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RESUMEN

En esta investigacion se obtuvieron suspensiones magnetorreoldgicas a partir de magnetita mineral, la cual se
selecciono, se preparé mediante trituracion y molienda, se concentré por separacion magnética y se tamizo6 por
malla No 500. La magnetita se caracterizé mediante difraccién de rayos X y microscopio electronico para determi-
nar su composicion, la morfologia y el tamafio de grano. El comportamiento de la magnetita mineral se comparé
con el de magnetita sintetizada, que se obtuvo por coprecipitacion de hidréxidos de una solucion de sales de Fe*
y Fe* en relacion 1:2.

Para la obtencién del fluido magnetorreolégico se prepararon mezclas en varias fases liquidas. La respuesta mag-
nética de dichos fluidos se generd por conmutacién de campos en un equipo de prueba.

Los resultados preliminares permiten establecer que bajo las condiciones de trabajo los fluidos magnetorreologi-
cos preparados pueden emplearse para separaciones gravimétricas de minerales como el carbon.

Palabras Clave: Magnetita, Fluidos Magnetorreolégicos, campo Magnético, Separaciones Gravimétricas, Benefi-
cio de Carbones

ABSTRACT

In this research a system was implemented to assess the magnetorheological behavior of mineral magnetite and
magnetite produced by chemical precipitation. For which samples of magnetite mineral is reduced in size and
concentrated by magnetic separation.

To obtain magnetorheologic fluid, the mixtures were prepared with various liquid phases. The behavior of these
fluids was established by assembling a test kit in which varied the magnetic field intensity. The magnetic field
was established by assembling a test kit in which varied the magnetic field intensity. The behavior of magne-
torheologics fluids was studied with a stereographic microscope and rheological behavior was measured with
a viscometer. The results of the mineral of magnetite were compared with the magnetite produced by chemical
precipitation of hydroxides from a solution of salts of Fe** and Fe ** in 1:2 ratio.

The results help establish that under working conditions magnetorheological fluids prepared can be used for the
gravimetric separation of minerals, for example the coal.

Key words: Magnetite, Magnetorheological Fluids, Magnetic Field, Gravity Separation, Coal Preparation.
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Introduccion

Los fluidos magnetorreoldgicos (FM) fueron inventados
al menos tres veces en los afios 60 en USA. Una de estas
invenciones la mas conocida es la de Papell (1965) quien
empleo la molienda en presencia de un liquido portador o
un surfactante para reducir los granos grandes de magne-
tita Fe,O, al tamafio coloidal . Los FM son definidos como
mezclas homogéneas de un fluido con particulas metalicas
magnetizables de Ni, Co, Fe o Magnetita con o sin la pre-
sencia de un surfactante o tensoactivo [1]. En los ultimos
anos los estudios en materiales magnéticos han aumenta-
do vertiginosamente gracias a las tecnologias para su pro-
cesamiento y las relaciones encontradas entre estructura y
tamafio de particula [2]. Los FMs se caracterizan porque
sus propiedades magnetorreoldgicas cambian como res-
puesta a la aplicacién de un campo magnético, de un es-
tado aceitoso a uno cuasi-sdlido en fracciones de segundo
[3]. Un FM presenta un balance de fuerzas entre particulas
y una quimica compleja, en el liquido portador Es una cla-
se Unica de material, en el cual hay una interrelacion entre
fendomenos magnéticos e hidrodinamicos. El tamafio tipico
de una particula de un magnetofluido es del orden de las
micras y algunos autores denominan ferrofluidos especifi-
camente aquellos en los cuales las particulas tienen tama-
fnos menores a 10 nm [4]. En la actualidad, el uso de los FM
se extiende a la industria automotriz, en el sector militar y
de defensa, en ingenieria civil, en la industria de electrodo-
mésticos y en medicina, para su aplicacion en el disefo de
sistemas de suspension primaria, proteccion de pasajeros,
suspension de sillas, suspension de cabinas, proteccion
sismica en puentes y edificios, lavadoras de ropa y pro-
tesis de articulaciones [5] Las separaciones de minerales
a nivel industrial usando FM actualmente son limitadas,
especialmente son usadas en recuperacion de oro, platino
y de diamantes. A escala piloto estan siendo empleados en
recuperacion de desechos de procesos, electrénicos, chata-
rra de automoviles, escorias y en carbones [6].

Este trabajo pretende preparar FMs en base a magnetita
mineral para determinar los parametros que permitan
posteriormente disefiar y construir un equipo a escala pi-
loto para separaciones gravimétricas de minerales, espe-
cialmente carbones coquizables de la region.

Metodologia

El diagrama de flujo del procedimiento general se puede
observar en la figura 1.

Magnetita mineral Fe,O,.

Como mineral de partida se seleccionaron arenas negras
magnéticas provenientes de Puerto Colombia, al norte de
Colombia.
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Sintesis de la Magnetita Fe,O,, [8]

La magnetita sintética se obtuvo por sintesis quimica en
una reaccién de coprecipitacion de sales de hierro II y III
en proporcién 2:1, afiadidas gota a gota a una solucién de
hidréxido de amonio 0.9 M colocada en un balén de tres
bocas, la cual se agita durante 20 minutos, hasta la obten-
cion de un precipitado negro, que se preserva de la oxida-
cion proporcionando una atmosfera de argon.

Caracterizacion de las Magnetitas mineral y sintetizada
Inicialmente, a la magnetita mineral se le efectué anali-
sis petrografico. Una vez preparada la magnetita mineral
junto con la magnetita sintetizada fueron estudiadas por
DRX, para la identificacién de fases y la indexacion; los
difractogramas obtenidos se compararon con las fichas
de PDE-2 Release 2005 en el programa X'pert High Store
Plus. La morfologia y el tamano de grano se estudiaron
mediante Microscopio Electrénico de Barrido.

Preparacion de los Fluidos Magnetorreoldgicos

Se prepararon mezclas de magnetita mineral en cuatro
fluidos diferentes: aceites comerciales 20W30, 20W50,
ACPM vy taladrina y se adicioné una sal de Estearato
como tensoactivo. Se aplico un disefio de bloques Aleato-
rizados a cuatro niveles de concentracion de magnetita,
para determinar el efecto de esta variable (en términos
de porcentaje en peso), sobre la densidad aparente de la
mezcla.

2.5 Construccion del preequipo de campo magnético
aplicado

Con el proposito de controlar el campo magnético apli-
cado, de forma que se ajuste a las caracteristicas desea-
das se efectuaron ensayos con la aplicacion de un campo
constante y la conmutacion de campos con el objeto de
generar una distribucion uniforme de las particulas de
magnetita.

El comportamiento de la magnetita mineral y sintetizada
en los fluidos aplicando el campo magnético se visualizo
mediante un microscopio estereografico.

Presentacién y andlisis de resultados

Caracterizacion de la magnetita mineral y de la magne-
tita sintetizada

En primer lugar, el andlisis petrografico de las arenas
negras magnéticas permite clasificarlas como rocas se-
dimentarias clasticas. Su descripcion fisica establece que
son de color gris oscuro a negro, presentan una moderada
seleccion de tamafios y bajo grado de meteorizacion, ver
figura 2.
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Figura 1. Diagrama de flujo del procedimiento seguido
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Figura 2. Vista Macroscdpica de la arenas negras

Los granos que forman la arena tienen composicion varia-
da, predominando cristales de minerales opacos (Magne-
tita, [lmenita y Goethita) con propiedades magnéticas, ver
figura 3A. La mayoria de minerales traslucidos correspon-
den a minerales pesados entre los cuales presenta clinopi-
roxenos tipo augita y ortopiroxenos tipo hiperstena. Los
anfiboles mas frecuentes corresponden a Hornblenda. La
epidota se presenta principalmente en la variedad zoisi-
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ta. Los feldespatos son ortoclasa y plagioclasa. El cuarzo
se presenta mayoritariamente como monomineral con
leve extincion ondulante. Los circones con alto relieve y
parcialmente fracturados. En observacion sobre probeta
pulida se aprecia magnetita con predominio de crista-
les limpios. Algunos con maclas cruzadas de hematita y
en menor grado de ilmenita. Hay incipiente alteracién a
goethita, figura 3 B.
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Figura 3. Analisis petrografico de la magnetita mineral

4 Probeta Polida. Luz reflejada. Pol. paralelos 50X

(B) Secci6n Delgada. Polarizadores paralelos. 20X

El analisis topografico de la forma de grano y tamafo de la
magnetita sintética revelan que la mayor parte de granos
son angulares y algunos alcanzan a cristalizar en estruc-
tura ctibica, tipica de la magnetita y los tamafos varian

entre 1 y 40 um, predominando en mayor porcentaje los
tamanos alrededor de las 10 um, los cuales tienden aglo-
merarse, ver figura 4. La magnetita mineral se ve una sola
masa, lo cual significa que se aglomera.

Figura 4. Micrografia de la magnetita sintética y mineral

MAGNETITA PRECIPITADA

El andlisis de fases indica la cristalinidad de las dos mag-
netitas, en la figura A se observa una sola fase correspon-
diente a la magnetita, y en B, el difractograma de la mag-

Figura 5. Patron de Difraccion de la Magnetita Fe304

MAGNETITA MINERAL

netita mineral confirma la presencia adicional de cuarzo e
ilmenita, aunque hay una superposicion en algunos de los
picos. Ver figura 5.

Magnetita
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Preparacion de los Fluidos Magnetorreologicos

La experimentacion permiti6 observar una variacién en la
densidad aparente de cada mezcla, como se registra en la
siguiente tabla 1.

Mediante un Analisis de Varianza se establece con esta in-
formacion, si la concentracion de magnetita en la mezcla
afecta su densidad aparente, (asumiendo un o= 0.05), y se
selecciona la mezcla magnetorreologica a usar en el proce-
so de beneficio de minerales. (Ver tabla 2).

Tabla 1. Densidades de los diferentes fluidos preparados

CONCENTRACION FLUIDO + SURFACTANTE
MAGNETITA (% en peso)
FACTOR A FACTOR B
SAE 30 SAE 50 ACPM TALADRINA
Bloque 1 Bloque 2 Bloque 3 Bloque 4
0 0.886 0.895 0.85 0.92
20 1.07 1.08 1.101 1.05
30 1.13 1.15 1.13 1.14
40 1.26 1.27 1.25 1.35
Tabla 2. Resultados del Analisis de varianza
o | oers, [ompormuembumo [y [
Concentracién 0.32125269 3 0.1070842 123.431 3.86255
Bloques 0.00256269 3 0.0008542
Error 0.00780806 9 0.0008676
Total 0.33162344 15

En los resultados del Analisis de Varianza, Fo > Fc, de don-
de se concluye que la concentracion de magnetita afecta
significativamente la densidad aparente de la mezcla.

Se hace un Andlisis de Residuales para verificar la norma-
lidad del experimento; es decir, para demostrar posibles
tendencias en la experimentacion.

En la figura 6, de los Residuos () contra la concentracion
de magnetita se detecta una ligera tendencia ciclica de
los residuos, que sugiere algin grado de imprecision en
la medicién de la densidad; sin embargo, esto no indica
anormalidad total en el experimento.

Figura 6. Residuos contra Concentracion de Magnetita (Factor A)
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Los Residuos en funcién de la mezcla: Fluido — Magnetita
— Surfactante, figura 7, acentta la tendencia, que en este
caso consiste en el incremento del valor de los residuales

en orden ascendente de las mezclas. Este comportamiento
confirma la sugerencia de error en la medicién de las den-
sidades.

Figura 7. Residuos contra los Fluidos (Factor B).

0,060

0.040

0.020 A

0.000 .

RESIDUOS

-0.020 4

-0.040

-0.060

-

MEZCLAFLUIDO-MAGNETITA-SURFACTANTE

La Probabilidad normal de los Residuos (figura 8) se ob-
serva nuevamente una ligera tendencia ciclica, que pue-
den considerarse como puntos atipicos, poniendo en duda

que el experimento cumpla con los supuestos de norma-

lidad, en lo referente al método utilizado para medir la
densidad.

Figura 8. Probabilidad normal de los Residuos.
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Seleccién de 1a mezcla magnetorreoldgica para beneficio
de minerales

Con base en los requerimientos comerciales de ceniza en
coques sidertrgicos, que acepta como maximo un 12%, de
los cuales, al menos el 1.5% corresponde a cenizas extrin-
secas del coque adquiridas por manejo en patios, y en pro-
medio un 2.5% de incremento sobre las cenizas del carbon
coquizado, por eliminacion de la materia volatil durante
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el proceso de coquizacién. En estos términos, y conside-
rando un 1% de cenizas adicional por eventualidades en
las buenas practicas del control de calidad, las cenizas del
carbon a coquizar deben ser como maximo del 7%. Carbo-
nes con este contenido de cenizas promedian densidades
de 1.3 g/cm3, por lo cual, el fluido de separacion gravimé-
trica, debe tener una densidad menor, para alcanzar las
densidades de corte necesarias mediante la aplicacion y
regulacion del campo magnético.
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Bajo estas consideraciones, técnicamente se sugiere em-
plear una mezcla de cualquier fluido probado, con 30% en
peso de concentracion de magnetita.

Generacion del campo magnético

Con el proposito de manejar el campo magnético aplica-
do, de forma que se ajuste a las caracteristicas deseadas se
propuso la aplicacién de un campo constante, observando
en una primera instancia unas caracteristicas de compor-

tamiento no uniforme en el fluido magnetorreolégico, con
tendencia hacia el incremento en la concentracion alrede-
dor de los polos magnéticos.

A partir de esta observacion se establece la necesidad de un
sistema que permita la mantener una ubicacion aproxima-
damente constante de las particulas de magnetita, por con-
mutaciéon de campos. Es asi como se propone un sistema
de control con las caracteristicas mostradas en la figura 9.

Figura 9. Sistema de control del campo magnético

Unidadde control

En esta figura, la planta hace referencia al sistema de en-
sayo, con una concentracion predeterminada, al que se
aplica los campos magnéticos; como actuadores se utili-
zan electroimanes, cuyos campos conmutan de acuerdo
con las caracteristicas programadas de 10 Hz y un ciclo de
trabajo del 50%; el controlador corresponde a un dispositi-
vo microcontrolador Motorola QT4.

Actuadores

Planta beneficio de minerales

En la misma figura, el flujo de informacién inicia por la in-
terface H/M, con la programacion del microcontrolador de
acuerdo con un algoritmo de prueba, atendiendo a los reque-
rimientos de programacion, se emiten unas sefales de con-
trol, que mediante acoplamiento amplifican la sefal para pro-
porcionar la potencia requerida en los actuadores. La figura
10 muestra la disposicion general del prototipo de prueba.

Figura 10. Disposicion general del equipo de prueba
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Conmutacion de campos

Las sefales aplicadas se muestran en la figura 11 (A). Con
esta configuracion se puede observar la homogenizacion de

la muestra, resultado satisfactorio, pero impide controlar la
intensidad del campo magnético. Para suplir esta necesi-
dad, se hace un control indirecto, generando una sefial pul-
sante por cada ciclo, como se muestra en la figura 11 (B).

Figura 11. (A) Conmutacién de campo magnético (B) Control PWM de la tensién aplicada

al generador del campo electromagnético.
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El control del campo a la frecuencia determinada se hace
variando el tiempo de activacion d entre un valor 0 y T/2n,
siendo T el periodo de la senal y n el ntimero de pulsos por
cada semi-ciclo.

Pruebas adicionales se desarrollan con otras configuracio-
nes como el uso de un campo electromagnético que ge-
neren lineas de fuerza verticales, para establecer la razon
de cambio de la densidad aparente en funcién del campo
magnético generado.
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3.3 Aplicacion del campo a los fluidos magnetorreoldgicos

Se observa que el campo magnético ejerce un efecto de or-
denamiento de las particulas creando zonas diferenciadas
de densidad aparente por concentracion de particulas de
magnetita, como se aprecian la figura 12. En otra prueba, la
variacion del campo magnético alcanza un reordenamiento
de las particulas hasta lograr franjas con solidez suficiente
para mantener una particula de carbén, pero permitir el
paso de particulas minerales de mayor densidad.

Figura 12. Comportamiento del fluido magnetorreologico (A) Sin campo magnético (B) con campo magnético
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Para establecer el comportamiento de los fluidos mag-
netorreoldgicos con la accion del campo se analizaron

con el microscopio estereografico como se ve en la figura
13.

Figura 13. Micrografia de los fluidos magnetorreologico con un campo de 20 V

MAGNETITA PRECIPITADA

Para ambos fluidos el comportamiento es muy similar, a
medida que aumenta el campo la magnetita se separa y se
puede observar en pequefios apilamientos lo que indica
que se trata de un comportamiento magnetorreoldgico po-
lidisperso, para ambas magnetitas, esto es debido posible-
mente a que es dificil controlar el tamafio de grano tanto
en la molienda como en la sintesis. Puede observarse que
con campo magnético facilmente se genera la orientacion
de las particulas, con lo cual también se aumenta el area
superficial, y la velocidad de sedimentacion es muy lenta.

MAGNETITA MINERAL

Para el estudio reoldgico se evaluaron las viscosidades
de los fluidos sin campo magnético y con campo como se
puede apreciar en la figura 14.

Cuando los fluidos son sometidos al campo sus viscosida-
des aumentan esto es posible a la alineacion de las parti-
culas de magnetita que tienden a orientarse en direccion
del campo aplicado.

Figura 14. Viscosidades del fluido magnetorreolégico con campo magnético y sin campo en SAE 50
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En ausencia de un campo un fluido magnético tiene pro-
piedades reoldgicas similares a cualquier suspensién co-
loidal y esta a su vez exhibe una viscosidad mayor que el
liquido portador solo.

La respuesta reoldgica al aplicar un campo magnético re-
sulta de la polarizacion inducida en las particulas suspen-
didas. La interaccion entre los dipolos inducidos conduce
a que las particulas roten y formen columnas paralelas al
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campo aplicado. Estas estructuras como cadenas restrin-
gen el movimiento del fluido, aumentando la viscosidad
de la suspension. Este fendmeno es conocido como efecto
magnetoviscoso y la viscosidad que resulta de la accion
del campo es rotacional.

Conclusiones

Las caracteristicas de las particulas magnéticas como ta-
mafo de grano, son importantes para el aprovechamiento
de las propiedades de los fluidos magnetorreoldgicos.

Para el caso de la magnetita sintetizada deben controlarse
las condiciones de precipitacion lo cual asegura tamanos
mas pequenos.

La magnetita mineral durante la molienda posiblemente
debido al calor generado por la energia mecanica ejercida
sobre la muestra para reducir el tamafio de grano lleva a
cambios fundamentales en su morfologia de grano o es
posible que se genere supermagnetismo.

Ambas magnetitas, mineral (la presencia de otros minera-
les no es interfiere) y precipitada en el fluido responden al
campo magnético. La magnetizacion que se puede lograr
en estos fluidos es la indicada para la aplicacion en bene-
ficio de carbones.

El disefio experimental para formulacion de fluidos mag-
néticos, sugiere emplear una mezcla de cualquier fluido
probado, con 30% en peso de concentracion de magnetita.
Sin embargo esta sugerencia queda condicionada al cam-
bio en los métodos de medicién de la densidad, de acuer-
do con el analisis estadistico.

El resultado de la aplicaciéon de campos conmutados, a
una frecuencia superior a 30 Hz mantiene las particulas en
suspension. Sin embargo se presenta un movimiento hacia
los polos, por lo que se requiere ademas de la conmuta-
cion de campos el uso de mas de un par de polos.

Las pruebas desarrolladas muestran un cambio en la den-
sidad aparente del fluido, en funcién de la magnitud del
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campo aplicado, que llega hasta los 50 Pa. En este sentido
se requiere mejorar la instrumentacion y amplificar la po-
tencia aplicada.
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