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INTRODUCCION

El carbon esta compuesto principalmente por una fraccion organica (macerales), y
en menor proporcion por sustancias minerales, que contiene asi mismo agua y
gases en poros submicroscopicos. Carbones de bajo rango, que van desde
lignitos a sub-bituminosos, se utilizan exclusivamente en combustion para generar
energia eléctrica. Debido a su contenido de azufre, tienen que mezclarse con
otros combustibles auxiliares, tales como gas natural o carbones importados para
satisfacer las necesidades de la planta de energia y controlar las emisiones de
azufre y de oxidos de nitrégeno a la atmosfera.

Los procesos de transformacion del carbdén se afectan por la materia mineral,
razén por la cual se necesitan técnicas de beneficio para mejorar la calidad del
carbén y para lograr una mayor eficiencia en aplicaciones industriales. Estas
técnicas de beneficio buscan reducir la materia mineral y el azufre, y concentrar la
materia organica para incrementar su poder calorifico (Barraza, L., 1995).

La planta de lavado de carbones de la compafia Cerrejon actualmente produce
alrededor de 190 ton/h de lodos finos secos de carbdn (tailings). Los lodos finos
producidos tienen contenidos de ceniza del 58.63% p/p. Estos lodos se depositan
en el embalse Cantor para su disposicién final. Los lodos se han valorizado al
incrementarse su poder calorifico y reducir su contenido de ceniza total a valores
del 10%, a través de un proceso de flotacion espumante usando una columna
continua de 5 metros de altura, la cual generé rendimientos masicos de
concentrados en materia organica (flotados) mayores al 75%.

Otro aspecto importante que ha recibido atencién en los procesos de flotacion del
carbon, es conocer la forma como se distribuyen los minerales en las fracciones
concentradas en la materia mineral y en la materia organica. Esto debido a que
existen minerales que tienen afinidad hacia la parte organica, los cuales son
dificiles de separar en procesos fisicos de beneficio de carbones.

Ademas, el carbon por ser un material extremadamente complejo y heterogéneo,
y debido a la relacién de la estructura del carb6n con su reactividad en los
procesos de combustidn, pirdlisis, gasificacion y licuefaccién, se requiere una
comprension mas profunda de su composicion quimica y las caracteristicas
estructurales de grupos funcionales.

Las primeras técnicas de clasificacion mineralégica y de diversos grupos

funcionales del carbon, estaban fundamentadas en la observacion visual de sus
caracteristicas. Debido a la naturaleza heterogénea del carbén, se han realizado
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analisis estructurales con técnicas difractométricas y espectroscopicas que
permiten un analisis mas completo (Melgarejo, J.,2010).

En este proyecto se analizaron muestras de lodos de carbones obtenidos en una
columna de flotacion a través de técnicas de difraccion de rayos X, (DRX) y de
infrarrojo con Transformada de Fourier (0 FT-IR por sus siglas en inglés) con el fin
de determinar la distribucion de minerales y de grupos funcionales superficiales, y
por lo tanto, conocer los minerales que tiene afinidad hacia la materia organica y
hacia la materia mineral.
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1. MARCO TEORICO

Este capitulo tratara sobre la flotacion espumante, los lodos finos de carbon y las
técnicas usadas para la caracterizacion de éste mineral. Se presenta una vision
general de las diferentes técnicas de andlisis y su fundamento tedrico. Se muestra
ademas qué informacion se quiere obtener de una muestra concreta y de qué
medios se disponen para obtenerla.

Una de estas técnicas evalla las caracteristicas del carbon y permite identificar
los minerales por su estructura cristalina, determinando también la fraccion de
carbon amorfo, el espaciamiento entre capas de la estructura cristalina y su
tamafo (técnica de difraccién de rayos x). Por otro lado, una técnica para estudiar
cambios micro estructurales, es el analisis de infrarrojo por transformada de
Fourier (FT-IR por sus siglas en inglés) que permite identificar diversos grupos
funcionales presentes en la materia organica y mineral del carbon.

Se hara énfasis en estas dos técnicas de caracterizacion para comprender la
estructura del carbdén en cuanto a la distribucion de minerales y de grupos
funcionales en el carbdn, controlando los efectos sobre la reactividad quimica, y
los procesos de combustion, pirdlisis, gasificacion y licuefaccion.

1.1FLOTACION DE ESPUMANTE

La flotacibn es un proceso selectivo usado para la separacion de minerales
complejos. Actualmente el campo de la flotacién se ha expandido para separar
oxidos, minerales oxidados, minerales no metalicos y carbon.

La flotacibn espumante aprovecha las diferencias en las propiedades
fisicoquimicas de la superficie de las particulas a separar. Después del
tratamiento con reactivos, las diferencias en las propiedades superficiales de los
minerales que contiene la pulpa de flotacion se hacen mas evidentes. Para que
pueda haber flotacion, se une carbon a una burbuja de aire y ésta la eleva a la
superficie del agua (Wills, B., 1984).

La concentracion por flotacion depende principalmente de dos condiciones:
eQuimica: Se debe a la interaccion de los reactivos quimicos con las particulas
del carbon para dar un producto selectivamente hidrofébico.

e Fisicomecanicas: Las determina la maquina de flotacion, promoviendo el proceso
de agregacion particula- burbuja.
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Existen diferentes maquinas de flotacion que tienen como funcién principal hacer
que las particulas se adhieran a las burbujas de aire, permitiendo que las mismas
se eleven a la superficie y formen una espuma que pueda removerse.

Para lograr esta funcion una maquina de flotacion debe cumplir los siguientes
requerimientos:

e Mantener todas las particulas en suspension.

e Asegurar que todas las particulas que entren al equipo tengan la posibilidad de
flotarse.

e Dispensar burbujas finas de aire en el seno de la pulpa.

ePromover el contacto particula- burbuja de manera que las particulas
hidrofébicas puedan adherirse a las burbujas y ascender con la espuma.

e Proporcionar una region de pulpa relativamente estatica debajo de la espuma
para minimizar arrastre.

e Proporcionar suficiente espesor de espuma para permitir que ocurra el drenaje
de las particulas arrastradas.

Contacto burbuja-particula: La adhesion de una particula solida a una burbuja en
el proceso de flotacion se realiza en tres partes:

e El acercamiento de la burbuja a la particula.

¢ El adelgazamiento de la pelicula de agua entre la burbuja y la particula hasta la
ruptura.

¢ El establecimiento del equilibrio de contacto.

En la primera etapa predomina la hidrodinamica del proceso de flotacion, en la
segunda etapa la intervencién de fuerzas moleculares y en la tercera la define el
angulo de contacto.

1.1.1 Concepto de flotacién en columna. El proceso de flotacién en
columna se desarroll6 hacia 1960 en Canada.

Una columna de flotacion difiere de la celda convencional en 4 aspectos
fundamentales. Geometria relacion diametro-altura, presencia de agua de lavado,
ausencia de agitacion mecanica y sistemas de generacion de burbujas. Un
esquema de una columna de flotacion espumante se muestra en la figura 1.
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Figura 1. Esquema de una columna de flotacion espumante.

Fuente: BARRAZA BURGOS, Juan Manuel. Limpieza de carbones del Cerrejon bajos en poder
calorifico usando una columna de flotacién a escala piloto. Informe para Carbones del Cerrejon
Limited y Programa Nacional de Investigaciones en mineria y energia (Colciencias). Cali, 2011.

Una columna de flotacién se divide en tres zonas. La zona de recoleccion, donde
ocurre el contacto particula- burbuja, la zona espumante donde se recogen las
burbujas cargadas de carbdn concentrado en materia organica y la zona de
recirculacion, donde las particulas hidrofobicas tienen la oportunidad de
capturarse antes de salir de la columna por linea de fondos o cola.

Se ha encontrado que los factores mas importantes en la flotaciéon del carbén en

una columna son el tamafio de particula, la oxidacion y rango del carbon, la
concentracion de la pulpa, el pH de la suspension agua-carbdn, el tiempo de
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residencia, el flujo de aire y los reactivos de flotacion : espumante, colector y
regulador.

De acuerdo a la funcion que cumplen dentro del proceso, los reactivos de flotacion
se clasifican en tres grandes grupos: colectores, espumantes y reguladores. Estos
se usan con el fin de aumentar las diferencias superficiales de las particulas,
prevenir la floculacion y mantener un grado apropiado de dispersion de los solidos
suspendidos.

Colectores. Son reactivos de origen organico, lo que indica su alta hidrofobicidad.
Usualmente el colector se agrega al agua donde se diluye la pulpay permite un
periodo de acondicionamiento entre estas dos sustancias con la ayuda del
sistema de agitacion. La funcion de este reactivo es promover el contacto y la
adhesion selectiva entre las particulas organicas y las burbujas de aire,
produciendo una delgada capa sobre la particula a flotar, la cual remplaza la capa
de agua que recubre el material, adsorbiéndose en la superficie y produciendo en
el solido un aumento considerable de su hidrofobicidad. Dicha modificacion
superficial del carbén produce una mayo flotacion de la particula y una mayor
estabilidad de la interface burbuja- solido.

Espumantes. El espumante se agrega con el fin de controlar el tamafio y la
estabilidad de las burbujas de aire, por medio de la reduccién de la tension
superficial del agua. Son sustancias tenso activas heteropolares que aumentan la
interface aire-agua, generando una burbuja estable de buen tamafio y geometria y
una accién concordante de la espuma. En general, una alta cantidad de
espumante conlleva a flotar una gran cantidad de particulas soélidas, sin embargo,
no puede garantizarse un aumento de la selectividad al aumentar la concentracion
de espumante.

Reguladores. Dentro de estos reactivos de flotacibn se encuentran los
activadores, usados con el fin de que la superficie mineral se preste al
recubrimiento del colector, los reguladores, para ajustar el pH de la pulpa, los
depresivos, que mejoran la selectividad, impidiendo la flotacion de particulas no
organicas y de los defloculantes que controlan lodos que obstaculizan y aumentan
el consumo de reactivo.

1.2 LODOS FINOS DE CARBON

En algunos procesos de explotacion, se generan carbones con altos contenidos
de materia mineral, por lo cual es fundamental el mejoramiento de las
caracteristicas del carbén antes de usarlo en procesos de transformacion, debido
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a que se obtiene un incremento en la eficiencia y se reducen las emisiones al
medio ambiente. (Walker, P.L., y O" Gorman, J.V., 1971)

En busca de mejorar las caracteristicas térmicas de los carbones extraidos que
presentan altos contenidos de materia mineral, se han implementado las plantas
de lavado.

En Colombia, la compafia Cerrejon ubicada en el Departamento de la Guajira
cuenta con mas de 3900 millones de toneladas de reservas probadas de carbon
de diferentes calidades (de acuerdo con sus contenidos de cenizas y poder
calorifico). Es considerada ademas, lider a nivel nacional y mundial en la
produccion y exportacion de carbones “limpios”, y se reconoce como la mina de
carbon a cielo abierto mas grande del mundo.

Esta compafiia cuenta con una planta de lavado que procesa entre 350 y 500
ton/h de carbdn y esta proyectado a corto plazo ampliar la capacidad de lavado
alrededor de 1000 ton/h. En ésta operacion se genera una corriente de colas
(lodos finos), con contenidos de materia mineral superiores al 50 %, y con un
tamafo aproximado de particula de alrededor de 14 micrometros. Actualmente se
producen 195 ton/h de lodos finos de carbdn, y se espera que ésta cifra aumente
a unas 400 ton /h. (Guerrero, J., et al., 2008).

Los lodos finos de carbon se disponen habitualmente en embalses, lo cual
representa pérdidas econdmicas y consecuencias ambientales graves para las
compafias mineras. Se requiere entonces el uso de técnicas que permitan la
recuperacion de materia organica presente en estos lodos y asi éste material se
convierta en una importante fuente de energia con beneficios econémicos y
ambientales. Existen diversas técnicas para este fin, la mas adecuada la flotacién
de espumante que es un proceso selectivo usado para la separacién de minerales
complejos. Se aplica especialmente a tamafios de particulas finas y aprovecha las
diferencias en las propiedades fisicoquimicas de la superficie de las particulas a
separar (la superficie de la materia organica (carbén) altamente hidrofoba, y la
materia mineral principalmente hidrofilica).

Ademas, el estudio de la cinética de los lodos finos ha sido importante desde el
punto de vista de la implementacion de la técnica de flotacion a nivel industrial
como solucién a esta problemética. (Barraza, J., 2011).

Asi, en el desarrollo de esta investigacion y en otras mas, se han tomado
muestras de los lodos que salen de la planta de lavado de la mina El Cerrején, los
cuales se han caracterizado, adecuado y se han sometido a pruebas de flotacion
primarias para evaluar el efecto del tipo de reactivos de flotacion y sus
concentraciones. También se ha evaluado la potencialidad de separacion de la
materia organica presente en el lodo de carbén.
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Con el uso de diferentes técnicas los lodos se han valorizado al incrementarse su
poder calorifico y reducir su contenido de ceniza total a valores, en algunos casos,
menores al 10%. De ésta manera los carbones flotados pueden mezclarse con
carbones limpios de la planta de lavado o venderse como carbones finos,
representando una mejora en la recuperacion de agua y reduciendo en gran
medida el impacto ambiental.

1.3 DIFRACCION DE RAYOS X E INFRARROJO CON
TRANSFORMADA DE FOURIER

1.3.1 Difraccién de rayos X. La técnica de difraccion de rayos x (DRX)
presenta la ventaja fundamental de aportar mucha informacién con muy poca
cantidad de muestra, siendo ademas una técnica minimamente destructiva,
aspecto muy importante a considerar en el estudio y analisis del carbon.

En el XRD el espectro electromagnético estd constituido por ondas
electromagnéticas (OEM) con un gran rango de longitudes de onda vy
frecuencias(energias) , que van desde ondas largas de radio con longitudes de
onda mayores a 10 km (frecuencias menores a 30 kHz) hasta ondas con longitud
de ondas menores a 10 pm (frecuencias mayores a 3mHz) que corresponden a
los rayos gamma, las ondas electromagnéticas con mayores energias; pasando
por ondas medias y cortas de radio, ondas de radio AM y FM; microondas,
infrarrojas, visibles, ultravioleta y rayos x. (Pérez, G., 2012).

Cada tipo de ondas electromagnéticas tiene asociado una variedad de
aplicaciones tecnoldgicas, que para su identificacion se tienen antenas emisoras y
receptoras con tamafio del mismo orden de magnitud de la longitud de onda
correspondiente. Los rayos gamma tienen energias con o6rdenes de magnitudes
similares a las que se producen por transicion entre niveles energeéticos nucleares,
cuya radiacion producida entre niveles K, L y M de los atomos tienen longitudes
de onda del orden de la separacion entre atomos de un cristal, por eso se usa en
aplicaciones para determinar la estructura cristalina de diferentes compuestos.

La radiacién que se origina en los procesos atdmicos o nucleares se divide en
cuatro grupos: electrones rapidos y particulas cargadas pesadas que se clasifican
como radiacion de particulas cargadas (producto de reacciones nucleares), y
radiacion electromagnética (incluye la emision de rayos x cuando se presenta la
redistribucién de electrones en los niveles del atomo, y los rayos gamma que se
originan por transiciones dentro del nucleo) y neutrones que representan la
radiacion no cargada. (Pérez, G., 2012).
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Cuando se desea conocer la estructura de la materia cristalina se requiere el uso
de experimentos de difraccién de rayos X, que poseen una longitud de onda del
orden de Angstroms (1 A = 10™*° m), comparable con la distancia entre 4&tomos de
una red cristalina. Los rayos x son un tipo de radiacion electromagnética de la
misma naturaleza de la luz pero con longitud de onda menor. La region de rayos x
corresponde a longitudes de onda entre 0,1 A y 100 A. Si la longitud de onda es
menor o igual a 0,1 A, se denominan rayos x duros (A < 1A), blandos si 1A <2 <
10 Ay muy blandos si A = 10 A. La zona mas utilizada esta entre 0,5 Ay 2,5 A.

La unidad para la medicion de energia de radiacion es el electron-voltio (eV), que
es una unidad conveniente cuando se trata con radiacion ya que la energia que se
gana en un campo eléctrico puede obtenerse facilmente al multiplicar la diferencia
de potencial por el nimero de cargas electronicas llevadas por la particula. Otra
unidad muy utilizada para la energia de radiacion es el submultiplo femtojoule (fJ),
donde 1 fJ = 6,244* 10° eV.

Cuando existe un proceso de excitacion, donde los electrones que orbitan en un
atomo son arrancados de su configuracion, el &tomo puede permanecer en este
estado o0 proceso de excitacion por un periodo de tiempo corto con tendencia a
que sus electrones cambien para volver a la energia mas baja del atomo o al
estado base en un corto tiempo de aproximadamente nanosegundos o mucho
menos si se trata de un material sélido. La energia que se libera en esta
transicion, toma forma de un fotdn cuya energia es dada por la diferencia entre los
estados iniciales y finales.

Por ejemplo, si un orbital K se encuentra vacio temporalmente, un rayo X
caracteristico K se libera cuando el orbital es llenado. Si el electrén viene del
orbital L, entonces un fotdn K, se produce, donde la energia es igual a la
diferencia entre las energias de enlace Ky L. Si el electron proviene del orbital M,
se produce un foton Kg con una energia un poco menor. Se produce un foton con
una maxima energia, cuando la vacante u orbital es llenado por un electrén libre,
donde la energia del fotén es igual a la energia del enlace de K.

La forma para producir rayos X, consiste en un esquema que consta de un
filamento de tungsteno y un anodo metalico que se encuentra al frente del
filamento. Una corriente del orden de miliamperios se le aplica al filamento, el cual
se calienta, emitiendo electrones con diferentes energias cinéticas. Entre el
filamento y el anodo se crea una diferencia de potencial (orden de kV) que es la
gue acelera los electrones hacia el anodo. Por la interaccién entre los electrones
al chocarse con el anodo (una particula eléctricamente cargada a gran velocidad
se desacelera cuando se encuentra con un obstaculo), se produce un amplio
rango de energias e intensidades como consecuencia del impacto con el que llega
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al anodo, dando lugar al espectro continuo de rayos x. Este esquema se muestra
en la figura 2.
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Figura 2. Diagrama esquematico de la forma como se producen rayos x

Fuente: PEREZ ALCAZAR, German Antonio, COLORADO RESTREPO, Hernan Dario. Difraccion
de rayos X y el método de Rietveld. Teoria y software de refinamiento. Santiago de Cali, Colombia,
Universidad del Valle, 2012. 131 p.

Un tubo de rayos x estd compuesto por una fuente de electrones y dos electrodos
metélicos. Los rayos x que se producen en el impacto (cuando los electrones se
encuentran con el anodo), radian en todas las direcciones. Si e es la carga del
electron (1,60*10™° C) y V la diferencia de potencial a través de los electrodos,
entonces la energia cinética de los electrones en el momento del impacto en el
blanco, esta dada por:

1 2
Ek =eV = 5 mv (D

Donde m es la masa del electrén (9,11*10! kg), y v es la velocidad justo antes
del impacto. En un tubo de 30kV, esta velocidad es cercana a un tercio de la
velocidad de la luz. La mayoria de la energia cinética de los electrones al
colisionar con el blanco se disipa como calor y menos del 1% se convierte en
rayos x. (Pérez, G., 2012)

Los materiales cristalinos adoptan una distribucion regular de atomos o iones en el

espacio. La porcibn mas simple de la estructura que al repetirse mediante
traslacion reproduce todo el cristal se define como celda unidad. La relacién entre
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los diferentes parametros de celda da lugar a los sistemas cristalinos. La posicion
de un atomo dentro de la celda unidad se describe usando coordenadas
fraccionarias. Existen elementos o grupos que determinan los tipos y posiciones
de los elementos de simetria que son posibles para una red cristalina. Las redes
gue conforman las estructuras cristalinas pueden ser conectadas mediante planos
de red. Estos planos se designan convencionalmente h, k y | y son enteros
positivos, negativos o cero. La separacion de los planos se conoce con el término
de espaciado dng. La relacion entre el espaciado d y los pardmetros de red es
geométrica y depende del sistema cristalino.

Cuando los rayos x alcanzan un atomo interaccionan con sus electrones
exteriores, estos re-emiten la radiacién electromagnética incidente en diferentes
direcciones y con la misma frecuencia .Los rayos x re-emitidos desde atomos
cercanos interfieren entre si constructiva o destructivamente. En algunas
direcciones los rayos dispersados estaran completamente en fase y se refuerzan
mutuamente para formar rayos difractados (algunos fotones del haz incidente son
desviados sin pérdida de energia). Estos rayos son dispersados con la misma
longitud de onda incidente (mismo orden de magnitud de la distancia entre los
atomos de un cristal). En la figura 4 se muestra los puntos en los que la radiaciéon
se superpone constructivamente mostrada como la zona de interseccion de los
anillos. (Pérez, J., 2012).
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Figura 3. Interferencia constructiva de rayos x

Fuente: CULLITY B.D y STOCK S.R. Elements of X-ray diffraction. 3 ed. Estados Unidos, Prentice
hall, 2001. 664 p.

Los rayos dispersados estaran en fase si la diferencia de fase entre la radiacion
emitida por diferentes &tomos es proporcional a 21, es decir es igual a un numero
entero de n con longitud de onda del rayo incidente A, considerando la distancia
entre los planos de la red cristalina d y el angulo 6 entre los rayos incidentes y los
planos de dispersion, para lo que se cumple la igualdad en la ecuacion 2.

nA = 2dsen® (2)
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Esta condicion se conoce como ley de Bragg y establece la condicion esencial
que debe cumplirse para que ocurra la difraccion. En la figura se puede observar
que de acuerdo al angulo de desviacion (208), el cambio de fase de las ondas
produce interferencia constructiva (figura izquierda) o destructiva (figura derecha).

Figura 4. Difraccion de rayos x por un cristal

Fuente: CULLITY B.D y STOCK S.R. Elements of X-ray diffraction. 3 ed. Estados Unidos, Prentice
hall, 2001. 664 p.

1.3.2 Espectroscopia infrarroja con transformada de Fourier (FTIR). En
comparacion con el funcionamiento problematico de analisis quimico, el alto costo
instrumental y el procedimiento que consume tiempo de los otros métodos
espectroscopicos, el método FT-IR tiene varias ventajas incluyendo el costo
instrumental relativamente bajo, asi como un funcionamiento rapido y facil.

La espectroscopia del infrarrojo es muy util en la determinacion cualitativa de
compuestos organicos y en la reduccion de estructuras moleculares a partir de
sus grupos funcionales tanto de compuestos organicos como inorganicos. La
porcidn infrarroja del espectro electromagnético se divide en tres regiones, el
infrarrojo lejano se encuentra adyacente a la regiébn de microondas, posee una
baja energia y puede ser usado en espectroscopia rotacional, el infrarrojo medio
puede ser usado para estudiar las vibraciones fundamentales y la estructura
rotacional vibracional, mientras que el infrarrojo cercano puede excitar sobretonos
o vibraciones armoénicas. El rango de frecuencias del infrarrojo se puede observar
en la tabla 1.
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Tabla 1. Longitud de onda para distintos rangos en el infrarrojo

Infrarrojo cm™
Lejano 10 a 650

Medio (IR) 650 a 4000
Proximo 4000 a 12500

Fuente: FACULTAD DE CIENCIAS QUIMICAS (México). Espectrometria de absorcion en el
infrarrojo. México D. F., Universidad autdbnoma de Chihuahua, 2001. [s.p].

Los atomos de una molécula estan unidos por fuerzas electrostéaticas y elasticas,
siendo sus movimientos periédicos y se denominan modos normales de vibracion,
donde los atomos vibran con la misma fase y frecuencia normal. El nUmero de
movimientos define el espectro vibracional de cada molécula, que dependen a su
vez del arreglo geométrico y la elasticidad de los enlaces quimicos. Una molécula
puede presentar movimiento traslacional, rotacional y vibracional. Los
movimientos vibracionales pueden parecer complejos e irregulares, pero hay
algunas vibraciones béasicas que oscilan periddicamente, es decir los nucleos se
mueven en fase y pasan por su posicion de equilibrio. (Ferraro, J.R., 1994).

La absorcion de la radiacion infrarroja se limita a especies moleculares para las
cuales existen pequefias diferencia de energia entre los distintos estados
vibracionales y rotacionales, esto es debido a que los fotones producidos en el
infrarrojo poseen poca energia como para producir transiciones eléctricas, pero
pueden provocar que los enlaces se estiren y doblen es decir pueden causar
vibracion en las moléculas en donde los &tomos cambian su posicion relativa, y no
estd exactamente fija o rigida sino que fluctia continuamente. (Schrader, B.,
1990).

Para una molécula simple diatémica o triatdbmica es facil definir el nimero y la
naturaleza de las vibraciones relacionandolas con las energias de absorcién, en
cambio en moléculas poliatdmicas hay un gran nimero de centros vibratorios. Los
enlaces pueden vibrar de diferentes maneras asi: de tensién (simétrica y
asimétrica), y de flexién (balanceo, aleteo, tijereteo y torsion). Esta configuracion
se puede observar en la figura 5.
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Figura 5. Tipos de vibraciones moleculares

Fuente: FACULTAD DE CIENCIAS QUIMICAS (México). Espectrometria de absorcion en el
infrarrojo. México D. F., Universidad auténoma de Chihuahua, 2001. [s.p].

Los factores que determinan la energia de un fotdon para que se produzca
vibracion es la masa de los &tomos, la geometria de la molécula, la rigidez de los
enlaces quimicos y los periodos de las vibraciones atémicas.

Si la molécula recibe luz con la misma energia de esa vibracion, entonces la luz
serd absorbida si se dan ciertas condiciones. Para que una vibracion aparezca en
el espectro infrarrojo, la molécula debe someterse a un cambio en su momento
dipolar durante la vibracion. Asi, la interaccion de la radiacion infrarroja con los
estados vibracionales de una molécula solo es posible si el vector eléctrico de la
radiacion incidente oscila en la misma frecuencia que el momento dipolar
molecular.

1.3.3 Comparacion entre difraccién de rayos x y espectroscopia infrarroja.
Las dos técnicas de caracterizacion permiten también obtener informacion objetiva
y precisa sobre la composicibn quimica, estructura cristalina y diferentes
propiedades de una sustancia, dificil de encontrar con otras técnicas de
caracterizacion.

A continuacion se expone en la tabla 2 las ventajas y desventajas tanto de
difraccién de rayos x como de la espectroscopia infrarroja.

24



Tabla 2. Comparaciéon DRX y FTIR

METODO VENTAJAS DESVENTAJAS
Técnica mas utilizada para establecer Solo aplicable a sélidos y polimeros
diagramas de fase e impurezas cristalinos.
cristalinas. En analisis cualitativo Deteccién y sensibilidad dependientes
distingue isémeros. de la cristalinidad y del tamafio cristales
. . Minerales en composicién menores del
La preparacion de muestras es rapida y 0 .
. 5% no pueden ser analizados
DRX de bajo costo y con poca muestra.
Técnica no destructiva
Obtiene composicion mineralégica Si la fase tiene una extension inferior a
cualitativa de las especies mas 5 nm no es posible detectarla
abundantes. Excelente para la
determinacion de fases cristalinas
El tiempo requerido para obtener un Lo .
) Requiere instrumentos muy sensibles
difractograma es muy corto .
y ajustados correctamente
FTIR Muy util en determinacion cualitativa de | Técnicas tediosas y elaboradas para la

compuesto organicos.

Cuantitativamente puede identificar
contaminantes atmosféricos.

preparacion de muestras solidas que
deben ser diluidas en bromuro de
potasio o pulverizadas en aceite y
encapsuladas en cloruro de sodio
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1.4 ANALISIS DE CARBON CON RAYOS X E FT-IR

En este subcapitulo se muestra el proceso de difraccion de rayos x que consta del
registro del difractograma y la interpretacién del mismo, asi como también del tipo
de andlisis y aplicaciones utiles en el analisis del carbon.

En la espectrometria de infrarrojo se muestra como se realiza la interpretacion del
espectro obtenido y sus aplicaciones.

Finalmente, se explica el procedimiento experimental que se realizd, y se exponen
las consideraciones que se tuvieron en cuenta para el andlisis.




1.4.1 Identificacion de minerales en el carbén con rayos x. Se han
desarrollado numerosas metodologias para caracterizar la materia mineral del
carbon y entender también la estructura de su materia organica. La asociacion
entre ambos constituyentes se ha mostrado evidente, desde interacciones fisicas
(morfologia y efectos de tamafio de particula) hasta interacciones en los enlaces
quimicos.

La materia mineral no combustible estd compuesta de una gran variedad de
minerales primarios y secundarios como arcillas, carbonatos, silicatos, fosfatos,
sulfuros y otros. (Ward, C., 2002). Las caracteristicas de la materia mineral en el
carbon dependen de las condiciones geologicas que se desarrollan durante la
coalificacion, y otros procesos de intrusidbn de nuevos minerales por actividad
hidrolégica. La materia mineral esta presente en el carbon antes del proceso de
combustion y se refiere ademas a todos los elementos inorganicos excepto el
carbono, hidrogeno, oxigeno, nitrogeno y sulfuro (Glukoster, H., 1975; Finkelman,
R., 1994). La mayoria de los elementos organicos, excepto el nitrégeno, se
encuentran en uno 0 Mas constituyentes minerales, como carbén en carbonatos,
hidrogeno e hidroxidos en materiales arcillosos, cuarzo y otros Oxidos en
carbonatos y otras fases minerales, y sulfuros en piritas, y sulfatos.

Muchas técnicas han identificado un amplio rango de materia mineral en el

carbon. (Bryers, R., 1996). Los minerales mas comunes en el carbon se muestran
en la tabla 3.
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Tabla 3. Minerales identificados en carbén

Minerales Formula Ocurrencia
Silicatos
Minerales arcillosos
Caolinita Al;Si4010(OH)s Muy comun
Esmectita, Montmorillonita Al4(Si4012)2(OH)4H,O Raramente comun
lllita, sericita, muscovita KLAl4(SisAl)O20(0OH), | Abundante-dominante
Halloysita AlSi4019(OH)s Raro
Clorita MgsAl(AlSiz010)(OH)g Raro
Capa de mezcla Variable Muy comun
Cuarzo SiO, Muy comun
Minerales de carbonato
Calcita CaCOs3 Muy comun
Dolomita CaMg(CO3), Comun
Siderita FeCO; Muy comun
Ankerita (Ca, Fe, Mg)CO3; Muy raro
Witherita BaCO3 Muy raro
Dawsonita NaAl(CO),(OH) Muy raro
Strontionita SrCOs Muy raro
Arragonita CaCOs; Muy raro
Magnesita MgCOs3 Muy raro
Minerales sulfurados
Pirita FeS,(cubico) Comun
Marcasita Fe, Raro
Greigita FesS, Raro
Esfalerita nS Raro
Galena PbS Raro
Arsenopirita FeAsS Muy raro
Millerita NiS Muy raro
Minerales de 6xido
Cuarzo SiO; Muy comun
Hematita Fe,Os Raro
Magnetita Fe;Oy4 Muy raro
Rutilo TiO, Raro
Anatasa TiO, Raro
Brookita TiO, Raro
Limonita Fe,O3,H,0O Comun
Goethita Fe,O3H,0 Raro
Lepidocrocita Fe,OzH,0 Raro
Diadsporo Al,O3H,0 Raro
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Tabla 3. Minerales identificados en carbén. (Continuacion)

Minerales de fosfato

Apatita Cas(PO4)3(F,Cl,OH) Raro
Crandalita CaAl3(PO4)2(OH)sH,O Muy raro
Monacita CePO, Muy raro
Xenotima YPO4 Muy raro
Minerales sulfatados
Baritina BaSO, Raro
Yeso CaSO4H,0 Raro
Anhidrita CaS0O, Raro
Jarosita (Na,K)Fe3(S04)2(0OH)s Muy raro
Kieserite MgSO4H,0 Muy raro
Thenardita Na,SO, Muy raro
Hexahidrita MgS0O46H,0 Muy raro
Minerales de cloruro
Halito NaCl Muy raro
Silvita KCI Muy raro
Feldespatos
. . NaAlISi;Og a Muy raro
Albita- anortita CaAlLSi,Os
Ortoclasa, sanidita KAISi3Og Raro
Otros minerales de silicato
Circon ZrSiOq4 Raro
Estaurolita AlsFeSi,O10(0OH), Muy raro

FUENTE: SAXBY, J.D. Minerals in coal. Organic matter and mineralization. Kluwer Academic
Publisher. P. 314-326

Como se muestra en la tabla 3, el cuarzo y los minerales arcillosos son los mas
abundantes. Otros minerales comunes en el carbon incluyen carbonatos, en forma
de siderita, calcita y dolomita, y también sulfuros en particular pirita. (Ward, C.,
2002).

La técnica de DRX, se ha usado ampliamente para la identificacion de materia
mineral en el carbon. Otras alternativas incluyen varias técnicas quimicas como
tratamiento acido y evaluaciones petrograficas (Hutton, A., y Mandile, A. J., 1996;
Ward, C., 2002). Estas técnicas pueden involucrar dificultades en separacion
mineral, debido a varios factores como la posible contaminaciéon, deshidratacion
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mineral, residuos cristalinos no deseados, residuos de carbdén organico y residuos
de oxidacién (Hutton, A., y Mandile, A. J., 1996). Es posible el uso de peréxido de
hidrogeno como una alternativa para la oxidaciéon de la materia organica, pero
también puede disolver algunos minerales (carbonatos especialmente) y produce
depadsitos cristalinos indeseables (oxalatos de calcio).Muchas veces para remover
la materia organica y concentrar la materia mineral en el carb6n se usa una
técnica denominada incineracién a baja temperatura (Hutton, A., y Mandile, A. J.,
1996).

La difraccion de rayos x es una técnica definitiva para la identificacion de
minerales en carbdon pero debido a factores tales como la variabilidad
cristalogréfica y la absorcion de rayos x por otros elementos de la muestra, no
habia sido considerada hasta hace poco como una herramienta definitiva para la
evaluacion dela proporcion de cada mineral presente.

Todo estudio de difraccién de rayos x requiere de una fuente, la muestra que se
investiga y un detector para recoger los rayos x difractados. La muestra cristalina
se coloca directamente en el haz y la fuente es un tubo de rayos x que contiene
los filtros adecuados.

La difraccién ocurre cuando los rayos x penetran varias capas del compuesto.
Estos se direccionan hacia la muestra variando el angulo de incidencia. Los rayos
x difractados se detectan y se convierten en pulsos eléctricos. El angulo de
incidencia y la intensidad medida en cuentas por segundo se almacenan y con
ellos se conforma un difractograma. (Willard, H, et al., 1991).

Un difractograma de rayos x recoge los datos de intensidad en funcién del angulo
de difraccion (26) obteniéndose una serie de picos. El valor 286 para el pico
depende dela longitud de onda del material del anodo del tubo de rayos x. Por
tanto, es habitual para reducirla posicion del pico al espaciado interplanar que
corresponde a los planos h, k, que causan la reflexion. El valor de la separacién
depende sélo dela forma de la celda unidad. (Cullity, B.D., y Stock S.R., 2001).En
la figura 9 se observa un difractograma tipico.

Los datos mas importantes obtenidos a partir de un difractograma son los
siguientes:

e Posicion de los picos expresada en valores de 6 o 26.
e Intensidad del pico: las intensidades se pueden tomar como alturas de los picos 0

para trabajos de mas precision las areas. Al pico mas intenso se le asigna un valor
de 100 y el resto se re-escala respecto a este.
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e Perfil del pico: Aunque se utiliza menos que los anteriores la forma de los picos
también proporcionan informacion util sobre la muestra analizada.
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Figura 6. Difractograma de una muestra desconocida

Fuente: PEREZ ALCAZAR, German Antonio y COLORADO RESTREPO, Hernan Dario. Difraccion
de rayos X y el método de Rietveld. Teoria y software de refinamiento. Santiago de Cali, Colombia,
Universidad del Valle, 2012. 131 p.

En cuanto a las direcciones a las que un haz de longitud de onda dada es
difractado depende del sistema cristalino y de sus parametros de red. Es decir, las
direcciones de difraccién estan determinadas por la forma y tamafio de la celda
unidad.

En cuanto a la intensidad de los picos de difraccion, aunque se sabe que los
electrones dispersan los rayos x en todas las direcciones la intensidad del haz
dispersado depende del angulo de dispersién, asi la intensidad es maxima en la
direccion del haz incidente y minima en la direccion perpendicular a la incidente.

La anchura y la forma de los picos de un difractograma son el resultado de la
combinacion de factores instrumentales. El ensanchamiento de los picos se debe
fundamentalmente al tamafio de cristal y tensiones.

El difractograma de rayos x es la huella dactilar del compuesto y se deben
verificar tanto la posicion delos picos como sus intensidades.

La identificacion de materia mineral a partir de difractograma se basa en la

posicion de las lineas (en términos de 8 o 26) y de sus intensidades relativas. La
identificacion se realiza mediante la comparacién de las posiciones, forma e
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intensidad de los picos obtenidos para cada mineral registrado en el
difractograma, con los valores estandarizados para cada uno registrados en bases
de datos. Si se desea identificar una muestra, se puede comparar su patron de
difraccion con los diagramas de sustancias conocidas hasta obtener el mejor
ajuste.

1.4.2 Aplicaciones de la difraccion de rayos x. El andlisis en la identificacion
de minerales o fases cristalinas que siempre producen un patron de difraccion
caracteristico (en estado puro o mezcla) puede darse de tipo cualitativo o
cuantitativo.

El analisis cualitativo se realiza mediante la identificacion del patron de la fase.
Para la identificacion cualitativa se usa una base de datos que contiene
informacion cristalografica para una gran cantidad de fases cristalinas de
materiales inorganicos, minerales, productos farmaceéuticos, etc. Este tipo de
analisis consiste en:

e Registrar la figura de difraccion de la muestra en la que aparecen los angulos de
difraccion y las intensidades relativas de las lineas mas intensas.

eComparar esta figura con los patrones conocidos del compuesto o los
compuestos relacionados, para esto es necesaria una informacién previa de la
muestra.

Este tipo de analisis se muestra en la figura 7.

Por otro lado el analisis de tipo cuantitativo se basa en las intensidades de los
picos de difraccibn de un compuesto presente en la mezcla que son
proporcionales a la fraccion del material de la misma. Sin embargo, comparar
directamente la intensidad de un pico de difraccion con el patrén obtenido para la
mezcla presenta dificultades, debido a que puede existir absorcion de sustancias
que no son importantes en el analisis. Los métodos de analisis cuantitativo se
pueden clasificar en métodos que emplean picos seleccionados y métodos que
utilizan todo el difractograma. Entre los métodos que utilizan picos seleccionados
estan:

e Método de difraccion-absorcion: Se basa en la relacion de intensidades de un pico

en la fase pura y en la mezcla. Requiere el conocimiento de los coeficientes de
absorcion de la fase pura y de la mezcla.
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e Método del estdndar interno: En este método la intensidad integrada de un pico de
la fase analizada se compara con la intensidad de un pico de una fase afadida en
proporciones conocidas. ElI material usado como estandar debe cumplir una serie
de requisitos: quimicamente estable, sin orientacién preferente, etc.

Dentro de los métodos que utilizan todo el difractograma estan:

e Método de descomposicién del difractograma: se basa en la separacién del
difractograma en difractogramas individuales de cada componente y se aplican las
metodologias anteriores.

eMétodo de Rietveld: En este caso se considera el difractograma total como la
suma de los patrones individuales de cada fase y se extrae la informacion sin
separar en componentes. Es necesario conocer la estructura cristalina de las
fases componentes y se minimiza la diferencia entre el difractograma experimental
y el calculado (intensidad calculada y medida experimentalmente).
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Figura 7. Registro y comparacion de la figura de difraccion

Fuente: PEREZ ALCAZAR, German Antonio y COLORADO RESTREPO, Hernan Dario. Difraccion
de rayos X y el método de Rietveld. Teoria y software de refinamiento. Santiago de Cali, Colombia,
Universidad del Valle, 2012. 131 p.
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1.4.3 Identificacion de grupos funcionales en el carbOn con espectrometria
de infrarrojo. La espectroscopia infrarroja es un método ampliamente utilizado
durante muchos afios en el estudio de la estructura de carbon y sus derivados.
Trabajos anteriores tratan principalmente sobre las técnicas de preparacion de
muestras y grabacion de espectros, atribuyendo bandas de absorcién a las
funcionalidades correspondientes. (Fuijii, S., y Osawa, H., 1970)

El desarrollo de espectrémetros con transformada de Fourier, debido a la mejora
de la sensibilidad y la precisién de la medicion de la posicion de la banda, permite
la evaluacion semi-cuantitativa de la contribucibn de los diferentes grupos
funcionales del carbon: hidroxilo, aromaticos, alifaticos CH y carboxilico COOH.
(Philip, B., y Tooke, A., 1983).

Fuller M., (1982) aplic6 por primera la espectroscopia FT-IR para estudiar diversos
sélidos, incluyendo el carbon. Actualmente, la técnica se utiliza ampliamente en el
estudio de los extractos de carbones, carbén y productos de carbonizacion
También se ha aplicado con éxito para caracterizar mezclas de carbones y para
controlar la  oxidacibn de carbén 'y materiales de  carbono.

Hasta el momento, hay muchos méas ejemplos de investigacion sobre el analisis
FT-IR de carbdn. Se han estudiado los enlaces de hidrégeno en el carbén por FT-
IR, utilizada con éxito en el ajuste de curvas de analisis para determinar grupos
COOH vy distinguir entre diversos grupos funcionales de CO, y también se ha
sefialado la asignacién de la banda 1600 cm™ a un modo de estiramiento
aromatico y se ha determinado los contenidos CH aromaticos y alifaticos del
carbon (Painter, P. C., 1987).Se ha aplicado FT-IR usando andlisis de ajuste de
curvas para resolver la evolucién de la estructura del carbén tratado térmicamente
durante el proceso de carbonizacién. (Ibarra, J. V., 1989).

1.4.4 Espectro FTIR e interpretacion. El espectro en su conjunto constituye un
criterio inequivoco para la identificacion de una molécula. En la zona del espectro
con longitudes de onda comprendidas entre 1300-400 cm™, la asignacién de
bandas de absorcién para determinadas vibraciones moleculares es muy dificil de
realizar. Esta zona es la denominada huella dactilar, caracteristica de cada
compuesto, en la que pequefias diferencias en la estructura de la molécula dan
lugar a variaciones muy importantes en los maximos de absorcion. (Akira, O., et
al., 2009)

Para medir una muestra, un haz de luz infrarroja se genera y divide en dos rayos.
Cuando la frecuencia de excitacion de un enlace (o grupo de enlaces) coincide
con alguna de las frecuencias incluidas en las ondas componentes del rayo, se
produce absorcion .Un rayo pasa por la muestra, y el otro por una referencia que
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suele ser la sustancia en la que esta disuelta o mezclada la muestra. Ambos
haces se reflejan de vuelta a un detector, pero primero pasan a través de un
separador, que alterna rapidamente cual de los dos rayos entra en el detector. La
referencia se utiliza porque evita que las fluctuaciones de energia eléctrica de la
fuente afecten a los resultados finales, ya que tanto la muestra como la referencia
se afectan del mismo modo. Por esa misma razén, también impide la influencia de
variaciones sobre el resultado final, debido al hecho de que la fuente no
necesariamente emite la misma intensidad de luz para todas las longitudes de
onda. Ademas permite que los efectos del disolvente se anulen, porque la
referencia es normalmente la forma pura del disolvente en el que se encuentra.

En espectroscopia se suele utilizar el término de nimero de onda v , el cual se
define como el numero de ondas contenido en una longitud de un centimetro y se
expresa como:

1
V==

(3)

Lo que se registra es la cantidad de energia absorbida en cada longitud de onda,
como se observa en la figura 11. Esto puede lograrse escaneando el espectro con
un rayo monocromatico, el cual cambia de longitud de onda a través del tiempo, o
usando una transformada de Fourier para medir todas las longitudes de onda a la
vez. A partir de esto, se puede trazar un espectro de absorbancia, el cual muestra
a cuales longitudes de onda la muestra absorbe el IR, y permite una interpretacion
de qué enlaces estan presentes.
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Figura 8. Espectro infrarrojo

Fuente: FERRARO J. R., NAKAMOTOK. Introductory Raman Spectroscopy. Primera edicion.
Academic Press. 1994
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Para analizar una muestra, se requiere una preparacion previa que depende de
las caracteristicas fisicas y Opticas de la misma. Las muestras se pueden analizar
tanto en fase gaseosa como en fase solida o liquida (puro o disolucién). En
general la muestra se soporta entre dos placas de un material transparente a la
radiacion infrarroja (cloruro sodico o bromuro de potasio) que posteriormente se
sitan directamente en la trayectoria del haz de luz. (Ferraro, J., Nakamoto, K.,
1994).
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2. METODOLOGIA EXPERIMENTAL

El material de analisis usado en este trabajo fueron lodos de carbon
correspondientes a la corriente de colas (tailings) que salen de la planta de lavado
ubicada en la mina El Cerrejon (Guajira).

En un proyecto de investigacion realizado (BARRAZA, J., 2011) en el laboratorio
del grupo de Ciencia y tecnologia del carbon de la Universidad del Valle, los lodos
se separaron en flotados concentrados (concentrados en materia organica) y
colas (concentradas en materia mineral) en una columna de flotacion, variando la
velocidad de aire y la concentracion de espumante. Se tomaron las muestras de
ocho corridas experimentales de acuerdo a un disefio factorial 22. Cuatro corridas
con combinaciones de 200 y 240 gr/ton de espumante (Aerofroth 65, AF 65) y
velocidades de aire de 1.2 y 2.0 cm/s. Cuatro puntos centrales con 220gr/ton de
AF 65 y una velocidad de aire de 1.6 cm/s. Ademés, se analizaron cuatro
muestras adicionales correspondientes a los puntos estrellas, a concentraciones
aleatorias de espumante y velocidad de aire dentro de los parametros de puntos
centrales. (LF1J1* LF1J2* LF2J1* y LF2J2*).En la tabla 4 se presenta el disefio
experimental usado.

Tabla 4. Disefio experimental usado en pruebas de columna de flotaciéon

N (gr aerofroth/ton lodos secos-
omenclatura
cm/s)
LF1J1 200-1.2
LF1J2 200-2.0
LF2J1 240-1.2
LF2J2 240-2.0
LF0JO(1) 220-1.6
LF0JO(2) 220-1.6
LF0JO(3) 220-1.6
LF0JO(4) 220-1.6

Fuente: BARRAZA BURGOS, Juan Manuel. Limpieza de carbones del Cerrejon bajos en poder calorifico
usando una columna de flotacion a escala piloto. Informe para Carbones del Cerrejon Limited y Programa
Nacional de Investigaciones en mineria y energia (Colciencias). Cali, 2011

En el presente estudio, se analizd el efecto de la velocidad del aire y la
concentracion de espumante sobre los contenidos de minerales y grupos
funcionales presentes en los lodos.
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A pesar de que los objetivos pretendian evaluar la distribucion de minerales en
los flotados, sin embargo, las determinaciones de minerales usando XRD no
fueron posibles dado que los flotados presentaban alto contenido de materia
organica y por su comportamiento amorfo fue imposible la identificacion de
minerales. De igual forma, no se logré procesar esas muestras usando un equipo
de cenizado de baja temperatura. Por lo anterior, se tomaron muestras de lodos
de carbon del alimento y de las corrientes de fondos obtenidas a diferentes
condiciones de operacion. La diferencia entre los picos de los espectros de las
corrientes separadas de fondos y alimento podria discernir la distribucion de
minerales en los flotados.

Los analisis de XRD se realizaron con el equipo de difraccion de rayos X marca
PANalytical, serie X'Pert Pro conteniendo un tubo de cobre a 45 kV y 40 mA,
localizado en el Departamento de Fisica de la Universidad del Valle. En el equipo
de Difraccion de rayos x se usé radiacion CuK alfa (A =1,54059A). Las
intensidades de rayos x se midieron en el intervalo de 4°< 20 <80°con una
velocidad de barrido de 0,2° por minuto y un tiempo prestablecidodel0s. Los
datos resultantes de DRX se almacenaron como archivos de computadora que
fueron analizadas utilizando el programa X perthigh score plus. Este programa es
una herramienta definitiva para la identificacion de minerales. El analisis que se
realiz6 fue de tipo cualitativo y semi-cuantitativo, usando la base de datos del
programa para identificar y comparar patrones de cristalografia y asi identificar los
minerales presentes.*

Para la determinacién de grupos funcionales se usé el equipo FT-IR de marca
Jasco, modelo FT-IR-4100 con una resolucién de 0.9 cm ™, el cual se encuentra
en el laboratorio de investigacion y servicios de la Escuela de Ingenieria Quimica
de la Universidad del Valle. Para la identificacion de grupos funcionales, se
requirio realizar la preparacién y el montaje de la muestra que depende de sus
caracteristicas fisicas y opticas.

En general los materiales sélidos presentan demasiada absorciobn como para
permitir la transmision directa de radiacion infrarroja. S6lo en algunos casos se
puede lograr peliculas muy delgadas del material que permitan, sin mezclarlo con
otro, obtener un espectro por transmisién. En los sdlidos en forma de polvo,
ademas del problema de absorcion se presenta otro: gran parte de la radiacion
transmitida se dispersa.

Para minimizar este problema se prepararon las muestras solidas de carbon
diluidas con bromuro de potasio comprimido (KBr). La muestra de carbon se
macero con KBr pulverizado y luego se comprimid en un troquel a una presion de
700 kg/cm? en una prensa hidraulica. Se obtuvo un disco delgado suficientemente
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transparente y solo mostrg dispersion apreciable en longitudes de onda menores
que 10um. Como el KBr es higroscopico (capaz de absorber o ceder humedad al
medioambiente), y casi es imposible eliminar el agua atmosférica, en la muestra
preparada por este método siempre se observa la banda del OH.

La pastilla formada se paso cuidadosamente a la porta muestras del equipo, que
se coloco al paso del haz, se corrid el espectrograma y se obtuvo el espectro de
absorcién que se registraron en la regién de 4000 a 400 cm™.

Con los espectrogramas obtenidos en la realizacion del esquema experimental, se
identificaron y compararon con los existentes en bases de datos, y asi se
analizaron la presencia de grupos funcionales presentes en las muestras.

L Bl analisis de tipo cuantitativo requiere de un software especializado denominado Siroquant
descrito por Taylor, J.C. (1991), que permite identificar mas de 50 diferentes tipos de minerales en
una mezcla. Este tipo de andlisis necesita entonces de un analisis mas profundo y del manejo de
equipos especializados, por tal razon no se considero en este trabajo.
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3. RESULTADOS Y DISCUSION

En este capitulo se presenta los resultados de ceniza de las corridas
experimentales, y los analisis mineralégicos y de grupos funcionales de los lodos
finos de carbon de la mina de Cerrején, basados la técnica de difraccion de rayos
X (DRX) y espectroscopia de infrarrojo (FT-IR).

Ademas, se muestra la identificacion, caracterizacion y distribucion de minerales
y grupos funcionales en la corriente de flotados y fondos, y se determiné el efecto
de las diferentes condiciones de operacion usadas en la columna de flotacion
sobre su separacion.

3.1 RENDIMIENTO Y CENIZA DE FLOTADOS OBTENIDOS EN LA COLUMNA
DE FLOTACION

Los resultados de ceniza de las corridas se presentan en la tabla 5. En general
para todas las corridas existié una reduccidon de cenizas en las muestras flotadas
en comparacion con el lodo alimentado. Se destaca que el carbdn fino recuperado
usando una concentracion de espumante de 200gr/ ton lodo y un flujo de aire de 2
cm/s (corrida LF1J2) present6 un porcentaje de ceniza menor al 10%. Esto indica
gue existié una gran reduccion de ceniza desde un valor de 58.63% en el alimento
hasta 9.03% en la corriente de flotado y una gran recuperacion organica.

Tabla 5. Resultados de cenizas de corridas en columna de flotacion

Nomenclatura Ceniza Recuperacion Organica
% bs %
Alimento 58.63 100.00
LF1J1 10.05 85.95
LF1J2 9.03 92.98
LF2J1 10.77 95.22
LF2J2 15.71 87.67
LF0JO(1) 12.66 90.31
LF0JO(2) 16.84 91.89
LF0JO(3) 14.42 88.50
LF0JO(4) 13.45 91.12
LF1J1* 12.89 92.64
LF1J2* 11.27 88.39
LF2J1* 13.14 73.38
LF2J2* 30.62 85.64

Fuente: BARRAZA BURGOS, Juan Manuel. Limpieza de carbones del Cerrejon bajos en poder calorifico
usando una columna de flotacion a escala piloto. Informe para Carbones del Cerrejon Limited y Programa
Nacional de Investigaciones en mineria y energia (Colciencias). Cali, 2011
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Como se observa en la tabla 5, las condiciones de operacion usadas en los 4
puntos estrellas no produjeron mejor comportamiento en términos de reduccion de
cenizas e incremento de recuperacion organica en comparacion con la corrida
LF1J2. Esto significa que los mejores resultados obtenidos en todas las corridas
experimentales correspondieron a las condiciones de operacion de 200 gr/ ton
lodo y un flujo de aire de 2 cm/s.

3.2ANALISIS DE DIFRACCION DE RAYOS X (DRX)

3.2.1 Muestra original de lodos finos de carbdn. El analisis de DRX tomado a
la muestra original de lodos finos de carbdn se presenta en la figura 9. El analisis
que se realiza es de tipo cualitativo, lo cual supone que la variacion de
intensidades de los picos es proporcional a la variacion en las concentraciones de
las especies minerales. En la tabla 6 se presentan los resultados obtenidos para
cada mineral en términos de la intensidad de picos.

Tabla 6. Minerales identificados en los lodos finos de carbén

Mineral Intensidad del pico
Cuarzo (Q) mayor
Muscovita (V) media
Montmorillonita (M) media
Caolinita (C) media
Clorita (L) media
Illita (1) media
Pirita (P) menor
Magnetita (N) menor
Grafito (G) menor
Hidroxido de Manganeso (H1) menor
Hidréxido de Calcio (H2) menor

Tal como se observa en la tabla 6, la materia mineral en los lodos de carbon esta
compuesta principalmente de cuarzo (Q), junto con proporciones variadas de
minerales arcillosos como muscovita (V), montmorillonita (M), caolinita (C),clorita
(L) e illita (I). Ademas, se observan picos de intensidad menor que podrian
corresponder a minerales comunes en el carb6n como pirita (P), magnetita (N) vy
grafito (G) y la presencia de hidréxido de manganeso (H1) e hidréxido de calcio
(H2).
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Figura 9. Difractograma de la muestra original de lodos finos de carbén

De acuerdo con la figura 9, el cuarzo se identifica por DRX con picos definidos y
esta asociado con la presencia de caolinita y capas de illita. Renton J. (1982) ha
notado que el cuarzo en el carbon es considerado de origen detritico, por
movimiento de corrientes de agua o particulas de polvo en actividades volcanicas
durante las primeras etapas de formacion o cierre del carbéon (Renton, J., y Cecll,
C., 1979).

La caolinita es el mineral arcilloso mas comun, seguido de la illita y la clorita. En el
difractograma de rayos x se observan los picos bien definidos para la caolinita.
Ward (2002) indica que la caolinita con picos definidos es probablemente de
origen antigénico, es decir que se ha formado a partir de aguas termales
(actividad hidrotermal) asociados a la actividad volcanica y otros procesos igneos.
Algunos autores (Renton, J., y Cecil, C., 1979; Spears, D., 1987), sugieren que la
caolinita se pudo haber formado por interacciones entre la silice y la alimina
disueltas en aguas acidas, y por cambios de pH en los poros de materia
inorganica.
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La illita se forma a altas temperaturas por interaccion de la caolinita con nitrégeno
liberado de la materia organica del carbon. La illita se asocia con la presencia de
clorita.

Renton J. (1982) ha observado que la clorita es poco comun, y esto se debe a que
este mineral es inestable en el ambiente de formacion de turba. Sanguesa, F.J., et
al., (2000) han sugerido que la clorita en casos similares se formé por la
interaccion de caolinita con hierro y magnesio liberado de la materia orgénica.

Entre otros minerales arcillosos se observa la presencia de muscovita, siempre
acompafada de illita. Este tipo de mineral no es muy comudn, pero puede
presentarse ocasionalmente en fracciones arcillosas.

Otro mineral no muy comun observado en el difractograma es la montmorillonita,
gue se encuentra asociado con la clorita.

Los minerales arcillosos pueden transformarse también en una fase mineral a
otra, o reacomodar su estructura para formar minerales no arcillosos como las
micas y feldespatos, que no son muy comunes en el carbén.

La pirita es el sulfuro mas comun encontrado en el carbon. La existencia de la
pirita se asocia con condiciones marinas debido a reducciones de SO, y
precipitacion de sulfuros de Fe.

Entre 6xidos minerales observados en el difractograma se observa la existencia
de Magnetita con picos de menor intensidad.

Los hidréxidos son componentes menores en el carbén. Esos minerales son
principalmente producto del desgaste de minerales como la pirita, siderita y
sulfuros de hierro. Son de origen antigénico. En el difractograma se observan en
forma de hidréxido de manganeso y calcio con poca intensidad.

3.2.2 Difractogramas de los lodos LF1J1, LF1J2, LF2J1 y LF2J2 y alimento.
En la figura 10 se muestra el analisis realizado por DRX de las muestras flotadas
obtenidas a 200 gr/ton-1.2 cm/s (LF1J1), 200 gr/ton—-2.0 cm/s (LF1J2), 240
gr/ton-1.2 cm/s (LF2J1) y 240 gr/ton-1.2 cm/s (LF2J2). Para propositos
comparativos en cada difractograma se presenta el correspondiente fondo al lado
del alimento.
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Figura 10. Difractogramas de la muestra original de alimento y corrientes de fondo de la corrida LF1J1 a LF2J2
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La Figura 10 muestra que en general para todas las condiciones de operacion de
flujo de aire y concentracion de espumante, los minerales presentes en los fondos
exhiben menor concentracién que los minerales presentes en el lodo alimentado.
Esto se observa cualitativamente, sobre todo en el rango de angulos de 5 a 35
donde los difractogramas de los fondos siempre se encuentran por encima de los
correspondientes al alimento.

Pareciese que las diferentes velocidades de aire y concentracion de espumante
(LF1J1, LF1J2, LF2J1 y LF2J2) no tuvieron algun efecto sobre la remocion de
minerales, ya que los difractogramas son similares. Sin embargo, dado que hay
diferencias en las intensidades entre los difractogramas de los fondos y del
alimento, reflejado principalmente en el rango 5 a 35, esto indica que algunos
minerales flotaron. Entre estos se encuentran los minerales L, Vy M.

Por el contrario, no existen diferencias en las intensidades para los angulos 2theta
mayores a 35, lo cual indica que los minerales N, H1, H2, Q y G no flotan y se
concentran en la corriente de fondos, teniendo naturaleza hidrdfila.

Los resultados de la concentracion de los minerales en las fracciones de carbon
muestran que, en general, algunas particulas finas de los minerales arcillosos
como caolinita (C) e illita (I), se arrastran con la materia mineral de los fondos. Por
diferencia, la concentracion restante de esos minerales quedan en los flotados.

La alta intensidad de los picos correspondientes al cuarzo, tanto en los lodos
alimentados como en el fondo, sugiere que exista baja concentracion en la
corriente de flotados. Se observa una disminucion en la intensidad del principal
pico de cuarzo de angulo 2theta igual a 27.

Se identifican tendencias en la distribucion de magnetita (N), grafito (G) hacia la
corriente de fondos. También, los hidroxidos de manganeso y calcio (H1, H2),
presentan patrones similares de distribucidbn y, en general, estos elementos
muestra enriquecimiento en los fondos, lo que significa que habra poca cantidad
de estos hidroxidos en la corriente de flotados.

La presencia de pirita (P) en la corriente de fondos, muestra que los sulfuros no se

liberaron de la materia mineral, lo cual sugiere que la pirita se encuentra asociada
a la matriz mineral altamente hidrdfilica.

La distribucién de minerales en las corrientes de fondos o flotados se muestra en
la Tabla 7.
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Tabla 7. Afinidad de los minerales presentes en los lodos finos de carbon

Mineral Mayor afinidad
Cuarzo (Q) fondos
Muscovita (V) flotados
Montmorillonita (M) flotados
Caolinita (C) fondos
Clorita (L) flotados
lllita (1) fondos
Pirita (P) fondos
Magnetita (N) fondos
Grafito (G) fondos
Hidroxido de Manganeso (H1) fondos
Hidroxido de Calcio (H2) fondos

3.2.3 Difractogramas de lodos obtenidos en los puntos centrales (220gr
aerofroth/ton lodos secos- 1,6cm/s).

En la figura 11 se muestra el andlisis realizado por DRX de las muestras flotadas y
de alimento correspondiente a los puntos centrales.

Los difractogramas obtenidos a las condiciones de operaciéon LFOJO (1) y LF0JO
(R3) son muy similares, lo cual muestra que existe repetitividad en la distribucion
de minerales obtenidos. A esas 2 condiciones de operacion, se observo que las
concentraciones de los minerales en los fondos son iguales a las del alimento, lo
cual sugiere que se presentd poca concentracion de esos minerales en los
flotados.

Igual repetitividad se observé en los difractogramas obtenidos a las condiciones
de operacion LOJO (R1) y LF0JO (R2). Sin embargo, a estas condiciones la
concentracion de los minerales en los fondos es menor que las presentadas en el
alimento.

Los anteriores resultados estan de acuerdo con la variacion de los contenidos de
ceniza de la corriente de flotados, donde hubo una buena repeticion de las
cenizas a las condiciones LF0JO (1) y LFOJO (R3) con valores de ceniza de 12.66
y 13.45, mientras que a las condiciones LF0JO (R1) y LFO0JO (R2) las
concentraciones de ceniza fueron 16.84 y 14,42 % respectivamente.
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Figura 11. Difractogramas de la muestra original de alimento y corrientes de fondo de puntos centrales.
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3.2.4 Distribucién de lodos en condiciones de operacion de puntos
estrellas.

En la grafica 12 se muestran los difractogramas de muestra de alimento y flotados
correspondiente a los puntos LF1J1*, LF1J2* LF2J1* y LF2J2*. Se observo que
esas condiciones de operacion tienen efecto sobre la distribucién de minerales.

Tal como se observa en los difractogramas obtenidos a las condiciones LF1J1%*,
LF2J1* y LF2J2* aparecen diferencias en la distribucion de minerales presentes
en los fondos y en el alimento. Menor concentracion de minerales se encuentra en
los fondos en comparacion con el alimento, lo cual indica que una porcion de los
minerales floté con la materia organica. Sin embargo a la condicién de operacion
LF1J2* no se presentd cambios en la concentracion de los minerales tanto en los
fondos como en el alimento, y por lo tanto poca cantidad de minerales se
arrastraron con los flotados. Los anteriores resultados estan de acuerdo con los
contenidos de ceniza de flotados obtenidos, donde el menor contenido de flotado
fue de 11.27 correspondiente a la condicion LF1J2* (Barraza, J., 2011).
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Figura 12. Difractogramas del alimento y fondo en puntos estrellas




En sintesis, mediante la técnica de difraccion de rayos x, se puede observar que
la distribucién de minerales es mayor en los fondos en comparacion con la de los
flotados, esto debido que existe similitud de los picos de difraccion de la corriente
de alimento y la de fondos.

También se puede notar que para la mayoria de las condiciones de operacién
usadas en la columna, el cuarzo es uno de los componentes mas representativos
de la materia mineral en la corriente de fondos.

A diferentes condiciones de operacion se produjeron buenos resultados en
relacion al contenido de ceniza, lo que significa que en la corriente de flotados se
observan los picos de intensidad méas bajos, relacionados directamente con el
poco contenido de materia mineral, deduciendo el gran contenido de minerales
existentes en la corriente de fondos.

Por la gran disminucién de ceniza, los carbones flotados pueden mezclarse con
carbones limpios de la planta de lavado o venderse directamente como carbones
finos, lo cual podria representar un incremento en las utilidades de la compafiia
Cerrejon, mejorar la recuperacion del agua en la planta de lavado y reducir el
impacto ambiental que se genere en los alrededores.

Los resultados sugieren ademas que el efecto que causan las variables
(concentracion de espumante y flujo de aire en la columna de flotacién), sobre la
separacion de minerales, no es muy notorio, debido que se observa una
semejanza entre los difractogramas de lodos a diferentes condiciones de
operacion.

49



3.3 ANALISIS DE ESPECTROS IR

3.3.1 Muestra original de lodos finos de carbdn. El andlisis de FT-IR tomado a
la muestra original de lodos finos de carbon se presenta en la figura 13.La
profundidad de cada pico se relaciona directamente con la concentracion de los
grupos funcionales. Los resultados obtenidos en funcion de los intervalos de
frecuencia se muestran a continuacion:

Tabla 8. Grupos funcionales y minerales identificados en los lodos finos de carbén

: Intervalo de frecuencias
Grupos Funcionales oL
CH,, CHs 2920-2850
N-C 1530-1330
Cc=C 1600
Grupos aromaticos 900-700
Minerales 1030y 535

Del espectro infrarrojo se pueden identificar diversos grupos funcionales y
minerales. Entre los intervalos de frecuencias de 2920-2850 cm™ se presentan
grupos como CHy, y CHs, entre 1530-1330 cm™ hay presencia de grupos nitro
unidos a alquenos y estructuras aromaticas (N-C), a frecuencias de 1600 cm™ se
muestra grupos C=C, los minerales se encuentran en las bandas de frecuencia de
1030 cm™ y 535 cm™ y los aromaéticos se presentan entre 900-700 cm™.
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Figura 13. Espectro infrarrojo de la muestra original de lodos finos de carbén

En la regién espectral entre 3000 cm™ y 2700 cm™ los enlaces CH, ,CHs, y en
general la tension CH causan la absorcién de luz infarroja. Las vibraciones de
tension simétrica y asimétrica se presentan en estos alcanos lineales (Zuluaga, F.,
2000).

La figura muestra un pico prominente a 2917 cm™ atribuidas a tendencias
simétricas y asimétricas de cadenas alifaticas de CH,. Un pico menos prominente
pero aun notable puede observadrse en la frecuencia 2850 cm™ correspondiente
a tendencias simétricas de CHs. Algunos estudios realizados por Michaelian y
Friesen (1990) y Wang vy Griffiths (1985), muestran que las cadenas alifaticas de
cadenas largas (CH;) se destacan por su mayor presencia en carbén que las
cortas.

Varios estudios han demostrado la relacién entre los alcanos lineales y el
contenido de hidrégenoaromatico. (Baruak,1986; Michaelian y Friesen, 1990;
Wang y Griffiths, 1985).Cuando el carb6n aumenta su aromaticidad se observa la
presencia de alto contenido de enlaces CH. En el espectro de la muestra de lodos
finos se observan dos picos representativos con alto contenido de hidrégeno
aromatico (920 cm™y 797 cm™).
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A la intensidad de frecuencia de 1613 cm™ se observan concentraciones
moderadas de C=C. Lo mismo sucede con enlaces C-S (691 cm™) y con grupos
nitrilo N-C( 1400cm™) presentes en el espectro con poca concentracion.

Entre los grupos minerales mas destacados se encuentran el cuarzo (Q) a una
intensidad de frecuencia de 471 cm™ con una alta concentracién. Otros minerales
con picos definidos y presentes en grandes cantidades son la caolinita C (1024
cm™) eillita | (3696 cm™) y la presencia de pirita P (420cm™).

3.3.2 Distribucion de grupos funcionales y minerales en fondos obtenidos en
puntos extremos LF1J1, LF1J2, LF2J1y LF2J2.

En la figura 14 se muestran los espectros infrarrojos de la muestra alimento y de
los fondos correspondiente a las condiciones de operacion LF1J1, LF1J2, LF2J1y
LF2J2 (combinaciones de 200 y 240 gr/ton de espumante y velocidades de aire de
1.2y 2.0 cm/s).
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La Figura 14 muestra que, en general, para todas las condiciones de operacion,
todos los grupos funcionales y minerales presentan mayor concentracion (mayor
porcentaje de transmitancia) en el alimento en comparacibn con sus
concentraciones en los fondos.

Tal como se observa, las concentraciones de los grupos funcionales organicos
CH,, CHg3 préacticamente desaparecieron en los fondos, lo cual esta de acuerdo a
que se deberia haberse arrastrado con la materia organica flotada. EIl grupo
funcional C=C también presenta un pico menos profundo en la corriente de
fondos, lo cual muestra que este grupo funcional est4 presente en mayor cantidad
en la corriente de flotados. Lo mismo sucede con el enlace C-N.

En cuanto a los minerales, la zona de 3700- 3600 cm™ revela un menor porcentaje
de transmitancia que implica una mayor intensidad en los picos, lo cual representa
la presencia alta de illita y caolinita. El pico correspondiente al cuarzo muestra un
mayor porcentaje de transmitancia, mostrando que se encuentra presente en la
corriente LF1J1.

El enlace C-S muestra afinidad hacia la corriente de fondos debido a que presenta
un pico bien definido. Lo mismo ocurre con el hidrogeno aromatico.

En la corrida LF1J2 se observa un porcentaje de transmitancia mayor que en la
anterior corrida (lodos LF1J1). Esta corrida presenta un mayor porcentaje de
ceniza en los flotados, lo que significa que la corriente de fondos tiene picos mas
definidos y con mayor concentracion en minerales. Los grupos funcionales se
concentran mas en la corriente de flotados.

En la corrida LF2J1,los picos correspondientes a la illita y la caolinita son menos
profundos. Los picos que pertenecen a los grupos CH2 y CH3 casi no se
observan, lo que permite deducir que en la corriente de flotados esta la mayor
parte de estos grupos. Lo mismo sucede con los picos de los grupos C=C y N-
C.El pico correspondiente al cuarzo se observa pero con menor intensidad.

Este hecho se evidencia debido al contenido de materia mineral en la corriente de
flotados que fue mas alto con respecto a la corrida LF1J1.

En la corrida LF2J2 se observan los picos bien definidos de illita y caolinita.
Mientras que los picos correspondientes a los grupos funcionales tienden a
desaparecer, a excepcion del hidrogeno aromatico y el enlace C-S. Esto permite
afirmar que la mayoria de grupos funcionales pasan a la corriente de flotados.
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La distribucidon de grupos funcionales y minerales en las corrientes de fondos o
flotados se muestra en la tabla 9.

Tabla 9. Afinidad de los grupos funcionales y minerales identificados en los lodos
finos de carbén

Mineral Mayor afinidad
CH, CHjs flotados
N-C flotados
c=C flotados
C-S fondos
lita fondos
Caolinita fondos
Pirita fondos

3.3.3Distribucion de minerales y grupos funcionales en fondos obtenidos en
puntos centrales (220gr aerofroth/ton lodos secos- 1,6 cm/s).

En la figura 15 se muestra los espectros de las muestras flotadas y de alimento
correspondiente a los puntos centrales. En general, para los 4 experimentos
realizados en los puntos centrales, se observa que los picos de los minerales illita
y caolinita estan bien definidos, y que sus concentraciones son mayores en la
corriente de fondo que en el alimento lo que indica que a estas condiciones de
operacion esos minerales son hidrofilos.

En cuanto a los grupos CH, y CHj3, también se observa, en las repeticiones R1 y
R2, un mayor contenido de estos grupos funcionales en los fondos
comparativamente con sus concentraciones en el alimento. Igualmente sucede
con los enlaces C=C y N-C. El pico del cuarzo se observa muy definido con una
mayor concentracion en los fondos que en el alimento, lo cual indica que el cuarzo
tiene afinidad hacia la materia mineral. Los enlaces C-S y el hidrégeno aromatico
presentan menor intensidad.

Se observo también que en la corrida LFOJO (R2), los picos correspondientes a
los minerales son mas definidos. En cuanto a los grupos funcionales la forma de
los picos se aleja un poco mas de los picos de alimento, lo cual corrobora que
estos grupos tienen mas afinidad hacia la corriente de flotados.
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A las condiciones de operacion de la corrida LFOJO (R3), se observa una mayor
similitud entre los picos del difractograma de esta corrida y la del alimento, lo cual
indica que hay una mayor presencia de minerales y grupos funcionales en los
fondos.

3.3.4 Distribucién de grupos funcionales y minerales en lodos obtenidos en
puntos estrellas. En la grafica 16 se muestran los espectros del alimento y de los
fondos obtenidos en los puntos estrellas. En general se observa muy poca
diferencias en los espectros obtenidos a las diferentes condiciones de operacion.
A estas condiciones se corrobora la tendencia de que los minerales se concentran
en los fondos y los grupos funcionales en los flotados. Por lo tanto, los minerales
illita, caolinita y cuarzo tienen afinidad hacia la materia mineral.

56



i — i | ——  ALIMENTO | | , L ——  ALIMENTO
{ B = i |
q \|- 7 cH3 \ l,m 100 — FONDO h\ V4 H3 VY 100 — FONDO
— CH2 v A LFOJO (1) Y oH Ay amaY LFOJO (R1)
—H— € 80 — LN 80
{ 7 0 |
| { 1 1
I / cec I 7 T
[I || = 60 ! -— L 60
A i i X c=Cl' i X
il |
! 1 ‘I 40 ‘\ ‘| 1 40
{ Tt {
{ - |
\ HA
\ 20 H 20
I C
~ 0 0
3400 2400 1400 400 3400 2400 1400 400
cm-1 cm?
. . ——  ALIMENTO | | i | ‘ ——  ALIMENTO
f — | f
Int Pl = N U - . JNC P L 100
NV~ W 100 —  FONDO VN[~ 7 cus \ ‘Mﬁ FONDO
Zava) s \ LFOJO (R2) | CcH ¥ i j LFOJO (R3)
] v 80 —N- A 80
/ \ I C=C I| -
\\II C=C |\ —c - {I
{ 60 — 60 -
\ N X
i | n
t - 40 1 —+ 40
\iF- \
t 20 1 20
¢ c
\ 0 - 0
3400 2400 1400 400 3400 2400 1400 400
cm-1 cm-1

Figura 15. Espectro infrarrojo de la muestra original de alimento y corrientes de fondo de los puntos centrales
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Figura 16. Espectro infrarrojo de la muestra original de alimento y corriente de fondo de los puntos estrellas.
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En sintesis, a través de la técnica de FT-IR se logro identificar los grupos
funcionales y algunos minerales presentes en los fondos y flotados de los lodos
finos de carbon.

Los picos correspondientes a los grupos CH, y CHsz se hicieron menos
prominentes, lo que significa la poca concentracion de estos en la corriente de
fondos.

Los picos correspondientes a los minerales se presentan de manera muy definida,
y se identificaron principalmente por minerales de cuarzo.

Se puede notar, que en general los grupos funcionales se concentraron en la
corriente de flotados, es decir son mas afines hacia la parte organica. Por el
contrario la mayoria de minerales se presentaron en la corriente de fondos.

Estos resultados se relacionan con los resultados encontrados por andlisis de

rayos X al mostrar que la materia mineral se compone esencialmente por cuarzo y
tiene alto contenido de material arcilloso.
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4. CONCLUSIONES

La utilizacion de herramientas de rayos X y espectroscopia de infrarrojo, permiten
realizar un analisis cualitativo y semi-cuantitativo de minerales y grupos
funcionales respectivamente. La limitante de estos métodos se encuentra en las
consideraciones realizadas a la hora de realizar un analisis mas profundo de tipo
cuantitativo, ya que se requiere de un software especializado que permite la
evaluacion de la cantidad de minerales y grupos funcionales presentes en el
carbon.

Con las técnicas de XRD y FT-IR, se logré evaluar la distribucion e identificacion
de minerales y grupos funcionales en la corriente de fondos y flotados de los lodos
finos de carbén. Se observo la afinidad de algunos minerales como el cuarzo
hacia los fondos y la alta concentracion de grupos funcionales en la corriente de
flotados, donde la presencia de minerales fue minima.

Se encontrd una relacion directa entre las condiciones de operacion en términos
de concentracion de espumante y velocidad de aire sobre la separacion de la
materia organica de los lodos finos de carbon. Cada parametro presenté una
incidencia en la distribucion de minerales y de grupos funcionales hacia la materia
organica o materia mineral. Aunque no se observé mucha diferencia de tipo
cualitativo a diferentes condiciones de operacion.

Los resultados de andlisis de rayos X resultaron congruentes con los resultados
de analisis por espectroscopia infrarroja (FT-IR) al mostrar que la materia mineral
de la muestra original de lodos finos de carboén y la corriente de fondos y flotados
a diferentes condiciones de operacion en la columna de flotacion, estan
compuestas principalmente por cuarzo y presentan altos contenidos de material
arcilloso, lo cual es fundamental para determinar los usos potenciales de los
productos de fondo obtenidos en el proceso de flotacion.

La ventaja de utilizar las técnicas de difraccion de rayos X y espectroscopia
infrarroja radica en su facilidad para realizar validaciones de forma experimental.
Con estas técnicas se adquiere mucha informacion atil bajo un funcionamiento
rapido y facil de manejar, sin requerir de gran cantidad de muestra a estudiar.
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Se mostré que la obtencién de carbones finos recuperados en columna de
flotacién es una tecnologia que provee una via para valorizar los lodos finos de
carbon. Con los analisis realizados se mostro también la importancia de evaluar el
uso potencial de los fondos concentrados de materia mineral en los procesos de
flotacion como materia prima, como por ejemplo la corriente de fondos con alto
contenido de cristales de cuarzo puede tener un valor agregado en industrias
donde se requiera esta materia prima.
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5. RECOMENDACIONES

Realizar andlisis mas detallados de minerales y grupos funcionales del carbon,
con técnicas que permitan remover la parte organica y concentrar aun mas la
materia mineral, lo cual evita enfrentar el problema de la materia organica que se
comporta como fase amorfa y no se distingue con andlisis de DRX. Una técnica
muy conocida es la incineracion a baja temperatura, sin embargo, algunos
elementos inorganicos presentes en la materia organica, pueden combinarse con
el azufre orgéanico liberado del carbdén durante el proceso de incineracion.

Combinar la técnica de DRX con técnicas de florescencia de rayos x (FRX) para
proveer un mejor analisis en estudios mineraldgicos, debido a que con este ultimo
meétodo se determina una composicion quimica mas profunda.

Para un mejor reconocimiento y una obtencion méas precisa en la identificacion de
minerales arcillosos, particularmente aquellos que son de grano fino (< 2um) , se
pueden utilizar analisis que consisten en la separacion del carbon por suspension
en agua, para luego concentrarlo por centrifugacion y finalmente someterlo a una
analisis mineraldgico mas detallado utilizando etilenglicol y tratamiento térmico.
(Moore y Reynolds, 1997)
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