraédricos y
octaédricos en la red cristalina.

1.1.2 Origen del caolin.

El mé&s comdn de los minerales del caolin, la caolinita es, sin duda, el mas
extendido en formaciones geolégicas con diversos origenes. En todos los casos, las

condiciones fisicas y quimicas en las que se forma la caolinita son a presiones y
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temperaturas (P y T), relativamente bajas. Por ello, cuando las condiciones fisico-
quimicas cambian (aumento de la presion y/o de la temperatura), la caolinita deja de ser
estable y se transforma en fases diferentes, su naturaleza depende tanto de las

condiciones fisicas como de la composicion quimica del sistema.

Estos cambios de P y T tienen lugar, sobre todo, cuando las rocas que contienen
caolinita se ven sometidas a una diagénesis (son procesos de formacion de la roca
sedimentaria, compactacion, cementacion y reemplazamiento [3]) profunda o a un
metamorfismo de bajo grado. En estas condiciones, la caolinita desaparece y otra serie

de fases minerales aparecen en su lugar.

Los productos de transformacion de la caolinita son sobre todo filosilicatos, ya
que tanto la composicion quimica de la caolinita como su estructura favorecen la

transformacion en este tipo de fases.

En resumen, las condiciones fisicas y quimicas bajo las cuales se forman los
minerales del caolin vienen caracterizadas por temperaturas y presiones relativamente
bajas. Las fases minerales mas comunes a partir de las cuales se desarrollan los
minerales del grupo del caolin son los feldespatos y la moscovita, siendo los granitos y

rocas afines, las mas favorables para el desarrollo de minerales del grupo del caolin [4].

1.2. Municipios de yacimientos del mineral de caolin en el Estado de Hidalgo.

En Hidalgo, el caolin se encuentra en los municipios de [5]:

e Acaxochitlan * Pacula

e Agua Blanca de Iturbide e Tecozautla

e Cuautepec de Hinojosa e Zacualtipan de Angeles
e Jacala eSan Bartolo Tutotepec

e Metepec ®Tenango de Doria
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e Metzquititlan ¢ Tlanchinol

e Nicolés Flores

Las regiones de Metepec, Agua Blanca de Iturbide, Metzquititlan, en el Estado
de Hidalgo, hasta Zacualpan y Huayacocotla en el Estado de Veracruz, tienen el mayor
volumen de caolin. En la figura 1.5, se muestra la ubicacion del municipio de Agua

Blanca de Iturbide por via terrestre.
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Figura 1.5. Ubicacion por via terrestre, del municipio Agua Blanca de Iturbide, del
Estado de Hidalgo.

Los ejidos mas importantes en el Estado de Hidalgo, los que se encuentran, en el
municipio de Agua Blanca de Iturbide, Rosa de Castilla, el Palizar y los Cubes; y en el
Estado de Veracruz, se encuentran, en el municipio Huayacocotla, el Palizar, Potreros de

Monrroy, Palo Bendito, Canalejas de Otates y Carbonero de jacales [5].
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1.2.1 Localizacion del Municipio de Agua Blanca de Iturbide.

El municipio Agua Blanca de lturbide, se ubica en la porcion oriental del estado
de Hidalgo, ocupa una superficie de 97.6 Km? que representa el 0.47% del total del
estado.

La cabecera municipal est4 asentada en Agua Blanca de lturbide y se localiza a
83 Km. al NE 56°de la ciudad capital Pachuca de Soto Hidalgo, en las coordenadas

geograficas:
20° 20’ 55’ de Latitud Norte y 98° 21’ 23” de Longitud Oeste

Se muestra en la figura 1.6, las colindancias que tiene a su alrededor el municipio
de Agua Blanca de Iturbide marcado de color rojo, al norte con los municipios
Zacualpan, y Huayacocotla, en el estado de Veracruz, al oriente con el municipio San

Bartolo Tutotepec y al sur con el municipio Metepec del estado de Hidalgo [5].
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Figura 1.6. Plano de localizacion, municipio Agua Blanca de Iturbide, del Estado
de Hidalgo [5].




UAEH MICM

1.3. Produccion del mineral de caolin.

En México la produccion de caolin es importante ya que 12 estados de la
Republica lo producen por toneladas de mineral explotado, como se muestra en la figura
1.7, mediante una gréafica de barras. Nétese que en las estadisticas mostradas para el
estado de Hidalgo en el afio 2005, Ileg6 a ocupar el primer lugar, no obstante tuvo una
caida brutal en el afio 2008. Esto podria deberse a diferentes factores: A) a las
deficientes estrategias de minado de la region, B) coordinacion deficiente entre los
ejidatarios de la regién, C) deterioro de maquinaria de manteo y acarreo del mineral,

aunado a la falta de recursos para capacitacion, mantenimiento y administracion [6].
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100000
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Figura 1.7. Produccién de caolin en los estados hasta el afio 2008 [6].

1.4. Procesamiento de caolin.

En México, el minado de caolin se explota a cielo abierto y tipo subterraneo, la

extraccion de estas arcillas desde que el hombre comenzé a utilizarlas, hasta épocas
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recientes ha sido por métodos rusticos, es decir, no ha habido necesidad de excavaciones
mineras profundas, como tiros o tdneles. En la figura 1.8, se muestra una fotografia de la
mina el Recreo, ejido el Palizar explotada a cielo abierto de este mineral, del municipio
de Agua Blanca de Iturbide. El caolin después de la extraccion se transporta a las plantas

de procesamiento con un contenido de humedad promedio de 10 a 18%.

Figura 1.8. Mina de caolin el Recreo, situada en el municipio de Agua Blanca de

Iturbide, Hidalgo explotada a cielo abierto.

Basicamente, el procesamiento del mineral de caolin, se clasifica en dos procesos
de acuerdo a su calidad: en seco y en humedo. El primero es principalmente utilizado en
caolines con un mayor contenido de silice y el segundo en caolines con contenidos altos

en alumina [7].

En el procesamiento en seco sélo se remueve la arena, se clasifica el caolin por
tamarfios de particula y se seca. En el segundo, se realizan ademas otros pasos en donde
el agua es utilizada para realizar el lavado obteniendo un producto més fino y de mayor
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calidad; este ultimo se usa principalmente para la industria del papel. A continuacion, se

explicaran cada uno de los procesos antes mencionados.
1.4.1 Procesamiento en seco.

El caolin se explota a cielo abierto y de las minas se transporta a las plantas de
procesamiento, procediendo a reducir su tamafio por medio de una quebradora de
quijada dando por resultado un producto de menor tamafio para un facil manejo del
mineral dentro del proceso. El caolin es transportado por bandas a las tolvas de
alimentacion hacia secadores de tipo rotativo y a contra corriente, con el fin de eliminar
la humedad que trae el mineral desde mina. Ya seco se trasporta por bandas a las tolvas
de alimentacién para la molienda con un molino de rodillos a fin de reducir su tamafio y
clasificar el mineral entre 200 y 325 mallas, posteriormente es mandado a un colector
donde es determinada su granulometria verificando sus especificaciones requeridas. El

mineral que no pasa las mallas seré devuelto a la molienda.

En la industria, si requieren de tamafios de particula de mayor finura se manda a
un proceso de micronizacion utilizando un molino de martillos con especificaciones de
tamanfo de particula inferior a 325 mallas, obteniendo un producto minimo de 400 mallas
o0 mas fino. Los productos obtenidos seran depositados en tolvas para su envasado y
posteriormente se procede a su embarque, finalmente hasta llegar a las industrias para su

procesamiento como se observa en la figura 1.9.
1.4.2. Procesamiento en humedo.

El caolin se explota a cielo abierto y subterraneo, de las minas se transporta a la
planta procesadora. Después de extraido el mineral, se procede a reducir su tamafio por
medio de una quebradora de quijadas dando por resultado un producto de menor tamafio;
posteriormente es atricionado, es decir, se procesa para liberar el caolin, consistiendo en
una agitacion enérgica que da un trabajo mecanico al mineral dejando la caolinita

practicamente libre de roca.
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Figura 1.9. Procesamiento de caolin en seco.
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El material posteriormente es enviado a un agitador para la formacion de una

mezcla que se alimenta por gravedad a un hidrociclén a 20% de sélidos (unicaolin).

El residuo denominado “colas” es desechado por medio de un derrame que tiene
el mismo clasificador. Ya realizado el proceso de clasificacion pasa a un espesado, para
reducir el contenido de agua y concentrar mas el material, posteriormente pasa a través
de una méaquina centrifuga que elimina parte del agua y concentra al caolin como se

muestra en la figura 1.10.
El producto obtenido en este paso ofrece dos alternativas a seguir:

A) Si las impurezas de color, producidas por lo general con éxidos de hierro, no
afectan a la calidad del producto, se continta el proceso en un filtro prensa, enseguida
pasa a una tolva que alimenta a un secador rotatorio saliendo el producto deseado en un
transportador metalico a la tolva de almacenaje y envasado, posteriormente se procede a

su embarque.

B) Si hay necesidad de someterlo a un proceso de blanqueo, se conduce a las
pilas de lavado donde se efectlia el blanqueo por medio de soluciones diluidas de acido
sulflrico, agitacién y asentamiento, por un periodo de 5 a 6 horas, para después seguir

con los mismos pasos que en el caso A.
1.5. Usos industriales.

La industria del papel consume aproximadamente el 50% (12 millones de
toneladas) de la produccion mundial de caolin y muchos de los desarrollos han sido en
este sector papelero. De las 12 millones de toneladas estimadas usadas en la industria
papelera, 75% es para el revestimiento de papel y 25% para relleno. Actualmente, las
grandes compafiias caolineras buscan del mineral que tenga propiedades como
viscosidad y brillo, porque la forma y dimension de las particulas ahora se pueden ver y

medir con mayor facilidad y relacionarlas a su aplicacion funcional.
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En la tabla 1.1 se muestran las diferentes calidades del caolin de acuerdo a sus
usos. Notese que el caolin de mayor calidad es el utilizado para la industria
farmacéutica, no obstante requiere hasta 2.8 % de TiO,. La industria del cemento
requiere un alto porcentaje de silice y aquella industria que permite méas cantidad de

oxidos de hierro y titanio es la del hule [8].

Tabla I.1. Especificaciones del caolin por uso industrial expresado en porcentaje [8].

FORMULA QUIMICA PAPEL (%) CERAMICA (%) | REFRACTARIA (%) CEMENTO (%)
Sio, 45-47 45-50 50-60 69-70
Al,Os 37-40 34-39 26-39 10-17
Fe,0s 0.10-0.60 0.20-0.90 0.90-1.03 0.20-1.06
TiO, 0.10-1.60 0.10-1.50 0.00-1.50 0.22-1.90
K0 0.00-0.10 0.00-3.00 0.00-3.00 X
Ca0 0.10-1.50 0.00-0.50 05 X
Na,0 0.00-1.50 05 0.50-0.69 X
MgO 0.00-0.14 0.00-0.30 0.00-0.030 0.40-0.94
FORMULA QUIMICA PINTURA (%) HULE (%) FERTILIZANTE (%) | FARMACEUTICA (%)
SiO, 42-43 44-46 51-53 51-53
Al,O; 32-33 37-39 42-45 42-45
Fe,0; 0.30-0.35 2.0-2.0 TRAZAS TRAZAS
Tio, 1.44-1.47 1.0-1.50 1.50-2.5 1.80-2.80
K.0 1.60-1.88 X TRAZAS TRAZAS
Ca0 X X TRAZAS TRAZAS
Na,O 0.38-0.40 X TRAZAS TRAZAS
MgO 0.15-0.90 X TRAZAS TRAZAS

1.6. Flotacion en espuma.

Uno de los procesos para la separacion de impurezas es la flotacién; es un
proceso fisico para beneficiar o elevar el grado de valores de un mineral, este proceso
se basa, en la formacion de una capa de espuma, como un medio para separar 0
remover los minerales seleccionados de los componentes de una pulpa de mineral
molido [9].
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Este proceso de separacion se desarrolla en tres etapas principales:

1) La modificacion quimica selectiva de la superficie de la particula de un

mineral especifico para afectar su flotabilidad.

2) El contacto entre las burbujas de aire y las particulas de mineral, es decir, la
adherencia selectiva de las particulas flotables a éstas burbujas y el rechazo de los
minerales no flotables; y

3) La separacion de los minerales flotables de los no flotables.

La definicion tradicional de flotacion dice, que es una técnica de concentracion
de minerales en himedo, en la que se aprovechan las propiedades fisico-quimicas
superficiales de las particulas para efectuar la seleccion. En otras palabras, se trata de un
proceso de separacion de materias de distinto origen que se efectia desde sus pulpas
acuosas por medio de burbujas de gas y a base de sus propiedades hidrofilicas e

hidrofébicas.

Segln la definicién, la flotacién contempla la presencia de tres fases: solida,
liquida y gaseosa. La fase sélida estd representada por las materias a separar, la fase
liquida es el agua y la fase gas es el aire. Los sélidos finos, los liberados y el agua, antes
de la aplicacién del proceso, se preparan en forma de pulpa con porcentaje de sélidos
variables pero normalmente no superior a 40% de sélidos. Una vez ingresada la pulpa al
proceso, se inyecta el aire para poder formar las burbujas, que son los centros sobre los

cuales se adhieren las particulas solidas.

Para lograr una buena concentracion se requiere que las especies que constituyen
la mena estén separadas o liberadas. Esto se logra en las etapas previas de reduccion de
tamafo. Para la mayoria de los minerales, se logra un adecuado grado de liberacion

moliendo a tamarfios cercanos a los 100 micrones (0.1 mm).
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Al aumentar el tamafio de la particula, crecen las posibilidades de mala
adherencia a la burbuja; en tanto que las particulas muy finas no tienen el suficiente

impulso para producir un encuentro efectivo particula burbuja.

Hasta los afios 80 se comenzO a realizar investigacion de los minerales no
metalicos entre ellos el caolin. Principalmente debido a que el comportamiento de los

minerales no metalicos es completamente diferente al de los minerales no sulfurosos.

Es necesario considerar que en el presente trabajo la materia prima a flotar son
arcillas, esto significa que estamos hablando de particulas ultrafinas cuyo tamafo oscila
desde algunos nandmetros hasta alrededor de 20 micrometros. De tal suerte que la forma
de operacion del proceso de flotacion difiere de aquel utilizado en la flotacion de
sulfuros. Asi mismo es importante mencionar que se utilizara la flotacion inversa, en la

cual el producto flotado son las impurezas (ganga o cola).

En el siguiente capitulo se describen ampliamente los factores a considerar para

efectuar la flotacién inversa de caolin.
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CAPITULO Il

ANTECEDENTES

El presente capitulo describe los trabajos cientificos realizados previamente
respecto a la flotacion en espuma de caolin, los cuales sirvieron de base para el

desarrollo de esta tesis.

Se han propuesto diversos métodos para purificar el caolin, tales como
separacion magnética [10], floculacion selectiva [11], lixiviaciéon [12], aplicacion de
ultrasonido [13], biolixiviacion [14] y separacidn de tamafios por hidrociclon [15]; sin
embargo los maés utilizados son flotacién, lixiviacion y separacion magnética de muy
alta intensidad. Una busqueda exhaustiva en la bibliografia referente al procesamiento
de caolin, arrojé que en México, no existe suficiente investigacion enfocada a separar las
impurezas tales como la silice, la materia organica, los 6xidos de hierro (Fe) y 6xidos de
titanio (TiO,), feldespatos y otras arcillas, mismas que disminuyen la calidad del caolin;
mientras que en otros paises tales como Brasil, Estados Unidos, Espafia y China, la

tecnologia de beneficio esta muy avanzada.

El beneficio del caolin que permite incrementar su pureza y por ende su blancura
ha sido estudiado durante varias décadas; un caolin de alta calidad y con recuperaciones
en peso significativas, puede ser obtenido al combinar estos procesos, sin embargo para

lograrlo se necesitan numerosas horas de investigacion en el laboratorio.

Uno de los procesos ya mencionados de importancia para el desarrollo de ésta
tesis, es el de flotacion inversa, la cual ha sido ya reportada por Duke en 1951, Greene
en 1961 y Lannicelli desde el afio 1965 [16].
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En diversos trabajos cientificos, se ha publicado que la dispersion es una etapa
crucial que debe aplicarse antes de la flotacion [17]. Esta es debido a que la distribucion
de tamafios de particula del caolin es muy fina, de tal suerte, que, frecuentemente se
forman conjuntos de particulas, dentro de las cuales se quedan atrapadas otras y no se

logra el contacto mineral — reactivo.

Recientemente Raghavan y colaboradores [18] realizaron en el afio 2007,
algunos trabajos referentes a la flotacion de Caolin para la separacion de impurezas de
Oxido de hierro (Fe,O3) vy titanio (TiO,). Estos investigadores recolectaron mineral del
oeste de la India, separando particulas gruesas utilizando una malla con abertura de 300
mallas, posteriormente se utiliza un ciclon de 2” y 17 y 10 mm. Este es llamado proceso
de desarenado. La pulpa de finos fue secada, repulpada y sometida a un separador
magnético de muy alta intensidad (Cryo-Filtracion) de 5 Teslas. EI Producto no
magnético fue alimentado al proceso de Flotacion. Ellos utilizaron agua desionizada
variando la cantidad de dispersante (0.5-2 gTon™), y de colector (0.5-2 gTon™)
empleando un agitador que opera a 28,000 rpm correspondiendo a una velocidad
periférica de 23 ms™. Los autores estudiaron el efecto del porciento de sélidos,
velocidad, tiempo de agitacion con un dispersante y un colector. Los pardmetros
dptimos que encontraron son un pH de 8.2, colector y dispersante de 1 gTon™, tiempo
de dispersion de 25 minutos, temperatura entre 67-70 grados centigrados, 65% de
solidos para la dispersion y 20% soélidos para flotacion. Los resultados mostraron una
remocion de TiO, del 35.5% y una recuperacion en peso de 92.6%. La blancura obtenida
después de la flotacion es de 89.3% cuando inicialmente tenia 83.4%. Otro trabajo de los
mismos autores separa impurezas de hierro y carbono. Su proceso se resume en
desarenado-separacion magnetica (3.2 teslas) -ciclones-flotacion. Para los reactivos de
flotacion se utilizaron como dispersante el silicato de sodio, como colector Keroseno y

un espumante Aerofrot 73, logrando incrementar la blancura de 81% a 82.5%.
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Bomi M. y colaboradores [19] realizaron en el afio 1982, distintas pruebas de
flotacion en espuma, utilizando los procesos de eliminacion de impurezas por flotacion
en espuma y la separacion magnética. Los investigadores después de pasar a la prueba
de flotacion realizaron un desarenado pasandolo por 325 mallas, otro proceso para
blanquear el caolin es el de separacion magnética a 6 kilogauss en un tiempo de 67
segundos, finalmente se somete a un centrifugado obteniendo un tamafio de particulas de

2 micrémetros.

Las arcillas utilizadas en otro estudio fueron sedimentos suaves de caolines de
Georgia, normalmente con un contenido de 1.5% a 2.0% de TiO,. En la prueba de
flotacion realizada por Bomi M. y colaboradores utilizan un proceso de dispersion
acuoso con silicato de sodio, manteniéndolo a un pH de 7 a 10 con hidréxido de amonio
o0 hidréxido de sodio, con un tiempo de acondicionamiento de 15 minutos de 25% al
65% de sodlidos. Los productos resultantes se aplican para la industria del papel y
recubrimientos, varias técnicas en el pasado pueden ser usadas para la decoloracion de
las impurezas. Los autores utilizan para el proceso de flotacion, acidos grasos alifaticos
y &cidos oleicos que son los mas notables como agentes colectores apropiados para la
remocion de impurezas base titanio. Los compuestos alifaticos como el éster de fosfato y
el acido graso que consisten en monoesteres, di-esteres y mezclas en forma de sal (sodio,
calcio, o magnesio). Obtuvieron un brillo del caolin con estos compuestos mencionados
anteriormente, fueron combinados dando resultados satisfactorios disminuyendo el
porcentaje de TiO, con respecto al acido oleico solo. En la metodologia siguiente se

retomaran las experiencias de los investigadores y sera explicada.

En estudios recientes referentes al beneficio del caolin por flotacion, cuya cabeza
son las colas de un proceso anterior de separacion magnética de muy alta intensidad, se
han aplicado como dispersantes al silicato de sodio, carbonato de sodio, policarboxilato,
poliacrilato y otros reactivos de la empresa CYANAMID, con dosificaciones de 1 a 3

kilogramos por tonelada [20].
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Los primeros reactivos utilizados para la flotacion de las impurezas (minerales
titano-férreos) fueron los quelatos; posteriormente otros estudios pusieron en evidencia
que los hidroxamatos exhiben mejor selectividad y no necesitan un espumante para la
formacion de burbujas. Ambos, un hidroxamato y una enérgica agitacion son necesarios

para efectuar una flotacion con buenos resultados [21].

El beneficio de los minerales no metélicos es considerado todo un reto por los
especialistas, debido a las importantes diferencias que existen con los minerales de
sulfuros metélicos, estas han sido descritas por Nagaraj y colaboradores [22], explicando
ademas que la flotacién en espuma de estos dos grupos de minerales debe tratarse de

diferente manera. Dentro de las principales diferencias se encuentran las siguientes:

> Diferente afinidad de reactivos de flotacion; La quimica de superficie de
los minerales sulfurosos esta basicamente regida por reacciones
electroquimicas, mientras que para los minerales no sulfurosos, esta

gobernada por intercambio iénico.

» Los minerales sulfurosos tienen muy poca diferencia en sus propiedades
de superficie, sin embargo; en los minerales no sulfurosos estas tienen
importantes variaciones, y por lo tanto, las condiciones de flotacién son

mucho mas especificas.

» Muchos minerales no sulfurosos estan constituidos por lamas, tales como
arcillas u oxidos de hierro, lo cual genera problemas en las diferentes
etapas del proceso, ademas es bien conocido que la presencia de las lamas
causa inconvenientes en la flotacién puesto que el consumo de colector
incrementa notablemente debido a la alta area especifica de las lamas,
otros problemas son: el entrampamiento de particulas dentro de cimulos
de otras, la insolubilidad de las particulas finas, la viscosidad elevada y la

dificultad en el espesamiento del producto.
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» Puesto que la quimica de superficie de los minerales no sulfurosos esta
regida por intercambio ionico, la calidad del agua es muy importante

(presencia de iones).

> La calidad de los productos de minerales no sulfurosos es mucho mas

estricta que aquella de los minerales de sulfuros metalicos.

El proceso de flotacion de caolin es delicado puesto que en primer lugar se trata
de procesar particulas coloidales cuya carga eléctrica y potencial de hidrdégeno son

parametros cruciales en el control de la flotacion en espuma de toda clase de arcillas.

En este trabajo se realiza la flotacion inversa. Este proceso lleva esta
nomenclatura debido a que es un proceso inverso a la flotacion convencional. En esta
ultima se obtiene la mena; siendo esta el concentrado y la flotacion inversa se obtiene en

la espuma la ganga (colas).

Sobre la base de la revision bibliografica se concluye la necesidad de caracterizar
el mineral tal como viene de mina, separar las arenas por medio de cribas para
posteriormente buscar un método para la obtencién de particulas micrométricas-
nanomeétricas de caolin por medio del proceso de dispersion utilizando el reactivo
CYQUEST ® DP-6 (poliacrilato de sodio en agua) de la empresa CYTEC y agua
desionizada. Posteriormente un proceso de flotacion llevado a cabo utilizando los
reactivos mencionados en la bibliografia tal es el caso del colector AERO ® 6494. Se
pretende estudiar el efecto del porcentaje de solidos durante la dispersion y el tiempo de

acondicionamiento para los procesos de dispersion, flotacion y asentamiento.

En lo que concierte a la revision bibliografica no se habla del mineral de caolin
de color beige; por lo que la aportacion de este trabajo de tesis consiste en aplicar los

procesos generados a fin de disminuir las impurezas obtener caolin de color blanco.
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CAPITULO Il

PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

En este capitulo se describe la metodologia utilizada, iniciando por el muestreo
del mineral en mina y en cada uno de los procesos, tales como: trituracion, atricionado,
cribado, dispersion, flotacion, asi como la descripcion de los equipos para determinar las

caracteristicas fisicas y quimicas de los productos obtenidos.

La caracterizacion del mineral de partida es absolutamente necesaria, ya que
permitira determinar la calidad del caolin a purificar, ademas de dar informacion de la
distribucion de tamafio de particula, morfologia y composicion quimica que ayudara a

explicar el comportamiento del material durante el procesamiento.

Para hacer mas comprensible y simplificada la metodologia seguida en la figura
I11.1, se muestra un diagrama general del proceso llevado a cabo, notese que el mineral
de partida es el mineral de mina y se obtienen cuatro productos, tres de ellos son
desechos (mineral +400 mallas, mineral asentado y colas), siendo el producto final el
concentrado, se hace énfasis en que los productos de dispersion y flotacion fueron
efectuados al 45% y 20% de sdlidos en masa. Notese que en dos puntos del diagrama
presentado en la figura I11.1, en la primera parte del proceso se agregd agua corriente y

en la segunda parte del proceso se agreg06 agua desionizada principalmente.

Se utiliza agua desionizada con la finalidad de que no exista la presencia de iones
que interactien en el proceso subsecuente de dispersion y flotacion en los cuales

manejan particulas inferiores a 10 micrometros, las cuales estan cargadas eléctricamente.
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Figura I11.1. Diagrama de flujo del proceso de preparacion mecanica y beneficio.
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111.1 Muestreo en mina.

Se realizaron visitas de campo a los yacimientos caoliniferos del municipio de
Agua Blanca de Iturbide, para la toma de muestras del mineral. Se buscé apoyo de gente
experimentada y conocedora de la zona quien ayudé a ubicar las minas. La toma de las
muestras se efectué en conjunto con la empresa molinos y moliendas de Pachuca,
utilizando el método de muestreo selectivo, desgajando muestras de mineral de la
superficie de la mina, utilizando un pico en algunos casos pero en la mayoria el material
estaba en el piso de la mina, en todos los casos se tomaron las muestras de un color
beige con un peso de 25 Kg. se llen6é una ficha de inventario fisico presentada en el
apéndice A.

Es importante sefialar que una vez colectadas las muestras en las minas; la
Carbonero de jacales, la Nifia, los Gavilanes, la Lomita, y la Mohonera como se muestra
en la figura 111.2, el mineral recolectado se mezcld obteniendo un solo compdsito del

mineral de caolin [23].

Figura I11.2. Localizacion del muestreo de minas del mineral de caolin [23].
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I11.2 Reduccion de tamario.

En esta etapa, inicialmente se realizd la trituracion que permitié la
homogenizacion de tamafio del mineral de mina, a fin que pudiera ser manejable en
laboratorio y hacer el compdsito del mineral beige. El proceso de trituracion del mineral
se realizd en primera instancia con una quebradora de quijada industrial, para
posteriormente pasarla por la trituradora de quijadas de laboratorio y posteriormente se
pasé a una quebradora de rodillos. El paso siguiente es de atricidn, que consiste en la
formacion de una pulpa a = 60 por ciento de sélidos utilizando agua corriente y
sometiendo dicha pulpa a una severa agitacion dentro de una celda de flotacion marca
Denver e instalando en la flecha del equipo una propela de doble aspa; todo esto con el
objetivo de deshacer los grumos de mineral, durante 10 minutos. En la prueba de
dispersion se realiza a = 45 por ciento de solidos y finalmente en la prueba de flotacion
se realiza a = 20 por ciento de solidos, se muestra la tabla 111.1 en el apéndice B y los
calculos para el porcentaje de sélidos en peso, la cual indica la relacion pulpa-por ciento

de sélidos- peso seco- volumen de agua, para un litro de pulpa.
111.3 Desarenado mediante cribas y secado del mineral.

En segundo lugar se realiz6 el proceso de desarenado mediante cribas, el cual
consiste en separar el material grueso de la pulpa, depositando lentamente la pulpa y con
ayuda de agua corriente, se pasa por distintas mallas marca Tyler con aberturas que van
desde 170 um, 63 pm, 45 pum, hasta una malla de abertura de 38 um (-400 mallas), la
pulpa que pasa se colecta en botes de plastico de 20 L se deja reposar; posteriormente se
decanta separando el agua lo mas posible y se filtra, utilizando filtros neumaticos marca
Moreo Sepor, la “torta” obtenida se lleva a una estufa para secarla a una temperatura de

105°C; el mineral que no pasé por la malla 400, no es utilizado en este estudio.

El mineral seco a -400 mallas es guardado en recipientes con tapa a fin de que no

adsorba humedad nuevamente del medio ambiente.
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111.3.1 Determinacion de la densidad.

Para obtener la magnitud referida a la cantidad de masa contenida en un
determinado volumen es necesario primero verificar los volimenes del material que se
va a utilizar (bureta y matraz aforado). Para que el valor de la densidad sea correcto es
necesario que el equipo sea de la misma marca asi se evitara errores de medicion y el

resultado final no se vera alterado.

El volumen tiene que ser idéntico, tanto como para la bureta como para el matraz
aforado que se utiliza en este proceso. Se procede a realizar la medida del volumen del
mineral. Se pesan 20 g del mineral en polvo que se afiadirdn al matraz, el cual debe estar

completamente seco.

Se llena de agua la bureta con 50 mL de agua y se le agregan lentamente al
matraz que contiene el material en polvo, una vez hecho eso, se vuelve a llenar la bureta
con la misma cantidad y se le agrega nuevamente el agua al matraz hasta que alcancen
los 100 mL.

Por lo que hay agua sin caer al matraz detenida en la bureta, entonces, se hace la
diferencia de los 100 mL de agua total menos el agua sin caer se obtiene el volumen del
material. Finalmente se puede calcular la densidad del material dividiendo la masa

(20 g) entre el volumen ya calculado.

I11.4. Proceso de dispersion.

El objetivo de la dispersion es evitar la agregacion de particulas que tienden a
unirse debido a las cargas eléctricas, por lo que se agrega un agente dispersante que
actla en la superficie de la particula. Es importante enfatizar que en el proceso anterior
de cribado, se utiliz6 agua corriente para obtener la pulpa, dicha agua se elimind

mediante el secado, en los procesos subsecuentes solo se utilizara agua desionizada.
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En ésta etapa de dispersion se pesan 933 g de mineral, mezclando con 1140 mL
de agua desionizada en una celda de flotacion para formar 1.5 L de pulpa a 45% de
solidos en peso, se agregan 1.4 mL de dispersante CYQUEST ® DP-6 (poliacrilato de
sodio en agua) de la empresa CYTEC que corresponde a 1 kg de dispersante por
tonelada de caolin, los calculos se muestran en el anexo A. La pulpa es agitada durante
0.5 horas a 3000 rpm en una celda de flotacion marca Denver, como la que se muestra
en la figura 111.3 a, para este procedimiento se utiliza una propela de doble aspa, como se

muestra en la figura 111.3 b.

Cabe mencionar que debido a las altas revoluciones del proceso se acondiciond

un recipiente de plastico con tapa para evitar pérdida de pulpa.

Figura 111.3. Equipo para realizar la dispersion. a) Celda de flotacién marca Denver.,
b) Aspas del equipo para dispersar.

I11.5. Proceso de asentamiento.

Ya obtenida la pulpa dispersa a 45% de sélidos, se toma una muestra de esta
pulpa (555 g) y se mezcla con agua desionizada (445 mL) para obtener una pulpa a 20%
de sélidos en peso, como se muestra en el apéndice B, la tabla I11.1 y los célculos para
el porcentaje de solidos en peso; se deposita en una bureta graduada de un litro y se deja

asentar la pulpa durante 0.5 horas. Este tiempo fue determinado al hacer pruebas
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preliminares de tiempo de asentamiento, dando como resultado que 0.5 horas es

apropiado para que el mineral pesado se asiente.

El producto obtenido de la dispersion (mineral que se encuentra en la parte
superior de la mezcla) se retira por decantacion, y es ésta la pulpa utilizada como
materia prima para la etapa de flotacién, como se muestra en la figura I11.4. El resto de
material que se queda en la parte inferior de la probeta, (mineral que se asienta), con un
tamafio de particulas de 30 um, que queda asentado 30 mL al 70% de s6lidos, que son
desechos puesto que no se utilizaran para la prueba de flotacion y que pueden ser objeto

de un estudio posterior.

Figura I11.4. Pulpa para la flotacion inversa.

111.6. Prueba de flotacién inversa.

Ya realizada la etapa de dispersion, se llevara a cabo la etapa de flotacion inversa
para la separacion de minerales de titanio al 20% de solidos en peso, utilizando 0.22 mL
de colector AERO ® 6494 de la empresa CYTEC, la pulpa es agitada con tiempo de
acondicionamiento 0.5 h a 600 rpm con una celda de flotacion marca Denver, para este

procedimiento se utiliza un difusor y un impulsor; aditamentos que son mostrados en la
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figura 111.5.a. Se abre la valvula para que se inyecte aire por medio de la flecha del
equipo para hacer las burbujas durante un minuto y remover las impurezas 6 colas como
se muestra en la figura I11.5.a1. En este proceso, las burbujas suben hacia el contenedor

donde se van a depositar las impurezas, como la que se muestra en la figura 111.5.b.

Figura I11.5. Equipo para realizar la flotacion. a) Difusor e impulsor., al) Véalvula de

liberacion de aire., b) Espuma de la flotacion (colas 6 impurezas).

I11.7. Equipos para la técnica de analisis del mineral.

En el Area Académica de Ciencias de la Tierra y Materiales (AACTyM) de la
universidad Autonoma del Estado de Hidalgo (UAEH), se cuenta con equipos para la
caracterizacion de los productos obtenidos del proceso; los analisis se complementaron

con equipos de caracterizacion del Instituto Mexicano del Petréleo (IMP).
Los métodos de caracterizacion que se utilizaron fueron:

A) Analisis de tamafio de particula (ATP).

B) Microscopia electronica de barrido (MEB).
C) Difraccion de rayos X (DRX).

D) Espectrometria de plasma (ICP).

E) Medicion del indice de color (IC).
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A continuacién se describird brevemente el funcionamiento y utilizacion de cada

uno de los equipos para la caracterizacion del mineral.

A) Analizador de tamafio de particula (ATP).

En este equipo se determind el tamafio promedio y la distribucién del tamafio de
las particulas suspendidas en un medio liquido (agua desionizada con dispersante) de
acuerdo al principio de dispersion de la luz, llamado patron de dispersion que esta
formado por la intensidad de la luz en funcién del angulo de dispersion, esto se traduce
en una serie de patrones individuales para cada particula, las cuales se superponen,
generando un patron Unico y exacto que representa las mediciones de todas las
particulas. Para esta prueba de caracterizacion se utilizd un analizador de tamafio de
particula, como se muestra en la figura 111.6, marca Beckman & Coulter, modelo
LS-13320.

Figura 111.6. Analizador de tamafo de particula.
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B) Microscopia electronica de barrido (MEB).

Este equipo se emple6 para observar la morfologia y corroborar el tamafio de las
particulas de cada muestra de caolin con respecto a los resultados arrojados por el

analizador de tamafio de particulas descrito anteriormente.

El equipo utilizado, se muestra en la figura I11.7, es de la marca Jeol, modelo
JSM-6300, el cual funciona mediante el bombardeo de electrones sobre la superficie
para obtener una imagen ampliada. En el microscopio electronico de barrido, se realizé
un analisis quimico por (EDS). La espectroscopia de energia dispersiva, mide la energia
de los rayos x emitidos por &tomos después de haber sido ionizados por un haz de rayos
X, los cuales son caracteristicos de cada elemento. Este andlisis se empled para
corroborar la presencia de los Oxidos metalicos (Fe;Os, TiO,, Al,O3 SiOy), en la
muestra. Las micrografias obtenidas de los polvos son presentadas en el capitulo

siguiente.

Figura I11.7. Microscopio electronico de barrido.
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C) Equipo de difraccion de rayos X (DRX).

Para conocer las fases presentes, asi como la cristalinidad de la muestra de polvo
de caolin, se utilizo6 un difractometro de rayos X, como se muestra en la figura 111.8,
marca Discover with Gadds, modelo D8 de radiacion: longitud de onda de Cu Koy,
1.5418, detector de area HI-STAR, monocromador de haz primario Gdbel mirror,
condiciones de medicion: condiciones de barrido; 1 frame 0-20=10-15, frame width=0,
integracion 20= 4 a 80; tiempo de conteo por frame= 300 segundos; tamafio de paso;
0.05 grados 20; potencia; 40Kv, 40mA.

Figura 111.8. Difractometro de rayos X.

Este equipo basa su funcionamiento en la aplicacion de un haz de rayos X a la
muestra, si el haz difractado cumple con la ley de Bragg, que relaciona la longitud de
onda de los rayos X y la distancia interplanar con el angulo de incidencia de dicho haz,
se observara una interferencia constructiva, la cual se representa por medio de picos en

un difractograma. La expresion de la ley de Bragg es la siguiente ecuacion:
ni = 2d Sen (0) Q)
Donde:

n: NUmero entero.
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A: Longitud de onda de los rayos X.
d: Distancia interplanar cristalina.

0: Angulo entre los rayos incidentes y los planos de dispersion.

D) Espectrometria de plasma acoplado (ICP).

La espectrometria de masas de plasma acoplado inductivamente es una técnica de
analisis elemental empleada para determinar los elementos que forman una muestra de
naturaleza desconocida o bien la proporcién en la que estos se encuentran en el caso de
que se conozca su naturaleza. El equipo es capaz de generar plasma en su interior. El
plasma producido permite evaporar, disociar, ionizar y excitar cada uno de los elementos
de la muestra. Los cationes producidos emiten radiacion al desexcitarse. Esta radiacion
es caracteristica de cada elemento, lo cual permite su identificacion. Estas técnicas son
muy sensibles, de forma que es posible detectar elementos de la tabla periddica que se

encuentran en muy baja proporcion (trazas y ultra trazas).
E) Medicion del indice de color.

El color se mide con espectrofotometros de reflectancia. Estos equipos miden la
cantidad de luz reflejada por una superficie como una funcion de la longitud de onda y

producen un espectro de reflectancia.

Basicamente, un espectrometro funciona iluminando la muestra con luz blanca y
calculando la cantidad de luz que es reflejada a cada intervalo de longitud de onda. En
general se miden 31 intervalos centrados en 400nm, 410nm, 420nm, 700nm. Esto se
hace pasando la luz reflejada por un aparato monocromador que divide la luz en los
intervalos de longitud de onda especificados. Se muestra el esquema de un

fotocolorimetro en el apéndice C.
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CAPITULOIV
RESULTADOSYDISCUSION.

En el capitulo anterior se describieron las metodologias y equipos utilizados en
el proceso de desarenado del caolin. En el presente capitulo se presentan los resultados
obtenidos de la caracterizacion de la materia prima y de los productos obtenidos en cada

uno de los procesos. Se realiza ademas la discusion de los mismos.

En estudios preliminares se estudio el efecto del porcentaje de solidos, tiempo de
asentamiento después de la dispersion, tiempo de acondicionamiento, el efecto de
agitacion comparando los equipos celda Denver contra Ultra Turrax, diferentes tipos de

dispersantes; sin embargo no se obtuvieron resultados significativos.

IV.1. Andlisis de la distribucion de tamafios de particulas por cribas, del mineral de

mina preparado mecénicamente.

Una de las caracteristicas importantes a evaluar de cualquier mineral a procesar
es la distribucién de tamafio de particula. En la figura IV.1, se presentan graficamente
los resultados del analisis de distribucion de tamarios de la muestra de mina triturada y
atricionada en forma de pulpa a un porcentaje de solidos. Después del cribado, se
obtiene un porcentaje en peso de 12% para el material superior a 335 micrémetros
retenido sobre la malla, para el mineral entre 335 y 38 micrometros se obtiene un 18%
de la distribucidn, este es material que posee una consistencia que asemeja a la arena de
playa, pudiéndose distinguir a simple vista particulas de cuatro coloraciones diferentes:
blancas, café claro, rojas y negras, estas ultimas se considera que son oxidos metalicos
comprobando que tienen susceptibilidad magnética. Esto induce a separar por medios
gravimétricos y magnéticos, sin embargo es un proceso estudiado en otro trabajo de

tesis.
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La proporcién mas importante, de 70%, es del mineral que pasa por la malla 400
(abertura de 38 micrometros). Este resultado es de esperarse puesto que el mineral de
caolin y las arcillas presentes son materiales muy inconsistentes que disminuyen

facilmente su tamafio durante la preparacion mecanica.

80%
70%
60%
50%
40%
30%
20%
B
0%
+335um -335um -38 um
+38um
Diametro de la particula (um)

Peso (%)

Figura IV.1. Granulometria por tamices del caolin de mina después de ser triturado y

atricionado.

IV.2. Andlisis de tamafio de particula de mineral inferior a 38 micrémetros por

rayo laser.

La grafica 1V.1 proporciona informacion general obtenida de una serie de
tamices, sin embargo para el material fino e inferior a 38 micrémetros, no es posible
analizarlo con tamices por lo que se realiz6 un estudio de distribucion de tamafios con
ayuda del equipo de difraccion de rayo laser. De la pulpa al 45% de solidos tratada en el
del proceso de dispersion, se muestrean aproximadamente 20 mL de pulpa para su

posterior analisis de distribucion de tamafio.
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Dicho andlisis es mostrado en la figura 1V.2, ésta grafica muestra tres modas
diferentes en aproximadamente 1, 8 y 25 micrometros. Arrojando un tamafio promedio

de particula de 25 micrémetros

Volumen (%)

T T T T
04 1 2 4 6 10 20 40 100 200 400

Diametro de la particula (um)
Figura IV.2. Distribucién de tamafios de particula por difraccion de rayo laser

del material inferior a 38 um.

1V.3. Asentamiento del mineral de caolin.

En este proceso de asentamiento, el mineral ya disperso se deposita en una bureta
graduada de un litro, se agrega agua desionizada y se deja asentar la pulpa durante 0.5
horas. Este proceso ha sido explicado en el capitulo 111, seccién 111.5, obteniendo que las
particulas gruesas se van a la parte inferior de la probeta y las particulas micrométricas
guedan en suspension por encima de las particulas gruesas como se observa en la figura
IV.3.
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Figura IV.3. a) Probeta con mineral asentado y disperso. b) Detalle del mineral

asentado.

Por lo que se obtiene un tamafio de particula coloidal-micrométrico, realizando

una dispersion previa antes del asentamiento del mineral, separando la suspension

coloidal adecuada, obteniendo un tamafio de particula aproximado de 1 micrometro,

como se observa en la figura 1V 4.

2.5

Volumen (%) 27

1.5

Didmetro de la particula (um)

Figura IV.4. a) Probeta con mineral disperso b) Andlisis de tamafio de particula del

mineral disperso.
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Es importante mencionar que al utilizar esté proceso se obtienen tamarios de
particulas de caolin muy similares a los reportados por Raghavan y Colaboradores

quienes utilizaron hidrociclones de 2”, 1” y 10 mm de didmetro [20].

De tal manera que el proceso de dispersion-asentamiento utilizado, es exitoso y

menos costoso que el proceso de separacién con hidrociclones.

IV.4. Microscopia electronica de barrido (MEB).

Esta técnica fue utilizada con la finalidad de estudiar la morfologia, el tamafio de
las particulas. La composicion del andlisis quimico de las muestras por medio de

espectroscopia de energia dispersiva EDS.
IV.4.1 Espectroscopia de energia dispersiva (EDS).

Se realizd un analisis cualitativo por (EDS) de cuatro muestras: a) mineral

inferior a 39 um, disperso, solucion rojiza y concentracion de flotacion.

A) EDS del mineral inferior a 39 um.

Se aplicé un analisis (EDS) al polvo correspondiente a las particulas inferiores a
38 micrémetros. Como se muestra en la figura 1V.5, podemos observar la presencia de
los elementos Al, Si 'y O propios de la caolinita. Obsérvese una sefial mas intensa para el
Si que para el Al, lo que podria significar un exceso de silicio. La presencia de los

elementos de S, Tiy Fe corresponden a las impurezas.
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Figura IV.5. Resultados de la espectroscopia de energia dispersiva aplicada al mineral

inferior a 38 micrémetros.

B) EDS del mineral disperso.

En la figura 1V.6, contrariamente al analisis anterior correspondiente al mineral
inferior a 38 micrémetros, se observa para el mineral disperso una sefial mayor de Al
que la del Si, lo que podria significar que el elemento silicio detectado en la muestra
anterior permanecio en el fondo de la probeta durante el proceso de asentamiento,

asumiéndose entonces que el mineral disperso tiene menor cantidad de silice.

12.000  45.000

Figura IV.6. Resultados de espectroscopia de energia dispersiva aplicada a la pulpa
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C) EDS de la solucién rojiza.

En la prueba de flotacion — asentamiento se obtienen dos productos, la solucion
rojiza y el concentrado, para la solucion rojiza (obviamente se analiza seca), el equipo
detecta los elementos Si, y Al, corresponden al mineral caolinita. Sin embargo revela la
presencia de S, Fe, Ca y Ti que evidentemente pertenecen a las impurezas del mineral,
notese la deteccion del elemento Ca y un pico importante de Fe con respecto a los
encontrados a las figuras anteriores, lo que significa remocidn de éstos elementos por

asentamiento, como se muestra en al figura IV.7.

9.000 12.000 15.000 418.000
kel

Figura IV.7. Resultados de espectroscopia de energia dispersiva a la solucion rojiza.

D) EDS del concentrado de flotacion.

Finalmente se muestra en la figura IV.8, en el concentrado del mineral, el equipo
detecta los elementos Si, O, y Al, corresponden al mineral, sin embargo detecta S, K 'y
Ti que evidentemente pertenecen a las impurezas del mineral, ya no existe la presencia

del Fe lo que indica que hay un beneficio del mineral.
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Figura IV.8. Resultados de espectroscopia de energia dispersiva aplicada al

concentrado del mineral.

1VV.4.2 Morfologia y tamafio de particula.

En la figura 1V.9, se muestra una imagen de MEB del mineral de caolin, de una
muestra mineral a -400 mallas antes del proceso de flotacion, observandose particulas y
aglomeradas del mineral. NOtese que se ven poblaciones de particulas de tamafios
variados que oscilan entre 10 um y 1 um, observandose formas esféricas que se

atribuyen a la aglomeracion del mineral.

N L Iy Tl 11
UAEH 28KV X2,000 16mm

Figura IV.9. Imagen de MEB del mineral de -400 mallas.
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IV.5. Diagrama de flujo propuesto para el procesamiento de beneficio del caolin.

En la figura 1V.10, se muestra el proceso de preparacion mecéanica y beneficio
realizado; este diagrama permite visualizar de manera global los procesos llevados a

cabo, sus productos, porcentajes en peso, asi como la adicion de agua corriente y agua
desionizada.
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Figura 1V.10. Diagrama de flujo del proceso mostrando el balance de masa en

-

~

COLA2 1.88% ]

porcentaje.
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En la figura V.11, se muestran de manera especifica los productos con sus leyes
(concentraciones de los minerales), la distribucion de estos en cada uno de los procesos,
asi como también el porcentaje en peso; esta informacion es muy importante debido a

que revela la eficiencia de cada uno de los procesos y se indica el indice de color (IC).

El cribado es un proceso de separacion fisica, sin embargo los resultados de los
analisis quimicos y medicién de color, muestran ciertas diferencias, siendo la mas
notoria el 6xido de silicio cuya concentracion incrementa en el producto retenido. Esto
significa que el material grueso posee una dureza mayor que aquel producto que pasa la
malla -400, éste tiene un indice de color de 89.42%.; se considera entonces que el 6xido

de silicio es parcialmente separado mediante este proceso de cribado.

Como ya se ha explicado el producto a -400 mallas se somete a un proceso de
dispersion en el cual se obtienen dos productos, un material asentado y otro disperso.
Los analisis quimicos de cada uno de los productos indican que en este proceso si existe
una separacion de los 6xidos de hierro y de los dxidos de titanio, éstos dltimos se
presentan en mayor proporcién en el material disperso con indice de color de 91.27%.
Esto es de esperarse ya que como se explicara posteriormente, el material disperso
contiene especies de Oxidos de hierro coloidales. Por lo tanto en el material asentado se
presentan cantidades inferiores de estos Oxidos metalicos, también existe una
disminucion de la concentracion de alumina mas no asi de la silice. Estos resultados
ponen en evidencia la existencia de particulas de un tamafio tal que no pueden estar en

solucion y viajan al fondo de la probeta.

Para el caso del proceso de flotacion se obtuvieron dos productos; concentrado y
cola, para este ultimo se obtuvieron en realidad dos colas, y ambas presentan resultados
de anélisis quimicos similares; no se observa una eliminacion significativa o
disminucion de éxido de hierro. Sin embargo, se pone en evidencia la recuperacion de
titanio en este producto. La cantidad de 6xido de aluminio y 6xido de silicio permanece

sin alteraciones importantes en sus concentraciones.

44



UAEH MICM

ALIMENTACION LEYENDA: (% EN PESO)
CONCENTRACION {%) DISTRIBUCION (%]
FE;Og FE;Og
MINA (100%) Ti0; Ti0;
CONC. (%) | W DIST. $i0; $i0;
147 100% Al Al
03 100% INDICE DE COLOR ()
5.5 100%
BIAL 100%
87.54%
—_— CRIBADO _—
\
+ 400 £ [0 400 £ (10%)
CONC. [%) | " DIST, CONC. (%) | ‘W DIST,
1.08 W3k 1.3 b1.7%
1.05 3B.2% 0.83 b4.8%
b1.56 .6k IR b4k
3005 30.0% BIR 10.0%
§3.42%
| DISPERSION |
ASENTADO (%) DISPERSO (63%)
CONC. [) | " DIST. CONC. (W) | % DIST.
0.64 4.9% 0.94 63.1h
0.74 8.9h 0.54 M1h
3396 4k 4 f0.6h
2.6 1.5h .88 2.1h
H.21%
FLOTACION [
\ \
I e 01 . M ' B
\
COLAT (34.27%) COLAZ(1.188%) FASE LIQUIDA (11.24%) CONCENTRADO (28.95%)
CONC. (%) | %DIST. CONC. (%) | WDIST. CONC.{h) | % DIST. CONC.{%) | % DIST.
0.68 1.9% 061 0.7% 1.5 IR 042 13.5%
04 1954 0934 2% 112 .3h 0.54 A.T%
589 1854 58.05 1.9% 351 30.9% 5802 12.4%
n47 18.74 38.08 1.9% 1.4 31.0% 012 40.4%
86.96% 9.75%

Figura IV.11. Diagrama de flujo mostrando las leyes y distribuciones de los productos.
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La diferencia entre los dos productos de colas radica en la recuperacion en peso,
la cual es casi diez veces menor en la cola 2, esto significa que en la cola uno hay un
exceso de producto que contiene caolinita, lo cual tendremos que confirmar en el

analisis cristalografica.

En el concentrado se obtuvieron dos productos: un material sélido que se va al
fondo de la celda de flotacion con 28.99 % en peso con indice de color de 91.75% y otro
material Ilamado fase liquida con un 11.24 % en peso, los cuales se obtuvieron después
de dejar asentando el concentrado de flotacion durante setenta y dos horas. Se procedio a
analizar por separado los productos dando como resultado que la fase liquida contenia
un importante porcentaje de Oxido de hierro y oOxido de titanio. ElI concentrado de
flotacion se presenta con una coloracion blanca y concentraciones aceptables para la

industria ceramica.

Para evaluar el rendimiento de un proceso metaltrgico y el balance de masas es
particularmente importante en la valoracion contable del mineral y para determinar las
recuperaciones en masa. Ademas de dar informacion de como se esté llevando a cabo la

distribucion del mineral, se describe en el apéndice D.

En la tabal V.1 se puede apreciar de manera general la concentracion inicial del
composito de mina contra las concentraciones del producto final obtenido (caolin

blanco), asi como los desechos del proceso de flotacion (colas).

Tabla IV.1. Valores del caolin inicial, concentrado y colas expresado en porcentaje.

COMPUESTO MINA (%) CONCENTRADO (%) | COLAS TOTALES (%)
Fe,0; 1.47 0.52 0.68 0.61
Tio, 0.9 0.54 0.91 0.93
Sio, 58.57 59.02 58.93 58.05
Al,O; 38.18 38.12 39.47 39.08
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IV. 6. Estudio cristalografico.

Para este estudio, se utilizo la técnica de difraccion de rayos X, por medio de la
cual se identifican las fases presentes en la materia prima y en cada uno de los productos
del proceso para beneficio del caolin.

A) Difractograma del mineral de mina.

En la figura IV.12, se observa el difractograma 2-Theta contra intensidad
relativa, correspondiente al mineral extraido de mina; cada pico fue asignado con una
letra en la parte superior que define a un mineral en especifico. Este material exhibe
minerales tales como caolinita, cuarzo, magnetita y tridimita, presentandose como fase
mayoritaria la caolinita seguida del 6xido de silice en sus fases de cuarzo y tridimita. De
igual manera se observa la presencia las impurezas tales como fierro en forma de
magnetita y greigita asi como sulfuro de hierro, ademas de una especie de 6xido

titanoférro Fe,TiO,4 (ulvospinel).

c c C = CAOLINITA (AL,0,), (5i0,2(H.0)
Z= CUARZO (Si0,)
D = TRIDIMITA (Si0,)
M = MAGNETITA (Fe.O))
TF= OX. TITANOFERRO (Fe.TiO,)
2 A= CALCITA (CaCO,)
G = GREIGITA (Fe.S.)

M/D

2-Theta

Figura IV.12. Difractograma del mineral de mina.
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B) Difractograma del mineral asentado.

Al comparar los difractogramas del mineral de mina con el mineral asentado se
observa una considerable disminucion de las impurezas de sulfuros de fierro, magnetita
y titanoférreos. Notese ademas una disminucion de la mezcla de la magnetita con la
tridimita a un angulo 2 theta de 30 en la figura V.13, esto podria significar que el cuarzo
en forma de tridimita esté disminuyendo, gracias a la separacion del material que se
queda sobre la malla 400, de tal forma que se asume que el proceso de cribado es

eficiente para eliminar ciertas impurezas incrementando la cantidad de mineral de caolin.

Este difractograma pone en evidencia un incremento en la altura de los picos en
la caolinita y una leve disminucién de la silice. Sin embargo aln estéa presente; asi como

también las impurezas de sulfuros de hierro, déxidos titano férreos y magnetita.

D C = CAOLINITA (Al,05),(Si0,)2(H,0)
c Z = CUARZO (Si0;)
z D = TRIDIMITA (SiO,)
M = MAGNETITA (Fe;0.)
G = GREIGITA (FesS,)

2-Theta

Figura IV.13. Difractograma del mineral asentado.
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C) Difractograma del mineral disperso.

El difractograma de la figura I1V.14 del material disperso pone en evidencia una
claridad en las fases de la caolinita y una disminucion de las fases de la silice en sus
formas de cuarzo y tridimita, también una disminucion de las sefiales correspondientes a

las impurezas tales como sulfuros de hierro y 6xidos titanoférreos.

C = CAOLINITA (Al,0,),(Si0,)2(H,0)
c Z = CUARZO (Si0,)
D = TRIDIMITA (SiO,)

A= CALCITA (CaCO,)

2-Theta

Figura 1V.14. Difractograma del mineral disperso.

D) Difractograma del mineral concentrado.

En acuerdo con los analisis quimicos, el difractograma del concentrado final, que
se muestra en la figura 1V.15, indica aun la presencia de impurezas tales como el cuarzo.
Sin embargo, aquellas como la greigita y la magnetita son practicamente insignificantes.
Las sefiales correspondientes a la caolinita tienen mayor intensidad relativamente que en

cualquier otro difractograma.
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C = CAOLINITA (Al,05),(Si0,)2(H,0)
Z = CUARZO (Si0,)

A= CALCITA (CaCO,)

7 10 20 30 40 50 60 70
2-Theta

Figura IV.15. Difractograma del mineral concentrado.

E) Difractograma del mineral cola.

Finalmente el difractograma de la figura I1V.16 correspondiente a la cola uno del
proceso de flotacidn, se encuentra la presencia de los 6xidos titanoférreos, greigita y
magnetita permaneciendo los picos correspondientes al cuarzo sin alteraciones
apreciables. Notese ademas la presencia de la caolinita en cantidades importantes. Esto
corrobora los resultados obtenidos en los analisis quimicos y porcentajes en peso de este
producto que indican un porcentaje de 11.6 % con bajas concentraciones de impurezas

por lo que existe la presencia de caolinita.
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C = CAOLINITA (Al,05),(Si0,)2(H,0)
Z'=CUARZO (Si0,)

D = TRIDIMITA (Si0,)

M = MAGNETITA (Fe,0,)

clc G = GREIGITA (FesS,)

G M

(20t I L L L L L L L L L L L L L L B 1

7 10 20 30 40 50 60 70

2-Theta

Figura IV.16. Difractograma del mineral cola uno del proceso de flotacion.

En conclusién en lo que se refiere a los difractogramas se pone en evidencia la
disminucion de las fases que representan a las impurezas, al aplicar los procesos, indican
también la presencia en todos los difractogramas de la silice como fase separada, el
incremento de la fase caolinitica en los productos que no son de desecho. Lo cual estaba
en total acuerdo con el balance realizado, relacionando estos resultados con aquellos
obtenidos en los analisis cualitativos por EDS se encuentra la presencia de calcita y
azufre, correspondiendo a trazas de los compuestos de calcita (CaCOg3) vy la greinita
(FesSa).
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CONCLUSIONES GENERALES

Los analisis quimicos realizados en el mineral de partida (compdsito de
diferentes minas) por espectrometria de plasma acoplado (ICP), son concordantes con
los resultados obtenidos en el estudio cristalografico, al encontrar caolinita, contenidos
de silice en forma de cuarzo, tridimita y cristobalita e impurezas tales como la greigita

(FesS,), la magnetita (Fe3O,), y ulvospinel o 6xido titanoférreo (Fe,TiOy) .

Los anélisis quimicos de SiO, de las muestras de mina (58.57%) comparados con
aquellos que fueron separados y cuyos tamafios son inferiores a 38 micrometros
(57.12%), ponen en evidencia la disminucion del mineral de silice, por lo que se asume

que el proceso de cribado separa particulas de éste mineral.

Por medio del proceso de desarenado (cribado — dispersion — asentamiento), se

logré obtener caolin cuyo tamafio de particula promedio fue de 1 micrémetro.

El proceso de flotacion inversa resulté ser benéfico para disminuir las impurezas
de TiO, contenidas en el mineral de caolin. Sin embargo, los resultados de coloracion no

fueron muy significativos.

Con los procesos A) Desarenado, B) Dispersion, C) Asentamiento y D)
Flotacién, se cumplieron dos metas importantes: 1) disminuir las impurezas de Fe;0s
de 1.47 % vy de TiO, de 0.9 % a concentraciones de 0.52 % de Fe;O3 Yy 0.54 % de TiO»,
con una recuperacion total de 28.99% en peso. 2) se logro exitosamente blanquear el
caolin que inicialmente era de color beige con un indice de color de 87.54% a 91.65%.
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APENDICE A
FICHA DE INVENTARIO FISICO

FICHA DE INVENTARIO FiSICO

1)Numero: 1

2) Nombre: Mina Carbonero de Jacales

3)Substancia/roca: Caolin

4) Municipio, Estado: Agua Blanca lturbide, Hidalgo

5) Localidad: Carboneras

6) Latitud: 20° 22" 43.6” N 6) Longitud: 98° 25’ 12.48” O

7) Elevaciéon: 2504 m

8)Tenencia de la tierra: Ejidal

9) Infraestructura: ninguna

10) Distancia de caminos, Poblaciones, agua, lineas eléctricas, ferrocarriles,
etc.: Muy cerca de la carretera pavimentada aprox. 1.5 km

11) Medio Ambiente Ecolégico: Bastante vegetacién

12) Dimensiones: 60.0 m. largo X 17.0 m. ancho X 15.0 alto.

13) Mineralogia: Caolin, silice, caliza, éxidos férricos en muy baja cantidad
14) Muestreo (Numero de muestras y tipo): Toma de una muestra in situ.
Afloramiento( X ) Interior de mina( ) Tajo () Terreros () Jales ()

Retaques () Mineral ()

15) Cantidad: 25 — 30 kilogramos

16) Observaciones: Se toma la muestra con una leve contaminacion de
oxidos de Fe

17) Visito: Felipe Legorreta Garcia; Pablo Fabian Mata Mufioz

18) Fecha: 4 septiembre 2009
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APENDICE B
CALCULOS DEL PORCENTAJE DE SOLIDOS EN MASA

El desempefio exitoso de plantas de procesamiento de minerales depende por

completo de la medicién precisa y del control de muchas variables del proceso.

Estas variables se miden por muestreos frecuentes y anélisis a la entrada y la
salida de cada proceso. Las siguientes formulas y métodos de célculo proporcionaran

una base para la determinacion de pulpas que se producen en proceso.

Las férmulas y célculos utilizados para el control de operaciones en los procesos
son muy importantes para lograr el rendimiento 6ptimo. Aunque ya estan disponibles
muchos programas de computadora para realizar estos célculos, es importante

comprender las relaciones fundamentales que intervienen y como se determinan.

Nomenclatura:

%S = Porcentaje de solidos en masa

pp = Densidad de pulpa

pm = Densidad del mineral

Mwms = Masa del mineral seco

Vm = Volumen del mineral

M, = Masa del agua

V. = Volumen del agua

pa = Densidad del agua = 1 (g*mL™) = (Kg*L™) = (Ton*m™)
M, = Masa de la pulpa

V, = Volumen de la pulpa
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Para calcular la masa de la pulpa se utilizé la formula siguiente.

= B.1
M, =M, tM, (B.1)

Y se determind el volumen de la pulpa por la férmula siguiente.

V, =V, +V, (B.2)

Ya obtenido el volumen se calcula la densidad de la pulpa con la siguiente formula.

M
p, = P (B.3)
VP
Se calcular el porcentaje de sélidos en masa con la siguiente formula.
[ P 0 1 P |
%S = | x| ™ |x100 (B.4)
AP

Para determinacion de la masa del mineral en seco se calcula con la siguiente férmula.

Muws = (0 p) X (%S) (B.5)
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Relacion pulpa-% sélidos —peso seco-volumen de agua para un litro de pulpa.

Densidad del mineral = 2.57 g*mL™

Tabla I11.1. Porcentaje de sélidos.

Densidad de pulpa Soélidos Peso de mineral seco Peso de agua
Kg por litro % Gramos Gramos
1 0.0 0.0 1000.0
1.11 16.2 180.1 929.9
1.13 18.8 212.8 917.2
1.14 20.1 229.2 910.8
1.16 22.6 261.9 898.1
1.17 23.8 278.3 891.7
1.19 26.1 311.0 879.0
1.21 28.4 3438 866.2
1.23 30.6 376.5 853.5
1.25 32.7 409.2 840.8
1.27 34.8 442.0 828.0
1.29 36.8 474.7 815.3
1.30 37.8 491.1 808.9
1.33 40.6 540.2 789.8
1.35 42.4 572.9 777.1
1.38 45.1 622.00 758.0
1.40 46.8 654.8 745.2
1.42 48.4 687.5 732.5
1.44 50.0 720.3 719.7
1.47 52.3 769.4 700.0
1.49 53.8 802.1 687.9
1.52 56.0 851.2 668.8
1.55 58.1 900.3 649.7
1.58 60.1 949.4 630.6
1.61 62.0 998.5 611.5
1.63 63.9 1047.6 592.4
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APENDICE C
MEDICION DE INDICE DE COLOR

La reflectancia de una muestra se expresa entre 0 y 1 (como una fraccién), o
entre 0 y 100 (como un porcentaje). Los valores de reflectancia que se obtienen como
respuesta son valores relativos y, en consecuencia, no dependen de la cantidad de luz

utilizada para iluminar la muestra.

El instrumento se calibra con un azulejo blanco (estandar de referencia con
namero de serie XS2725) del que se conoce su reflectancia a cada longitud de onda. En
este caso se utilizd un espectrofotdmetro marca GretagMacbeth, modelo ColorEye®
XTS; acoplado con el software para analisis de los datos de reflectanacia Color 1QC de

la misma marca.

Una vez calibrado el equipo, se procede a colocar la muestra de mineral
pulverizado en la celda de cuarzo, y a continuacion se registran las coordenadas del

color (XYZ, o L*a*b* o bien, colores de Muncell).

Muncell., es una escala de colores de acuerdo a las tablas de Maucell. L*., es la
luminosidad (es 0% para el negro y 100% para el blanco). a* y b*., representanlos
colores de rojo-verde y amarillo-azul, respectivamente.se muestra un esquema de un

fotocolorimetro.

monocromador

esfera

y
T b Y fuerte de luz
fotodetectores iluminacion difuza
\

LA | - - | )
PR | >y 7
. N -
S Lo T I
'&_\_\_-\_\- -'-F___f

|
muestra

1 C 0
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APENDICE D
EVALUACION DEL BALANCE METALURGICO

» Balance de masas y recuperaciones en masa

Si las masas de alimentacion, de los productos pesados y de los productos ligeros
son respectivamente A, P y L, entonces por la ley de la conservacion de la materia:

A=P+L (C1)

De tal forma que para calcular la recuperacion en peso de los productos pesados

se emplea la ecuacion:

P C.2
% Re c.P = —*100 ( )
A

Y la recuperacion en masa de los materiales en ligeros se obtiene mediante la

ecuacion:
L C.3
% Re c.L = —*100 (C3)
A
Por lo que:
% Re ¢.P + % Re c.L =100 % (C.4)

» Balance de contenidos y distribuciones metalurgicas

Si los andlisis quimicos en porcentaje de un compuesto en particular se
representa por a en la alimentacién, p en los productos pesados y | en los ligeros,
entonces los contenidos para la alimentacion y los productos se calculan multiplicando

Asa, Pp y L«l, de tal modo que el balance de contenidos, se representa por:
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Aa = Pp + LI (C.5)

Asi, el porciento de distribucion de un compuesto en particular en los productos
pesados se determina mediante la siguiente formula:
%dist .Pp = P—p*loo (C.6)
Aa '
Y la distribucion de un compuesto en particular presente en los productos ligeros
se determina mediante:

LI
%dist .LI = — *100 (C.7)
Aa
Asi:
%dist .Pp + YdistLl =100 % (C.8)
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