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RESUMEN

Se presentaun método para la oblencidn de alliminaapartir de arcillas, el cual utiliza cido clorhidrico como
medio lixiviante, 'ograndose un producto de buena calidad. Es utilizado un disefio factorial da dos niveles
para la optimizacién de |a etapa de lixiviacidn que es la mas datarminania.

INTRODUCCION

El proceso tradicional y més desarrollado en el mundo para la produccidn de alumi-
na es el Bayer, el cual utiliza exclusivamente la via hfimeda y estd basado esencial-
mente en las diferentes solubilidades de los hidratos de alimina en las soluciones de
soda césustica (19), (22) partiendo de la bauxita como materia prima. Temiendo en

cuenta el inminente agotamiento de los yacimientos de bauxita, la ausencia de estos
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en algunos paises y la abundancia de otras materias primas como las arcillas y cao-
lines entre otros, se han desarrollado otras técnicas para la produccion de alGmina
que sirven de alternativas cuando las necesidades asi lo requieran. Esta situacidn es
aplicable al caso colombiano, en el cual se dispone de una apreciable cantidad de
reservas de arcillas v caolines extendidas por gran parte del pais y las cuales en la

mayoria de los casos estfn inexplotadas o subutilizadas.

Es por lo tanto el objetivo fundamental de este trabajo, encontrar desde el punto
de vista tecnolfgico, la viabilidad de producir alimina a partir de arcillas, que apli-
cada a la situacifn colombiana, seria una posihitidaﬂ més de desarrollo v de mejor

aprovechamiento de los recursos naturales.

Los tratamientos que se encuentran en la literatura utilizados para la produccion de
alimina a partir de arcillas y caaolings se pueden clasificar en dos grupos: tratamien-
tos alcalines, v tratamientos acidos.

Los procedimientos Bayer o Deville no resultan técnica ni econdmicamente aplicables
a las arcillas ya gue Estas poseen un alto contenido de silice y por lo tanto se con-
sumen grandes cantidades de soda y alimina debido a la formacién de silicoaluminato
de sodio insoluble. (1}, (22). En este caso es indispensable, combinar en el ataque del
mineral siliceo, la silice con un 6xido alcalino terroso menos costoso que la soda.
Generalmente se escoge la cal, que conduce a uno de los procedimientos "Cal-Soda”

v a los procedimientos al "aluminato de Barita "(22),{23).

Otros procesos tales como el sinterizado y la fusién con &lcalis y carbonatos al ser
aplicados a las arcillas dan corigen a una gran cantidad de subproductos de alto con-

tenido de silice y que carecen de valor comercial (1).

Los tratamientos acidos que utilizan arcillas y caolines han sido los que més se han
acercado al rendimiento Bayer, fundamentalmente por su viabilidad tecnologica v
tambien por constituir una alternativa vidlida desde el punto de vista de su rentabi-
lidad (1). En general se parte de una arcilla que previamente calcinada se somete
a una extraccion 8cida. La solucién que contiene la sal de aluminio se purifica para
eliminar principalmente hierro y silice, v la sal cristalizada se convierte en alimina

por descomposicién térmica, (1),(22),(23).
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Dentro de los procesos fcidos mas prometedores estd el procedimiento con dcido sul-
flirico en el cual se efectfia la reaccién de la arcilla con el &cido para producir sul-
fato de aluminio con la liberacién de Si{;'2 insoluble, y una posterior extraccifn de
la alimina de! sulfato por diversos métodos dentro de los que se destaca el gue se
basa en la descomposicidn térmica a 1100-1200°C (4),(6),(12),(22),(23),(38),(39),(40).

El otro proceso fcido, y sobre el cual se centra este estudio, es el procedimiento
con &cido clorihfdrico, en el cual se somete la arcilla previamente calcinada a una
lixiviacibn con fcido clorihidrico. La fase liquida clarificada se somete a una extra-
ccién con un solvente orginico para eliminar el hierro. El liquido purificado es eva-
porado para incrementar la concentracién del AICIE.EHED y este es cristallzado
por la adiciébn de HCIl gaseoso. Los cristales son calcinados a alimina v el vapor del
scido producido es condensado y reciclado. (16),(17),(23),(41),(45). Las variantes exis-

tentes en este proceso se basan en la forma de extracion del hierro. Un método

consistente en la extraccibn por medio de una fase orgénica. (41),(23),(45).

PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

El procedimiento escogido es el que utiliza fcido clorhidrico como medio lixiviante,
del cual se muestra en la figura 1, un diagrama del proceso, que posteriormente

se describira en detalle,

Aungue el proceso presenta varias etapas, el estudio experimental se hizo scbre la
etapa de lixiviacifn que es la més representativa. Seglin estudios anteriores (23, (41),
(45). La mayoria de las otras variables presentan valores definidos y no vale la pena
ser ensayados. En este trabajo estos valores se toman como constantes, facilitando

asi el procedimiento experimental.

La arcilla proveniente de la mina se pasa por una trituradora de mandibula v poste-
riormente se muele en un molino giratorio de bolas, hasta un tamano de 36 mallas

Tyler.

La temperatura de calcinacin es una variable muy importante en la etapa de lixi-

viacibn y presenta un rango bien definido en donde la extraccién de alimina y de
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oxido de hierro presentan su méximo valor (45). Este rango se encuentra compren-
dido entre 600 y 800% C, el cual se toma como el rango de experimentacién.El tiem-
po de calcinacion es de 90 minutos.

Las variables adicionales que se consideran ademfs de la temperatura de calcinacién
de la arcilla som; La temperatura de lixiviacibn, la concentraciéon del &cido, la rela-

cibn Beido arcilla y el tiempo de lixiviacibn.

Para este trabajo se toman como constantes: la temperatura de lixiviacibn en un va-
lor de 105 + 2% ¢ que corresponde a la temperatura de ebullicidén de la mezcla re-

accionante, ¥ el tiempo de reaccibn en 2 horas.

La concentracibn de acido clorhidrico =e ensaya en un rango entre 16 y 28% en pe-
so de &cido clorhidrico. Este rango se toma con base en los valores Gptimos reporta-

dos por varios estudios. (23),(41),(45).

La relacién &cido-arcilla se toma entre el valor correspondiente a la relacidn este-
quiometria y el 50 % de Acidc en exceso del necesario para extraer tanto el alumi-

nio como el hierro.

La lixiviacién se lleva a cabo por cochadas, con agitacién continua, en un balén de
vidrio provisto de una serie de condensadores abiertos a la atmbsfera v enfriados por
agua con el fin de condensar los vapores de fcido y agua y producir un reflujo de
estos. El calentamiento se lleva a cabo de una manera controlada de tal forma que

se mantenga en un estado de ebullicién moderada.

La principal reaccién en esta etapa es:

20, + BHCI

2 r"slll':l?:r + BHED

La solucidn resultante es filtrada para remover la silice residual. El residuo se some -

te a lavado con agua caliente con el objeto de asegurar la recuperacin total del
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cloruro de aluminio. Esta filtracién se hace al vacfo en un embudo con capa filtran-
te y erlenmeyer de filtracién, Posteriormente se somete a una evaporacion para e-
liminar el exceso de agua vy ajustar la concentracién del cloruro de aluminio a las

condiciones requeridas en la etapa siguiente (41), {45).

La remoci6én del hierro de la solucidn de clorurc de aluminio se lleva a cabo por
medic de una extraccién con un solvente orginico gque sea fécilmente recuperable:
se utiliza ether-etilico. Las condiciones Gptimas para esta operacidn son : concentra-
cion de cloruro de aluminio y de &cido clorhfdrico en 345 gr/l y 145 gr/l respecti-
vamente y una relacién en volumen sclucidn-solvente 100:100, La mezcla se agita
durante 3 minutos en un embudo de separacién para que el clorurc férrico disuelto
puse o la fase orglnica; luego se deja reposar y se separan las dos fases, La capa
orginica se recupera por simple adicién de agua, El ether después de lavado puede

ser unsado nuevamente.

La solucién de cloruro de aluminio se pasa por una columna de carbGn activade pa-

ra remover las trazas de material orginico.

Para remover la silice disuelta se utiliza arcilla residual de la etapa de lixiviacién
como coagulante. Las condiciones 6ptimas para la remociGn son : concentracion de
la salucitn de cloruro de aluminio de 430 gr/l, que corresponde al grado de satura-
cién; y una cantidad de coagulante equivalente al 2% en peso con respecto a la so-
lucién (45). Para ajustar estas condiciones es necesario someter la soluciGn a una

nueva evaporacion,

La cristalizacién se lleva a cabo por esparcimiento de HCl gaseoso a través de la
solucién saturada de cloruro de asluminio. Este tipo de cristalizacidn es muy selec-
tiva {45). La base de esta separacion estd en que al disminuir el pH, la solubilidad
del cloruro de aluminio disminuye, mientras que la del clorura férrico se incremen-
ta (45). Segin Bakr M.Y., incrementando la concentracidn de acido clorhidrico hasta
el 40% (480 gr/l), el 98% del :*;IC!3 cristaliza. Los cristales obtenidos presentan una
pureza del 98%. Se lleva a cabo en un recipiente de vidrio a presion atmosférica
provisto de un esparcidor de fcido clorhidrico y de un sistema de enfriamiento con

agua para mantener la temperatura alrededor de los 50 2C, ya que los calores de
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disolucidn del Acido y el de hidratacién son altos. Este proceso se realiza con agita-

cibn lenta y en un tiempo aproximado de 3 horas.

El &cido clorhidrico usade en la etapa anterior fué producido por reaccidn entre el
fcido sulftGrico y el cloruro de sodio.

Los cristales del cloruro de alumunic Hexahidratado se separan del liguido madre
por filtracién al vacio y se lavan con HCI] al 36% para remover las impurezas adhe-
ridas, por lo que se debe usar un &cido de alta pureza. El filtrado se ajusta a la

concentracidn requerida para ser usado en la etapa de lixiviacidn.

Posteriormente estos cristales se someten a secado en una estufa a 95 2 C por un

tiempo de € horas, con el fin de eliminar el agua y el Acido residuales.

La etapa final del proceso es la calcinaciéin de los cristales del cloruro hexahidrata-
do, la cual se hace en una mufla para producir la alimina con el desprendimiento
de vapores de HCIl de acuerdo a la siguiente reaccion (11), (23), (41).

2 A]Clﬂ.HZD + CALOR ——Al 03 + 6HCl1 + 9 H,O

2 2

La temperatura de calcinacion se escoge dependiendo de la clase de aldmina gque
se desea obtener. En este trabajo se calcina a 700 ¢ C por un tiempo de 2 horas
para producir aldmina gamma (11). La alGmina producida se somete a ebullicién con
dcido clorhidrico al .25 % en peso durante 30 minutos para aumentar su pureza.

Posterlormente se separa por filtracidn v se lava con agua caliente.

Esta alimina se puede convertir a alimina alfa por una caleinacidn posterior a
1200 ¢ C durante 30 minutos.

RESULTADOS Y DISCUSION

Como se dijo antes las variables a experimentar son la temperatura de calcinacidn
de la arcilla, la concentracién del &cido y la relacion acido-arcilla, las cuales fue-

ron seleccionadas de estudios anteriores.
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La seleccifn de la arcilla a utillzar se hizo teniendo en cuenta las posibilidades de
explotacitn del Departamento de Santander, y su andlisis quimico se reporta en la
Tabla 1. Se escogit la de las minas de Barro Blanco del municipio de Oiba, por su

mayor contenido de MEGB'

TABLA 1. Analisis Quimico de las Arcillas.

Muestra % S0 o Al.O. % Fe,0O, %Humedad %Perdida
2 273 273 por cal-
cinacidn
Arcilla blanca de Piedecuesta  77.06 16.59 0.8 1.36 4,03
Arcilla blanca de Qiba 60,80 28.04 1.04 2.95 6,45
Arcilla Roja de Piedecuesta 58.56 20.04 E.B 4.33 6.71

Se hicieron pruebas preliminares para determinar el rango de temperatura de cal-
cinacién y delimitar la relacién &cido-arcilla. El rango de concentracion se toma con
base a los datos reportados por la literatura. Los resultados de las pruebas prelimina-

res se muestran en la Tabla 2.

TABLA 2. Resultado de la Pruebas preliminares.

No. de Co- Temperatura Concentracion Relacifn &cido % Extraccién de
Corrida de calcinacifn de HCI en la acido-arcilla en alimina.
de la Arcilla Sin lixiviante Sln lixiviante
(eC) (%p/p)

| 500 28 1.5 60,65

2 BOOD 28 1.5 T2.44

3 TOO 78 1.5 75.31

4 a00 i8 1.5 74.12

58 GO0 28 2.0 73.85

6 800 28 2.0 76.23
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Las cuatro primeras corridas se realizan a una misma conecentracién de feido y la
misma relacidon fcido-arcilla, variando la temperatura de calcinacidn. Como se puede
observar, se encuentra un miximo en cxtraccidn de alimina en el rango entre 600

v 800 ¢ C, por lo tanto se escoge este para la experimentacidn,

Se puede tambifn observar al comparar las corridas 2 ¥ 5, 4 ¥ B, que existe un au-

mento en ta extracciton cuando se aumenta la relacidn acido-arcilla,

Teniendo en cuenta las pruehas preliminares, v los valores reportados en la literatura,

se fijan los niveles de cada variable que serdn usados en el disefo factorial, asi:

Temperatura de calcinacion 600 - BOD 2 C
Relacitn Acido-Arcilla L.y - 1.5
Concentracion de HCI 16 % - 28 % en peso.

La determinacién del porcentaje de extraccién de alimina de la arcilla se hizo por

absorcifn atdmica, para el aluminio.
Disefio Factorial

Se prepard un disenc factorial a dos niveles, v el resultado de las pruebas experi-

mentales que s& acogen a él, se reportan en la Tabla 3.

La expresion desarrollada de acuerdo a un modelo propuesto de segundo orden y tres

variables que representa la superficie de repuesta, es como Sigue :

2

Y=b +DbT + byC + bR + b T2 + bC2 4 b.RZ + b

i 5 T TC + b, , TR + b,,CR

22 33 12 13 23

donde,

T, representa la temperatura de calcinacién de la arcilla (oCl.
C, representa la concentracién de &cido clorhidrico (%p/p).

R, representa la relacion &cido-arcilla.

Y, representa el porcentaje de alimina extralda.

Las corridas identificadas como Cp en la tabla corresponden al punto central del di-
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sefio.

TABLA 3. Pruebas para el disefio factorial a dos niveles.

No. de Co- Temperatura Concentracidn Relacién acido Y%  Extraccidn
Caorrida de calcinacitn de HCI] en la arcilla en la de alimina
de la Arcilla Sin lixiviante Sln lixiviante

Cp 700 22 1.25 75.81

1 600 16 1.0 68.23

2 800 ] 1.0 69.49

3 600 28 1.0 69.91

4 800 28 1.0 71.60

Cp 700 22 1.25 T6.65

2 600 16 1.5 T3.28

(4] S00 16 1.5 T3.70

i 600 28 1.5 74.12

8 200 28 1.5 74.97

Cp T00 22 1.25 74.55

Para evaluar los coeficientes de esta ecuacifn se realizaron corridas adicionales que

junto con el disefo factorial ya realizado (Tabla 3}, completan el disefio compuesto

central. Los resultados de estas corridas se muestran en la Tabla 4.

TABLA 4, Corridas adicionales del diseho compuesto central.

No. de Co- Temperatura Concentracion Relacidn acido- %  Extraccidn
Corrida de calcinacidn de HCl en la arcilla en la de alimina
de la Arcilla Slo lixiviante Slon lixiviante
(oC]} (%p/p)

10 578.5 22 1.25 72.86

11 821.5 22 1.25 T4.12

12 700 14.71 1.25 69.07

13 700 29.29 1.25 T2.44

14 700 22 0.94625 71.18

15 700 22 1.57375 76.65

Con los datos experimentales v el correspondiente desarrollo del modelo matemati-
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co propuesto, se obtiene la siguiente ecuacidn:
Y - -7.643 + 0.7058T + 3.06480C + 24.39288R - 4.4959 x 10 °T> - 0.06382C°
L2.59024R2 + 2.6666x107% TC - 6.3x107° TR - 0.245 CR

La ecuacidn anterior representa el modelo matemfitico ajustado que expresa el por-
centaje de aliimina extraida, a diferentes valores de temperatura de calcinacién, con-
centracifn de Acido v relacibn Scido-arcilla; para los ranzos preestablecidos en el di-
sefip experimental propuesto.

Al optimizar la ecuaci6n correspondiente al modelo matemftico ajustado, buscando
los valores que den la mixima eficiencia en la extraccifn de al@mina, se encuentran

los siguientes valores:

T = 631.31 °%C
C = 19.5] % en peso
R = 3018

Al reemplazar estos wvalores en la ecuacidén se encuentra un porcentaje de extrac-
cifn de alimina de #1.34%, pero este punto no es vilido ya que el valor correspon-
diente a la variable Bcido-arcilla se encuentra fuera del rango para el cual es vilida
la ecuacidn deducida. Esto indica que la variable en cuestifn, no presenta un valor
Gptimo en esta zona, por lo cual se toma como constante v se hace la optimizacibn
de las otras dos variables.

Relacidn Temperatura Concentracidn % Extraccidn
Acido-Arcilla 6ptima (oC) optima (%p/p) de alimina
| 785.15 23.70 72.80
.25 766.049 23.18 74.79
1.5 747.04 22.65 76.51

Segin  esbs resdtados se observa que tanto la temperatura como la concentraciéin
de #cido presentan miximos relativos dentro de los rangos de experimentacibnlo gue
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no ocurre con la variable relaci6n Acido-arcilla,

Las figuras 2, 3 v 4 muestran el comportamiento del sistema en cuanto a porcenta-
je de extraccifn de alimina, en funcidn de cada una de las variables estudiadas.

Efecto de la Temperatura

En la figura 2 se ve el efecto de la temperatura sobre el porcentaje de extraccibn
de alimina a diferentes relaciones Acido-arcilla, para una concentraclin de &cldo
clorhfdrico de 22.5 % p/p. Se puede concluir que :

- El porcentaje de extraccion de alimina presenta un miximo en el rango en consi-

deracion, para el cual la temperatura se encuentra alrededor de los 750 2C.

- Se obhserva ademfs un ligero incremeto de la temperatura correspondiente al

optimo, cuando la relacidn Acido-arcilla disminuye.

Efecto de la concentracifn de fcido clorhidrico

La figura 3 muestra la variacidn en el porcentaje de extraccifn de alimina con el
cambio en la concentracibn de &cido-clorhidrico a diferentes relaciones de Acido-
arcilla ¥ a una temperatura de 7502C, Se observa que el porcentaje de extraccidn
aumenta a medida que aumenta la concentracidn de Acido hasta alcanzar un wvalor
mé&ximo, que para varias relaciones fAcido-arcilla, queda alrededor del 23% en peso
de fAcido., Este valor se toma como Gptimo,

Efecto de la relacifin fcido-arcilla.

La relacibn &cido-arcilla es la variable que m&s afecta la extraccibn de alGmina. La
figura 4 representa la variacidn del porcentaje de extraccifin de alGmina a 7500C y

a una concentracifn de 22.5% en peso de Gcido clorhfdrico.

El porcentaje de extraccién de allimina aumenta progresivamente con la relacin
fcido-arcilla, este efecto también se puede observar en las Figuras 2 y 3. Se puede

20 Fiev. 0N, Bucaramanga (Colomblal, 11(1)528, junio 1988



decir que esta variable no presenta un dptimo especifico dentro del rango de expe-
mentacin ; es decir siempre se obtiene una mayor extraccibn cuando se trabaja a

valores mayores de esta variable.

Se puede concluir en términos generales que la mfxima extraccién de alGmina se ob-

tiene bajo las siguientes condiciones:

= 7502 C
23 " en peso
1.5

T
C
R

con estos valores se obtiene una extracciton de alimina de 76,5% (al ser reemplaza-
dos en la ecuacién general), pero es conveniente sacrificar un poco este porcentaje
de extraccifn, disminuyendo un poco la relacién &cido-arcilla, debido a la dificultad
que se presenta en recuperar el &cido en exceso desde el punto de vista operacio-
nal. Tsto trae como consecucncia, elevados costos del producto por altas pérdidas

de &cido y problemas de contaminacifn ambiental.

Caracterizacibn del producto.

Los an#lisis quimicos se efectuaron por absorcifn atdmica y anfilisis gravimétricos.

l.os resultados se reportan en la Tabla 5.

TABLA 5. Resultados de andlisis quimicos al Producto Obtenido.

n humedad ‘E‘QJAEEDE 'I-NBEU %FEQD:} . KED HhinigO ":L"EnSiGIu2
Pase himeda 3.457 94,107 1.053 0,094 0.1 0.0217 0.124
Iuse Seca - 97,48 .09 0,0868 LA03 2247 0.2

Los dos tipos de aliimina obtenidos por calcinacién a 7002 C y 12002 C se expusie-

ron a la difraccion de rayos X, v se les efectud =l andlisis de bandas tipico para
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Los resultados del analisis de bandas fueron comparados con los datos reportados en
el Power Diffraction File (37) v los patrones de difraccitn de rayvos X para varios
tipos de alGminas, se concluye que la alfimina obtenida por calcinacidndel MCIS.EHEO
a 700°C corresponde a una almina "gamma" y la obtenida por caicinacion a 12002C'

corresponde a una alGmina "alla".

LLa medicion del Area superficial se llev a cabo en un equipo BET de la Universidad
Nacional de Colombia (Bogotal, v los resultados fueron:

Producto calacinadeo a 700¢C = 140 ngr.

Producto calcinado a 12002C = 12 ngr'

Como se puede observar, la alimina "gamma" obtenida por la calcinacién a 7002C
presenta un Area relativamente baja comparada con los valores gue normalmente se
encuentran en este tipo de alGminas comerciales; sin embargo €l valor del &rea en
nuestro caso puede aumentarse considerablemente optimizando los valores de la tem-

peratura y el tiempo de calcinacidén enire orros.

El valor del area de la muestra calcinada a 12002C. También como en el caso ante-

rior, se puede cambiar un poco optimizande el tiempo y temperatura de calcinacion.

CONCLUSIONES
Las conclusiones del presente estudio, se enumeran a continuacion

- El proceso seleccionado (Lixiviacidn con dcido clorhidrico) presenta viabilidad
tecnoldgica, y se obtiene un producto de buena calidad, comparable con los

productos existentes en el mercado (21) como se muestra en la Tabla 6.

Aunque los valores del area superficial y contenido de silice esldn un poco
desviados, se puede decir que estos se pueden mejorar considerablemente
efectuando una optimizacion de las variables temperatura y tiempo de calci-

pnacidn para el caso del drea, y realizando un tratamiento més riguroso en
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TABLA 6.- Resumen comparativo de propiedades de alliminas

Propiedad AlGmina F-1 Altimina Gr-A AlGmina Prod.
S‘stlzl:f}3 % peso 92 min 85 min 94,1
NaED % peso 0.9 méx 0.6 max 1.05

Fe, O, % peso 0.08 max - G.0594
bilice ™ peso 0.09 max 0.03 max 0.194
Area Sup. g 210 min 210 min 140

24

la etapa de remocidn de silice.

Es posible la produccidn de allmina a partir de arcillas gue se encuentran
en el territoric colombiano, dando asi una posibilidad de desarrollo de las re-
giones, mejor utilizacion de los recursos, fuentes de empleo, as! como también
la sustitucidm de importaciones, Se requieren sin embargo estudios de factibi-

lidad a nivel industrial v de optimizacifin de la calidad del producto final

El modelo matematico ajustado gque representa el comportamiento de la
extracciim de alimina en funcifin de las variables: Temperatura de calcina-
cifon, concentracion de &cido v relacidén &cido-arcilla, tiene un rango de vali-

dez aceptable entre los siguientes valores:

lTemp, de calcinacion de la arcilla G600 - BOOLC
Concentracibn de HCl % en peso 16 - 28 %
Relacién Acido-arcilla ] TS

De las wvarichles experimentadas en la etapa de liziviacidon, el conjunto de
estas que da los mejores resultados en cuanto o porcentaje de extraccion de

alimina es:

Temperatura de calcinacién de la arcilla 750 °C
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Concentracifn de cido 23 % en peso
Relacidn cido-arcilla 1.5

Esto da un porcentaje de extraccidn de 76.5%

Los wvalores reportados para la temperatura de calcinacién v para la concen-
traciin de fAcido, corresponden a miximos relativos, mientras que la relacion
gcide-arcilla no presenta un miximo dentro de la regiGn de experimentacion
va que la extraccion de alimina siempre se favorece cuando aumenta esta
variable. A pesar de esto se recomienda trabajar con relaciones Acido-arcilla

moderadas, por la dificultad de recuperacién del acido agregado en exceso.

ABSTRACT

A methnd for obtaining alumina frem clay was developed. This
method wses clorhidrie acid as & leaching agent. B factorial
method with Ewe levels was used for optimizing the aost impor-
tant =stage.
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