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Resumen:
							                           
La región boyacense cuenta con grandes riquezas minerales y una de ellas es la roca sedimentaria de arcilla caolinitica, con excelentes propiedades para la industria cerámica tradicional. Al realizar pruebas de caracterización a este material se definieron sus propiedades plásticas, de alta refractariedad, bajo punto de fusión, resistencia a los choques térmicos y resistencia a la rotura. Estas propiedades se deben a su composición caolinitica, silicatada aluminica y la presencia de magnesio en la arcilla. A partir de estos resultados se crearon crisoles resistentes a altas temperaturas por diferentes tipos de fabricación, adecuados para utilizarlos en ensayos de fusión a temperaturas de 1200°C, y especialmente en ensayos al fuego para la caracterización de mineral de oro.



Palabras clave: mineral de oro, prensado, caolinita, crisoles, material cerámico.
		                         


Abstract:
						                           
The Boyacá region has great mineral wealth and one of them is the sedimentary rock of kaolinitic clay, with excellent properties for the traditional ceramic industry. When performing characterization tests on this material, its plastic properties, high refractoriness, low melting point, resistance to thermal shocks and resistance to breakage were defined. These properties are due to its kaolinitic composition, aluminum silicate and the presence of magnesium in the clay. From these results, crucibles resistant to high temperatures were created by different types of manufacture, suitable for use in fusion tests at temperatures of 1200 ° C, and especially in fire tests for the characterization of gold ore.
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1.INTRODUCCIÓN

La explotación de oro en Colombia es una actividad que se realiza desde tiempos remotos hasta en la actualidad, lo cual la está convirtiendo en una alternativa económica importante para el desarrollo del país. [19]-[3] Los minerales de oro requieren de un proceso extractivo muy exhaustivo para la obtención del metal y se inicia con la determinación total de la cantidad de oro. [4],[5] El ensayo de fusión al fuego es una de las técnicas utilizadas para su caracterización por ser de los más exactos y para lo que se necesita, entre otros materiales, el uso de crisoles [6].

 La arcilla proviene de las rocas sedimentarias y es utilizada para la producción de materiales cerámicos tradicionales lo cual se realiza por medio de una serie de etapas de beneficio de la arcilla, conformado de la pieza y cocción con un secado previo del material para evitar deformaciones [7]. El proceso de producción de crisoles se realiza para aprovechar la potencialidad económica de la región boyacense en términos de arcillas, las cuales solo han sido utilizadas en la producción de tejas, ladrillos, macetas, vajillas, entre otros [8].

El proceso de formado de los crisoles que se usa depende de las proporciones óptimas entre el material y el         líquido. En los procesos de formado se requiere de alta fluidez en algunos, otros operan sobre una composición con aproximadamente 50 % de agua. Por tanto, los procesos de formado pueden dividirse con base en la consistencia de la mezcla: vaciado deslizante y prensado semiseco [9]-[11].

El objetivo general de este proyecto es fabricar crisoles con arcilla caolinitica procedente del municipio de Combita Boyacá para la caracterización de oro. Con los resultados alcanzados se desea obtener una alternativa para este tipo de materiales cerámicos suministrando productos de alta calidad acorde a la necesidad de los consumidores.




2.  MATERIALES Y METODO


2.1 Materiales

Se extrajeron 100 Kg de arcilla blanca de la vereda de San Isidro en el municipio de Cómbita. Este material es proveniente de un yacimiento perteneciente a la empresa Tejesan, la cual explota arcilla y arena y se dedica a la fabricación de materiales para la construcción y otros elementos cerámicos.

Luego de un proceso de secado y por el método de cuarteo se obtuvieron muestras de aproximadamente 5 kg. Para la elaboración de crisoles por prensado semiseco, se fabricó una matriz en acero de herramientas y para la técnica de vaciado deslizante, se construyó un molde de yeso.




2.2 Procedimiento experimental


2.2.1. Procesamiento de materia prima

Se realizó el tamizaje a una muestra de arcilla caolinitica en una serie de tamices, figura 1. De acuerdo al análisis granulométrico, se tomó como tamaño de partícula malla - 100 + 140 por ser el más conveniente para el formado de piezas cerámicas según la teoría consultada [12]. Con la muestra seleccionada se realizó la caracterización por medio de las técnicas de difracción de Rayos X, Fluorescencia de rayos X, microscopia electrónica de barrido y termogravimetría.




[image: 607868325008_gf2.png]


Figura 1.



Distribución de granos por número de malla


















2.2.2 Elaboración de crisoles

Este proceso se llevó a cabo a través de dos técnicas: prensado semiseco y vaciado deslizante. Para el primero se realizó una mezcla de arcilla con un 15% de agua que se introdujo en el interior de la matriz. En el vaciado deslizante se preparó el material con 50% de agua, respecto a la cantidad de arcilla y seguidamente se vació la suspensión en un molde de yeso, una vez se formó la capa semisólida se abrió el molde para remover el crisol, figura 2.
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Figura 2.



Fotos de proceso de elaboración de crisol.






(a) Prensado semiseco: Compactación de la mezcla: se procedió a descender y ascender el pistón superior por medio de la prensa manual hasta alcanzar la compactación del material, Extracción del crisol: se levantó el pistón superior y se sacó el crisol hacia el exterior de la matriz por medio del tornillo de la base.  (b) Vaciado deslizante: Compactación: En la mezcla el agua fue absorbida por el yeso y se formó una capa de arcilla en la superficie del molde de yeso, luego se quitó el exceso de suspensión. Extracción del crisol: una vez se formó la capa semisólida se abrió el molde para remover el crisol.














2.2.3. Cocción de crisoles

La cocción de los crisoles se realizó a tres rampas de temperatura. Para 800°C y 900°C el proceso se llevó a cabo en una mufla eléctrica de laboratorio por un tiempo de máximo de 22 horas. En la tercera temperatura de 1000 °C se utilizó un horno colmena perteneciente a la fábrica Tejesan ubicado en el municipio de Cómbita.




2.2.4 Ensayos de calidad

Se realizó un ensayo de porosidad y densidad aparente según Norma ASTM C20-00 para el material de arcilla. También se realizó un ensayo de compresión en la máquina universal Shimadzu, bajo Norma NTC 4017 para hallar la resistencia a la cocción de la arcilla cocida [13] 
Figura 3.
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Figura 3.



Ensayos de calidad: a) Balanza para ensayo de porosidad y densidad aparente: luego de dejar secar los crisoles en una mufla a una temperatura de 150 ºC durante una hora, inmediatamente se pesaron y se colocaron en un recipiente con agua a hervir por un tiempo de 2 horas, luego se dejaron enfriar a temperatura ambiente. Seguidamente se determinó el peso de cada crisol en suspensión y se dejaron secar para determinar la masa saturada. b) Máquina universal para ensayo de compresión: se elaboraron dos probetas m1 y m2, para cada proceso de fabricación (m1: vaciado deslizante, m2: prensado semiseco), luego se realizó el pesado y medida de las probetas y se colocaron en la maquina universal de ensayos; se aplicó una carga axial máxima de 253 Kg y por último se registró la deformación con las diferentes cargas aplicadas.






















3. ANÁLISIS DE RESULTADOS


 3.1Análisis de caracterización


3.1.1. Difracción de rayos X

 El difractograma, figura 4, señala que el material de estudio muestra sílice (SiO2), seguido de caolinita     (Al2 Si2O5 (OH)4) y (MgO). La presencia de la caolinita indica que la arcilla tiene propiedades plásticas y alta refractariedad, la sílice actúa como desengrasante evitando contracciones y deformaciones de volumen del cuerpo cerámico. Por lo cual la arcilla de estudio es adecuada para ser utilizada en cerámicos refractarios. [14]
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 Figura 4. 



Difractograma de arcilla caolinitica. Para el análisis se tuvieron en consideración las posiciones    características de los componentes de mayor importancia


















3.1.2. Fluorescencia de Rayos X

En el espectro se detectó silicio siendo el componente mayoritario, el cual pertenece a las fases silicatadas, figura 5. Los cationes presentes fueron: aluminio, hierro, potasio, titanio, magnesio, cromo y cobre. La composición química de la arcilla demostró la naturaleza de las rocas de composición silicatada alumínica con los siguientes elementos: silicio, aluminio, y magnesio. La aparición de magnesio indica que permite bajar el punto de fusión de la arcilla. Los elementos Fe, Cu, y Cr se consideran impurezas. [15]
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 Figura 5.



Análisis de FRX de arcilla caolinita de Combita Boyacá. a) Espectro de energía dispersiva. b) Datos cuantificados


















3.1.3 Microscopia Electrónica Barrido

En las imágenes obtenidas por MEB de la arcilla de estudio se observa un tamaño de partícula entre 0,521 µm y 1.163 µm, en promedio 0.823 µm. Se determinó que la morfología superficial de las partículas es de tipo granular anguloso con una conformación fibrosa, característica de los aluminosilicatos [16]
Figura 6.
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Figura 6.



Microfotografías obtenidas en el microscopio electrónico de barrido. (a) micrografía a 5000 X.  (b) micrografía a 500 X


















3.1.4. Termogravimetría

Los análisis del TGA, figura 7, presentan una primera pérdida de peso muy leve entre temperatura ambiente y 60 ºC común en todas las arcillas. La siguiente sucede a partir de los 100 ºC por de la pérdida de agua higroscópica, no constitucional o libre [17].

Entre 450ºC y 550 ºC se muestra una disminución de peso, causados por los iones OH- que son liberados de la red cristalina en forma de vapor de agua, generando la ruptura de la estructura cristalina para dar lugar a la fase amorfa, metacaolín (Al2Si2O7).5 A 550ºC ocurre la transición de fase de cuarzo α a β; teóricamente esto        sucede a los 573ºC. Aproximadamente a 980ºC, en el metacaolín se produce la fase cristalina denominada mullita (3Al2O3·2SiO) [18]. Esto sucede por medio de una reacción exotérmica, ecuación (1)
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Figura 7.



Termogramas de la arcilla caolinítica de Combita Boyacá. (a) Curva de TGA de 0-800 ºC. (b) Curva de TGA de 0-900 ºC (c) Curva de TGA de 0-1000 ºC















Cuando un material cerámico es sometido al calor, tienen lugar una serie de procesos de absorción y desprendimiento de calor y gases, dilataciones y contracciones. Durante la cocción el metacaolin se transforma en la fase cristalina mullita por el tipo de reacción de oxidación que experimenta.






3.1. Fabricación de crisoles

Se realizaron dos procesos de fabricación de crisoles para comparar los factores de formado que inciden en las características finales y en el desempeño de las piezas cerámicas. En la técnica de vaciado deslizante se utilizó una mezcla de arcilla y agua, en una relación S: L 1:1, empleando un molde de yeso. Para el prensado semiseco se preparó una relación S: L de 1:0.15, usando una matriz adaptada a una prensa hidráulica [4],[18],[19].

En los crisoles fabricados por prensado semiseco se evidencio menor porcentaje de porosidad a los elaborados por la técnica de vaciado deslizante, debido a que la presión aplicada por la prensa compacta la mezcla obligando a los granos a ubicarse entre los intersticios disminuyendo la porosidad. Una de las causas que puede afectar la porosidad en la técnica de vaciado deslizante es el elevado consumo de agua que genera burbujas durante el proceso de colada. La morfología de los granos es determinante para la fabricación de objetos cerámicos, ya que durante el conformado los granos se ubican entre los espacios que quedan entre ellos minimizando la porosidad, evitando grietas y confiriendo mayor resistencia al crisol [20].

  Los resultados obtenidos en la prueba de compresión muestran que no existe ninguna diferencia de resistencia entre las dos probetas; lo cual comprueba que esta propiedad depende del tipo de arcilla, no de la técnica de formado.




3.2. Proceso de cocción

Se utilizaron tres temperaturas 800°C, 900°C y 1000°C. Fueron seleccionadas para garantizar la formación de mullita la cual sucede en el rango de 900°C a 1000°C la cual es considerada una de las fases importantes en los materiales cerámicos por que proporciona a la arcilla resistencia a choques térmicos, rotura y deformación. Luego del proceso de cocción de los crisoles se realizó el control de calidad por inspección visual y al observarlos se aprecia fragilidad y desmoronamiento en el crisol a 800°C. Por tal motivo se seleccionaron los crisoles cocidos a 900° y 1000°C, comprobando una vez más que la formación de mullita en la arcilla caolinitica otorga las mejores propiedades para los materiales cerámicos.




3.3. Ensayo al fuego

Para evaluar la resistencia de los crisoles, se realizó una fusión en un ensayo al fuego para la caracterización de un mineral de oro de Marmato Caldas. Se utilizaron los crisoles fabricados con arcilla caolinítica de Combita-Boyacá y de acuerdo a los resultados obtenidos en los procesos de fabricación y cocción se emplearon los crisoles realizados por prensado semiseco y los cocidos a 900°C y 1000°C, figura 8.
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Figura 8.



Ensayo al fuego con mineral de oro de Marmato-Caldas. a) Colada en coquillas. b) crisoles después del proceso de fusión del ensayo al fuego















Durante la fusión del mineral aurífero y al realizar la colada en las coquillas no se observó ningún tipo de rotura o grietas en los crisoles. Se comprobó que los crisoles seleccionados tienen baja porosidad y por tal motivo son aptos para resistir reactivos tan agresivos como el litargirio, el cual al ser absorbido y retenido entre los poros del crisol puede causar la generación de grietas. Otra ventaja que presentaron los crisoles fabricados con arcilla caolinitica es que no fue necesario realizarle una rampa de calentamiento para utilizarlos en el proceso de fusión, lo que ahorra mayor tiempo en el proceso de caracterización de minerales de oro.

Estos resultados se consideran satisfactorios para el desarrollo de una empresa alternativa de crisoles en arcilla que sean utilizados en la fusión de minerales de oro en la industria extractiva, debido a que en Colombia se encuentran muy pocas. Actualmente muchas investigaciones referentes a la extracción de oro utilizan el ensayo al fuego como método de caracterización del mineral, apoyando técnicas complementarias más especializadas. El ensayo al fuego es una técnica de caracterización que podría ser utilizada en minería a pequeña escala por ser un proceso económico y factible para realizarse en cualquier lugar; además siempre será elegido por ser el más exacto al hacer determinaciones de metales preciosos que, en algunas ocasiones, son difíciles de caracterizar por su bajo contenido en el mineral, como sucede en los minerales refractarios. [21]-[23]







4. CONCLUSIONES

Con los resultados obtenidos en este estudio se demuestra el potencial de la arcilla caolinitica procedente de la vereda de San Isidro del municipio de Combita, para su utilización como materia prima en la fabricación de crisoles usados en la caracterización de minerales de oro.

Los análisis fisicoquímicos indicaron que la arcilla caolinitica contiene 67 % de Si, 22.8 % de Al, 3.79 de Cu, 1.96 % de Ti, 1.8 % Mg y en menores proporciones Cr y Cu considerados como impurezas, lo cual indica que se puede emplear en la manufactura de refractarios.

 Durante el desarrollo de este estudio se estableció que la temperatura de cocción adecuada para los cri  soles de arcilla caolinitica es de 1000 ºC, debido a que se garantiza la formación de mullita, fase importante que le confiere propiedades a las piezas cerámicas, como; resistencia al choque térmico, alta resistencia al desgaste y a la deformación.

Mediante el ensayo de porosidad se determinó que los crisoles elaborados por el método de prensado semiseco, son idóneos para ser empleados en la fusión de mineral de oro, debido a su bajo porcentaje de poros del 3.09 %. Mientras que los crisoles fabricados por el método de vaciado deslizante, no son aptos para ser usados en este proceso porque poseen 7.09 % de porosidad, que puede ocasionar rotura durante la fusión. 
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