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Resumen

Este trabajo pretende documentar el aprovechamiento de roca fosférica para la
obtencion de termofosfatos a partir de fuentes de fosforita provenientes de los
municipios de Iza y Sogamoso, Boyaca. El informe de la IFA indica que la demanda
global de fertilizantes en relacion con el P205 fue de 45,4 Mt en 2019, y las perspectivas
de los fosfatos para la obtencion de productos podrian llegar a 112 Mt para el afio 2022.
Para lograr este objetivo, se reporta el método de calcinacién en horno eléctrico como
una de las técnicas mas comunes para la concentracion de P205. En tal sentido se aplicé
un disefio de experimentos factorial 23, con dos niveles (bajo y alto) y tres factores:
temperatura (900°C y 1200°C), tiempo de calcinacién (3 y 5 horas) y fuente del mineral
(RFIZA y RFPC); el tamafio de particula (<0,149 mm) se mantuvo constante. Los
resultados obtenidos muestran un incremento de la concentraciéon de fésforo en las
muestras procesadas, especialmente las que fueron sometidas a mayores tiempos de
calcinacién y mayores temperaturas.
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Abstract

This work intends to document the use of phosphoric rock to obtain thermophosphates,
from phosphorus sources, from the municipalities of Iza and Sogamoso, Boyaca. The
IFA report indicates that the global demand for fertilizers in relation to P205 was 45,4
Mt in 2019, and the prospects for phosphates to obtain products could reach 112 Mt by
2022. To achieve this purpose, the method of calcination in an electric oven is reported
as one of the most common techniques for the concentration of P205. In this sense, a
design of factorial experiments 23 was applied, with two levels (low and high) and three
factors: temperature (900°C and 1200°C), calcination time (3 and 5 hours) and source
of the mineral (RFIZA and RFPC); the particle size (<0,149 mm) remains constant. The
results obtained show an increase in phosphorus concentration in the processed samples,
especially those that were subject of higher calcination times and higher temperatures.
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INTRODUCCION

Los cinco tipos de recursos minerales fosfatados que se pueden encontrar
alrededor del mundo son: depodsitos de fosfatos marinos, fosfatos igneos,
metamorficos, biogénicos y fosfatos producto del desgaste (Straaten, 2002).
Cerca del 75 % de las rocas fosforicas del mundo son de origen sedimentario, y
el 75 % al 80 % contienen ganga de carbonato (Shariati et al., 2015). De acuerdo
con Abouzeid (2008), la mineralogia de las rocas fosfatadas las podemos
encontrar segun la descripcion de los depésitos naturales: la fluorapatita
[Cai0(PO4)sF2] se encuentra principalmente en rocas igneas y entornos
metamorficos, por ejemplo, en carbonatitas y mica-piroxenitas; la hidroxiapatita
[Cai10(PO4)s(OH)2] se encuentra sobre todo en ambientes igneos y metamérficos,
asi como en depdsitos biogénicos como, por ejemplo, en depdsitos de huesos; el
carbonato de hidroxiapatita [Cai0o(PO4,CO3)s(OH)2], también llamado guano, se
encuentra principalmente en las islas y en las cuevas, como parte de los
excrementos de las aves y murciélagos; la francolita [Caio-x-yNaxMgy(POa)e-
2(CO3).Fo.4.F2], complejo de carbonato apatita-sustituido, se encuentra solo en
ambientes marinos, y en menor medida en los depositos temporales, como las
carbonatitas; la dahlita [3Ca3(PO4)2-CaCOz] es una estructura de fosfato que se
encuentra en los sedimentos marinos; finalmente, la colofona [3Ca3(PO4)2-nCa
(CO3,F2,0)-xH>0] es un tipo de minerales de fosfato tipico de los sedimentos
marinos.

El grupo mas importante de los fosfatos presentes en las rocas igneas,
sedimentarias y metamorficas es el de las apatitas [Cas(F,Cl,0OH) *(POa)z], ya
que representa una mezcla entre fluorapatita [Cas(F)-(POa)z], cloroapatita [Cas
(C1):(PO4)3] e hidroxiapatita [Cas(OH)(PO4)3] (ver tabla 1).

MARCO TEGRICO

Tratamientos térmicos

Blazy & Bouhaouss (2005) reportan que el 10 % de los fosfatos
comercializables en el mundo se producen por calcinacién, en una relacion con
la disociacion térmica de carbonatos y la combustion de materias organicas en
los minerales. Estos tratamientos térmicos podrian ser aplicados a la roca
fosforica proveniente de los municipios de Iza y Sogamoso (Boyaca), pues el
objetivo del presente trabajo es la obtencion de termofosfatos, y, a la luz de los
estudios realizados por Union Temporal GI. Georecursos (2005), los
yacimientos de roca fosférica de Boyaca pueden “ser utilizados como materia
prima para la fabricacién de fertilizantes, en especial acido fosférico y
termofosfatos”.
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Aprovechamiento de roca fosforica por via térmica

Tabla 1

Generalidades sobre las apatitas

Formula general M10(X04)6Y2.

Ca*, Mg?, Sr**, Ba**, Mn?*, Fe?, Zn?*, Cd**, Pb%*, H", Na*,

M (Cationes a sustituir) K AP

X0, (Aniones a sustituir) PO, AsOs*, VOs*, SO4*, COs* y SiO4*

Y (Aniones a sustituir) OH, F, CI, Br, 0%, y CO4*

Estabilidad térmica FAp > HAp >ClAp

Grado de disolucién en ClAp > HAp >FAp

tampon acido

Nota. La tabla resume algunas generalidades sobre las apatitas, las cuales sirven
para inferir caracteristicas de su composicion quimica. Tomado de: Fahami,
Bahman & Reza (2013); Legeros, Ito, Ishikawa, Sakae & Legeros (2009);
Kijkowska, Lin & Legeros (2002).

Uno de los ejemplos puntuales sobre la descomposicién térmica de las apatitas lo
podemos encontrar en un proceso llamado deshidroxilacién de la hidroxiapatita, el cual
consiste en la pérdida de grupos hidroxilo tal como se muestra en la siguiente reaccion
(Levingstone, 2008):

Cayo(P04)s (OH); —»  Cay9(P04)g OHz 5x0xax +xH,0 (1)

Hidroxiapatita (HA) Oxihidroxiapatita (OHA)

Cay9(P0O4)s OHy 2x0xux + XH20 — Caj9g(P0O4)s Oxux + (1 —x)H20 (2)
Oxihidroxiapatita (OHA) Oxiapatita (OA)
En la primera etapa (reaccion 1y 2), se da la formacién de oxihidroxiapatita, que es

un producto deficiente de iones hidroxilo, y de oxiapatita, las cuales se pueden
transformar nuevamente en HA ante la presencia de agua (Bernal Gaona, 2013).

Ca;0(PO4)g Oxux ~— 2Ca3(P0y4); + Cas0(P0,), 3)

Oxiapatita (OA) Fosf. tricdlcico (TCP) + Fosf. tetracdlcico (TTCP)
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Bernal Gaona (2013) indica que cuando se superan las temperaturas por encima de
cierto punto critico, se da una deshidroxilaciéon completa e irreversible, y la oxiapatita
se transforma en fosfato tricalcico y tetracélcico, que a su vez se pueden transformar en
CaO y P,0:s.

Ca3(P04)2 - 3Ca0 + P205 T (4)

Fosfato tricdlcico (TCP) Oxido de calcio + Pentéxido de fésforo

Ca4_0(P04_)2 - 4Ca0 + P205 i) (5)

Fosfato tetracdlcico (TTCP) Oxido de calcio + Pentoxido de fésforo

Esta descomposicién térmica por calcinacion facilita la concentracion de
fosforo, el cual se reporta como P2Os y es el componente fundamental para la
obtencion de acido fosforico o de fertilizantes. Abouzeid (2008) reporta las
caracteristicas de un proceso de calcinacion y descomposicion de las apatitas, el
cual aparece en la tabla 2.

Tabla 2

Tratamientos térmicos aplicados a las apatitas

i. Remocion de agua 120-150°C Secado

ii. Remocién de materia organica  650-750°C Calcinacién

iii. Disociacién de carbonatos 850-1000°C  Calcinacién

iv. Remocion de flior >1350°C Desfluorizacion

Nota. Proceso de calcinacion y descomposicion de las apatitas segtin Abouzeid
(2008).

Un analisis termogravimétrico (DSC-TG) de roca fosférica proveniente del norte de
Arabia Saudita reporta que la deshidratacién aparece a los 160°C, acompafiado por una
pérdida de peso, de acuerdo con la siguiente reaccion referida por Aissa et al. (2014):

2HPO%?~ - P,0% + H,0 (6)
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Aprovechamiento de roca fosforica por via térmica

Una segunda pérdida de peso apareceria a los 550°C, tal como lo indica Elgharbi et
al. (2015), debido a la descomposicion de carbonatos (calcita [CaCO3] y dolomita
[CaMg(COs3)2]), con liberacion de CO». Este gas también se libera debido a la presencia
de materia organica (figura 1) durante el proceso de calcinacién. Tonsuaadu (2012)
reporta los eventos térmicos de las apatitas FAp, ClAp, HAp, CO3Ap (carbonato-
apatita) y BioAp (bio-apatita).

Figura 1.
Eventos térmicos para las apatitas FAp, CIAp, HAp, CO3Ap y BioAp.

Temperatura/°C
0 200 400 -G(I)D‘ B-?D 1000 1 E'OD 1 -4.00 1 G.CIO
s ¢ a1 . PR P 2 2 2 0 . . 4 . o o g g 4

Fluorapatita 1660 *C @
Cloroapatita l Hexagonal —— monoclinico 1530 "C @
Hidroxiapatita [ PerdidaH20 | | Deshidroxilacion | Descomp. |

Estable (calentado con H20) 1570 °C @

Ca def. HAp | Descomposicion
Carbonato Ap:

Tipo-A Perdida CO2

Tipo-B [ Perdida CO2, descomposicién |
Tipo-AB
Bioapatita | Perdida H20 | Perdida CO2 |

Nota. En la figura se pueden observar cambios de fase (ClAp), pérdida de grupos
estructurales, descomposicion y pérdidas de CO; y HO.

Si la roca fosférica se calcina durante un tiempo determinado a cierta temperatura
(3h-1000°C), como lo indica Calle Castafieda (2016), esta se puede descomponer hasta
el 90 % de la ganga calcarea y dolomitica, dependiendo del tamafio y la naturaleza del
material. Otros pardmetros relevantes de la calcinacién para tener en cuenta son las
propiedades fisicoquimicas de los fosfatos (El Ouardi, 2013).
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Tabla 3

Procesos de calcinacién para incrementar el porcentaje de P,Os

Fuente Temp. (°C) Medio de Tiempo (h) % P20s % de
calcinacion

. . incremento
Inicial Final

Fernandez & 900 Mufla 3 22,33 25,18 12,76
Noguera
28,83 30,00 4,06
(2003),
5 22,33 26,05 16,70
Venezuela
28,83 30,85 7,00
7 22,33 26,08 16,80
28,83 31,22 8,3
Bojinova 200 Horno 1 29,40 29,74 1,2
(2003), eléctrico
800 29,40 31,50 7,10
Tiinez
1200 29,40 32,38 10,14
El Ouardi 900 Horno 0,66 30,39 344 13,2
(2013), eléctrico
Marruecos
El-Midany et 1100 Horno de 0,17-1,17 24,00 34,00 41,70
al. (2013), cama
Arabia estatica
Saudita
118 Fundacion Universidad de Ameérica
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Aprovechamiento de roca fosforica por via térmica

Elgharbi et 900 Horno 0,5 29,58 33,07 11,80
al. (2015), eléctrico
Tinez

Nota. La tabla muestra algunos procesos de calcinaciéon alrededor del mundo,
encaminados a incrementar el porcentaje de P,Os respecto de su mineral original.
Tomado de: Fernandez & Noguera (2003); Bojinova (2003); El Ouardi (2013); El-
Midany, El-Aleem & Al-Fariss (2013); Elgharbi, Horchani-Naifer & Férid (2015).

Metodologia

Experimentos de calcinacion

Se tomaron muestras de roca fosférica en dos minas con diferente tenor: la primera
fue tomada de la mina Montesién, perteneciente a la vereda Pilar y Ceibita (RFPC) del
municipio de Sogamoso (Boyacad); la segunda muestra (RFIZA) fue tomada de la mina
en la vereda San Miguel del Municipio de Iza (Boyaca). Las mismas se sometieron a
procesos de beneficio de minerales, los cuales incluyeron secado, trituracién, molienda
y tamizado. El tamafio de particula seleccionado para los experimentos fue de 0,074
mm.

Tabla 4

Procesos de calcinacién para incrementar el porcentaje de P2Os

Nivel Temperatura (°C) Tiempo (h) Fuente
Bajo 900 3 RFIZA
Alto 1200 5 RFPC

Nota. Para poder observar los efectos significativos de las variables experimentales se
realiz6 un disefio factorial 23, utilizando el programa Minitab 17; tanto los niveles
como los factores se describen en la tabla.

Para cada experimento se pesaron 5,0 g de las muestras representativas de RFPC y
RFIZA; luego se colocaron cada una en un crisol de porcelana y se sometieron a tiempos
de calcinacion de 3y 5 h y a temperaturas de 900°C y 1200°C, respectivamente, en una
mufla marca Carbolite CWF 12/5. La rampa de calentamiento se realizé incrementando
26,7°C/min hasta llegar a los 900°C, en un tiempo de 34 minutos aproximadamente, y
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a los 1200°C, en un tiempo de 45 minutos aproximadamente. Posteriormente, los
crisoles de porcelana se sacaron de la mufla y fueron llevados a un desecador hasta
alcanzar temperatura ambiente.

Equipaos e instrumentos

Los métodos analiticos instrumentales utilizados fueron: espectrofotometria UV-
Vis, difraccion de rayos X (DRX), microscopia electrénica de barrido (SEM) y
termogravimetria (TGA).

Para la determinacién de fosforo total presente en las muestras calcinadas se us6 el
método espectrofotométrico del fosfomolibdovanadato a 400nm (Norma Técnica
Colombiana [NTC 234], 2001), mediante un espectrofotémetro UV-VIS Shimadzu
1601.

Los andlisis DRX fueron llevados a cabo usando un equipo GNR XRD 600, con
radiacién Cu Ko (A=1.542A), voltaje del tubo de 40 KeV, corriente del tubo de 40 mA,
velocidad de 1 revolucion/s, rendijas paralelas a 0.4 radianes, angulo inicial (208) de 20°,
angulo final (28) de 70°, tiempo/paso angular de 20-60 s, paso angular (26) de 0.2° y
tiempo de integracion de 35 minutos.

El software utilizado para identificar las fases cristalinas fue Xpert Highscore version
3.0 de PANalytical, con el cual se realiz6 un refinamiento rietveld para todas las
muestras.

Con respecto a la materia prima sin calcinar (RFPC y RFIZA), se realizaron analisis
utilizando la técnica de microscopia electrénica de barrido (SEM), mediante un equipo
marca ZEIIS Serie EVO MA10.

En cuanto a los andlisis termogravimétricos (TGA), se utiliz6 un equipo marca
LECO 701 y bajo la norma ASTM D7582, con el cual se determiné humedad, materia
volatil, cenizas y carbono fijo.

Resultados

Uno de los resultados fisicos de la calcinacién de cada muestra, a 900°C - 1200°C,
y utilizando diferentes tiempos de residencia (3-5 h), fue el cambio fisico de color, tal
como se observa en las siguientes figuras 2, 3 y 4:
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Aprovechamiento de roca fosforica por via térmica

Figura 2. Figura 3.

Muestras crudas RFIZA, RFPC y termo- Termofosfatos E3 (A), E4 (A), E5 (B) y E6 (B).
fosfatos E1 (A) y E2 (A).

-

Figura 4.

Termofosfatos E7 (B) y E8 (B).

Para la determinacion de fosfatos por el método espectrofotométrico se desarrollo
una curva de calibracién, tal como se indica en la figura 5 a partir de los datos
suministrados en la tabla 5:
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Tabla 5

Curva de calibracion de P,Os

mg P20s Absorbancia
2 0,000
2,5 0,176
3 0,386
3,5 0,576
4 0,753
4,5 0,896
5 1,049

Figura 5.

Curva de calibracion de fosfatos

Fosforo Total: mg P205/1 00ml Vs Absorbancia

1.2

1.0

08
©
©
c
@ 0.5
2
? Y=0.3539*X-0.691
g 0.4

R’=0.9962
0.2
0.
70 75 30 35 70 Z5 50
mg P,0,/100mI

Nota. NTC 234, 2001; espectrofotometro Shimadzu UV-VIS 1601.
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Aprovechamiento de roca fosforica por via térmica

Los resultados correspondientes al incremento de porcentaje de P,Os después de la
calcinacién se muestran en la tabla 6:

Tabla 6

Incremento de porcentaje de PoOs después de la calcinacion.

Muestra % de P05 porclzll:fli:ll f:ir:eul))zOs

RFIZA Cruda 23,14

E1900C 3h A M1 24,59 6,27
E2 1200C 3h A M1 24,37 5,32
E3900C 5h AM1 24,61 6,33
E41200C 5h A M1 25,25 9,10
RFPC Cruda 29,94

E5 900C 3h BM1 32,46 8,42
E6 1200C 3h B M1 32,22 7,60
E7 900C 5h B M1 32,06 7,10
E8 1200C 5h B M1 32,81 9,60

Al analizar las concentraciones en la tabla 6, se observd que antes de la
calcinacién las muestras crudas de RFIZA y RFPC presentaron valores de 23,14
% de P20s5 y 29,94 % de P»0s, respectivamente. Los incrementos porcentuales
después de la calcinacion para las muestras E4 y E8, bajo condiciones de 1200°C
y 5 horas como tiempo de residencia, reportaron un incremento de 9,08 % de
P>Os y 9,6 % de P;0s, respectivamente. Esto nos indica que, bajo estas
condiciones extremas, se obtienen incrementos significativos de P>Os, cercanos
al 10 % en los termofosfatos, favoreciendo la concentracion de los fertilizantes
y mejorando la disponibilidad en las plantas. Las muestras E1, E2 y E3
presentaron un incremento medio de 5,97 % de P2Os, mientras que las muestras
E5, E6 y E7 presentaron un incremento medio de 7,70 % de P20s.

Al comparar las concentraciones (%P;0s) de los termofosfatos obtenidos en horno
eléctrico (TFHE-IZA y TFHE-PC), con los que aparecen en la tabla 3, observamos que,
en estos ultimos, los incrementos superiores al 10 (%P20s), son debidos a mayores
tiempos de calcinacién, a la fuente natural de la roca fosférica requerida y a las
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caracteristicas del tipo de horno utilizado. Los termofosfatos TFHE-IZA y TFHE-PC,
alcanzan incrementos mayores o iguales al 9 %, debido a la naturaleza y a las
propiedades fisicoquimicas de los fosfatos, segtn indica El Ouardi (2013). En cuanto a
los andlisis de DRX, las figuras 6 y 7 reportan las fases cristalinas de los termofosfatos

TFHE-IZA y TFHE-PC, después del proceso de calcinacion:

Figura 6.

DRX: Difractogramas termofosfatos horno eléctrico (TFHE-IZA) a 900°C y 1200°C.

.
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Figura 7.

DRX: Difractogramas termofosfatos horno eléctrico (TFHE-PC) a 900°C y 1200°C.
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Aprovechamiento de roca fosforica por via térmica

Las figuras 6 y 7, reportan los difractogramas de los termofosfatos obtenidos
mediante horno eléctrico (TFHE-IZA y TFHE-PC); las fases cristalinas se identificaron
mediante el uso del software Xpert Highscore versién 3.0 de PANalytical, el cual
permitié la realizacion de un refinamiento rietveld para todas las muestras, tal como se
muestra en las tablas 7 y 8.

Tabla 7

Fases Cristalinas de Termofosfatos Obtenidos en Horno Eléctrico (RFIZA).

Muestra Condiciones Fases Cristalinas
Experimentales

E1 900C 3h &4 M1

TFHE E1 900°C-3h B ~patite-(Car) 19.7 %
B 2patite-(CaoH) 203 %

E2 1200C 3h M1
B 2patite-(CaF) 68.3 %

TFHE E2 1200°C-3h
Quartz low 2.6 %
B calcite 29.0 %
E3 000C 5h A M1
TFHE E3 900°C-5h Il 2patite-(Ca) 44.2 5%

B Forsterite 13.7 %
B coesite 42.2 %

E4 1200C 5h 4 n
TFHE E4 1200°C-5h Bl 1patite-(CaF) 38.5 %
B calcite 16.4 %
. Cristobalite (Ca, Al-bearing) 3.0 %
Ellestadite-{Cl) 42.0 %

En la muestra TFHE E1, se observa la presencia de Hidroxiapatita, la cual desaparece
en las muestras TFHE E2, TFHE E3 y TFHE E4, debido a la eliminacién de agua por
el incremento de temperatura y por el tiempo de exposicién. En el caso del 6xido de
silicio, se puede observar el cambio del sistema cristalino hexagonal (cuarzo bajo) a
monoclinico (coesita), para las muestras TFHE E2 y TFHE E3. Al comparar los
resultados del refinamiento rietveld (TFHE-IZA y TFHE-PC) tablas 7 y 8, podemos
observar que la fluorapatita de las muestras TFHE E2, TFHE E6 y TFHE E8, presentan
un mayor grado de conversion, debido a condiciones experimentales de mayor
exposicion y temperatura. La hidroxiapatita presente en la muestra TFHE ES5,
desaparece debido a estas mismas condiciones mencionadas.

En cuanto al anélisis SEM para la RFIZA cruda, esta presenté morfologias y tamafios
de grano de tipo globular, altamente aglomerados; los cristales estan bien definidos, tal
como se muestra en la figura 8, con tamafio variable que va desde los 1043,0 um hasta
los 878,9 nm.
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Tabla 8
Fases Cristalinas de Termofosfatos Obtenidos en Horno Eléctrico (RFPC).
Muestra Condiciones Fases Cristalinas
Experimentales
E3 900C 3h B M1
TFHE E5 900°C-3h B 2patite-(cam) 19.3 %

B quartz low 0.8 %
B 4patite-(CaOH) 20.0 %

EG 1200C 3h B M1

TFHE E6 1200°C-3h [ 2patite-(CaF) 85.6 %
INahcolite 144 %

E7 900C 5h B M1
TFHE E7 900°C-5h 2 oatite-(CaF) 133 %
W Quartz 05 %
B Gjerdingenite-(Na) 86.2 %
ES 1200C 5h B M1
B 2patite-(CaF) 86.5 %
B serlinite 13.5 %

TFHE E8 1200°C-5h

Figura 8.
SEM: Microscopia electronica de barrido para RFIZA.

"7 t Uptc  2um EHT=20.00kvV  Signal A = SE1 Incitema  FAaeM
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La técnica SEM acoplada a EDX, que se muestra en la figura 9 para la RFPC cruda,
present6 morfologias y tamafios de grano de tipo globular, altamente aglomerados; los
cristales estan bien definidos, con tamafio variable que van desde 1056,0 hasta 1816,0

pm.

Figura 9.

SEM: Microscopia electrénica de barrido para RFPC.

EHT = 20.00 kV Signal A = SE1

S Sl WD = 10.0 mm

Mag= 5.00 KX

Adicionalmente, se reporté la composicion porcentual elemental de RFIZA y RFPC,
como muestras crudas, por energia dispersiva de rayos X (EDX), tal como se indica a

continuacion en las figuras 10y 11:

Figura 10.

EDX: Energia dispersiva de rayos X para RFIZA.

Elementos Reportados EDX RFIZA Vs % Peso

Ca ] i Fe P F Al
Elementos Reportados EDX

B Seriesl

Series2

Elementu| % Peso |%At6micu

Ca
0
Si
Fe
P

F
Al

Total

28.31
42.04
11.06
1.22
10.57
462
2.18
100

16.00
50.52
8.92
0.49
1.73
5.51
1.83
100
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Figura 11.
EDX: Energia dispersiva de rayos X para RFPC.

Elementos Reportados EDX RFPC Vs % Peso

60
50
2 a0
2 Elemento | % Peso | %Atémico
2901 meeiest TCa 2042 16.69
20 A Series2 0 4212 59.85
Si 8.23 6.66
107 Fe 1.03 042
0 P 13.2 9.69
ta o si Fe P F Al F 463 5.54
Elementos Reportados EDX Al 1.37 115
Total 100 100

Los valores obtenidos mediante la técnica de EDX permiten determinar la relacién
CaO/P,0s para las muestras crudas reportadas en la tabla 9, las cuales son mayores a
1.31; este incremento puede deberse a que cada sustitucién de PO4~ por CO3 0 a la
presencia de calcita o dolomita en la fosforita (Elgharbi et al., 2015).

Tabla 9
Caélculo de la relacién CaO/P,0s por EDX

Muestra CaO % de P,0s CaO/P,0s
RFIZA 39,63 24,21 1,64
RFPC 41,19 30,23 1,36

Para la determinacién de humedad, materia volétil, cenizas y carbono fijo, se
realizaron andlisis termogravimétricos (TGA) en las muestras crudas RFIZA y RFPC,
mediante un equipo marca LECO 701 y bajo la norma ASTM D7582. Los resultados se
muestran en la tabla 10:

Fundacion Universidad de Ameérica
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Tabla 10

Analisis termogravimétricos (TGA) para las muestras crudas RFIZA y RFPC

Muestra Humedad (%)  Cenizas (%) Volatiles (%) C fijo (%)
RFIZA 1 1,14 97,18 1,43 1,39
RFIZA 2 1,09 97,15 1,48 1,37
RFPC 1 1,14 94,70 4,13 1,17
RFPC 2 1,14 94,69 4,15 1,16

Los andlisis realizados mediante TGA indican que las muestras RFIZA y
RFPC presentan un valor medio de 1,13 % de humedad y las cenizas de RFIZA
revelan mayores contenido de 6xidos, los cuales se clasifican en 6xidos basicos
(Fe203, CaO, MgO, Na20 y K>0), 6xidos &cidos (SiO2, Al.Oz y TiO») y otros
oxidos (SOz3 y P20s) (Pefia Uruefia, 2011). La RFPC presenta contenidos de
cenizas menores, debido a un mayor porcentaje de compuestos volatiles.

Figura 12.

EDX: Energia dispersiva de rayos X para RFIZA.

Termograma RFIZA Cruda
0.5 4

p.2

p.0

TG (mg)
914

0 200 400 600 800 1000
Temperatura (°C) —1G

Derivative Y1

Nota. En la imagen se describe el comportamiento térmico de la muestra RFIZA
cruda, para la determinacién de humedad, cenizas y volétiles, aplicando la norma
ASTM D7582.
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La figura 12, muestra la curva TGA de RFIZA cruda, en la cual se presentan tres
pérdidas de masa; la primera de ellas corresponde a un porcentaje de pérdida de masa
de 1.14%, entre 22 y 106.8°C, asociado a la desorcion de agua. La segunda es de 1.6%
y la podemos encontrar entre 106.8°C y 803.5°C, correspondiente a la zona transitoria
de eliminacion de materia organica y volatiles. La tercera es de 1.1%, y se encuentra
entre los 803.5°C y 990°C; segtin Bachoua et al. (2014), esta es atribuida a la
descomposicion de carbonatos presentes en los fosfatos. En el termograma diferencial
(DTG), se corrobora la temperatura en la cual finaliza la primera pérdida de masa en la
zona 1, la cual corresponde a 106.8°C.

Figura 13.
EDX: TGA RFPC Cruda: Termograma TG Vs Temperatura y Temperatura Vs DTG.

Termograma RFPC Cruda
g
5
1.0
? 05 O
Q) ®
|_
0.0
05
< 0 200 400 600 800 1000
Temperatura (°C) [—TG
Derivative Y1

Nota. Las curvas de TGA y DTG realizadas para la RFPC Cruda.

Las curvas de TGA y DTG (figura 13) representan tres pérdidas de masa y
corresponde a 1.14%, entre los 22.57 y 107°C, relacionada con la desorcién de agua.
La segunda es de 2.41%, entre 107°C y 813.4°C, presente en la zona transitoria de
eliminacion de materia organica y voléatiles. La tercera es de 2.8% y se encuentra
entre los 813.4°C y 949.3°C, atribuida a la descomposicién de carbonatos presentes
en los fosfatos. En el termograma diferencial (DTG), se corrobora la temperatura en
la cual finaliza la primera pérdida de masa en la zona 1, la cual corresponde a 107°C.
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Conclusiones

Las operaciones unitarias de reduccién de tamafio y tamizado favorecen el
enriquecimiento de P,Os debido a sus fracciones finas.

Los termofosfatos obtenidos mediante hornos eléctricos, a partir de las muestras
RFIZA y RFPC, incrementan su concentracion de P,Os cuando se someten a
mayores tiempos de calcinacion y a temperaturas superiores a los 1200°C, obtenién-
dose mejores resultados (muestra E8), pero con costo energético superior.

Los analisis de DRX de los termofosfatos (TFHE-IZA y TFHE-PC), muestran
que, la fase cristalina de fluoroapatita no desaparece a pesar de la calcinacion, y esto
se debe a una fuerte cohesion del fltior en este tipo de compuesto.

Las rocas fosféricas de la region (Iza y Sogamoso) presentan una concentracion
entre el 23 y 28 % de P,0s, pero aplicando procesos térmicos se pueden enriquecer
para darle un mayor valor agregado.

Los incrementos de temperaturas aplicadas a las apatitas y del tiempo de
calcinacién, permiten una mayor conversién y remocién de agua, modificando la
estructura cristalina de las mismas, facilitando la concentraciéon de P,Os y su
solubilidad en citrato de amonio neutro.

La fluoroapatitas y cloroapatitas requieren mayores temperaturas para su
descomposicion, y esto se debe a la presencia de elementos electronegativos como
el flior y cloro, los cuales les dan mayor cohesion y estabilidad térmica a estos tipos
de compuestos.
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