
REVISTA DE METALURGIA, 43 (6)
NOVIEMBRE-DICIEMBRE, 458-463, 2007

ISSN: 0034-8570

458

11.. IINNTTRROODDUUCCCCIIÓÓNN

La barita es la fuente natural más usada en la obten-
ción de compuestos de bario[1-8]. Se utiliza, además, en
las perforaciones petroleras, la cerámica, el vidrio,
en la fabricación de pinturas, papeles y plásticos, en-
tre otros usos. Conocida también como baritina, se
dispone de menas importantes en países como la
India, Estados Unidos, Marruecos, Turquía, China,
México, España y Cuba[9 y 10]. Las reservas cubanas
se encuentran ubicadas en las provincias de Pinar del
Río, Santiago de Cuba y Granma.

Para su transformación en compuestos de alta pu-
reza, se han propuesto diversos procedimientos[1 y 8]. La
alta estabilidad térmica y química del mineral condi-
ciona que la reducción sea el paso inicial en su proce-
so de transformación. Los agentes reductores gene-
ralmente empleados son: gas natural, hidrógeno y car-
bón[11-13], siendo éste último el más difundido.

La reducción del mineral con carbón se considera la
etapa más lenta y de menor rendimiento durante su
aprovechamiento. Otros trabajos [14 y 15] proponen que
las siguientes reacciones químicas tienen lugar:

BaSO4 (s) + 2C(s) = BaS (s) + 2CO2 (g) (1)

CO2 (g) + C (s) = 2CO (g) (2)

BaSO4 (s) + 4CO (g) = BaS (s) + 4CO2 (g) (3)

Se sugiere que la velocidad de reducción de la ba-
rita está gobernada por la velocidad de generación de
monóxido de carbono (producto intermedio). Se pro-
pone usar catalizadores como Na2CO3, Fe(NO3)3 y
NaVO3 para aumentar la velocidad de gasificación
del carbón y con esto incrementar la velocidad de re-
ducción del mineral [14 y 15]. Otros autores [16] realizan
la reducción de la barita con exceso de carbón y ca-
lentamiento isotérmico a 1.000 °C .
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La síntesis de materiales bajo irradiación de mi-
croondas es mucho más rápida, simple, limpia y eco-
nómica que los métodos convencionales, por lo que
son cada vez más aceptadas [17- 21]. Una variedad de
materiales inorgánicos tales como carburos, nitruros,
óxidos complejos, zeolitas, apatito, composites, etc,
han sido sintetizados con éxito, al irradiar con mi-
croondas los materiales de partida [17].

El objetivo de este trabajo es caracterizar una bari-
ta cubana, mediante difracción de rayos X, análisis quí-
mico y microscopia electrónica de barrido e identifi-
car sus componentes mayoritarios, así como mostrar
su morfología característica. Se lleva a cabo la reduc-
ción carbotérmica con irradiación de microondas, con
el objetivo de mejorar el rendimiento en esta etapa.

22.. PPAARRTTEE EEXXPPEERRIIMMEENNTTAALL

22..11.. MMaatteerriiaalleess

Mineral barita con granulometría menor de 0,071 mm,
suministrado por la empresa Geóloga Minera Oriente,
Cuba. Carbón vegetal comercial con granulometría
entre 3-5 mm, producto de la pirólisis del bagazo de
la caña de azúcar. Grafito suministrado con varios
tamaños de partícula.

22..22.. EEqquuiippooss

— Difractómetro de polvo BRUKER AXS D 5005
con ánodo de cobre. El voltaje y la corriente de re-
gistro fueron 30 kV y 20mA respectivamente. Las
mediciones se realizaron en un entorno angular en
2θ de 5 a 70°, con una velocidad de 0,05° seg–1 y un
tiempo de conteo por punto de 5 s.

— La microscopía electrónica de barrido fue realiza-
da en un equipo HITACHI mod. S-4100 con ca-
ñón de emisión de campo, detector BSE AU-
TRATA, sistema de captación de imágenes EMIP
3.0 y sistema de microanálisis RONTEC. Las
muestras fueron recubiertas con una capa fina de
una aleación de oro / paladio.

— Horno de microondas marca LG, con frecuencia
de 2 450 MHz y potencia máxima de 650 W.

22..33.. TTééccnniiccaass aannaallííttiiccaass

El análisis químico del mineral barita fue realizado
en el laboratorio, según las normas establecidas para
empresas de la Industria Básica Cubana. Las mismas
no son especificadas debido a su extensión.

La técnica analítica para la determinación de BaS
en el producto de la reducción es como sigue: Se aña-
den a 0,5 g de muestra 40 ml de disolución de HCl 1:1
y se lleva hasta casi sequedad. Luego se añaden 10 ml
de disolución de HCl 1:1 y 5 ml de agua y se filtra. El
residuo sólido se lava con agua hasta ausencia de io-
nes cloruro en el mismo, que se comprueba con nitra-
to de plata. Las aguas de lavado se unen a la disolu-
ción obtenida durante la filtración, se lleva hasta vo-
lumen de 200 ml y se adicionan 25 ml de disolución de
H2SO4 al 5 % en caliente, lentamente y con agita-
ción constante. Se deja sedimentar 1-2 h, se filtra y el
sólido obtenido se lava con agua y se incinera en una
mufla a 900 °C  durante una hora. Posteriormente se
enfría y pesa el sólido.

33.. RREESSUULLTTAADDOOSS YY DDIISSCCUUSSIIÓÓNN

33..11.. CCaarraacctteerriizzaacciióónn ddeell mmiinneerraall

El mineral investigado procede del yacimiento “El
Cedrón” en la provincia Gramma. 

En la figura 1 se muestra el difractograma del mi-
neral. En el mismo se identifica el BaSO4, (tarjeta
JPDF 72- 1390) como componente principal. Se de-
tectan además los máximos 4,24 y 3,34 Å correspon-
diente al SiO2 (tarjeta JPDF 46-1045) [22]. 

En la tabla I se muestra el análisis químico del mi-
neral. El BaSO4 se ha determinado por gravimetría.
Los demás componentes por espectrometría de emi-
sión atómica (ICP).

El componente mayoritario es el sulfato de ba-
rio, que se encuentra en proporción de 84,54 %.
Este porcentaje lo diferencia de los yacimientos de
las provincias de Santiago de Cuba y Pinar del Río,
cuyos contenidos de BaSO4 son de 76 y 25 %,

FFiigguurraa 11.. Difractograma de la barita.

Figure 1. Ray diagram of the barite.
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respectivamente. Otros componentes identificados
son el dióxido de silicio y menores contenidos de
otros elementos indicados en la tabla I. 

La caracterización química permite asegurar que
la barita puede ser utilizada en los procesos de obten-
ción de compuestos de bario a partir del mismo. 

La caracterización microestructural del mineral
se realiza por Microscopía Electrónica de Barrido
(MEB). En la figura 2 a) se muestra el hábito crista-
lino tabular del mismo. Se aprecia, además, dos ti-
pos de granos diferentes: unos, más grandes, tabula-
res y otros, pequeños prismáticos (lo que se explica-
rá mas adelante). En la figura 2 b) se manifiesta su
característica de exfoliación perfecta. La barita ex-
folia en la dirección cristalográfica (001). En la par-
te inferior- central de la figura 2 b) se distinguen lá-
minas muy finas obtenidas cuando el mineral es tri-
turado.

En la figura 3 se puede observar otro fragmento
del mineral. Se aprecian algunas superficies lisas y ho-
mogéneas, es decir, zonas con desarrollo macrocrista-
lino, mientras que otras presentan una superficie
heterogénea con agrupaciones de cristales tipo es-
ponjoso y zonas de desarrollo microcristalino.

Al realizar espectrometría de energía dispersiva
de rayos X (EDAX) a cada una de estas zonas, se iden-
tifican en las superficies homogéneas las líneas del
bario Lα1 4.465 keV y del azufre Kα 2.307 keV

FFiigguurraa 22.. Imágenes de la barita observada por MEB. a) Hábito cristalino tabular. b) Exfoliación perfecta.

Figure 2. Images of the observed barite by SEM. a) Tabular crystalline habit. b) Perfect exfoliation.

TTaabbllaa II.. Análisis químico del mineral barita, % en masa

Table I. Chemical analysis of the barite mineral, % in mass

BBaaSSOO44 SSiiOO22 FFee22OO33 MMggOO CCaaOO SSrrOO CCaa CCuu ZZnn NNii PPbb

84,54 10,09 0,30 0,19 0,04 1,03 0,040 0,020 0,002 0,0005 0,0002

FFiigguurraa 33. Diferentes superficies observadas en
el mineral por MEB.

Figure 3. Different surface observed in the
mineral by SEM.
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(Fig. 4) y en las zonas con superficies heterogéneas, la
línea del silicio Kα 1.739 keV (Fig. 5). Lo anterior
indica que las primeras están enriquecidas, básica-
mente, con BaSO4 y las segundas con SiO2.

Se seleccionó otra zona donde existen ambas su-
perficies y por tanto ambos componentes, BaSO4 y
SiO2 (Fig. 6). A esta última zona se le determinó su
composición semicuantitativa, utilizando esta técni-
ca. Los resultados son mostrados en la tabla II. Se ob-
serva que la relación de concentración atómica de
Ba y S es 1:1, lo que coincide con la fórmula BaSO4.

La combinación de estas técnicas permitió identi-
ficar las fases sulfato de bario y dióxido de silicio en
un fragmento del mineral y muestra las formas dife-
rentes en que cristalizan. Esto último origina los ta-
maños de granos diferentes observados en la figura 2 a). 

Los compuestos identificados en el mineral tienen
una estabilidad térmica alta, lo que condiciona que la
reducción del mismo sea la primera etapa en su pro-
ceso de transformación en compuestos de alta pureza.

33..22.. RReedduucccciióónn ccaarrbboottéérrmmiiccaa ddee bbaarriittaa
ccoonn iirrrraaddiiaacciióónn ddee mmiiccrroooonnddaass

Para alcanzar mejores rendimientos durante la eta-
pa de reducción, se sustituyen las técnicas prepara-
tivas convencionales por nuevos procedimientos en
los que se irradia la muestra con microondas.

La barita con granulometría < 0,071 mm y el car-
bón vegetal con granulometría entre 3-5 mm no
interactúan con las microondas a temperatura am-
biente, por lo que se decide emplear grafito como
medio calefactor de la mezcla reaccionante. Por ana-
logía con otros trabajos [18], debido a que la transferen-
cia de energía ocurre desde el grafito a la mezcla re-
accionante, debe esperarse, consecuentemente, que
el efecto de microondas sea puramente térmico.

En la literatura no se ofrecen referencias a otros
trabajos en los que se aborde la reducción de barita
con irradiación de microondas, por lo que fue nece-
sario precisar algunos parámetros operacionales en
el procedimiento experimental, tales como cantidad
y forma de suministrar el grafito, relación molar ba-
rita : carbón vegetal, tiempo de irradiación y poten-
cia seleccionada en el horno, los que han quedado

FFiigguurraa 55.. Gráfico EDAX de la superficie hetero-
génea del mineral.

Figure 5. EDAX graph of the heterogeneous
surface of the mineral.

TTaabbllaa IIII.. Composición semicuantitativa del
mineral por EDAX

Table II. Semiquantitative composition of the
mineral by EDAX

EElleemmeennttoo llíínneeaass CCoonncceennttrraacciióónn
aattóómmiiccaa ((%%))

Bario Lα1 43,63
Azufre kα 44,34

FFiigguurraa 66.. Gráfico EDAX de una zona con am-
bas superficies en el mineral.

Figure 6. EDAX graph of a zone with both
surfaces in the mineral.

FFiigguurraa 44.. Gráfico EDAX de la superficie homo-
génea del mineral.

Figure 4. EDAX graph of the homogeneous
surface of the mineral.
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publicados y protegidos[23] en la patente cubana nú-
mero 22 863.

El procedimiento experimental es el siguiente: Se
prepara la mezcla de barita, carbón vegetal y grafito
en una proporción en masa de 5:1:1. La mezcla se co-
loca en un crisol abierto y se irradia durante 20 min
en horno de microondas, a una potencia de 650 W y
frecuencia de 2,45 GHz [23 y 24]. El crisol abierto pro-
voca la oxidación del carbón con el oxígeno del aire
contenido dentro del horno. El CO producido redu-
ce el BaSO4 a BaS según las ecuaciones químicas (1)-
(3). Por consiguiente se utiliza exceso de carbón en
la mezcla reductora inicialmente preparada.

La figura 7 muestra el difractograma de la mezcla
reducida, con presencia de las fases BaSO4, SiO2 y
BaS. En el caso de las reflexiones del BaSO4 las inten-
sidades han disminuido con relación al difractograma
del mineral, como consecuencia de que ha reacciona-
do. Se identifican además, las reflexiones 3,69, 3,19,
2,26, 1,93, 1,84, 1,60, 1,46 y 1,43 Å que correspon-
den a la nueva fase, BaS (tarjeta JPDF 8-454) [22],
producto de la reacción de reducción. La reflexión
más intensa es la 3,34 Å del SiO2, lo que resulta ló-
gico, pues además de ser una de las reflexiones más
intensas en el difractograma del mineral, el SiO2 no
está participando en la reducción por ser inerte en
esta mezcla de reacción a esa temperatura.

La figura 8 muestra las imágenes de la mezcla re-
accionante y de la mezcla reducida, obtenidas por
microscopía electrónica de barrido.

En la figura 8 a) se aprecia para la mezcla reac-
cionante, una morfología granular y se distingue la
frontera de grano. En la figura 8 b) se observa, para la
mezcla reducida, una morfología acicular que difie-
re de la mostrada en la figura 8 a) y es característica
de algunos sulfuros metálicos. 

En la mezcla, reducida según el procedimiento
propuesto, se determinó por análisis gravimétrico que
el contenido de BaS formado es del 77 %. El grado
de conversión de BaSO4 a BaS para la misma fue
calculado a partir de la siguiente expresión: 

1.3778 m BaS x 100
h = –––––––––––––––––––

mBaSO4

donde:
— m BaSO4 la masa de BaSO4 presente en el mine-

ral a reducir.
— m BaS la masa de BaS presente en la mezcla redu-

cida.

FFiigguurraa.. 77.. Difractograma de la mezcla de baritina-
carbón reducida al irradiar durante 20 min en hor-
no de microondas la mezcla reaccionante.

Figure. 7. X-Ray diagram of the reduced barite-
coal mixture reduced when radiating the mixes of
reaction in furnace of microwaves during 20 min.

FFiigguurraa 88.. Imágenes obtenidas por MEB. Aumento 10.000: a) mezcla reaccionante, b) mezcla reducida.

Figure 8. Obtained images by SEM. Increase 10,000: a) mixes of reaction, b) reduced mixes.
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El grado de conversión fue del 94 %, lo que supe-
ra a los obtenidos en otros hornos de reducción tan-
to cinemáticos como estáticos, en los que sólo se al-
canza hasta un 87 % [16, y 24].

De forma general puede señalarse que la reducción
de barita en un horno de microondas es efectiva, lo
que se traduce en un mejor aprovechamiento del con-
tenido de BaSO4 en el mineral. Además permite una
reducción del tiempo de reacción (un 77 %) con res-
pecto al tiempo utilizado en otros hornos [24]. Lo an-
terior justifica el empleo de esta energía y evita la apa-
rición de reacciones secundarias no deseadas, como la
formación de silicatos y carbonatos de bario, por cues-
tiones cinéticas que son ventajosas en este caso. 

44.. CCOONNCCLLUUSSIIOONNEESS

— Se identificaron los componentes principales de
la barita cubana y se mostró su morfología carac-
terística, así como la diferente forma de cristali-
zación de algunos de sus componentes.

— Se estableció el procedimiento experimental pa-
ra la reducción del mineral con irradiación de
microondas y se muestra sus ventajas en compa-
ración con procedimientos tradicionales.
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