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I. INTRODUCCION.

1.1 Definicién del problema.

La empresa de Cromatos de México S.A. se establecidé en 1958 en
Lecheria, municipio de Tultitlan, Estado de México. Producia
cromatos y dicromatos de sodio y potasio, y sulfato de sodio
(Gutiérrez M.E. et al., 1986). Las condiciones de operacién eran
ineficientes; por lo que, se generaban una gran cantidad de
residuos por tonelada de producto, con contenidos altos de

cromita no oxidada y cromo (VI) soluble.

Los residuos solidos, provenian de las tinas de lavado y de los
hornos de oxidacidén. El primer residuo (tinas de lavado, tipo I),
presenta un aspecto salino, color amarillo y es muy soluble por
lo que se deposité en un pequefio confinamiento construido
ex profeso dentro del area de la planta. El otro desecho (hornos
de oxidacidén, tipo II) tiene aspecto de grava Yy parecia
insoluble, por lo que se arrojé en cualquier sitio disponible de
los alrededores o, en algunos casos, se utilizé como material de
relleno de calles y depresiones. No obstante, este ultimo tipo
contenia adsorbido cromo hexavalente, por lo que con el tiempo se
empezd a disolver y, actualmente, se puede observar depositado
como un material amarilloso en la superficie de los suelos -
fendnemo que se debe al efecto de la alternancia entre la época
de lluvias y la de secas- (Gutiérrez et al., 1989); o disuelto en

las aguas superficiales.



A partir de gque estos fendmenos fueron observados por los
habitantes de la zona, estos comenzaron a preocuparse por 1la
presencia del contaminante amarillo. En 1975, los padres de
familia de wuna escuela primaria situada junto a la planta,
solicitaron la evaluacién del grado de contaminacién al que 1los
estudiantes se encontraban expuestos. E1 problema se hizo del
conocimiento publico y se efectuaron una 1larga serie de
inspecciones y reclamaciones (Tristan L.A. 1984). Para 1978,
investigadores de 1la Universidad Nacional Autdénoma de México,
demostraron que la poblacidén habia acumulado cromo por encima de
los niveles normales (Baez P. et al 1977; Rosas P. et al. 1977;
Rosas 1984), por lo que la presion de la poblacion sobre 1las
autoridades aumentd y en septiembre del mismo afio la planta fue
clausurada por los Servicios Coordinados de Salud en el Estado de

México.

Los técnicos de la Subsecretaria de Mejoramiento del Ambiente de
la Secretaria de Salud, después de estudiar algunas de las
posibles alternativas de solucién, optaron por la construccidén de
un confinamiento industrial ubicado en los terrenos de la ex
planta. Los trabajos de construccién finalizaron en el mes de
mayo de 1983, y la Subsecretaria de Ecologia, dependiente de 1la
Secretaria de Desarrollo Urbano y Ecologia (Sedue) que
recientemente habia sido estabiecida, hizo entrega de la obra
terminada. En junio del mismo afo, Tristan (1984), sefala que "a
sélo un mes de inaugurado el cementerio, se habian bacheado

2,213 n2, y corregido 566 m2. de fisuras laterales ...". Este



confinamiento consiste en un cajon de paredes de concreto
reforzado de 25 cm de espesor con una altura de 3.5 m. El
material residual, mezclado con material de aportacion (suelo,
basura y cascajo), fue colocado directamente sobre el suelo
natural y se separd de los muros con cunas de tepetate.
Posteriormente, los residuos se humedecieron, se compactaron en
capas de 20 cm, se cubrieron con tepetate y por ultimo se

protegieron con una carpeta asfaltica (Villalobos-Penalosa,M.1987

p-3 y 4).

Sin embargo, la construccion no resolvid totalmente los problemas
de contaminacidn, ya que, debido a la sobre explotacién de las
aguas profundas, las arcillas del subsuelo de esa zona han
adquirido porosidad secundaria y, como el confinamiento no fue
debidamente aislado, el cromo VI se ha infiltrado en el subsuelo,
a una velocidad mayor de la esperada, contaminando a nivel local,
mantos acuiferos y pozos de industrias vecinas (Gutiérrez R. et
al. 1989).

1.2 Estudios realizados (Gutiérrez M. E. et al. 1985 p 28-42,
S8edue. 1988 p 7-32).

En 1984, la Direccidn General de Prevencién y Control de 1la
Contaminacién, Sedue, solicité a la UNAM, a través del Instituto
de Geografia y la Faculta@ de Quimica, la realizacidén de un
estudio para evaluar la problematica y plantear, en caso
necesario, una alternativa de solucidén. El proyecto fue dividido

en tres etapas: en la primera, se realizd la citada evaluacidn;



en la segunda, se llevo a cabo la caracterizacidén del material,
asi como la eleccién del, mejor método de estabilizacidn vy,
finalmente, en ultima se diseid 1la planta piloto para el

tratamiento del material confinado.

Como parte de la evaluacién, se analizé el contenido de cromo
(III) y (VI) en muestras ée agua y suelo; se investigardn los
datos geograficos relevantes y se definidé la extensidn de la zona
contaminada. En la segunda etapa, se analizd la composiciodn de
los diferentes materiales de cementerio, se plantearon diferentes
alternativas de solucién y se recomendé la reduccidén del Cr (VI)
con el acido residual de Altos Hornos de México, S.A. (AHMSA); y
su posterior neutralizacién. Finalmente, en la tercera etapa, se
realizé la ingenieria basica de la planta piloto para el proceso

seleccionado.

A continuacidén se sintetizan los resultados mas importantes
obtenidos en estas tres etapas, algunos de los cuales ya hay sido

descritos:

- El cromo (VI), presente en el material del cementerio, ha
saturado el subsuelo de la zona y esta siendo extraido por los
pozos de alto gasto de industrias vecinas. El contaminante se
esta desplazando en direccién inversa a la del flujo general
(oeste-este), ya que hay una inversién a nivel local de 1los
flujos, como consecuencia de la sobreexplotacién de los mantos

acuiferos.



- El area afectada corresponde aproximadamente a un semicirculo

de radio maximo de 1300 m, a partir del cementerio. (fig. 1)

- El cromo hexavalente contenido en los residuos gque se arrojaron
en los alrededores y no pudieron ser recolectados y depositados
en el confinamiento, viaja hacia las superficie de los suelos
Yy, en época de vientos, la atmosfera se contamina con polvos
potencialmente oxidantes. Ademdas daha las construcciones, pues
disuelve al cemento a través de la formacién de cromato de
calcio soluble y afecta las rajices de las plantas y drboles

ubicados en la zona contaminada.

- La composicién gquimica de los materiales confinados se puede
clasificar en dos prototipos, que corresponden a 1los ya
descritos con base en las caracteristicas fisicas y origen de
los materiales. El de aspecto salino, que contiene basicamente
sulfatos y cromatos de sodio y, en consecuencia, es soluble y
presenta alta conductividad; mientras gque el de aspecto de
grava, contiene principalmente cromo trivalente, aluminio,
calcio y hierro, no es soluble, no conduce la electricidad y es
paramagnético. Ambos materiales contienen pequeiias cantidades
de silice, asi como algunos elementos vestigiales , en los que

se encuentra el cromo (VI) adsorbido (fig.2 a y b).
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- El método para la estabilizacién mas adecuado (fig 3) es 1la
reduccién del cromo hexavalente con acido residual de la planta
AHMSA, debido a su bajo costo y eficiencia, asi como menor
tiempo de reaccién. Este &cido, basicamente contiene Fe (II)
(que es un agente reductor) y acido sulfurico por 1lo que
proporciona conjuntamente los electrones Yy protones que se
requieren durante la reduccidn. Posteriormente, se neutraliza
la suspensién con 6éxido de calcio o carbonato de calcio, para
que los metales presentes, a excepcién del sodio e incluyendo
al cromo trivalente, precipiten. Adicionalmente, al utilizar
los licores acidos de AHMSA, se ayuda a mejorar la calidad de

los efluentes de esa fabrica.

- La planta piloto, basicamente consta de un reactor, tanques de
alimentacién y filtro rotatorio. El proceso es de tipo Batch y
produce un residuo estabilizado sélido que principalmente
contiene aluminio (III), calcio (II), hierro (III,II) vy
cromo (III). Adicionalmente se produce sulfato de sodioc

(fig 4).
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(o) us acion

Aunque, con base en la quimica del cromo es posible asegurar que
durante el proceso de estabilizacién se produce un material
estable, que puede depositarse sin peligro en el mismo
confinamiento pues ya no contiene sustancias solubles; resulta
necesario confirmar experimentalmente tal aseveracién. Ademdas
como los resultados de los analisis quimicos de los residuos
confinados, efectuados durante la segunda etapa indican 1la
presencia de cromo y aluminio, es posible proponer el utilizar el
material estabilizado para fabricar ladrillos. Actualmente se
fabrican ladrillos refractarios con alto contenido de cromo (III)
(aprox. 30%) que es una concentracién mucho mayor de la que se

obtendria utilizando el material del cementerio (aprox. 3%).

Al fabricar ladrillos este proceso se convierte en un modelo de
tecnologia "limpia", ya que, a partir de la mezcla de dos basuras
industriales peligrosas se produce agua de reuso, sulfato de
sodio y ladrillos; y no se genera nigin residuo (fig 3). Este
tipo de proceso requiere apoyarse en estudios especializados que
demuestren paso a paso cada cambio quimico, pues no es facil que
se acepte gue una mezcla peligrosa se puede transformar en un

producto.

Para fundamentar esa posibilidad se debe hacer notar gue en el
caso de la contaminacioén causada por elementos quimicos, su
peligrosidad depende de 1la disponibilidad de 1las especies

formadas, de los estados de oxidacién y de las concentraciones
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presentes. Por ejemplo, el cromo generalmente se le clasifica
como un elemento benéfico, o sea que ayuda al crecimiento y a la
reproduccién de los seres vivos, pero gue su ausencia parece no
producir ninguin efecto negativo. Los requerimientos diarios de
este elemento se encuentran dentro del intervalo de 50 a 200
microgramos diarios. Otros investigadores, lo consideran como un
elemento esencial, éspecialmente para organismos superiores, ya
que participa en 1la potencializacién de 1la insulina, pero
explican que como los requerimientos son muy bajos, estos pueden
ser satisfechos con las reservas propias de los organismos o con
las infimas cantidades presentes en forma natural. Sin embargo,
en cantidadades mayores y especies solubles y/o oxidantes resulta

toxico y representa un riesgo para la salud humana. (Galvao 1987)

Generalmente, se observa que los elementos con baja
disponibilidad, o sea, que en la naturaleza estan preseﬁtes como
minerales no solubles, resultan toéxicos para los seres vivos y
visceversa, aquellos abundantes gque estdn presentes en formas
disponibles, son esenciales para la vida. Por ejemplo, el cromo
se encuentra como mineral (cromita) compuesto trivalente muy
insoluble y por ende poco peligroso, pero al ser transformado
mediante un proceso industrial a cromato o dicromato, que son
sustancias muy solubles y oxidantes, resulta sumamente peligroso

para la vida.

Mediante este proceso de estabilizacién se transforma al cromo de
formas quimicas muy peligosas a otras muy estables y poco

reactivas y ademas a través de la fabricacién de ladrillos, se
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busca asegurar la formacién de éxidos practicamente inertes.
Adicionalmente, mediante 1la produccién de ladrillos y su
posterior uso en la construccién, se elimina la posibilidad, de
gque a través del tiempo y por efecto del intemperismo se

disponibilicen al cementerio altas concentraciones de cromo.

Por lo tanto se considerd importante realizar una cuarta etapa

del mismo proyecto, para estudiar los siguientes aspectos:
- Caracterigzacién del material estabilizado.

- Establecimiento de las formas quimicas del cromo en cada

etapa del proceso de estabiligacidn.

- Andlisis de 1la composicién del material respecto a 1los
requerimientos para fabricar ladrillos y establecimiento del

tipo de ladrillo se puede producir.

Los puntos anteriores constituyen los objetivos de éste trabajo

que es la cuata etapa del proyecto total ya mensionado.
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II. ANTECEDENTES.
2:1 Generalidades scbre el material estabilizado.

Proceso de produccién de Cromatos y Dicromatos. (Kirk y Othmer
1979 p 54-120, Gutiérres et al 1985 p 101-1039).(fig 5)

Los cromatos y dicromatos se obtienen a partir del mineral
cromita, que es una espinela que contiene Cr(III) en los huecos
octaédricos y Fe(II) en los tetraédricos, se representa mediante
la férmula [(Mg,Fe) (Cr,Al,Fe)204], Como primer paso del proceso,
el mineral se tritura, seca y muele a un tamarfio de 74 micras (200
mesh); después se mezcla con carbonato de sodio (NajyCo3) y los
lixiviados del calcinado anterior en la siguiente proporcién:
hasta 300 partes del residuo 1lixiviado, por 100 partes del
mineral. En ocasiones para evitar la formacién de aluminatos,
silicatos y vanadatos solubles, se afade cal hasta 57 partes por
100 partes de mineral. La mezcla se calcina en un horno rotatorio
con atmésfera oxidante. La reaccidén que se lleva a cabo es:

4 FeCrp04 + 8 NazCO3 + 7 O ———> 2 Fep03 + 8 NajCrO4 +8 COp

La calcinacién se realiza entre 1100 y 1500°C por un periodo de
4 h. Posteriormente se enfria y lixivia a contracorriente el
cromato soluble, hasta una concentracién aproximada de 500 g/L de
cromato de sodio. En caso de no utilizar cal que como ya se
indicé aumenta 1la velocidad de calcinacién e insolubiliza los
aluminatos y silicatos se requiere de un proceso posterior de

purificacién.
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La solucién gque contiene los cromatos y aluminato de sodio se
pasa por tanques hidrolizantes, provistos de filtros, donde se
disminuye el pH para que el aluminio precipite en forma de
gibbsita (Al203°3 H0} , que queda atrapada en los filtros., El
cromato neutralizado que sale de estos filtros puede venderse
como tal, O evaporarse a sequedad, o cristalizarse para obtener
cromato de sodio grado técnico o tetrahidratado. A su vez este
dltimo producto puede transformarse en dicromato de sodioc por
tratamiento continuo con H2S04, evaporacidén, precipitacidén del
sulfato de sodio y cristalizacién del dicromato de sodio. El1
dicromato puede recristalizarse para purificarle y a partir de

éste obtener cromato de sodio de alta pureza por adicién de NaOH.

El residuo del proceso de lixiviado, se debe secar, moler y
reciclar para evitar pérdidas y contaminacién. Por otro lado se
debe controlar las emisiones de las chimeneas colocindoles

filtros y reciclando los polvos contenidos en éstos.

No obstante, en la planta de Cromatos de México no se reciclaba
todo el material, ya que la cromita les resultaba una materia
prima relativamente barata. La eficiencia de los procesos de
oxidacisén, lixiviado y precipitado de la gibbsita no era optima;
y tampoco se controlaban las emisiones de las chimeneas. La
cromita que se utilizaba en esta planta provenia de Sudafrica. la
composicidén quimica de una cromita de esta zona es la siguiente:
contene de Cr,0; alrededor del 60%, menos de 24% de Alz03, menos
de 11% de FeO, menos de 15% de Mg0 y vestigios de silicio y

azufre (Wallner P. 1985).
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Proceso de Estabilisacidén del Material Confinadofl).

(Bedue 1988).

El material del cementerio se seca al aire libre, se muele a un
didmetro menor de 3 mm, se mezcla con agua hasta obtener una
suspensién con una relacién 1:2 (sélido-agua) y se agita durante
por lo menos 10 min. De esta suspensién se toma una alicuota de
50 mL para determinar la cantidad de &cido que se debe aiadir, de
acuerdo a la concentracién de HY y Felt presentes en los licores
residuales de AHMSA. Se utiliza como indicador para la reaccién
de reduccién del Cr(Vi), el bariosulfonato de difenilamina, que

en el punto final vira a un color verde esmeralda.

Con base en los resultado obtenidos, se adiciona =-agitando
continuamente-, la cantidad necesaria de A4Acido residual. Es
importante que se alcance un pH suficientemente &cido (2-3) para
que la reaccién de reduccién se lleve a cabo completamente.
Terminada la reduccién se toma una alicuota de la suspensién
dcida, que ya contiene cromo trivalente, se calcula la cantidad
de base que se debe agregar y el tiempo necesario para gque la
suspensién alcance un pH estable de 8.5. De acuerdo con estos
datos se adiciona la base, que puede ser Ca0 o CaC03, agitando
continuamente para lograr la neutralizacién y la precipitacién
total de los iones transicionales presentes. Este proceso es

lento por lo que requiere de un tiempo minimo de 30 minutos.

(1) Este proceso es parte de la investigacién realizé la 1.0, Ellko Miyassko K. pars cbtener et grado
de mees -4 meestria, d:!ro del proyecto xcinvcrt‘i'uacim contratadoe por $ yn pe ot o
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Posteriormente 1la suspensién se filtra y lava en un "filtro
rotatorio al vacio" y el precipitado retenido que se denomina
"la torta" se seca. Si el lote tratado proviene de la parte que
contiene bajo contenido de sulfato de sodio y sales solubles, el
agua del proceso se puede reciclar; en caso contrario, el agua
del proceso se evapora y se obtiene sulfato de sodio impuro, que

para purificarlo se puede recristalizar.

El material estabilizado, puede volverse a confinar en el mismo
cementerio ya que no contiene sustancias solubles, o puede
utilizarse para la fabricacién de ladrillos. Como ya se comentd
en la seccién 1.3, el analisis de esta ultima alternativa,
constituye uno de los principales objetivos de este estudio
(fig 3).

Las reacciones que se efectuan en el proceso de estabilizacién
son:

w 3 3+
—_———> M+ Fedt 4+ cr +
AHMSA Fel* (ae) (3¢

+
(53

+ 2- 2-
R R TR Y

2-
+ ?gé) + H20

3+ 3+ + 2-
M + Fe + Cr ~————> ME + Fej303 + Crz03 + Na + §0O, + HpO
(39 (&)  pase $8%3 * GER°c *(B3) * 8% 2

Bao) * R8T T Nggfoe  * Iigp

Donde:

MS = Representa toda la parte insoluble y solubles del
residuo que no aparecen explicitamente en el reaccién.

M = Representa todas las sustancias insolubles y solubles
que no aparecen explicitamente en la reaccidn, pero que
después de la adicién de Acido pueden ser diferentes a
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&

Representa todas las sustancias .insolubles Y
precipitadas que no aparecen en la reaccioén.

AHMSA = Acido residual proveniente ge Altos Hornos de México
que contiene al reductor (Fe<?).

Base = Ca0 6 CaCOj,

= Calor de evaporacién del agua.

da r ) a a

Fundamento ceridmico.
Definiciones:

“Ceramica: es el arte de fabricar vasijas y otros objetos de
barro, loza y porcelana de toda clases y calidad." (Pouduvida

A.R. 1975 p 158).

"Ladrillo: masa de arcilla de forma prismatica que después de

cocida sirve para la construccién." (Pauduvida A.R 1975 p 427).

La industria ceramica estid relacionada con la fabricacién de
diversos tipos de ladrillos, ya sean refractarios o para la
construccidn;, con materiales de porcelana, vajillas y objetos de
arte, todos ellos elaborados con arcillas. Definir que es un
ladrillo no es dificil, sin embargo el hacerlo con la arcilla
resulta muy complicado pues existen una larga serie de
definiciones establecidas de acuerdo a diferentes aspectos, que
generalmente se refieren a su origen, a sus propiedades fisicas,
a sus aplicaciones o a su composicién quimica. Por ejemplo Ocampo
Nava (1975,p 3) la define como " ... la arcilla es un material

terroso que al humedecerse puede ser moldeado y cuando se evapora
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el agua adquiere resistencia mediana, la cual se incrementa

cuando la pieza se somete a un proceso de coccién."

La formacién de los minerales arcillosos se debe al proceso
llamado meteorizacién o intemperismo, mediante el cual, 1los
agentes ambientales, ya sea a través de la accién mecanica ©
quimica, producen la desintegracién de las rocas primarias y 1la
sintesis de nuevos compuestos, conocidos como minerales
secundarios. La composicién de éstos difiere de la de los
minerales primarios de donde provienen y, ademas presentan un
tamafio de particula mas pequefio, menor que 2 mu; inclusive pueden

llegar a ser de tamafno molecular.

Por lo tanto de acuerdo a su origen, la arcilla es una "roca"
secundaria, formada por el intemperismo de rocas primarias, por
lo que un mineral arcilloso contiene tanto rocas primarias como
secundarias. La arcilla se forma lentamente a partir de 1la
hidrélisis de los alumino-silicatos complejos que contienen las
rocas, los cuales forman sales solubles que se lixivian quedando
alumino-silicatos hidratados de composicién y estructura variable
y silice libre. Estas particulas estan principalmente compuestas
de un mineral llamado caolinita (Al;03°25i03°2H30) que presenta
la siguiente composicién aproximada: 47% de SiOp, 39% de Aly03, Yy
14% de H30 (Norton 1982 p 255). Asi mismo permanecen en el
residuo, particulas de roca inalteradas como el feldespato
{K20°A1503°6Si05 y x1NaAlSiy0g°x;CaAlySiz0g), la mica y el cuarzo
(Singer Vol.I p 29).



21

En la tabla 1, se presentan, los andlisis quimicos de algunas
arcillas, en donde se muestra que las mds finas tienen un alto
contenido de silice y alumina, gque juntas suman aproximadamente
el 86% del peso total; el agua combinada comprende del 12 al 15%
y el resto corresponde a impurezas que principalmente son &xidos
(basicos) de Fe (II,III), Mg (II), Ca (II), Ti (IV), K (I) y Na
(I). Las arcillas para ladrillo rojo permiten un mayor contenido
de éxidos basicos, que llega a ser del 19% del peso total.

COMPOSICION QUIMICA DE ALGUNAS ARCILLAS
t

abla 1
Componente Arcilla de Caolin Arcilla Arcilla Arcilla de
porcelana Ball compuesta ladrillo
$i03 48 46 53 68 57
Aly0, as 36 29 22 19
Fep03 0.5 0.6 2 1.6 7
Mgo - 0.4 0.3 0.2 3
Cao - 0.4 0.4 0.3 4
TiOp - 0.4 0.8 - 1
(K,Na),0 2 0.7 2 2.5 5
Hp0 12 13 12 ' 6 4
Ox.basicos 2.5 2.1 4.7 4.6 19
Ox.acidos 48 46 53.8 68.0 58
Ox.neutros 38 36.4 29 22 19

Ox.bdsicos FeQ,MgO,Ca0,Na20,K20,Mn0; Ox.neutros Al203,Cr203; Ox.écidos $i02,Ti02

Norton F.H. 1982 p 261.

El proceso de intemperismo para el caso de un feldespato puede

representarse por 1las ecuaciones quimicas siguientes: (Singer

Vol.I p 30).
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1°Hidrolisis.

K30°Al303°65i07 + 2H0 ———> Al03°6Si0,'Hy0 + 2KOH
Feldespato

2% Desilicicacidn.

\Y

Al1304°45i02°H20 + 2 510,
Pirofilita

Al303°6Si05"H0

Al303°45i05 'Hp0 ~————> RA103°25i0;°H30 + 2 Si0;
3° Hidratacién.

Al303°25103°Hp0 + H0 ————> Al304°251i0;°2H;0
Ceolinits

4° Desilicicacién.

Al203°25i03°'H0 ————> Al303°H30 + 25i0,
Didsporo

5¢ Hidratacidn.

Y

Al203°H20 + 2H30 Al,03°3H30

Gibsita
Una de las propiedades fisicas que mas caracteriza a las
arcillas, es su plasticidad. Esta propiedad, se relaciona
principalmente con 1los siguientes factores fundamentales:
(Ocampo N. 1975 p 7-10)
a) Estructura laminar.

b) Tamafio de las particulas.

La estructura laminar se debe a la diferente naturaleza de las
fuerzas quimicas que unen a los atomos en las capas Yy entre
ellas. Los enlaces de una misma capa son muy fuertes
(generalmente covalentes), mientras que entre las capas son
polares y por lo tanto mucho mas débiles. Esta diferencia permite
que las caracteristicas de los cristales sean casi

bidimensionales. Cuando se agrega una cantidad adecuada de agua a
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la arcilla, las moléculas de agua se acomodan entre las capas
laminares y aunque no existen enlaces fuertes -que son a los que
convencionalmente se denominan "quimicos"-, como en el caso de
materiales organicos polimeralizados, 1la atraccidén de tipo
eléctrico (polar) y gravitacional es suficiente para lograr una

buena cohesién.

1a medida de las particulas es importante, pues la plasticidad de
una arcilla mejora cuando el tamafio de los cristales disminuye y
el area potencialmente reactiva aumenta. La arcilla seca no es
plastica, por lo que es necesario agregar agua para lograr la
consistencia deseada. Para minerales muy plasticos la cantidad de
agua requerida es menor gque para aquellos menos plasticos. El
agua libre o que interacciona débilmente con las particulas de
arcilla, se evapora en una atmésfera seca, mientras que la que
estd unida por enlaces "quimicos", se evapora entre 450 y 500°C.
Al incrementarse 1la temperatura se realizan cambios en la
composicion de las arcillas y se pierde agua "estructural', de
tal forma que la porosidad disminuye y la resistencia mecénica
aumenta. Las propiedades finales dependen de la temperatura de

coccidén y el tiempo empleado para ello (Costales Delmar 1970).

Aspectos quimicos de las arcillas (Dickerson E.R. 1976).

El silicio, al igual gue el carbén, tiene cuatro electrones en su
capa de valencia, pero como es de mayor tamario, presenta
diferencias muy importantes con este elemento, por ejemplo

prefiere unirse mediante enlaces simples con el oxigeno y no
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forma dobles enlaces como el carbén (O=C=0). Esto hace posible
que en lugar de moléculas, se formen cadenas tridimensionales
enlazadas covalentemente, como por ejemplo las gue forman al
cuarzo. En estas cadenas, el silicio estd rodeado por cuatro
oxigenos y, a cada uno de éstos, le corresponden dos &tomos de
silicio por lo que la férmula estequiométrica es Si0;. El oxido
de silicio es un sélido covalente, con alto punto de fusidén y
estructura tetraédrica y no como el CO; gque es un gas molecular
(fig 6). Por otra parte, como el oxigeno es mas electronegativo
que el silicio, los atomos de este elemento adgquieren cierto
caradcter negativo y los silicios positivo, lo que permite 1la

formacién de enlaces polares tipo "puente de oxigeno".
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REPRESENTACION DEL CARBON, BILICE Y
8US OXIDOS
fig 6

cuarzo SiOz ’

02020,

Carbdn Sitice COZ

Dikerson 1976.

En las arcillas, la red esta formada por capas de silicatos y
capas de alumina o gibbsita, en relacién 1:1 6 2:1. Estas capas
estdn fuertemente enlazadas entre si, a través de puentes de
oxigeno, y la carga aniénica se origina por sustituciones

isomérficas del Si por Al, en la capa de silicato y del Al por
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Mg, en la de alumina. La diferencia entre los cuatro electrones
del silicio, tres del aluminio y dos del magnesio producen 1la
presencia de cargas negativas sobre el polimero, que de acuerdo
al principio de electroneutralidad se deben balancear con
cationes, que dquedan unidos a 1la estructura por fuerzas
electrovalentes. La complejidad de 1las estructuras de 1las
arcillas se atribuye principalmente, a la gran cantidad de
combinaciones que se pueden producir por las sustituciones

isomérficas.

El grupo tetraédrico 5104‘4, representa a la unidad anidnica
fundamental de todos los silicatos complejos. Es una unidad, que
no tiene ningun oxigeno compartido y cada uno de ellos estd
cargado negativamente (fig 7). Como ya se dijo, en la silice
todos 1los oxigenos estdan compartidos, pero cuando solamente
utiliza dos de sus oxigenos, se forma una cadena que tiene como
férmula 8103'2 (fig 8) y cuando cada &tomo de silicio comparte

tres oxigenos resulta una cadena de férmula sizos'z.
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REPRESENTACION DE OXIDOS Dﬁ.BILICID EM BU YORMA ANIONICA
Lig 7

13D

KNw;
lll;:

Dikercon 1976,

La estructura de la caolinita que tiene una relacién 1:1, se
muestra en la fig 9. El sandwich que estd formado por silicatos,
Y por capas de aluminios y oxhidrilos, forma una estructura
tridimensional. E1 agua y otras moléculas pequefias pueden
introducirse entre las capas de la caolinita o cualguier otro
mineral arcilloso y quedar unidas por fuerzas polares. Debido a
la presencia de agua intersticial las placas de mineral pueden
deslizarse entre si y, en consecuencia las arcillas cuando estan
himedas son plasticas y maleables. Cuando la arcilla es horneada
o sometida a calor en un horno el agua entre las capas se pierde

y las capas forman una estructura rigida.
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2~
3

fig 8

REPREBENTACION DEL 8IO

Dikerson 1976.
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REPRESENTACION DE LA ARCILLA "CAOLINY
fig 9
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Dikerson 1976.

La mayoria de las propiedades quimicas de las arcillas se deben a
la gran superficie de contactc que presentan, ya que es ella la
que le imparte su alta reactividad quimica. El &rea activa esta
relacionada al pequefio tamafio de las arcillas, a la existencia de
cargas eléctricas y a la presencia entre las capas de diversas
moléculas, principalmente de agua. Esto permite que las arcillas
puedan adsorber moléculas organicas, impurezas del aire y grasas
Y, en consecuencia, se pueden utilizar para fines de limpieza,

inclusive pueden funcionar como shampoo.
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Clasificacién de 1as arcillas.

Desde el punto de vista geoldgico, se distinguen,
fundamentalmente las primarias o residuales, y las secundarias.
Las primeras casi siempre son de origen hipogénico (la alteracicn
o8 debajo de la superficie) y permanecen en el mismo lugar de su
formacién. Las segundas, son acarreadas a lugares diferentes al
de su origen y se pueden clasificar en seis tipos: (1) fluviales,
arcillas de rios que forman depdsitos pequefios de baja calidad;
(2) lacustres, arcillas de lagos que forman capas uniformes de
buena calidad; (3) marinas, arcillas de mar gque son mas
homogeneas que las anteriores; (4) de deltas, que son arenosas y
de composicién irregular; (5) glaciales, formadas por la accién
de grandes masas de hielo sobre rocas cristalinas; y (6) edlicas

(De Pablo 1964 p 51).
Norton F.H.(1952), clasifica las arcillas como:

- Arcillas blancas de calcinacién (empleadas en objetos blancos)
que a su vez se subdividen en caolines, (residuales vy

sedimentarjios); y arcillas grasas.

~ Arcillas refractarias ( con punto de fusién superior a 1600°c,
pero no necesariamente de calcinacién blanca) subdivididas en
caolines (sedimentarios); arcillas refractarias =~ de pedernal y
plasticas -; y arcillas de alto contenido de alumina (gibbsita

y diasporo).



31

~ Arcillas de productos arcillosos pesados (de baja plasticidad,
pero conteniendo fundentes) donde se encuentran arcillas y
pizarras para ladrilleos de pavimentacién; arcillas y pizarras
para tubos de desagiies, y arcillas y pizarras para ladrillos y

tejas huecas.

- Arcillas para gres (plasticas con fundentes).

~ Arcillas para ladrillos (pldsticas con 6xido de hierro) que se
subdividen en arcillas de terracota y ladrillos de fachada y

comunes.
~ Arcillas facilmente fusibles (con' m&s o6xido de hierro). Las
arcillas también se clasifican con base a los principales

minerales que la forman, como: (G.Bieler 1952; Ocampo N. 1975).

A) caolinitica:

= Cootfn, dickrita, nacrita. ( Al;03 ° 2 SiOp ° 2 Hz0 ).
= Refractaris. ( 2 Si0p * Alz03 ° 2 H0 ).
=~ Anauxita. ( 3 Siog * Alz03 ° 2 Hy0 ).
= Aléfena. ( 2 8i0p * x Alp03 ° 2 H0 X1 ).

B) Haloisitica:

~ Haloisita. ( 2 Siop * Alp03 * 2 Hy0 + 2 Hp0 ).
= Metaholisita. ( 2 SiOp + Al03 ° 2 Hp0 ).

C) Montmorillonitica:

- Wontwrillonits. ( Al307 ° 4 SiOz ° Hp0 + z H0 ).
(Bentonita). ( Mgo ) °



32

- Nontronits. ( Al203 ° 4 SiO; * H0 + 2z H20 ).
( FeO ) °

- seldetits. ( Al03 ° 3 8i02 * Hy0 + z Hp0 ).

D) Ilitica 6 bravaisitica:
< 1lties {( Fe, Mg, Ca, K, Na )* Aly03°3 Si02°H20 + z H20 ).

E) Sepiolitica:
- sepiolftas. { (MgH2)9 (Sig011)3 ° 3 H20 + 2 H30 ).

F) Paligorskita:
- Paligorskits. { (Hqua/z)g (Sig4011)3 ° 3 H20 + 2 Hp0 ).

Pastas cerdmicas. (8inger.vol.I,p 459-615; Kirk Othmer.Vol.S)

El término "pasta" se refiere tanto a la mezcla de materias
primas preparada para la fabricacién de cualquier producto, como
a la parte principgl de dicho producto. La composicién de estas
pastas se basan en la relacién arcilla-feldespato-pedernal y los
porcentajes de cada componente se calcula con el diagrama

ternario (fig 10).
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DIAGRAMA TERNARIO
fig 10
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Tipos de pastas:

Ladrilleria.- Este tipo de material requiere de una pasta
tosca coloreada preparada por los métodos mas sencillos y a
partir de arcillas naturales, absorbe entre 5 y 20% de agua, y el
CPE“’, cono pirométrico equivalente (medida de la. .
refractariedad) llega hasta el cono 26 (15809C). Se utiliza

principalmente para la fabricacién de ladrillos y baldosas.

) CPE u tl cono pirométrico ivalente es pruebs de resistencis s ls ¢ raturs y ti de
Ed nrapobtmr MY:I“" nfmc(oanefcnrse a Areuyo R,, Norton 1982 y Kﬂey Dthmer Vol 20 3¢
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Refractaria.- Este término se refiere a pastas esenclalmente
de CPE que va de 26 a 42 (1580-2000°c). Presentan diversos
colores y su textura va de media a basta. Se subdividen con base

en su refractariedad y en su naturaleza quimica.

Aislamiento térmico.- Son pastas especialmente porosas que

tienen la misma base que las pastas de ladrilleria o refractaria.

El gres.- Pasta densa y econdémica, es de color variable,
impermeable pero opaca y se rompe con fractura concoidal o
pétrea. Fabricado tradicionalmente a base de arcillas plasticas

de grano fino, puede moldearse en piezas muy grandes.

De arcilla refractaria.- Son pastas moderadamente finas,
porosas, blanquecinas, de tipo ternario y utilizan arcillas
refractarias naturales en lugar de los caolines, arcillas grasas
o arcillas de gres. Su estructura abierta permite la fabricacién

de piezas resistentes de gran tamafio.
Ladrillos comunes.

Se les denomina "ladrillos comunes" a aquellos que se  fabrican a
gran escala, sin ningun proceso especial que evite la presencia
de manchas superficiales. Se usan par la construccién en donde no
importa el aspecto del ladrillo, por ejemplo, pies de muros y
macizados., El tipo de pasta es de mamposteria. Para su
fabricacién se utilizan como materias primas arcillas locales
facilmente obtenidas junto con arena, chamota y cenizas y la

cochura se realiza entre 960-1180°C.
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También se consideran "ladrillos comunes" al ladrillo de fachada
y el de produccién normal. En estos se cuida un poco mas su
aspecto final, pero el tipo de materia prima y de fabricacion es

el mismo que para los ladrillos comunes.
Materias primas no plésticas. (8inger vol I tomo 9)

Existen varias materias primas no plasticas utilizadas en pastas
de arcilla, que reducen la plasticidad y consecuentemente el
tiempo de secadoe y la contraccidén durante el mismo, en cambio
aumentan la resistencia en fresco y algunas veces también la
resistencia tras 1la cochura, modifican el intervalo, y 1la
temperatura de envejecimiento y las propiedades del producto
cocido. Las tres materias primas mds importantes para la ceramica
fina son: 1la silice, el feldespato y las cenizas de huesos.
Existen también otros materiales no plasticos que cuando se
mezclan con otro plastico constituyen el componente principal de

ciertos cuerpos ceramicos.

La silice se utiliza finamente molida y constituye el componente
principal (aproximadamente de 20-50%) de pastas ceramicas
normales para la fabricacién de 1loza, porcelana y material
sanitario. Puede introducirse como pedernal calcinado molido o
como cuarzo molido, pero debe considerarse que los efectos de las
dos materias primas son diferentes y que se eligen dependiendo de
las caracteristicas que se desean presente el producto final. El
feldespato se utiliza como fundente en pastas y vidriados

cerdmicos, y este término se aplica a un cierto nuimero de
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silicatos de aluminio alcalinos o alcalinotérreo (Na(I), K(I),
Ca(II), Li(I), y en algunos casos Ba(II) y Ce(II)). Los
feldespatos potasicos son los mas importantes en ceramica; los
sédicos para vidriados ya que tienen menor punto de fusién. El

intervalo de puntos de fusién es de 1100 a 1532°c.

También se utilizan otros minerales en lugar de los feldespatos
como la sienita nefelina. la ceniza volcdnica o pémez, no se usa
para vidriados transparentes ni pastas blancas, y las cenizas de
huesos se utilizan sélo para porcelana especial o porcelana de

hueso.

Aparte de los ya mencionados, que son los mads importantes,
existen agregados de aluminio como éxido o hidréxido para
refractarios o pastas especiales. También se agregan fuentes de
6xido de calcio y magnesio como carbonatos o minerales que los
contengan (dolomita, magnesita). Aunque la cal y la magnesia son
refractarios, reaccionan con 1la silice y 1la sosa para dar
productos de bajo punto de fusién y por lo tanto actian como
fundentes en pastas y vidriados. En general, reaccionan con la
ar'cilla, pedernal y feldespatos para dar una masa vitrea, la cual
tiene mayor resistencia y menor porosidad, pero también sufre
mayor contraccién. La cal y la dolomita pueden utilizarse en la
preparacién de pastas para lozas, material sanitario, baldosas
para pisos y paredes, en una concentraci.én del 3 al 2% de cal y
dolomita. La magnesita y la dolomita se utilizan extensamente

para la fabricacién de ladrillos refractarios.
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Pundentes.

Existen numerosos materiales reactivos de bajo punto de fusidn
que facilitan la maduracidn de pastas y vidriados a temperaturas
inferiores. Son compuestos de metales alcalinos como litio, sodio
y potasio, y de alcalinotérreos, como calcio, magnesio y bario,
Tambien puede contener otros elementos, entre ellos el boro,
cinc, plomo y bismuto. Los elementos se agregan, generalmente en
forma de oxidos, o de carbonatos cuando se trata del sodio,
potasio y bario y, especificamente como nitrato de potasio o

sulfato de bario.

2.3 Cerdmica con Cromo.

Generalidades de la cromita. (Betejtin A. 1970 p 318-20).

Como ya se dijo, pertenece al grupo de las espinelas cromiferas
con fdérmula comun (Mg, Fe)(Cr, Al, Fe)304. En la naturaleza se
presentan indistintamente y sus propiedades y sus caracteres
exteriores son tan parecidos que se requiere realizar un analisis
quimico para distinguirlas. En la practica, todas estas espinelas

se denoninan simplemente "cromitas".

Por su composicién se distinguen 1las siguientes especies
minerales: la cromita, propiamente dicha FeCr;04 (muy rara en la
corteza terrestre, se encuentra en meteoritos); la magnocromita
(Mg, Fe)Cra04; la aluminocromita Fe(Cr, Al)204 y la cromopicotita
(Mg, Fe) (Cr, Al)204. La composicién quimica puede variar en

intervalos bastante amplios: del 18 al 62% de Cr03; de 0 a 18%
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de FeO; de 6 a 16% de Mg0O; de 0 a 33% de Al03; de 2 a 30% de
Fez03. Ademas ocasionalmente contiene otros &xidos: TiO,, hasta
el 2%; MnO, hasta el 1% y vestigios de 2n0O, NiO, CoO (Palache C.
et. al., 1985 p 709-12). Cristaliza en sistema cubico, se
encuentra en forma de pequefios cristales octaédricos. El color es
negro. las espinelas cromiferas que contienen hierro presentan
débiles propiedades magnéticas como consecuencia del

paramagnetismo del Fe(III) (ds).

Los rasgos que distinguen a las espinelas cromiferas son su color
negro, la raya parda, la elevada dureza y la reaccién al cromo.
No se funden al soplete, la perla de bdérax en estado frio es
verde esmeralda (reaccién distintiva del cromo). No se disuelven

en los Acidos.

Las cromitas son la unica materia prima para la obtencién de
ferrocromo, que se usa en la fundicién de aceros especiales de
alta calidad al cromo, también se utiliza para el cromado que
evita la corrosién. Cierta parte de las cromitas se utilizan en
la industria quimica, en la fabricacién de pinturas estables, en
la industria de curtidos y en 1la fabricacién de derivados
quimicos como dicromatos, cromatos, etc. Las menas de baja
calidad, pobres en Crz03 y ricas en 6xidos de hierro II y III, se

emplean en la fabricacién de ladrillos refractarios.
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Cromita en la industria cerémica. (8inger F. Vol.I tomo 9 1976 p
165-667 Diaz Toledo 1976; Kirk oOothmer.Vol20 p 1-37)

Aproximadamente el 40% de la produccién mundial de cromita se
emplea para refractarios. El punto de fusién de hierro puro es de
2180°C, pero el intervalo de temperatura de la serie de cromitas
naturales es de 1700°C a 2100°C; el de las cromitas utiles para
refractarios tienen puntos de fusién superiores a 1900°C. El
punto de fusién no estd relacionado directamente con el contenido
de cromo sino con la naturaleza de las fuerzas quimicas del
mineral, por lo que la aptitud de una cromita para constituir un
refractario parece depender de su caracter mineraldgico y de 1la
distribucién de tamafios de Crane. Los silicatos presentes parecen
combinarse con el 6xido de hierro y forman una matriz gque

.

mantiene unidas las particulas de cromo.

Los 1ladrillos refractarios neutros de cromita se fabrican
directamente a partir de cromita natural molida con adicidn de
una pequefia cantidad de aglutinante. Su aplicacién principal es
el establecimiento de una zona neutra en revestimientos de
hornos. (Robitscheck J. 1940). La cromita se emplea también con
magnesita para fabricar refractarios de cromo-magnesita ya gque
son mas durables que los de cromita, magnesita o silice.
Refractarios de 6xido de cromo. (Diaz Toledo 1976; Norton, Kirk
othemer.vel20).

La composicién de la cromita utilizada en refractarios es 1la

siguiente: Cr03 30-50%; Al;03 13-30%; la suma de éstos no debe
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ser mayor de 60%; FeO 12-16%; Mg0O 14-20%; S10, 3-6% y Ca0 hasta
1%.

La mayoria de las mezclas modernas para ladrillos de cromita
contienen 10% de magnesio en forma de 6xido magnésico cdustico o
sinterizado. Se pueden hacer adiciones, para aumentar 1la
refractariedad de 1la mezcla de cromita, con: arcilla de
ladrillos, gres, arcilla refractaria, caolin, bauxita, hidréxido
de aluminio, chamota hidrargilita, cal caliza, dolomita, espinela

artificial, sales de cromo, baritas, etc.

Los refractarios que se fabrican con éxido de cromo se clasifican
de acuerdo con Singer (1976, Vol. I, Tomo 9 p249-~52; 1976, Vol.
III, Tomo 11 p 249-51) en: .

- cromo-magnesita,

- magnesita~-cromo,

- cromita.
El ladrillo de cromo-magnesita presenta resistencia mecanica y
estabilidad a temperaturas altas. Su resistencia al
resquebrajamiento puede clasificarse entre buena y excelente.
Este material tiende a hincharse cuando entra en contacto con

6xido de hierro.

Se utiliza en hornos metalurgicos no férreos, convertidores y
hornos de fusién de reverbero y otros hornos. El tipo de pasta es
refractaria. La materia prima es la cromita y magnesita calcinada

a muerte(3), para su preparacién se requiere moler el material y

(3) La colcinacién a musrte es un tratamiento previo en et que la megnesita o la dolomita, son sometidos
pu.‘ (&llu{lo;"u‘\) la febricacién de refractarios.Se calcinen en horno rotaterio ode cuba a 1100 of
o L] az
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clasificarlo por tamafios, ya que el tamafio es un factor que
ejerce un gran efecto sobre la resistencia al choque térmico. lLa
pasta se amasa con 6-7% de agua y se moldea, prensidndola en seco.
Se seca en un ambiente templado de 27-35°C durante 8 dias y la

cochura se hace en hornos periédicos a 1400-1650°C.

El ladrillo de magnesita-cromo es muy semejante a la anterior ya
sea en lo gue se refiere a su fabricacién o a sus

caracteristicas.

El ladrillo de cromita se caracteriza por su elevada resistencia
a la corrosién, causada por las escorias y fundentes basicos y
por una resistencia maderada al ataque &cido. En general, las
escorias basicas no se adhieren al ladrillo de cromita, pero en
ciertas condiciones poco frecuentes, el éxido de hierro se
absorbe y produce una expansién perjudicial. Por otra parte tiene
refractariedad bajo carga y resistencia al choque térmico
relativamente bajas. Este material se utiliza en hornos basicos
de solera abierta y otros hornos, también se usa como capa neutra

entre magnesita y silice.

El tipo de pasta que se obtiene es refractaria y las materias
primas gque sSe usan en su preparacién son, la cromita,
aglutinantes organicos y/o aglutinantes cerdamicos. Se moldea en
prensa mecénica o hidriulica y para el secado se requiere de
mucho cuidado ya que los ladrillos crudos son muy fragiles. Para
la cochura se acepta un maximo de 1420°C, en caso de tener

magnesita se acepta hasta 1760°C.
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IXI. PARTE EBXPERINENTAL Y RESULTADOS.

3.1 Descripcién de la parte experimental.

Los experimentos que se realizaron tienen la siguiente secuencia:

a) Se tomarén muestas del cementerio y se sometierén a los
siguientes andlisis:

flucrescencia
sspectroscopia infrerrojs.
difraccion de rayos X

b) Las muestras del cementerio se procesaron de acuerdo al
procesc establecido en 1la seccién 2.2. El residuo
estabilizado se sujeté a los sugientes anédlisis:

fluoresencis
espectroscopfe infrarrojs

difraccion de reyos X

cusntitativos(®): sbsorcién atémica, turbidimetrfa,
flamometria y gravimetris.

Este material estabilizado se procesé de dos formas como se

indica en las secciones siquientes:'

c) El material fue horneado por espacio de una hora a

1100° ¢ para producir el 1ladrillo. Cada muestra se

(&) Estos resulteios se presentan en la perte final del cepftulo pera los tres
tipos de mumestres.
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sometié al proceso de coccién sin tratamiento previo de
humidificacién o molienda. El1 material ya horneado se
sujeté a los suigientes andlisis:

espectroscopis infrqerroja
difraccién de rayos X

d) Las nuestra estabilizadas secas al ambiente se prensan
a 30 1b y se hornean por espacio de una hora a 1100° c,
posteriormente se sometieron a los siguientes andlisis:
aspectroscopfa infrarroje

difraccion de rayos X

3.2 Oorigen de las muestras estudisdas.

De acuerdo con los estudios preliminares sobre la composicién del
material confinado (Villalobos P. Mario 1987 p 57-61), que
indican que estd conformado principalmente por dos prototipos y
sus mezclas (sec 1.2), en esta investigacién se analizaron 1las

siguientes muestras:

tipo I, muestra compuesta que representa el material
confinado en 1la parte alta del cementerio. Tiene un alto
contenido de sales solubles, principalmente sulfato de sodio y
sulfato de cromo. Se conformé con cinco muestras procedentes de
diferentes niveles de tres pozos de muestreo (fig 11 y tabla 2).
Ya preparada la muestra, se estabilizé con &cido residual de
AHMSA y cal, de acuerdo al método descrito en la sec. 2.1
(Gutiérrez et al II, 1988) y (Sedue 1988 p 20-22). Después del
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tratamiento la muestra compuesta se secé al aire, se molid, se
tamizé en una malla de 0.297 mm y se conservaron en bolsas de

polietileno cerradas a temperatura ambiente y en un medio seco.

tipo II, muestra compuesta representativa de la parte baja
del cementerio, contiene menor cantidad de compuestos solubles
que el tipo I. Se preparé con tres muestras procedentes de
diferentes estratos de un pozo (fig 11 y tabla 2). Esta mezcla se

tratd de la misma forma que el tipo I.

tipo III, es una mezcla homogénea compuesta por cinco
porciones de igual peso procedentes de cinco pozos de muestreo
(fig 11 y tabla 2) situados tanto en 1la parte alta del
confinamiento como en la baja. Esta formada por material de los
tipos I, II y atipicos‘s’ y fue estabilizada en la forma descrita

para el primer tipo.

(5) Lot atfpicos son los materiales que no son carscterfsticos de ninguna de
las clases que representsn al cementerio. Esto ‘es estén formados por
suelo de la zone cercana 8l cementerfo, asf como de tepetete y no de
msterisl proveniente directamente de e planta de Cromatos de México.
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LOCALIZACION DE LOS PUNTO8 DE MUESTREO

Y DATOS COMPLEMENTARIOS.

tabla 2
numero de localizecion profundided (m) masa (9)
muestra en el comenterio
Material tipo I
1,1 13.25m de canchas de tenis 0.40 135.25
24.40 m terrenos Good Year
1,2 igusl que 1,1 0.60 114.65
11,3 13.35 m canchas de tenis 1.50 227.18
22.65 mterrenos Good Year
11,4 4.3 m canchas de tenis 0.56 595
24.5 m terrenos Good Year
1n,s igual que 11,4 1.00 1 200
Material tipo II
v,6 27.9 m calle lateral 0.25 1 444
58.30 m escuela
w,7 iguatl que 1V,6 0.50 1 600
1,8 jgual que iv,6 1.00 1 342
Material tipo III
1 25.8 m de canchass de tenis - S 000
26.74 m terrenos Good Year
2 4.7 m canchas de tenis - 5 000
24 m terrcnos Good Year
3 26.5 m calle lateral - 5 000
56 m escuela
4 9 m caltle leteral - 5 o000
16.5 m escuela
5 9.7 m pastizales escuela - S 000

39.6 m terrenos Good Year




DIAGRAMA DE LOCALIZACION DE
PUNTOS F'D'E MUESTREO

LOS

ig.ll
Pastizales.
Terrenos
de ‘.
GOOD YEAR OXO. S
: ¥
- K
Canchas o °
de L [ b4
Tenis. ' 3 Escueis:

e

.l_‘l__ Caile Lateral.

Ex-Plantade Cromafos de Mexico

Escalg aproximada 1:1000

Pastizales.

9



47

3.3 Resultados experimentales de la muestra del tipo I.

3.3.1 Material original del cementerio.

El material original tiene aspecto salino, es de color amarillo y
es higroscépico. Su an&lisis por fluorescencia muestra alto
contenido de §; por otra parte, también contiene pequeiias
cantidades de K, Ca, Ti, Si, Al, Fe y Cl. El1 andlisis por
infrarrojo (tabla 3 y fig 12), muestra la presencia de agua de
cristalizacién (H-QH), sulfatos y cromatos; ademds se observan
sefiales menos intensas de fosfatos, hidroxilo (M-gg)“’,
bicarbonatos o carbonatos y silicatos. El1 estudio de difraccién
(tabla 4 y fig 16) indica principalmente la presencia de NazS04 y
ademds se observan las sefales de otros compuestos secundarios de
interés, como cromato de sodio soluble NaCrO04, cromita insoluble
Fe0(Al,Cr) 203, oxido de aluminio y aluminosilicatos complejos que

contienen hierro.

Se obtuvieron dos difractogramas ya que la gran cantidad de
sulfato de sodio que contiene este tipo de material dificulta su
interpretacién. La intensidad relativa de las sefilales de los
otros compuestos presentes, es muy baja. No se observan picos
caracteristicos de fosfatos ni de carbonatos como en el caso de

la espectroscopia de infrarrojo.

(6) L& vibracién del hidroxilo tiene carscteristices diferentes si éste se
encuentra unido & un H o algin otro catién el cusl puede se un metal como
Fe y Al.
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DIAGRAMA DE ESBPECTROSCOPIA INFRARROJA
DEL MATERIAL TIPO I ORIGIMAL

fig 12
100.007
70T
8,
A
000 —
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" Donde A=agua de cristalizecién; B=hidroxilo; Dsbicarbonato; E=fosfato; F=sul fato; Gzcromato; H=silicato
Bandas tomadas de Conley T.R.1979; Gadsden J.A. 1975.
DIAGRAMA DE ESPECTROSCOPIA INFRARROJA

DEL MATERIAL TIPO I ESTABILIZADO
fig 13

0.00]

4000 3000 2000 D00 cm-

Donde A=agua de cristalizacién; Bshidroxilo; D=bicarbonato; E=fosfato; F=sulfato; Gscromato; Wssilicato

Bandas tomedas de Conley T.R.1979; Gadsden J.A. 1975.
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DIAGRAMA DE ESPECTROSCOPIA INFRARROJA
DEL MATERIAL TIPO I HORNEADO

fig 14
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Donde Asfosfato; B=sul fato; Czsiticato,
Bandas tomadas de Conley T.R.1979; Gedsden J.A. 1975.

DIAGRAMA DE ESPECTROSBCOPIA INFRARROJA
DEL MATERIAL TIPO I PRENSADO

fig 15
100.00{"
%aT
o S
[ C
-
B8 B
A 7 A
— — —
0.00 . — r s
4000 3000 2000 1000 cm-?

Donde A=fosfato; Bssulfato; C=silicsto

Bandas tomedas de Conley T.R.1979; Gadsden J.A. 1975.
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ANALISIS DE ESPECTROSCOPIA
INPRARROJA TIPO I

tabla 3
Tipo Bandes Sofales . Sefistes Sefiales Sefiales
de especificas del tipo ! del tipo § del tipo ! det tipo
vibracion ™) originel estabiiizedo horneado prensado
HeQh vi 3000-3600 3447 3418,3475, 3547 . .
v2 1500-1550 1508, 1526, 1543 1508, 1522, 1542 . -
-0 v1 3500-3700 3628 3547,3600,3688 - -
v2 600-1200 616,438, 1130 602,1007, 1156 - -
v3 1300-500 | 1437, 1458,147% 1398, 1458, 1490 - -
€03 vq 1050-1100 - - - -
v2 800-900 - - - -
v 650-725 668 658 - -
Heo3 ® 2400-2600 - - - -
v2 1600-1700 |  1627,1636,1654 1622, 1653, 1684 - -
v3 950-1020 - 1007 - -
v4 800-350 . . - -
vy &50-725 580 658 - -
PO& vy 2200-2400 2360,2343 - 2361,2343 2363,2343
v3 950-1075 - 1007 - -
v§ 400-600 460,483 462,480,566 520,544,556 453,597
$04 vy 1000-1150 1130 1007,1111,1156 1155 1119, 1153
v§ S575-67% 616,638,668 602,658 594,611,676 612,452,676
Cro4 vs 800-970 907 - - -
V4 360-450 460 - . -
$i04 v3 800-1100 907 1007 923 923
v 450-500 460,483 462,473,489 465,480 453,476

{*) Conley T.R.1979;

© Vibracién relscionads al movimiento del hidroxilo dentro det bicatbonsto.

¥(1,2,3,4) son formas de vibracion sensibles sl infrarrojo.

¥ vibracion det hidroxito que tiene un catidn diferente at W*

Gadsden J.A. 1975.
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ANALIBSIS DE DIFRACCION
DE RAYOB X, I ORIGINAL

tabla 4
Compuesto Picos tedricos* Picos
experimentales
Naso 348 %:83
a . .
(A) 4 3.18 3.18
1.66 167
Na,Cro 3:93 2:88
(B) T82EE54 209 409
4.97 -
— o3 3
romlta . .
redTAL, Cr) 70, 1.58 1.59
176 371
Al,0 389 3:2%
(Rapgh 2 5:13 <
.20 -
caTio %'gi ‘}'38
aTl - .
(E) 3 2.70 3.69
5.40 -
sio 336 33
asS 1! . .
(F) 2 1.82 1.84
sio 3'23 g'gg
(6y>%2 5184 5.88
Fe3Al;(Si04) 1.2 igg
1 . .
(H)FE37221525423 2.87 2.88
104 109
Alo04,45i0 PR 2.5
(13,0 2 3.00 3.08

(A,8,..) = cads letra refiere &l pico caracter{stico del difractograma respectiva.
(*) Son las sefiales que caracterizan al compuesto.

(*) Tomadas de Inarganic index tc the Powder Difraccién File (1968).
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3.3.2 Material estabilizado.

Una vez que el material I se estabiliza segun el proceso descrito
en la seccién 2.1, se obtiene un producto de color café rojizo,
insoluble que no produce vapores al adicionar acido nitrico. El
material se disuelve parcialmente en acido clorhidrico
desprendiendo dioxido de carbono y es higroscépico, aunque en
menor proporcién que el anterior. El1 andlisis por fluorescencia
(fig 17) muestra sefales muy intensas de S, Ca y Fe; y también se
observan picos de los siquientes elementos, que estan enumerados
en orden descendente de intensidad: Al, Si, Cr, Ti, K, P, Cu y
Zn. En el estudio por infrarrojo (fig 13 y tabla 3) se detecta al
hidroxilo no en forma de agua (M-OH) asi como, agua de
hidratacién (H-QH), sulfatos y silicatos, se observan indicios de
fosfatos y bicarbonatos. Por otra parte, el estudio por
difraccién de rayos X (tabla 5 y fig 18) muestra principalmente
la presencia de 2CaS04.H;0. Ademas aparecen sefiales de los
siguientes compuestos de cromo: Crp(804)3, Cr(OH)3, e indicios de
cromita, Por otra parte, el aluminio se encuentra formando
compuestos del tipo de feldespatos, aluminosilicatos e
hidréxidos; el hierro se detecta como hidréxido ferroso, Fe(OH)3,
y férrico FeOOH; y también dentro de la cromita y asociado con el
aluminio y la silice, como fosfato y como sulfato basico. El1
hierro y el calcio que, anteriormente no eran significativos, al
ser agregados en el proceso de estabilizacién pasan a ser 1los

componentes principales.
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ANALIBIS DE DIFRACCION
DE RAYOS X, I ESTABILISADO

tabla $

Compuesto Picos Picos Compuesto Picos Picos
teéricos* exp. tedricos* exp,
(A)2C0804 . K20 3.00 2.98 2.57 2.58
6.0 5.9 (1)Fe3AL2(8104)3 1.5 1.5
2.80 2.78 2.87 29N
6.01 5.9 4.04 4.05
(8)Cr2(304)3 5.9 5.94 (4)PFe00H 7.40 7.49
3.54 3.53 3.3 3.30
M N 1.64 1.6
5.9 5.9% 7.40 7.49
(cycr(o)s h.48 4,50 (KX)SFe00H 2.5% 2.58
4.87 4.85 2.26 2.26
3.34 3.33 1.69 1.68
4.87 4.85 4.61 4.60
2.48 2.50 (L)Fe(OH)($04), 4.9 5.04
(D)Cromita 1.46 1.47 2120 3N 3.1
FeO(AL,Cr)203 1.58 1.54 5.85 5.87
4,76 4.85 5.85 5.87
(E)PAL(OH)3 4.38 4.4 (M)Fe(OH)2 4.60 4.60
2.92 29N 2.40 2.39
1.72 1.72 2.82 2.81
4. 75 4.85 &.60 4.60
(F)Ca5Si207(C03)2 3.00 3.03 (N)Fe(oH)2 2.42 2.4k
1.90 1.90 4.61 4.60
3.10 . 2.8 2.81
7.33 7.49 4.6% 4.60
3.34 3,33 (0)FePU4. 2020 2.78 .78
(Gyasioz 4.26 4,25 4.69 4.60
1.82 1.81 437 4.3
- - 6.51 6.47
4.05 4,05 (P)Ca3(PO)2 2.8 2.8
(W)siog 2.49 2.50 2.57 2.58
2.8 2.81 1.70 .72

- - 8.01 -

(A,B,..) = cads Letrs refiere al pico caracterfstico del difractograms respectivo.
(*) Son las sefales que caracterizan sl compuesto.

(*) Tomados de lnorgsnic Index to the Powder Difraccisn Ffle (1968).



DIAGRAMA DE FLUORESCENCIA DEL
TIPO I ESTABILIZADO

Ca

ﬂ

Ti

fig 17

Ti

Si
Cr

Cr Fe
N N
Cr

Fe

Cr

=

SS



DIAGRAMA DE DIFRACCION DE RAYOS X
TIPO 1 ESTABILIZADO
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3.3.3 Ladrillo producido por horneado.

El material después de ser horneado a 1100 °C por espacio de una
hora no adquiere resistencia mecanica y toma un color cafée
obscuro, pierde el agqgua de cristalizacién y los carbonatos o
bicarbonatos que contenia; por lo que en el infrarrojo ya no se
observan los picos caracteristicos a estos grupos funcionales. Se
observan las sefiales de los sulfatos y silicatos, e indicios de
fosfatos (fig 14 y tabla 3). El andlisis de difraccién de rayos X
muestra diferencias notables respecto al material no horneado, en
el caso del cromo el Crz(804)3 se convierte en KCr(s804)2 Yy
cromita cdlcica, ademas se forma la ubarovita CazCra(8i04)3. El
aluminio se presenta como albita de alta temperatura y como
aluminosilicatos, pero no se observa el hidrdxido. El hierro sélo
se detecta como hematita, AFez03, ya no aparecen las sefales de
los sulfatos y fosfatos anteriores; ni de agquellos compuestos que
formaba en asociacidén con el aluminio y la silice. El sulfato de
calcio hidratado se transforma en anhidrita casOo4 (fig 19 y
tabla 6).
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ANALIBSIS DE DIPRACCION
DE RAYOS8 X, I HORNEADO
tabla ¢
Compuesto Picos Picos
teéricos® experimentales

.50 .50

(ArCe80s .85 .as
.33 .33

.87 .86

.69 .68

(9)Fe203 - -8
3.66 66

.51 .51

Albita de alta .18 .18
(EySaALs 130 3] B
(©) 308 a6 RT3
(naAlSiO‘ 3.10 3.10
oppe 2.59 2.59
4.28 4.29

4.49 -

& )cw'crsoi‘g ')' 583 53‘5
*aErasions 1.60 1.60
Ca2AL 281 .85 .85
(FyCa2AL28i07 -2 f_,"
43 2.45

.23 4.29

Tio2 3.25 3.25

© & 169
49 2.49

.25 3,25

cati i 138

8 o o
(HyEaTIOS .70 2.7
.40 5.43

Ca3Ti 92.73 9.60
(ncesTizor 4£.87 4.89
2.73 2.71

9.7 9.60

KCr($04) 3.68 3.66
CHRERE22 2.38 2.0
8.10 8.1%1

8.10 3.1

Cromita 1.87 1.86
(erzo‘ 2.31 2.33
5.56 5.43

5.56 5.43

(A,8,..) = cada letra refiere al pico caracterfstico del difractograma respectivo.

(*) Son las sefiales que caracterizen al compuesto.

(*) Tomados de Inorgenic [ndex to the Powder Difraccién File (1968).
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DIAGRAMA DE DIFRACCION DE RAYOS X
MATERIAL TIPO I HORNEADO
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ANALISIS DE DIFRACCION
DE RAYOS8 X, I PRENSADA

tabla 7
Compuesto Picos Picos
) tedricos* experimentales

(a)e~Fe203 187 183
2.46 2.46

6.43 -
(B)CaFez04 %.gg %.gg
1.5 1.50
1.83 1.81
dnc Ubarovita 2.68 2.68
3cra (8104) 3 ileo 162
‘333‘\16012 .CaS0, g. Zg g . z?
(D) 2.17 2.16
3.75 3.75
Ccromita 2.48 2.49
b4 1,Cr) 203 1.58 1.57
1.46 1.48
4.82 4.82
(F)CazAlzsiO7 %.gg i.gg
2:43 2.43
4.23 4.19
(G)NazTig033 Z.gg 7.37
3.02 3.04

8.52 -
(H)NazTiO3 %.%g %.gg
2.30 2.31
10.00 10.04
(0¥Tieors 138 138
7.74 7.97

(A,8,..) = cada letra refiere al pico caracteristico del difrectogrames respectivo.

(*) Son las sefiales que caracterizen sl compuesto.

(*) Tomados de Jnorganic_[ngex to the Powder Difraccidn File (1968).




DIAGRAMAR DE DIFRACCION DE RAYOS X
MATERIAL TIPO 1 PRENSADO
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3.3.4 Ladrillo producido por prensado y horneado.

El material estabilizado después de prensarlo y hornearlo a
1 100 °c, presenta un color café obscuro rojizo, se cuartea
parcialmente durante el calentamiento, es duro y no pierde su
forma original. El estudio de infrarrojo no presenta diferencias
notables respecto al material horneado sin prensar, contiene
sulfatos y silicatos y posiblemente fosfatos, ya que se observan

los picos en las bandas correspondientes (tabla 3 y fig 15).

El andlisis de difraccién (tabla 7 y fig 20 ) indica la presencia
de compuestos diferentes a los del material sin prensar. El cromo
forma la ubarovita CajCrz(8i04)3 y cromita, pero no en su forma
cdlcica como en el caso anterior, sino en su forma aluminica y
férrica. El aluminio, por su parte, no forma la albita de alta
temperatura, sino que se encuentra formando aluminosilicatos con

calcio; el hierro se presenta como Fej03 y CaFey04.
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2.4 Resultados experimentales de la muestra tipe IX.
3.4.1 Material original del cementerio.

El material original tiene aspecto de grava, su color es gris con
cierta tonalidad marrén, se solubiliza parcialmente en agua,
reacciona con 4cido clorhidrico diluido formando €O, lo que
indica la existencia de carbonatos. lLos elementos principales que
se identifican por fluorescencia son el Al, Fe, S y Ca, y como
elementos secundarios al Mg, K, Ti, si, P, Ni, Sr y Cl. En el
estudio de infrarrojo (fig 21 y tabla 8) se detecta la presencia
de hodroxilo en su forma M-QH, también se presentan los picos de
agua de cristalizacién H-QH, y de carbonatos, fosfatos vy
silicatos. Se observan indicios, menos claros que en el caso
anterior, de cromatos y sulfatos. El estudio por difraccién de
rayos X (tabla 9 y fig 25) indica la presencia de NajyS04, El
cromo se encuentra como magnesiocromita y no se detecta el
cromato. E1 aluminio forma éxidos, hidréxidos, fosfatos y
aluminosilicatos. El hierro se encuentra asociado al aluminio,
titanio y silice, en forma de 6xido y como fosfato y sulfato.

También se ve la presencia de CaSO4.2H20 y CaCO3.Hz0.
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3.4.2 Naterial estadbilisado.

El material original después de ser tratado segqun el método de
estabilizacién es de color crema rojizo, no es higroscépico, es
insoluble, no reacciona con el 4&cido nitrico ni con el
clorhidrico diluido. La fluorescencia de rayos X (fig 26) indica
principalmente la presencia de Ca, Fe, Al y S y también de P, Si,
Ti, K y Mg. Aparecen vestigios de Cu, Zn, Rb y Sr. El anilisis de
infrarrojo (fig 22 y tabla 8) presenta bandas que se asignan al
hidroxilo con catién distinte al H' (M~QH), al hidroxilo unido al
H* (H-QH) Yy a sulfatos. Se encuentran indicios de la presencia de
fosfatos, silicatos y carbonatos y no se observan cromatos. La
difraccion de rayos X (fig 27 y tabla 10) muestra como compuesto
principal al 2Cas04.H20. El cromo se encuentra en forma de
cromita, como KCr(804)2 y formando una espinela de déxido Qe
eromo. El aluminio principalmente forma el hidréxido, oxido y
otros compuestos, asociado con el titanio. El hierro estd come

6xido, hidréxido y sulfato basico.
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ANALISIS DB ESPECTROBCOPIA
INFRARROJA, MATERIAL IIX.

tabla 8
Tipo Bandas Sefales Seflales Seflales Seflales
de especifices Tipo 11 Tipo 11 Tipo 1t Tipo 11
vibracion (3] originat estabilizedo horneado prensado
H-OH v1 3000-3600 3428 3447,3550 - -
vg 1500-1550 1507, 1542 1500, 1522, 1540 - .
fu-on vy 3500-3700 | 3647,3689,3710 |  3607,3648,347S - -
vz 600-1200 604 ,875,1028 601,660,152 - -
v3 1300-1500 1458 1419, 1452, 1474 - -
cos vq 1050-1100 - - - -
vz 800-900 ars - . -
vy 650-750 . 650 - -
Hco3 © 2400-2600 - 247 - -
v2 1600-1700 1628, 1654, 1684 1618, 168, 1700 - -
v3 950-1020 - R - - .
vi 800-850 - - - -
vy 650-725 . 650 - -
P04 vy 2200-2400 2344, 2366 2343,2360 2370,2344 2342,2563
v3 950-1075 1028 . or a
v4 400-600 459,471 471,524,601 456,463,481 453
S04 v3 1000-1150 1028 1153 1120 -
vi 575-6T5 604 601,660 598,611,676 648
crog v3 800-970 ars . . -
v4 380-450 459 - - .
siog vy 800-1100 ars . 915,972 7
v4 450-500 an (4] 454,473,481 433

{(*) Conley T.R,1979;

© Vibracién relacionada sl movimiento del hidroxilo dentro del bicatbonato.

V(1;2,3,4) son formss de vibracién sensibles sl infrarrojo.

¢ Vibracién del hidroxilo que tiene un cetion diferente sl W*

Gadsden J.A. 1975.
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DIAGRAMA DE ESPECTROSCOPIN INFRARROJA
DEL NATERIAL TIPO II ORIGIMAL
fig 21
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Donde A=agus de cristslizecién; Bshidroxilo; Dsbicarbonato; Esfosfato; Fssulfato; Gscromato; Hesiiicato

Ssndas tomscas de Conley T.R.1979; Gadeden J.A. 1975,

DIAGRAMA DE ESPECTROSCOPIA INFRARROJA
DEL MATERIAL TIPO IX ESTABILIZADO
£ig 22
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Donde A=agus de cristalizacién; 8shidroxilo; Dsbicarbonato; Esfosfsto; F=sulfato; Gecromsto; Nssilicato

Sandes tomedes de Conley T.R.1979; Gadaden J.A. 1975.
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DIAGRAMA DE ESPECTROBCOPIA INFRARROJA
DEL MATERIAL TIPO II HORNEADO
fig 23
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Donde A=fosfato; Basulfsto; Cesflicato.
Sandas tomedas de Conley T.R.1979 y Gadsden J.A. 1975.

DIAGRAMA DE ESPECTROSCOPIA INFRARROJA
DEL MATERIAL TIPO II PRENSADO

£ig 24
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Donde A=fosfato; B=sulfato; Casilicato.

Sandas tomedas de Conley T.R.1979 y Gadeden J.A. 1975.
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AMALIBIS DB DIFRACCION
DE RAYOS X, II ORIGINAL

tabla 9

Compuesto Picos Picos Compuesto Picos Picos

tedricos® exp. teéricos* oxp.

(AINEZS04 2.80 .82 (1YMCr204 2.5 2.52
3.76 3.® 4.81 4.80

3.9 3.92 2.08 2.08

4.7 4.80 4.8 4.80

(@)Illite 10.08 10.27 (JMCr204.7H20 $.00 5.04
KAL25103A1010¢0H) 3.36 3.35 3. 3.
4.49 4.48 6.00 6.06
2.56 2.57 10.8 10.27

(C)Cas04.2H20 7.%6 7.43 (K)CaCO3.H20 4.30 &.27
3.06 3.07 3.05 3.07

4.27 4.27 1.93 1.93

7.56 7.43 $.25 5.68

(D)aAl203 2.09 2.10 Ca2Fe(PQg)2(0H) . 3.05 3.07
2.55 2.57 1.5H20 .73 .7

1.60 1.60 ) 3,22 3.2

- - 6.24 6.37

(E)TAL(OH)3 4.82 4.80 (M)FRAL2(PO)2 5.45 5.68
4.34 4.3 (0H)2.TH20 5.97 5.86

4.30 4.27 4.9 4.80

4.82 4.80 8.06 -

(FMgFe204 2.53 2.52 Fe(OH)$04 . 2H20 4.9 5.04
2.96 2.96 N 3.1 3.13

1.48 1.49 5.8 5.86

4.84 4.80 5.85 5.86

(G)MgAL2T {30 3.44 3.45 Na2Fe(S0g)2(0H) . 10.20 10.27
2.72 T 3420 3.01 3.07

1.83 1.84 €0) 3.38 3.35

4.84 4.80 6.78 6.61

(HINgAL2TI30 3.41 3.45 (P)AL281205(0H)4 4.3 4.3
2. 2. 4.4 448

4.80 4£.80 7.40 T.43

4.80 4.80 7.40 7.43

- - - (Q)K2Cs(C03)2 3.19 3.20

- - - 2.65 2.687

- - . 2.70 2.7

- - - 6.7 6.60

(A,B,..) = cada letra refiere al pico caracterfstico v.jlel difractograme respectivo.
(*) Son las sefiales que caracterizan sl compuesto, informedas
en Jnorgenic Index to the Powder Difraccidn File (1968).
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ANALISIS DE DIFRACCION
DB RAYOS X, II ESTABILISADO

tabla 10
Compuesto Picos Picos Compuesto Picos Picos
tedricos” exp. tedricos* ~p.
(A)2CaS04.H20 3.00 2.9 C1MaFe204 2.53 2.55
6.01 5.95 2.96 2.99
2.5 7 1.48 1.48
6.01 5.95 4.8 4.7
(B)aFe03 2.69 2,68 (IALON3 4.33 4.30
Hematita 1.69 1.69 .27 2.29
3.66 3.64 1.72 1.73
2.51 .49 4.75 4.7
2.48 2.9 (X)AL203.3420 4.7 4.74
(c)Cromita 1.46 1.46 4.32 4.30
FeO(AL,Cr)203 1.58 1.58 2,26 2.26
476 4.7 479 4.7
(D)MgCr204. TH20 5.00 5.03 (LIAL203 1.40 1.40
3.7 3.86 2.13 2.13
6.00 5.95 2.59 2.59
10.8 11.00 6.20 6.30
(E)Cr304 2.58 2.58 (M)Fe(0H)S0 5420 12.10 12.00
1.66 1.66 12.10 12.00
1.48 1.48 2.98 2.99
AT 474 6.96 6.70
(FIKCr(S04)2 3.68 3.64 (N)FeO0H 4.18 4.15
2.38 2,38 7.50 7.55
8.10 8.26 4.45 444
. - 2.69 2.68
(G)Ca5S1207(CO3)2 3.01 2.9 (O)MAL2Ti30 4.84 4.76
1.90 1.90 3.44 3.45
3.10 . 1.83 1.8
7.33 7.30 4,84 4.7
Na2Fe(S04,)2(0H) . 10.20 10.20 (P)Ne2T1013 3.02 2.9
3120 3.0% 2.9 6.28 6.30
(H) 3.38 3.34 T.42 7.55
6.78 6.70 .8 8.66
(Q)K2Cce(Co3)2 3.19 3.19
2.65 2.65
.75 2.69
6.70 8.65

(A,8,..) = cada letra refiere al pico caracter{stico del difractograme respectivo.

(*) Son les sefiales que caracterizan al compuesto informadas

en [norgenic Index to the Powder Difreccidn File (1968).
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3.4.3 Ladrillo producide por horneado.

El material estabilizado y horneado a 1100% adquiere un color
marrén claro, al calentarse no adquiere resistencia y es
insoluble. El espectro de infrarrojo (fig 23 y tabla 8) no
muestra la presencia de agua de cristalizacién ni de carbonatos;
sin embargo, se verifica la presencia de sulfatos, fosfatos y
silicatos y posibles sulfitos. El andlisis de difraccidén de rayos
X muestra como compuesto principal a la anhidrita CaSO4. El cromo
se encuentra como cromita, CaCra04 y como CajzCrz(8i04)3, E1
aluminio se asocia con el calcio, silice, hierro y titanio y
también se encuentra como 6xido. El hierro se encuentra como

6xido y formando parte de espinelas (tabla 11 y fig 28).
3.4.4 Ladrillo producido por prensado y horneado.

El material estabilizado después de ser prensado y horneado a
11009 presenta un color marrén grisaceo, no se cuartea en el
horneado, no pierde su forma original, no sinteriza, es insoluble
y duro. El andlisis por infrarrojo (fig 24 y tabla 8) indica 1la
presencia de fosfatos y silicatos y sulfatos. La difraccién de
rayos X (fig 29 y tabla 12) no presenta cambios notables respecto
al material horneado sin prensar, en este material no aparece la

sefial del aluminio en forma de 6xido Al30;.
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ANALIESIS DE DIFRACCION
DE RAYOS X, II HORMEADO

tabla 11

Compuesto Picos Picos Compuesto Picos Picos
tebricos” oxp. teéricos* exp.
(A)CaS04 3.50 3.50 (H)AL203 1.40 1.41
2.85 2.8 1. .n
2.33 2.33 2.45 2.48
3.87 3.89 6.20 6.46
(B)aFe203 2.89 2.68 (1)MAL2TI30 484 4.84
Homatita 1.60 1.70 3.44 3.39
3.66 3.65 1.8 1.83
2.51 2.51 &84 4.8
Albita de alts 3.18 3.7 (J)A12Fe206 2.63 2.63
temperature 3.5 3.7 1.48 1.48
(cyNaALSI308 3.2 .2 1.43 14k
6.43 6.46 6.13 6.46
(DyUbarovita 2.68 2,68 (K)Ca(Al02)2 2.52 2.53
€a3Cr2(siong)s 3.00 2.9 2.97 2,96
1.60 1.61 1.48 1.48
- - 4.69 4.82
(E)Cromita 1.87 1.87 © L) Fe0s 2.5 2.53
aCaCr204 2.3 2.3 2.95 2,96
5.56 5.53 1.6 1.61

5.56 5.53 8.02 -
2.48 2.46 (W)aAl203 2.09 2.09
(F)Cromita 1.46 1.47 2.55 2.5
FeO(AL,Cr)203 1.58 1.57 1.60 1.61

482 L8 - -

(GIMIFe04 2.53 2.53 - - -

2.96 2.96 - - -

1.48 1.49 - . -

4.84 4,84 - - -

(A,B,..) = cada Letra refiere al pico carsctertistico del difresctograme respectivo.

(*) Son les seflales que caracterizan al compuesto informadas

en Inorgenic ndex to the Powder Difreccién File ¢1968).
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ANALISIS DE DIFRACCION
DE RAYOS X, IXI PRENBADO

tabla 12
Compuesto picos Picos Compuesto Picos Picos
tedricoa* exp. tedricos* exp.
(A)Cas0; 3.50 3.44 . (1)Al2Fe0¢ 2.83 2.64
2.85 2.85 1.48 1.47
2.33 2,33 1.43 1.43
3.87 3.83 6.13 6.36
(8)afe203 2.69 2.67 (J)Fe03 2.52 2.5¢
Hematites 1.69 1.68 Sanma 2.95 2.94
3.66 3.67 1.61 1.61
2.5 2.49 8.02 8.06
Atlbita de alta 3.18 3.7 (KyaAl 203 2.09 2.10
temperatura 3.75 3.70 2,55 2.54
(CyNaALS 1308 3.21 3.2 1.60 1.60
6.43 6.36 - .
(D)ubsrovita 2.68 2,67 (L)YCuFe204 2.66 2.67
Ca3Cra(Si04)3 3.00 2.94 2.53 2.54
1.60 1.60 1.5 1.51
. - 4.63 4.7
(E)Cromite 1.87 1.87 {M)Co0A{ 203 2.97 2.94
aCaCr204 2.3% 2.33 2,52 2.54
5.56 5.40 2.41 2.40
5.56 5.40 5.60 5.40
2.48 2.47 (NMEALZTIZ0 2.7 2.7
(F)Cromite 1.46 1.46 3.44 3.44
FeO(AL,Lr)203 1.58 1.56 4.80 4.70
6.82 479 4.80 N4
(G)MCr204 2.51 2.49 (0)N82T 15013 7.42 7.37
4.8 4.7 6.28 6.3
2.08 2.07 3.02 3.06
4.0 4.7 8.22 an
(yAL203 1.40 t.42 - - -
1.7 .72 - - -
2,45 2.43 - - -
6.20 6.36 . - -

(A,8,..) = ceda {etra refiere al pico caracterfstico del difractograma respectivo.

(*) Son las sefisles que caracterizan al compuesto informadas

en norgsnic jndex to the Powder Difraccién Fitle (1968).
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<5 Resu e t

Este tipo de material que se conformé como una mezcla de muestras
originarias de diversas partes del cementerio, no se estudié en
su forma original, debido a que fue preparada y estabilizada en
la etapa anterior del proyecto y no se conservé ninguna porcidn

de muestra original.
3.5.1 Material estabiliszado.

El material estabilizado es de color rojize claro, reacciona con
el 4cido clorhidrico diluido y parcialmente con el acido nitrico
concentrado. No se solubiliza en agua y no es higroscépico. El
andlisis por fluorescencia (fig 30) indica principalmente la
presencia de Fe, Ca, Si, y K. También aparecen las sefiales de Al,
s, P, Ti, cu, 2n, Rb y Sr. El espectro de infrarrojo (fig 31 y
tabla 13) indica la presencia de agua .de cristalizacién, al
hidroxilo como M-OH, fosfatos y silicatos; y se observan indicios
de carbonatos y bicarbonatos, de sulfitos y sulfatos. Por medio
de la difraccion de rayos X (tabla 14 y fig 34) se observa que
este materjal es muy diferente de los anteriores, ya que contiene
una menor cantidad de CasO4, el cromo se encuentra en forma de
magnocromita MNgCrz04.7H0 y el aluminio forma feldespatos,
cloritas e hidréxidos. E1 hierro, por su parte, estd formando
hidréxidos y oéxidos. La mayoria de los compuestos presentes
contienen silice, lo que no se observa en los otros materiales

estabilizados.
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ANALISIS DE RSPECTROSBCOPIA
INFRARROJA MATERIAL 3

tabla 13
Tipe Sandas Sefales Sefiales Sefisles
de especifices tipo 111 tipo 111 Tipo It
vibracidn (&3] estabitizado horneado prensedo
H-04 vi 3000-3600 3400 - -
v2 1500-1550 1540, 1559 - N
*u-o4 vi 3500-3700 3628,3675,3689 . -
v2 600-1200 876,1033 - -
v3 1300-1500 1458 - -
o3 vy 1050-1100 - - -
vz 800-900 874 . -
vg 630-750 - . -
Hcos © 2400-2600 - . -
v2 1600-1700 1623, 1636, 1654 - -
vy 950-1020 - - -
v4 800-850 - - -
vy 650-725 - - -
PO4 v1 2200-2400 2343,2358 2343,2362 2358,2342
v3 950-1075 1033 286 99
v, 400-600 &r2 &9 455
504 v3 1000- 1150 1033 . 99
v4 ST5-675 - ) 1)) 580
Crog v3 800-970 - - -
v 360-450 - - -
siog v3 800-1100 874,1033 986 999
v 450-500 472 479 455

(*) Conley T.R.1979; Gadsden J.A. 1975.
@ Vibracién relacionada st movimientc det hidroxiloc dentro del bicatbonato.
v(1,2,3,4) son formas de vibracién sensibles el infrarrojo.

¥ Vibracién del hidroxito que tiene un cation diferente at H*
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DIAGRAMA DE ESFECTROSCOPIA INFRARROJA
DEL MATERIAL TIPO III ESTABILIZADO.
tig 31 J
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Donde Asagua de cristalizecién; B=hidroxilo; D=bicarbonato; E=fonfato; F=sulfato; G=cromato; H=silicato
Bendas tomedas de Conley T.R.1979 y Gadsden J.A1975,

DIAGRAMA DE ESPECTROSCOPIA INFRARROJA
DEL MATERIAL TIPO IIXI HORNEADO

fig 32
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Donde Asfosfato; Bzsul feto; C=siticsto.

Barclas tomedss de Conley T.R.1979; Gadsden J.A. 1975,
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DIAGRAMA DE ESPECTROSCOPIA INFPRARROJA
DEL NATERIAL TIPO III PRENBADO

gig 33
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Oonde Asfosfato; Swsulfata; Cssilicato.

Bendes tomsdas de Contey T.R.1979; Gedsden J.A. 1975,
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ANALISIS DE DIFRACCION
DE RAYOS X, III ESTABILISADO

tabla 14
Compuesto Picos Picos Compuesto Picos Picos
tedricos® exp. tedricos* @p.
(A)CaS04 . 2420 7.56 7.50 (H)CaAL2S15016. 2.%0 2.%
3.06 3.08 8H0 3.40 3.40
427 4.2 5.5 5.54
7.56 7.50 6.80 -
(8)MgCr20g . THO 5.00 4.9 (1)Cu2AL 28107.H20 2.7 2,78
3. 3.7% 3.6t 3.62
6.00 6.02 2.08 2.08
10.8 10.90 4.42 445
(CIPALLOW)3 4.38 4.38 (43{Ca, Ng,AL) 1.7 12.8
2.2 2.22 (sf,At)02. 3.05 3.08
1.72 1.72 H20 2.89 2.86
4.75 4.80 1.7 12.8
(0)Ca5$12074C03)2 3.0% 3.01 (K)KALS§208 3.18 3.7
1.90 1.90 4.02 4.00
3.10 3.08 3.8 3.82
7.33 7.38 8.6k 6,48
(€ )PFe00H T.48 7.38 (LIMGGAL 10552023 2.44 2,64
3.31 3.32 2.0t 2.0t
1.66 1.65 1.4k 1.45
7.40 7.38 4.01 4,00
(FyFe(OH)Z 4.80 4.65 (MyLabradorite 3.20 3.19
2.40 2.38 3.18 3.7
2.82 2.83 4.04 4,07
4.60 4,65 6.48 6.486
(G)Ca3AL 10018 3.49 3.47 - - -
2.58 2.58 - B -
3.49 3.47 - - -
3.62 3.62 - - -

(A,8,..) = cads letra refisre 8l pico carscterfstico det difractograms respectivo.

(*) Son las sefleles que caracterizan a! compuesto informadas

wn Inerganic index go the Powder Difraccidn Eile (1968).
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3.5.2 Ladrillo producide por horneado.

E1l material estabilizado y horneado a 1100°¢c muestra un color
marrén obscuro, no adquiere resistencia mecénica al calentarse y
es insoluble, El1 an&lisis por infrarrojo (fig 32 y tabla 13)
indica la presencia de sulfatos, silicatos y fosfatos. Mediante
la difraccién de rayos X (fig 35 y tabla 15) se identifica que
los sulfatos se encuentran como anhidrita CaSO4; el cromo como
cromita, ubarovita y como un 6xido en forma de espinela; el
aluminio como aluminosilicato dentro de 1la plagioclasa y 1la
albita y también como éxido y aluminato; el hierro como &xido,

parte de los aluminosilicatos y asociado al titanio.
3.5.3 Ladrillo producido por prensado y horneado.

El material prensado y horneado sinteriza, adquiere una textura
vitrea y resistencia mecaénica. Se expande perdiendo un poco su
forma original, es de color marrén obscuro y no es soluble. El
andlisis por espectroscopia infrarroja (fig 33 y tabla 13) no
indica diferencias con respecto al material horneado sin prensar.
La difraccién de rayos X (fig 36 y tabla 16) muestra las
siguientes diferencias respecto al material horneado sin prensar:
el aluminio no se encuentra como éxido y el cromo sélo se

presenta como cromita y éxido en forma de espinela.
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ANALISIS DE DIFRACCION
DE RAYOBS X, IIX HORNEADO

tabla 15

Compuesto Picos picos Compuesto Plcos Picos
teSricos? oxp. tedricos* -p,
(A)Cas0, 3.50 3.50 (HIMOFe204 2.53 2.52
2.85 2.85 2.9 2.9%
2.33 2.3 1.48 1.49
3.87 3.9 4.84 4.87
(8)aFe0s 2.0 2.70 C1)Cr3te 2.58 2.56
Homatite 1.69 1.70 1.66 1.67
3.86 3.65 1.48 1.48
2.5¢ 2.52 4.78 4.80
Atbite de sita 3.18 3.20 (J)Ca(AlO)2 2.52 2.53
temperatura 3.7 3.% 2.97 2.9
(CINBALS3O8 3.2t 3.2 1.48 1.48
6.43 6.43 4£.69 &.64
(0)Uberovite 2.68 2.64 (x)Plagieclass 3.20 3.20
Ca3Cra(si04)3 3.00 3.00 4.02 4.08
1.60 1.61 3.7 3.7
- - 6.43 6.43
(EMGCT204 2.51 2.52 (L)FeMgTi3010 3.49 3.50
4.8t 4.87 4.88 4.87
2.08 2.10 2.7¢ 2.7n
4.8 4.87 4.8 487
(F)aAl203 2.09 2.10 (W)FeNgAlsio 2.82 2.85
2.55 2.56 1.7 1.7%
1.60 1.69 1.52 1.52
- - 3.65 3.65

(G)Ca2AL28i07 2.85 2.85 - - -

1.75 175 . . -

2.43 2.42 - - -

4,23 4.29 - - -

{A,B,..) = coda letra refiere atl pico carscterfstico del difractograms respectivo,

(*) Son las sefales que caracterizen al compuesto informedas

o0 Inorganic Index So the Poyder Difreccisn Filg (1968).
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ANALISI8 DE DIFRACCION
DE RAYO8 X, III PRENSADO

tabla 16

Compuesto Picos Picos
tedricos* exper imentales

Albita de alta 3.18 3.4
temperatura 3.75 3.7
(AINBALS{308 321 3.21
6,63 6.50
(§)Ubarovits 2.68 2.66
Ca3Cra(sios)s 3.00 3.00
1.60 1.61
(CIMGCra0s 2.5 2.53
4.81 6.82
2.08 2.08
4.8 4.82
(D)aAi 203 2.09 2.08
2.55 2.56
1.60 1.6t
CEINGFe0, 2.53 2.53
2.96 2.95
1.48 1.47
4.84 4.82
(FICr304, 2.58 2.56
1.66 1.65
1.48 1.48
4.78 4.82
(G)Ca{ALD2)2 2.52 2.53
2.97 2.95
1.48 1.47
4.69 4.69
(HyPlagioclass 3.20 3.2t
4.02 4.04
3.7 3.7
6.43 6.50
(1)FeMgAtSio 2.82 2.81
1.75 1.7
1.52 1.52
3.65 3.66
(J)Bitonits 3.20 3.2
4.03 4,04
3.75 3.7
6.52 6.50

(A,B,..) = cade letra refiere 8l pico ceracterfstico de! difractograms respectivo.

(*) Son las sefiales que caracterizan al compuesto informadas

1norganic x_to the Powder Difraccién File (1968).
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. v de 1la ab, 2

Se realizaron analisis quimicos para cuantificar Na, K, Al, Ca,
Cr, Fe, Mg, Mn, Si, sulfatos y carbonatos, en las muestras
estabilizadas. Adicionalmente se determino el PH, la
conductividad eléctrica, pérdida por calcinacién y % de sales

solubles.

Los residuos estabilizados se solubilizaron mediante dos métodos,
la digestién &cida y la compuesta (un ataque &acido seguido de una
fusién alcalina, sec 3.2). La primera digestidén no solubilizé
totalmente a las muestras; en todas, se observé un precipitado
negro que, de acuerdo a la difraccion de rayos X, corresponde a
cromita y cuarzo (se preparé una mezcla de los residuos de 1los
tres tipos de muestras); mientras que la segunda si logrod

disolver en forma total a todas las muestras.
3.6.1 Material tipo I.

En la muestra I estabilizada, la mayor parte del cromo se
disolvié mediante el ataque acido , formando cromo hexavalente,
lo que indica que este elemento no provenia de la cromita, pues
este tipo de mineral se solubiliza unicamente mediante la fusién
alcalina. La diferencia de la concentracién de 1los elementos
analizados entre ambas digestiones corresponde a Dbajas
concentraciones de cromita y el cuarzo (tabla 17). La muestra I
que, originalmente contenia sulfato de sodio en grandes
cantidades, después de estabilizada presenté concentraciones

importantes de sulfatos, calcio, hierro, aluminio y cromo. Ademas
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se observan cantidades menores de sodio, potasio, manganeso,
titanio. El residuo que no se disolvidé por atague acido, contiene
principalmente hierro, aluminio, calcio y cromo (tabla 17). El pH
es basico 8.7, contiene silicatos y bajas cantidades dae

carbonatos (tabla 23).

El materijal tipo I tiene un alto contenido de sulfatos y agua que
representan, respectivamente, el 25 y 20 % del peso total del
material. Una cuarta parte del peso se encuentra repartido entre
Alp03, Ca0 y Fey03. Los otros oxidos, que estdn presentes en
menores proporciones -en orden descendente-, son Crp03, COj,

Nay0, MgO, Kz0, TiOp y MnO. La suma total es del 96.95 % (tabla

24).
RESULTADOS CUANTITATIVOS MATERIAL 1 ESTABILIZADO.
tabla 17
Na X Fe Mn Ti OCr Mg Al Ca 504
concentraciénexpresada en ¥ (g / 100qg)
Dig.
acid 0.30 0.28 6.5 0.0140.11 2.18 0.22 6.40 8.73 30
Dig.
comp. X X 7.8 0.0160G.19 2.84 0.22 7.54 9.46 30
Dif. - - 1.3 0.0020.07 0.66 - 1.10 0.73 -
% - - 16.7 12.5 38.7 23.2 - 14.7 7.7 -

Oig=digestién; comp.scompuests; X=no determinado; Dif.=diferencia entre los dos tipos de digestién, en las
concentraciones de cods elemento; X= porcentaje del elemento no disuelto medisnte dig. écide con respecto &
la concentracion totel de este elemento.

En el intervalo de 25 a 110 °C, este material pierde 10.1 % de
peso que corresponde a la humedad y posiblemente agua de

hidratacién (tabla 18 y fig 1 apéndice). Por otro lado, entre los
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110 y 600 °C, se pierde 9.9% de peso, que corresponde a agua de
cristalizacién, carbonatos y bicarbonatos. En el intervaloc de 600
a 1000 °c, se pierde 22.2 % de peso; a esta temperatura se
descomponen los hidréxidos presentes y agua de cristalizacion. La
pérdida a 1100°C, que es de 24.8% respecto al peso seco (tabla

18), es alta respecto a los valores informados por Singer, F

(1976) .
PERDIDA POR CALCINACION MUESBTRA I ESTABILIZADA
tabla 18
110% 600°C 1000°C 1100°

expresado en & (g/100g de peso seco)

10.1 9.9 22.2 24.8

3.6.2 Material de tipo II.

En el material 2 estabilizado, se encuentra como componentes
principales: Al, Ca vy 8042', Fe, Mg y Cr:; y en menores
proporciones se detectaron Ti, Na, K y Mn. El residuo negro, que
no se solubilizé mediante la digestién 4&cida, contiene los
elementos sigquientes: Cr, Al, Fe, Mg y Ca. Se observa la
presencia de magnesio que no se encontréd en el residuo del
material estabilizado tipo 1 (tabla 19). Es el material, de los

tres analizados, que contiene menor cantidad de silicatos,

carbonatos y sales solubles. Su pH es bésico 8.3 (tabla 23).

En el material 2 estabilizado, los principales 6xidos son el
Alz03 y el SO3 que suman el 40 % del peso total del material.
Después se encuentran Hz0, Ca0 y Fey03, gue suman aproximadamenﬁe

un tercio del peso total del material. Por ultimo, en orden
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descendente, se encuentran el MgO, Cr03, Si0Oz, TiOp, Naz0, €Oy,
K20 y MnO. La suma total de éxidos es de 93.61 %, que es el valor
menor de las tres muestras, ya gque ésta contiene mayor proporcién
de fosfatos que no fueron cuantificados (tabla 24).

RESULTADOS CUANTITATIVOS DE LA MUESTRA 2 ESTABILIZADA.
tabla 19

Na K Fe Mn Ti cr Mg Al Ca 504
expresado en % (q / 100g)

2(1:2('18 0.60 0.17 7.9 0.07 0.60 1.86 2,51 8.40 7.46 23

Dig.

comp. X X 8.7 0.06 0.60 2.80 2.5710.81 9.00 2?

Dif. - - 0.80 - - 0.94 0.06 2.41 1.54 -
% - - 9.2 - - 33.6 2.33 22.3 17.1 -

DigsDigestion; comp.scompuesta; nd.=no determinado; Dif.=diferencia entre Los dos tipos de digestién, en las
concentraciones de cada elemento; X= porcentaje de aumento de cada elemento respecto & ia concentracién
total.

El material de tipo II estabilizado pierde menos agua a 110 °c,
600 °Cc y 1000 °C que el tipo I; y se observa que no es
higroscépico. No obstante, 1los porcentajes de pérdida se
encuentran dentro de los intervalos normales para un material
ceramico (Singer, F. tomo 9, Vol 1). La pérdida de peso a
1100 °c presenﬁa el mismo valor que en el caso del material I y,
en forma similar, indica que sucede una reaccién mediante la cual
se pierde material en forma gaseosa en una cantidad mayor a la

esperada para materiales ceramicos (Singer, F 1976).
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PERDIDA POR CALCINACION MUESTRA 2 ESTABILIZADA
tabla 20

110° 600°C 1000°cC 1100°¢
expresado en % (g/1009)

5.2 8.1 15.6 24.8

3.6.3 Material de tipo III.

El material 3 estabilizado contiene principalmente Al, 8042'

, Fe,
Na y Mg. Como elementos menores se encuentran el Cr, Ti, K y Mn.
La cantidad de residuo que no se disolvié mediante la digestidn
4cida fue mucho menor que en los materiales anteriores y presenta
una diferente composicién: contiene muy bajas concentraciones de
cromo y hierro, y altas de aluminio y calcio. La cantidad de
sodio es mayor que en los otros materiales y debe corresponder en
su mayor parte a formas insolubles; ya que, este material se lavé
durante el proceso de estabilizacién (tabla 21). Esta muestra
contiene comparativamente a 1las otras mayor cantidad de

silicatos, sales solubles y carbonatos; consecuentemente, el pH

es mids basico, 8.8 (tabla 23).

En el tipo III, la silice y el 6xido de alumino suman el 44.92 %
del peso total del material; el agua y el 6xido de calcio suman
un 22% aproximadamente y el 6xido de hierro III, triéxido de
azufre y diéxido de carbono suman aproximadamente el 20% Los
otros 6xidos que representan el 6 % del total, son: Naj0, Mgo,

K20, Crp03, TiO; y MnO (tabla 24).
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REBULTADOS CUANTITATIVOS8 MATERIAL 3 ESTABILIZADO.
tadbla 21

Na K Fe HMn Ti c¢r Mg Al Ca S04
expresado en ¥ (g / 100q9)

giglc.ia 3.04 0.47 4.8 0.06 0.70 0.70 1.92 B.42 5.66 7.88

Dig.

comp.] X. X 4.9 0.05 0.71 0.80 1.92 9.66 7.41 7.88

Dif. - - 0.10 =~ 0.01 0.10 - 1.24 1.75 -
E - - 2.0 - 1.4 12.5 - 12.8 23.6 -~

Dig=Digestién; comp.scompuesta; X=no determinado; Oif.=diferencia entre los dos tipos de digestién, en las
concentraciones de cada elemento; X= porcentaje de aumento de cada elemento respecto & (a concentracién
total.

Este material pierde entre 110 °C y 1000 ©°C, una cantidad de masa
similar a la muestra 2 estabilizada, pero la disminucidén de peso
a 1100 °C es menor. En este caso, la pérdida de peso a 600 °C,
corresponde principalmente a la descomposicidén de carbonatos, ya
que estan presentes en mayor concentracidén que en las muestras

estabilizadas 1 y 2 (tabla 22).

PERDIDA POR CALCINACION MATERIAL 3 ESTABILIZADO
tabla 22

110°C 600°C 1000°¢ 1100°%
expresado en % (g/100g de muestra seca)

4.6 10.9 16.7 18.6
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3.6.4 Resultados complementarios de las tres muestras.

ANALIBIS COMPLEKENTARIOS NUEBSTRAS ESTABILIZADAS.

tabla 23
Solubles Sio; COy Conductividad pH
rel (5/100) % % mmohs/cm
tipo I 0.35 9.30 1.29 3.25 8.7
tipo II 0.16 2.87 0.51 2.69 8.3
tipe III 0.51 26.67 6.10 8.50 8.8

rel (5/100)x retactén de S5g de muestrs en 100mL de agus; % concentrscidn expressds en % (9/100 g ) de
muestra seca; pH y conductividad medidos en s relacién de 1:5 (gramos de muestra: por m. de agua)

COMPOBICION QUIMICA DE LOS MATERIALES
DEL CEMENTERIO

tabla 24
oxido Tipo I Tipo II Tipo IIXI
concentracién expresada en % (g/100g de muestra seca)

Nax0 0.40 0.81 4.49
K20 0.35 0.20 1.21
Fey03 11.14 12.43 6.99
Mno 0.03 0.09 0.08
Tioy 0.32 0.98 1.18
Cry03 4.15 4.09 1,17
MgO 0.37 4.28 3.20
Al303 14.24 20.48 18.25
Cao 9.46 12.61 10.37
503 25.0 19.17 6.57
CO2 1.29 0.51 6.10
siop 9.30 2.87 26.67
Hp0 20.91 15.09 10.60
Ox. basicos 23.04 30.93 32.44
Ox. &cidos 9.62 3.85 27.85
0x. neutros 18.39 24.57 19.42
Ox. totales 96.95 93.61 96.88

Ox.bésicoss FeQ,Mg0,Ca0,N820,K20,Mn0; Ox.neutrose AL203,Cr203; Ox.écidoss Si02,Ti02
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IV. DIBCUSION Y CONCLUSIONES.

4.1 Discusicn de resultados.

Material procedents de la parte alta del cementerio, tipo I

De acuerdo a los resultados obtenidos por difraccion y
fluorescencia de rayos X e infrarrojo (sec 4.1), los residuos
tipo I, antes de su estabilizacién, contienen principalmente
NapS04 Yy, en menor cantidad, NagCrog, SiOp, Fe3zAlz(S5i04)3, CaTioOj
y Al303.4Si03.H50.nH;0 (fig 12 y 16). La alta concentracidén de
sulfato de sodio dificulta la interpretacién de los
difractogramas, ya que los picos secundarios presentan bajas
intensidades relativas. Sin embargo, estos resultados son
congruentes con los analisis quimicos efectuados durante 1la

segunda etapa del proyecto (Villalobos~Pefialosa 1987).

Los residuos tipo I, después de estabilizarse (reduccion,
neutralizacién y lavado de 1los precipitados), presentan 1la
siguiente composicidén, expresada por orden de magnitud de las
concentraciones de los dxidos mas importantes: SO3, Hy0, Alx03,
Fey03 " Ca0 ~ sioz, Cr03, CO0;. En concentraciones menores del
1%, se determinaron Nagz0, K30, MgO, TiO; y MnO (tabla 24 y sec
4.2). La suma de los porcentajes de estos compuestos es igual al
96.95%, la diferencia al 100% corresponde a otros oxidos de
elementos vestigiales cuyas sefiales aparecen en la fluorescencia
pero no se cuantificaron (fig 17), como es el caso del cobre,

zinc, niquel, estroncio y fésforo . Este ultimo elemento debe
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estar presente en mayores concentraciones que los otros, ya gque
se detectd mediante las técnicas de infrarrojo y difraccidn de
rayos X como fosfatos (sec 4.1 y fig 13 y 18). Con base en los
resultados obtenidos con las técnicas ya nombradas, las formas
quimicas mas probables de los elementos mayores son: 2CaSO4.H0:
BAL(OH)3;  Alp03.45i03; Cra(804)3, Cr(OH)3*; FeO(Al,Cr),03

(cromita); FeOOH; Fe(OH)2; Fe(OH) (SO4).2H20 y FePO4.2H30.

El analisis térmico gravimétrico del material estabilizado
tipo I y las pérdidas de peso a diferentes temperaturas (fig 1
apéndice 2 y tabla 18), indican pérdida de humedad antes de los
100 ©°c y deshidrataciones entre los 100 y 500 °C. Arriba de esta
temperatura y hasta los 1000 ©° no se observan cambios
importantes. El anadlisis de pérdida de peso indica a 1100 °C una
disminucién de peso del 24.8%, valor mucho mas alto de 1lo
esperado, por lo que se presume que el material sufre alguin tipo
de descomposicién. Es necesario investigar en el futuro si 1la
pérdida corresponde a aguas de la latice del Cr03.xH;0 = Cr(OH)j3
u otros oxidos, o a una formacién de SO, derivada de 1la
transformacién del sulfato crémico a sulfato de cromo y potasio,

o a cromita.

Cuando el material estabilizado que procede de 1la parte
alta, tipo I se calienta a 1100 °C (horneado), principalmente se
observan 1los siguiente cambios en los compuestos del cromo:
desaparecen las sefiales en 1la difraccién del Crz(804)3 Y
Cr(OH)3%, y en cambio se observan las que cofresponden a

KCr(804)3, alfa CaCry04 (cromita cdlcica) y CazCrz(8i04)3
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(ubarovita). Respecto a los cambios de los compuestos de otros
elementos, se observa que se forma: CaSO4(anhidrita), Fey03
(hematita), NaAlSijOg (albita):; y desaparecen las sefales de
2CaS04.H20; BA1l(OH)3: A1303.4510;; FeOOH ; Fe(OH),:
Fe(OH) (SO4) .2H20 y FePO4.2H20 (sec 4.1; tablas 3 y 6 y fig. 14 y

19).

Si el material estabilizado, tipo I se calienta a 1100 °c
después de haber sido sometido a una presién de aproximadamente
30 L/mz, el material se comporta de diferente forma que el
horneado sin prensar. Se observan los siguientes cambios: no se
forma anhidrita, sino Ca3Alg0O33.CaSO4, pero aparecen los picos de
la ubarovita, CajCrz(8i04)3. lLa cromita formada no es rica en
calcio sino en hierro y aluminio PeO(Al,Cr)03; no se detecta la
albita de alta temperatura, NaAlSijOg y hay evidencias de 1la
presencia de CaFe,04 (fig 20 y tabla 7). La resistencia mecanica
de este material es mayor gue el no prensado y en el infrarrojo
no desaparecen totalmente las bandas que corresponden al
hidroxilo en su forma (M-OH), aunqgue disminuyen sus intensidades

(sec. 4.1, fig 15 y tabla 3}.

Durante este estudio se observéd que, para lograr una
reduccién del cromo total durante la estabilizacién, y que no
queden residuos de sulfato de sodio soluble, ya que es una
sustancia que produce fragilidad en los'ladrillos, se regquiere
aumentar la proporcién de agua de lavado, respecto a la sefialada
en el informe de la tercera etapa del proyecto de Cromatos

(sec.2.1). Ademas, para gque este material -que procede de 1la
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parte alta de cementerio y que es el mids rico en cromo
hexavalente-, se reduzca totalmente en 10 minutos, tiempo fijado
en la tercera etapa del proyecto para la reaccién (sec.2.1), el
pH debe ser menor de 3. En caso de que no se logre esa acidez, se

tiene que aumentar el tiempo de contacto.

Si las condiciones son 1las adecuadas, el proceso de
estabilizacién logra 1la reduccién del cromo hexavalente a
trivalente y su posterior precipitacién. No obstante, a pesar de
que los compuestos formados son insolubles, en un caso extremo
pueden disponibilizarse, ya gque estas especies Crz(804)3,
Cr(OH)3, se disuelven en medio 4cid . En cambio los vestigios de
cromita que también estdn presentes en este material y que
provienen de desechos de 1los hornos de oxidacién son

practicamente inertes, FeO(Al,Cr)30j3.

La gran concentracién de sulfato de calcio presente en el
material tipo I, no permite utilizarlo directamente para 1la
fabricacién de ladrillos, es necesario mezclarlo con materiales

ricos en arcillas.
Material procedente de la parte baja del cementerio, tipo II

Los residuos de la parte baja del cementerio tipo II, sin
estabilizar, presentan diversas senales de intensidad similar en
la difraccion de rayos X (fig 25, tabla 9, sec.4.l1), que co-
rresponden principalmente a: NazSO4, KAl3Sij.Al070(OH) (illita),
Al503, Al (OH) 3, MgFe;0,, MgCra04.xH20, FeOHSOy4 . 2H30,

CajFe(S04) 20H.3H20, CaC03.2H20, CasS04.2H20 y fosfatos basicos del
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tipo de CazFe(P0g)2(O0H)1.5H20. En el infrarrojo aparecen 1las
bandas correspondientes a la vibracién del hidroxilo como M-OH,
se observan el agua de cristalizacion, los carbonatos, fosfatos y
silicatos; y aparecen débiles sefiales de cromatos y sulfatos (fig
21 y tabla 8). En la fluorescencia se observan todos 1los
elementos que conforman a las especies ya sefialadas y ademds los
picos que corresponden a Ni, Sr, Cl, Cu y 2Zn. Estos resultados
coinciden satisfactoriamente con 1los andlisis realizados por
Villalobos-Pefialosa (1987), que indican la baja concentracién de
sales solubles de sodio y cromo (VI); la presencia de compuestos
de cromo (III), hierro (III) y aluminio; y carbonatos de calcio;
Yy la existencia de elementos metalicos vestigiales, como el

niquel.

Los residuos tipo II una vez estabilizados (reduccidn,
neutralizacién y 1lavado de 1los precipitados), presentan 1la
siguiente composicién, expresada por orden de magnitud de 1las
concentraciones de los respectivos 6xidos: Al;03, S03, H30,
Fe;03, Ca0, MJO ~ Crz03, SiOz. En concentraciones menores del 1
%, se determinaron TiOz, Naj0, COp NagzO, K0 y MnO (tabla 24 y
sec. 4.2). La suma de los porcentajes de estos compuestos es del
93.61 %. El resto del porcentaje corresponde a otros oxidos de
elementos vestigiales gque no se cuantificaron como rubidio,
cobre, zinc, niquel, estroncio y compuestos del fésforo. Este
ultimo, al igual que en los residuos del tipo I,debe estar
presente en concentraciones mayores gque los otros, ya que se

observa en el infrarrojo, la fluorescencia y la difraccién 1la
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presencia de fosfatos (sec.4.1, fig, 22, 26 y 27 y tablas 10 y

8).

Con base en los resultados obtenidos las formas quimicas mas
probables de los elementos mayores son: 2CasSCO4.Hp0; BAl(OH)j3:
Al03.3H20; Al203; KCr(804) 3¢ FeO(Al,Cr) 20, (cromita):
NgCrz04.7B20; CraO4r FeOOH; FepO3: MgFej04; NapFe(OH) (S04) .3HZ0 y

Ca5Siz07(C03) 2.

El anadlisis térmico gravimétrico del material estabilizado
tipo II, indica pérdida de humedad antes de 100°C y se observan a
mayores temperaturas reacciones de deshidratacion, con un marcado
cambio en 1la pendiente en 1los 479.23°C. Arriba de esta
temperatura y hasta los 900°C no se observan cambios importantes
(fig 2 apéndice 2). A 1100 °C, se observa una pérdida de masa
igual a la de la muestra 1 estabilizada, y que es mayor a la

corresponde a materiales ceramicos tradicionales (tabla 20).

Cuando el material estabilizado tipo II, que procede de la
parte baja, se calienta a 1100°C (horneado), se identifican los
siguientes compuestos del cromo: FeO(Al,Cr)03 (cromita),
alfa CaCrp04 (cromita célcica) y Ca3Crz(8iog); (ubarovita);
desaparecen las sehfales en la difraccién del XCr({804)2,
HgCra04.7H20 ¥ Cr304. Respecto a los cambios de los compuestos de
otros elementos, se puede decir que se forma: CasOy(anhidrita),
AFez03 (hematita), NaAlSi3Og (albita) y Ca(AlOy),: desaparecen
las sefales de 2CaSO4.H0; BA1(OH)3; Aly03.3H30; FeOOH;

NagFe(OH) (S04) . 3H20 y CagSiz07(C03),. Los compuestos que no
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cambian con la temperatura son MgFe;O4, MgAlpTisz0. El infrarrojo
indica la presencia de fosfatos, silicatos y sulfatos (figs 23,

28 y tablas 8, 11).

Si el material estabilizado, tipo II se calienta a 1100°C
después de prensarse, se observan pocas diferencias con el
material horneado sin presidén: se forma Ca0.Al;03, se deshidrata
la magnesiocromita NgCra04 y aparece la sefial de CaFez04 (fig 29
y tabla 12). Al igual gque el material tipo I, la resistencia
mecanica de este material prensado tipo II es mayor gue el no

prensado (sec. 4.1, fig 24 y tabla 8).

Durante la estabilizacidén de este material, que
originalmente contenia mucho menor cantidad de Cr hexavalente gue
el tipo I, se observé que no es necesario aumentar la cantidad

del agua de la reaccién y el control del pH no es tan importante.

Como en el caso del material I si las condiciones son las
apropiadas durante el proceso de estabilizacién se logra 1la
reduccién del cromo hexavalente a trivalente y su posterior
precipitacién. E1 XCr(804)2, se disuelve en un medio acido, pero
las cantidades presentes son muy pequefias, la mayoria del cromo
se encuentra como cromitas que provienen de los desechos de los
hornos de oxidacién y gque préacticamente se pueden considerar

inertes: PeO(Al,Cr)203; MgCra04.7H20 y Cr304.

Este desecho ya estabilizado puede utilizarse directamente
en la fabricacién de ladrillos, sin embargo si se mezcla con

materiales ricos en silicio puede mejorar su calidad.
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Material procedente de una mescla compuesta del cementerio.

Los residuos del tipo III, de los cuales no se tienen muestras
originales (sec. 4.1), una vez estabilizados presentan 1la
siguiente composicién, expresada por orden de magnitud de las
concentraciones de los respectivos 6xidos: Si0;, Aly03, Ca0, Hy0,
Fez03, S03, €O2. En concentraciones menores del 5%, se
determinaron Naj0, Mgo, K30, Crp03, TiO y MnO (tabla 24 y
sec. 4.2). La suma de los porcentajes de estos compuestos es del
96.88 %, la diferencia corresponde a otros o6xidos de elementos
vestigiales que no se cuantificaron como rubidio, cobre, zinc, y
niquel, pero cuya presencia se confirmé por fluorescencia de

rayos X (sec 4.1, fig 30).

Con base en los resultados obtenidos con las técnicas de
difraccién de rayos X, las formas guimicas mds probables de los
elenentos mayores son: CaSO,4.2H20; BAL(OH)3; MgCrz04.7H20; FeOOH;
CagSi307(C03)2:; Ca3Alyg0O1g7 CaAlySig01e.6H20; KAlSizOg:
0.33NaAlSizOg. 0.66CaAl;,Si30g (labradorita); Mg4Alj19Siz0337
Fe(OH)2; (Ca, Mg, Al) (Si,Al)03.H20. El1 infrarrojo indica 1la
presencia silicatos, carbonatos, agua de cristalizacién (H-QH),
hidroxilo como (M-QH), posibles fosfatos y sulfatos (sec 4.1;
figs 31 y 34; tablas 13 y 14).

En el andlisis térmico gravimétrico del material
estabilizado tipo III, se observan a los 145.7 °C una reaccién de
deshidratacién y un marcado cambio en la pendiente en 1los
456.4 9C. También arriba de esta temperatura a los 710.8 °C se

observan cambios que corresponden a la descomposicién de
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carbonatos y deshidrataciones (fig 3 apéndice 2). Este material a
1100 °C pierde menor cantidad de peso que los dos anteriores
materiales. Este material no contiene hidréxidos crémicos ni
sulfatos de cromo, por lo que esta pérdida de peso puede
relacionarse con la transformacién de estos compuestos (sec 4.2,

tabla 22).

Cuando el material estabilizado tipo III se calienta a
1100°¢C (horneado), se observa que el cromo se encuentra como
CasCra(8104)3 (ubarovita) y MgCrz04; y aparecen las sefiales de
CasS0, (anhidrita), AFej03 (hematita), NaAlSijOg (albita);
0.7NaAlSip0g. 0.36CaAlSisOg (pagioclasa); CajAl,8i07;
FepMgTi30319; FeMgAlSi0O y MgFe;04. desaparecen las sefiales de:
CaS04.2H30; BA1(OH)3; MgCr04.7H30; FeOOH; CagSiz07(CO3)a:
CajAljgOjg:’ CaAl;Sig01¢.6H20; KAl1Sij0g; 0.33NaAlSizOg.
0.66CaAl3Siz0g (labradorita); Mg4Aly0Siz023¢  Fe(OH)3;

(ca, Mg, Al) (Si,Al)0,.H,0 (sec 4.1, fig 35 y tabla 15).

Si el material estabilizado, tipo III se calienta a 1100°C
después de prensarse, se observan las siguientes diferencias con
relacién al material horneado sin presién: no se forman ni la
CasO4 (anhidrita), ni el CazAl;Si07 y FezMgTis01p; no desaparecen
las sefiales de la hematita, la albita, la plagioclasa, FeMgAlSiO
Y MgFey04. Se determiné un compuesto diferente, la bitonita de
férmula 0.23NaAlSi208. 0.77CaAl2Si208. En el infrarrojo no se
observan diferencias apreciables entre estos materiales (sec 4.1,

figs. 33, 36; tabla 13, 16).
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El material tipo III se sinteriza, por lo tanto adquiere una
superficie vitrea y, al igual los materiales tipo I y II, cuando
se prensa adquiere mayor resistencia mecdnica, pero pierde su
forma original. A diferencia de las otras muestras, este material
presenta un alto contenido de carbonatos y silice, y contiene
menor cantidad de cromo (tabla 24). Esta composicidén indica que
estd formado, en su mayor parte, por tepetate y suelos originales

de la regidén y contiene poco residuos de la planta industrial.

4.2 copclusiones.

- El material del cementerio es heterogéneo y, con base en su
composicidén y origen, se puede clasificar en tres prototipos
como informé Villobos-Pefialosa (1987): el procedente de las
tinas de lavado (tipo I, salino, rico en sulfato de sodio y
contiene cromato de sodio); él que se originéd en los hornos
(tipo II, contiene vestigios de cromita y es rico en aluminio y
hierro) y el material formado por tepetate y suelo de la
regién, (tipo III, contiene arcillas, feldespatos, silice y
carbonatos). Los diferentes materiales analizados corresponden
a las mezclas de estos tres tipos, en que predomina uno de

ellos.

- Respecto al proceso de estabilizacién se puede concluir que
durante la reduccidén, es determinante controlar el pH; durante
la etapa de lavado, el volumen de agua; Yy durante la
neutralizacién, la cantidad afiadida de base y el tiempo de

reaccién. Especialmente resultan esenciales estos controles
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para el tratamiento de los residuos tipo I, gque contienen
cromatos y sulfatos solubles, ya que si no se logra disminuir
el pH lo suficiente, la reduccién del cromo hexavalente no es
total. Adem&s, si no se utiliza la suficiente agua para el
lavado, el material estabilizado conserva parte de las sales
solubles que posteriormente se pueden lixiviar. En el caso de
utilizar este material para fabricar ladrillos, la presencia de
un exceso de sulfato de sodio o de calcio disminuiran

considerablemente la calidad del producto.

De acuerdo a los resultados de este estudio, antes de implantar
la planta piloto para la estabilizacién de los residuos, se
deben revisar las condiciones de reaccién que se recomiendan en
la tercera etapa del proyecto de cromatos (sec 2.1), en lo

referente a los puntos sefialados en el parrafo anterior.

El proceso de estabilizacion transforma el cromo (VI) en
sulféto de cromo (III) =-Crz(804)3~, que es una sal insoluble.
Sin embargo, este compuesto se puede disolver en un medio &cido
o fuertemente basico, o a través del tiempo hidratarse y
convertirse en una sal soluble. Por lo tanto, en caso de que el
material estabilizado no sea utilizado para fabricar ladrillos,
debe confinarse adecuadamente (un medio de baja humedad y sin

cambios de pH).

En caso de que 8e use el material estabilizado para la
fabricacién de ladrillos, no se puede neutralizar con carbonato

de calcio, ya que este compuesto es un fundente y produce un
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material hinchado y sin forma. Se recomienda utilizar éxido de

calcio.

- Cuando el material estabilizado no se prensa y se somete a
1100 °c (horneado) , el sulfato de cromo se transforma
badsicamente en: cromitas, ubarovita y sulfato doble de cromo y

.potllio KCr(804)2. Cuando se prensa, en diversas espinelas aAe
crome y no se forma el sulfato doble. Por lo tanto, conviene
prensar el material, ya que, estas espinelas son practicamente
inertes por 1lo que se asegura gue el cromo no pueda
disponibilizarse. Ademds, el prensado 1le confiere las
propiedades de resistencia y forma adecuvadas, ya que el

material no presenta plasticidad.

- No es recomendable usar cada tipo de material estsabilizado
para fabricar ladrillos, es muy conveniente mezclarlos ya gue
el tipo I no adquiere la resistencia adecuada por el exceso de
sulfato de calcio; el tipo II, a pesar de que presenta mayor
resistencia y no pierde su forma -ambas propiedades que 1lo
hacen apto para utilizarlo directamente-, no contiene 1la
cantidad adecuada de silice para formar los aluminosilicatos
necesarios vy, finalmente, el tipo III =-por su alta
concentracién en carbonatos- funde perdiendo su forma. No
obstante 1a mezcla de estos tres tipis de material resulta muy
adecuada para producir ladrillos, ya dque la cantidad de
sulfatos y carbonatos de calcio proporcionalmente disminuye y
aumenta la de silice y aluminio. Ademds se debe considerar que

con la mezcla se asegura una calidad homogénea del producto.
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- Los ladrillos que se pueden obtener son ricos en aluminio y
hierro; con bajas concentraciones de cromo. Con base en su
composicién no se pueden clasificar en 1los tipos informados en
la 1literatura. Los ladrillos resultan de una calidad muy

adecuada para construccioén, especialmente en acabados.

- Conviene completar este estudio con una investigacién sobre los
productos que se pueden obtener con diversas mezclas y a
diferentes temperaturas, pues los resultados indican que se

podrian producir ladrillos semirrefractarios de alta calidad.

- E1 proceso de estabilizacién de cromatos con la consecuente
produccién de ladrillos, conforma un perfecto ejemplo de
tecnologia ambiental. A partir de dos residuos industriales
peligrosos se obtienen dos productos utiles (sulfato de sodio y
ladrillos) y ningin desecho. Ademds el proceso no requiere de
materias primas, a excepciép de la cal (Ca0) que es de bajo
costo. Unicamente se tiene que contar con un evaporador para
precipitar el sulfato de sodio. A pesar de que es un método de
aplicacién muy local, es posible que esta solucién o una
parecida pudiera ser viable para otras zonas contaminadas con

cromo hexavalente de México.

- Finalmente, este estudio ademids de estudiar la transformacioén
del cromo hexavalente en formas inertes, durante el proceso de
estabilizacién y horneado, establece métodos para caracterizar
residuos sélidos industriales de composicién muy diferente a
los materiales presentes en la naturaleza, por lo que conforma

una contribucién importante al limitado acerbo de informacién
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internacional que existe al respecto. De acuerdo a las
dificultades encontradas durante los andlisis se considera
importante establecer nuevos métodos para solubilizar 1las
muestras para cuantificar la silice y para concentrar 1los
compuestos presentes en cantidades vestigiales, sin alterar 1la

composicién original.




APENDICE 1

VO )
Reactivos:

HNO5 al 70%, HCl04 concentrado, HF concentrado, HCl 6 M.,
NaCO3, etanol, bromuro de potasio grado analitico, soluciones
patrén marca Sigma de Cr, Al, Fe, Ti, Ca, Mg y Mn. Solucidén de
goma de acacia al 0.25% (masa/volumen). Cristales de BaClj.2H0
de diémetro entre 0.2-0.6mm. Solucién amortiguadora de acido
acético-acetato de sodio a pH=4.5. Solucién patrén de CasSO4 de
100 ppm de S.

Equipo:

Philips Difractémetro PW1050/25 y Espectrémetro PW1410/00
Instituto de Geologia. Espectrofotémetro de I.R Perkin-Elmer
oficinas de Perkin-Elmer. Espectrofotémetro de absorcién atdmica,
Varian modelo 1475 Edificio D de la Fac. de Quimica. Fotdmetro de
flama Corning modelo 400 Instituto de Geografia.
Espectrofotémetro UV visible 2eiss West Germany modelo PM2K

Instituto de Geografia.

Descripocion de técnicas y métodos.

- Porcentaje de sustancias solubles ( relacién 5:100
aélidoszagua).

Se mezclan 5 g de cada muestra compuesta con 100 mL de agua

destilada y se agita mecdnicamente a velocidad media durante 30
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minutos. Posteriormente, la suspensién se deja reposar y se
filtra utilizando papel Whatman 541. La solucidn se evapora en un
crisol de porcelana de peso constante, se determina el peso
después de la evaporacién y los solubles se calculan por
diferencia. Finalmente se informa el porcentaje, - peso de las
sales respecto a 100 g de peso seco del material.

-~ Pérdida de peso a diferentes temperaturas (Hesse P.R.,
1971).
Se tomaron 5 g de material secado al aire, se colocaron en un
crisol de platino y se introdujo en un horno, calentando a 110 °C
durante 1 hora. Se dejdé enfriar en un desecador y se pesd (peso
seco); la pérdida se expresé como la diferencia entre el peso de
la muestra secada al aire y el peso a 110 oC respecto a este
ultimo. El procedimiento se repitié a 600 °C, a 1000 °C y a 1100
9c introduciendo el crisol con la muestra en una mufla. E1
andlisis de pérdida por calcinacién se realizé a las temperaturas
que recomienda Singer, F (1976, tomo 10, Vol 2) . La temperatura
de 1100%C se estudié con el fin de observar si el material era
apto para ladrillo semi refractario.

- Conductividad eléctrica y pH (relacidén 1:5 sélido-agua)
(relacion 1:20 sélido-agua) (Ortiz L, p. 71).
Se prepara una suspensién de 5 gramos de material sélido con 100
mL de agua destilada y se agita durante 30 minutos.
Adicionalmente se prepara otra suspensién con 10 gramos de
material sélido y 50 mL de agua destilada que se agita durante 1

hora. E1 pH se mide independientemente en cada suspensién,
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utilizando un potencidmetro Conductronic pH 20 con electrodo

Sargent-Welch No.

La conductividad se mide en los filtrados de ambas suspensiones
en un conductimetro Cole-~Parmer modelo 1481-100.

21 ~ Digestidén dcida. ( Hesse P.R. p 376. , Black C.A. p 1019~
ze:ctivol: HNO3 al 70%, HCl04 concentrado, HF concentrado, HCL
Se pesan 0.5 g de muestra sélida y se colocan en un crisol de
platino. Se agrega 3 mL de HNO3 al 70 % y 1 mL de HClO4,
posteriormente el crisol se calienta sobre una plancha hasta que
aparecen los vapores blancos de  4cido perclorico. Después se
agregan 5 mL de HF al 48 % y se coloca el crisol en un baho de
arena a 200~225°C, se tapa aproximadamente tres cuartas partes de
la boca del crisol y se deja evaporar casi a sequedad. Se enfria
Yy se agregan 2 nL de H20 y unas gotas de HCl04, se coloca de
nuevo en el bafioc de arena para evaporar casi a sequedad.
Posteriormente se enfria, se agregan 5 mL de HC1 6 M y 5 nmL de
agua y se vuelve a calentar suavemente sobre la plancha hasta
disolucién total. En caso de que en esta etapa se observen
residuos se complementa el procedimiento, evaporando la muestra
liquida casi a sequedad, posteriormente se le agrega 5 mL de HF y
0.5 de HClO04 y se vuelve a calentar en la plancha hasta evaporar
casi a sequedad. lLa muestra disuelta se afora a 25 mL y se guarda

en un frasco de polietilenc.
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- Digestién compuesta. 1° Digestién Acida. (Hess P.R. 1971

p 376, Black C.A. p. 1019-21).
2° Fusidn alcalina. (Black C.A. p.

952-8, Hesse P.R. 1971 p. 377, Obregon P.A. 1973 p. 15-26).
Reactivos: HNO3 al 70 %, HCl04 concentrado, HF concentrado, HCl

6 M, NaCO;, etanol.

Este tipo de digestién combinada se aplica a materiales que no se
solubilizan totalmente mediante un ataque acido. En primer
término, se trata a la muestra como se indica en el parrafo
anterior y una vez terminada la digestién 4cida, se vierte la
solucidén en un matraz aforado de 50 mL teniendo cuidado de que el
residuo sélido no se pierda y dquede dentro del crisol; el
material humedo del crisol se evapora a sequedad y se procede a
realizar 1la fusién alcalina. Es importante 1llevar a cabo
preliminarmente el ataque &cido, ya que durante este proceso se
solubilizan la mayor parte de los compuestos de hierro, elemento

que forma aleaciones con el platino del crisol.

Se adiciona al crisol una cantidad de NajCO3 equivalente a siete
veces el peso del residuo, cuidando de que el carbonato cubra
perfectamente la muestra. El «crisol, cuya boca se tapa
parcialmente (3/4) con una cubierta de platino, para permitir la
entrada de oxigeno, se introduce en una mufla y se calienta
lentamente hasta alcanzar una temperatura de 1100 a 1200%. Para
asegurar una fusién completa, es importante procurar la formacidn
de una capa de material fundido en las paredes, para lo cual se
debe mover el crisol ocasionalmente durante el calentamientoc y

una vez gque se observa que todo el material fluye, se debe sacar



de la mufla y dejar enfriar, moviendo continuamente el recipiente
con el fin de formar una capa delgada alrededor del crisol,
evitando que la masa sélida quede en el fondo. Posteriormente, el
crisol se calienta superficialmente con flama suave en un mechero
Bunsen, se enfria ligeramente y, con rapidez, se introduce en
agua fria para que se desprenda el material pegado en las paredes

del crisol.

Se agrega agua destilada hasta cubrir el sdélido y se calienta
agitando con flama suave, se vierte el contenido en un vaso de
precipitados. El1 sélido residual se trata con 1 mL de etanol y
5 mL de &cido clorhidrico 5~6 M, se calienta ligeramente, se lava
y se adiciona al vaso de precipitados que contiene el resto del
material. Se evapora a sequedad en bafo maria, se seca a 80-90°c,
se enfria y se agregan 5 mL de HCl conc. y 20 mL de H0
hirviendo. Se calienta el vaso de precipitado en bafo maria
durante 10 min. La solucién obtenida se adiciona al digerido
anterior y se afora a 50 nL

~ Digestidén para determinacidén de silice. Método modificado
(Hesse P.R. 1971 p.364,367-8,377-8).
Reactivos: HNO3 al 70% , HClO4 concentrado, HF concentrado, HCl
concentrado.
Se pesa 1g. de muestra seca en un crisol de platino y se humedece
con unas gotas de agua destilada, se agregan 6 mL de HNO; al 70%
Yy 2 mL de HClO4. Se calienta sobre un bafio de arena y se tapa
parcialmente el crisol para evitar pérdidas, se evapora hasta

aparicién de vapores blancos del &cido perclérico, se agrega



vI

adicionalmente 1 mL mids de acido perclérico al 60% y se calienta
por espacio de 15 min. para deshidratar a la silice y que no se
solubilice. El material no debe guedar completamente seco ya que
esto entorpece la perfecta separacién de la silice. Se agregan 25
mL de agua caliente y unas gotas de &cido clorhidrico
concentrado, se calienta ligeramente y se filtra la solucién con

un papel Whatman 41.

El papel filtro que contienen la silice, se 1lava con agua
caliente para eliminar los vestigios de acido. Se seca y se
calcina a 900 °C durante una hora o hasta que se logre un peso
constante. Este valor es el que se informa como silice cruda. Al
material calcinado se le agrega 1 mL de HCl04 y 5 nL de HF
concentrado y se calienta a 220°C con el crisol parcialmente
tapado y en un bafo de arena. Se evapora a sequedad y se agregan
2 o 3 gotas de &cido perclérico y 1 mL de HF para asegurar toda
la evaporacién de la silice contenida en la muestra. Se deja
enfriar y se calcina a peso constante; se pesa y la pérdida de
masa se informa como silice pura.

- Andlisis de Rayos X (Comunicacién personal con el Ing.
Rufino Lozano, Instituto de Geologia, UNAM).
Equipo: Philips Difractémetro PW1050/25 y  Espectrémetro
PW1410/00.
Para realizar la Fluorescencia y Difraccién de rayos X, fue
necesario moler la muestra lo mas finamente posible (100 mesh),
para lo cual se utilizé un mortero de agata. Posteriormente se

preparardén las pastillas aplicando presién y utilizando celulosa
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como aglutinante. Finalmente se corrieron las muestras en porta
nuestras de aluminio en el equipo de rayos X ya sefialado. En este
trabajo se determinaron elementos pesados y ligeros a 30 mA y 40
Kv. Los andlisis de difraccién se corrieron en la mayoria de los
casos a 20 mA y 40 Kv.

- Andlisis por Espeotroscopia infrarrojo. (Conley T.R. 1979,
Gadsden J.A. 1975).
Equipo: espectrofotémetro de I.R PerKin-Elmer.

Reactivos: bromuro de potasio grado analitico.

Para analizar las muestras por infrarrojo se requiere una muestra
finamente molida, que se obtuvo mediante un mortero de &agata. El
polvo se mezcld con bromuro de potasio y se comprimié para
preparar la pastilla. Los espectros se obtuvieron en el intervalo
de 350 a 4000 nm.

- Determinacidén de metales por Absorcién Atémica (Varian
1979, Perkin-Elmer 1977, Parker C.R. 1972, Taylor, J.K. 1987).

Equipo: espectrofotémetro de absorcién atémica, Varian modelo
1475.

Reactivos: soluciones patrén marca Sigma.

Se cuantificaron Cr, Al, Ti, Ca, Mg, Mn y Fe en las condiciones
recomendadas por el manual. Después de cada lectura se ajustaba
el cero y cada cinco muestras se leia la curva patrén. Todos los
elementos, con excepcién del titanio, se determinaron en el
intervalo entre el 1limite de 1linealidad y el 1limite de

cuantificacién ( 10 veces el 1limite de deteccién). A esta
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concentracién, la confianza relativa en el valor medido es de +

30% a un nivel de probabilidad del 355%.

Las interferencias por ionizacién se eliminaron afadiendo, tanto
a la curva patrén como al problema 2000 ppm de K', ya que este
elemento se ioniza preferencialmente al que se esta analizando.
Los elementos que presentan este tipo de interferencia fueron el
Al, Ca y Mg. Ademis se utilizo flama de é6xido nitroso-acetileno
para leer elementos que son dificiles de atomizar ya que sus
compuestos son refractarios y tienden a no disociaciarse con

facilidad, como son el Ca, Al y Ti.

No se presentaron interferencias de matriz ya que las muestras se
diluyeron hasta en una relacién de 1/500.

= Determinacién de Na y K por flamometria. (Ortiz M.L. 1986
p 76-85).

Equipo: Fotémetro de flama Corning modelo 400.

Se obtuvo el promedio de 4 lecturas para construir la curva
patrén. De cada muestra problema se promediaron tres lecturas.
Después de cada lectura se ajustaba el cero, cada 10 problemas se
leia la curva patrén y también al término del analisis.

- Determinacidén de sulfatos por turbidimetria. (José N.X.C.
1987 pliav-145).
Equipo: Espectrofotémetro UV visible Zeiss West Germany modelo
PM2K.
Reactivos: Solucidén de goma de acacia al 0.25% (masa/volumen).

Cristales de BaCl;.2H;0 de dQiametro entre 0.2-0.6mm. Solucién
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amortiguadora de 4&cido acético~acetato de sodio a pH=4.5.
Solucién patrén de CasO4 de 100 ppm de S.

Se prepara una curva de calibracién con concentraciones de
1,5,10,20,40 y 60 ppm de azufre a partir de la solucidén madre de
100 ppm. Se toma una alicuota de 20 mL de cada una de las
soluciones patrén y se ponen en matraces aforados de 25 mL. Se
agrega 1 g de BaCl,; (cristales de didmetro de 0.2 a 0.6 mm). Se
agita durante un minuto, se adicionan 2 mL de goma de acacia
0.25% y se afora a 25 mL con agua destilada. Se agita durante un
minuto y se toma la lectura en el espectrofotdmetro UV visible a
460 nm. Para la lectura de los sulfatos disponibles se toman
alicuotas de 10 mL o menores, dependiendo de la concentracién del
elemento a cuantificar en la muestra. Para los sulfatos totales
se la nmuestra se diluye hasta que la lectura se ubique en el
intervalo lineal de la curva de calibracién. Se sigue el mismo
procedimiento gque para la curva patrén. Las diluciones se
preparan con solucién Morgan (solucién amortiguadora a pH 4.5 de
4cido acético-acetato de sodio) ya que ésta estabiliza el pH en

el valor que evita las interferencias.
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APENDICE 2

En este apéndice se presentan todas las tablas que contienen
las sefiales de difraccién de rayos X para los materiales
estudiados donde se incluyen los valores experimentales y
los valores teéricos asignados a estos. De tal forma que las
seflales experimentales gueden asignadas a un compuesto o a
varios en su caso. los valores tedéricos se tomaron del
archivo "Inorganic Index to de Powder Difraccién File" donde
se encuentran las tarjetas de cada compuesto reportado en el

libro de igual nombre de 1968.

En la parte final de este apéndice se incluyen los diagramas
del andlisis térmico gravimétrico realizado en la Facultad

de Quimica por la Mtra. Margarita Portilla.
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Difraccién de Rayos-X muestra 1 original

Prom. '"u"ds'o'.' Neotroy reo?;f't':gzos X-Aloo cati
8 L) B N 3 a’
(5- &1 (125273 - 1129) (4898 (9-369)

.51 1.51

.53 1.54 1.55
5% 1.55 1.55 1.56
.59 1.59 1.58

1.6 1.6 1.62

] 1.9
92 :

102 2.0
.21 2.2

“PN

U
PRSI
BREE

Puntos 2.78 9
claves 4.66 &
3.18 5
material 8




Difraccién de Rayos-X muestra 1 original (cont.)

Montmor{llonite
Pros. N si FeATa(S100) el
L3
(458 5% N 3%

.53 1.5 1.564
.55

.59 ©1.59
1.6 1.60

.86 1.87 1.87

.9

92 1.93

.02 2.04 2.01
2.21

Puntos 2.57 2.51
claves 1.54 4.41
2.87 3.09

material 4.04 1%




Oifraccion de rayos X moestra | estabilizeds. XIIT

0if.A Dif.8 208804 Cra(sog); criol)3 BAL(DH)S Cas$i207
H20 2 3 (EO:)z
(14~453) (18-393) (16-817) (15-138) (13-416)
1.41 : )
1,45 1.46 1.46
155 e (.58 e L
1.66 .65 1.66 1.65 1.64
I I re 14 i
- e ' I8 : :
1.81 81 1.79 1.80
1.90
1.9
2.10
-2t
2. 25 2.24
2.3 32 2.33 2.3
- .35 2.3 2.35
i 2.3
2.3%
2.47 . R 2.50
- .65 2.64
2.70 9 2.7 2.70
g.?\ N sa 2N
¥ '

3.3 3.33
3.4 3.45
3.5 3.53

I LI
v
ukugy

e




Difraccién de rayos X muestra | estsbilizeds. (cont.)

pif.A Dif.8 Al Al BFe0OH SFe00H FesAly
gsﬁsﬁ 4si z?ﬁzo (sfo,i3
. nl
RER (3-16) (13-157) ¢13-87) 9-427)
1.2 1.26
1 1.28
1.43 1264
1.48
1.5
1.66

14,0 7.40 TR.88 7
[ X3 3.3 P

2,51

1.0




Difraccién de rayos X muestrs 1 estabilizeda. (cont.)

Dif.A

oit.8

a sioz FeQ Fe(OH) Fo(OH)2 Fe(OH)2
siop (I(AH;) 0 (504 )2H20
(5-490) (15-26) (3-873) (16-939) (13-89) (3-903)




Difraccién de rayos X muestra 1 horneada XVI

Dif.A Dif.B achidrita Hematite Albita . ubarovita
CaS0s aFe203 NaAtSi308 KA1SiOg4 (CSB?OCZ)Z
(6-226) (13-534) (10-393) (12-134) (11-696)
.28 - 1.27
.30 - 1.30 1.3
.32 - 1.32
.33
40 1.40
42 1.42 1.462
o 1.45
.49 1.49 1.48 1.49
51 1.5
.52 1.52
.57 1156 1.56 1.55
. .59 1.59 1.59 1.59 1.60
.63 62 1.63
.65 .65 1.65 1.66
89 - .1.68 1.69
] T5 1.75
9 79
.83 .83 1.83 1.82
.84 .85 1.85 1.84 1.85
.88 .86 1.87 1.87
.95 11,93 1.96 1.94 1.95
R 1,99 1.99 1.99
.04 2.06 2.07
09 2.08 2.09
Rt EXH 2.12
.15 .16 2.14 2.14
.19 .18 2,18 2.18
.22 .20 2.2 2.20 2.21
.29 .29 2.29 2.30
.33 .33 2.33 2.35
41 .40
45 .45 2.45 2.45
49 .49 2.48
51 .51 2.5 2.50
«59 .59 E 2.59
.66 .64 2.65
.68 .67 2.69 2.68
4l N4l
.80 . 2.80 2.83
.86 .85 2.85
<9 .93 2.93
.97 :2.98 3.00
-10 . .07 3.12 3.12
.12 11 3.10
+18 16 3.18
.25 .22 3.21
.52 .50 3.50
.67 .66 3.66
4] N 3.75
.89 .85 3.87 3.83
- 4.15
4.29 . ) : 4.28
4.89 4.82 L
- 15.43
6.46 S bikb 6.43
7.43 7.43
- s
8.26 -
- 9.60
Puntos 3.50 2.69 3.18 3.10 2.68
" Claves 2.8% 1.69 3.75 2.59 3.00
. 2.33 3.66 3.21 4.28 1.60
Material: - 3.87 2.51 6.43 449 -




Difraccién de rayos X muestra I horneada (cont.)

oif.A Dif.8 Gelenite Rutilo Cromita
Ca2Al28i07 Tiog caTio3 Ca3Ti207 KCr(so4)2 aCaCr204
(4-690) (4-551) (9-365) (14-151) (3-325) (14-444)
.28 - 1.28 1.9
gg . 1.30
.38 1.38 1.37 1.36 1.35 1.39 1.38 1.38
40 1,39 1.39 -
: %
42 &2 1.42 1.42 1.4
45 45 1.44 1.46 1.46
49 49 1.48 1.49
51 .50
.52 .51 1.52
ST .56 1.55 1.56 1.57
.60 .59 1.61 1.58
63 .62 1.63 1.62 1.63
45 .65 1.66 1.66 .
.69 .68 1.69
75 T3 1.75 1.75 1.74
.79 N 1.78
.83 .83 1.83
.84 .85 1.85 1.85
.88 .86 1.87 1.87 1.87
.95 .93 1.92
99 .99
.04 .06 2.04 2.05 2.05
.09 .08 2.08 2.09
12 .12 2.12
B .16
.19 .18 2.19 2.19
.22 .20 2.21
.29 .29 2.29 _2.29 2.30 2.5
.33 .33
41 .40 2.41 2.41 2.38
45 45 2.43 2.44
49 .49 2.49 2.48
5 .51 2.52
.59 159
.66 .64 2.65
.68 .67 2.69
4l o4l LR 2.70 2.73 2.70
.80 9
.86 .85 2.85
94 .93
97 .98
.10 .07 3.06
.32 .11
.18 .16
.25 .22 3.25
.52 .50
67 .66 3.68
.75 T .n 3.75
.89 .85
- 4.15 4.4
4.29 - 4£.23
4.89 .82 . 4.87
- 5.43 5.40 5.56
6.46 &6
7.43 7.43
- 8.1 8.10
8.26 -
- 9.60 9.7
. Puntos 2.8% .25 1.56 9.73 - 1.87
Claves 1.7 1.69 1.9 4.87 - 2.31
] 2.43 2.49 2.70 2.3 - 5.56
Material 4.23 3.25 5.40 | 9.73 - 5.56
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Difraccién de rayos X muestra 1 prenssds y horneada

CanCr CajAlg012. Fed
Dif.A bif.B -F CaF: (s C CAL,Cr)20
o-Fe20y oFe2%% ?Ul.ﬁ (16~§305‘) 1-112 )}
(16-895) (8-100) (11-696) (16-440) (3-873)

.00

.05 2.05
.07 .08 2.07
.12 .12 M
.15 .16 2.7
.19 .20 2.18
.27 .28

K1 Lis ' 2.30 TR 2,30

45 .46 2.46 2.45 2,46 2.48

49 .50 2.52

155 86 2.55 2.56

.64 84 2.65

el 168 2.66 2.68

82 .83 .
. S .96 2.98 : . 2.95
i 1 :

A3 . 3.1

22 0 3a %23, 3.2

Material




Difraccién de rayos X muestra [ prensada y horneada (cont.)

Dif.A nif.8 CazAl25i07 N82T{6013 Na27i03 X2Ti6013
(4-690) (13-589) (11-291) (13-534)

.20 2.19 2.22
.28 2.29 : :
.31 2.30 E L. 2.30
: 2,40 .

Puntos 2.8% 7.42 10. 4,18
Claves 1.75 6.28 7.20 2.97
2,43 3.02 7.7

Haterial 4,23 8.52




Difraccitén de rayos X muestra !l original

XX

. . ! 12Si3Al c aAl aA | (OH)
pit-A bif.8 :% ‘3 %soﬁ g%’ [23 &3 Hidréxido
111 ¢EY Gepsum
(8-31) (7-25) 6-46) (10-137) (12-460)
1.55
1.6
1.67
1.7 1.74
1.95
1.98
2.03
2.%0
37 .38 2.37 2.38 2.38 2.37
.43 ol 2.45 2.44
48 49 2.50
.51 .52 2.51
56 .57 2.57 2.55
.59 .60 2.58 .2.59
.67 .67 2.68
£ 3
.85 .88 ¥ “ 2.87
b >
96 .96
.06 .07 3.07 3.06 3.08
g2 .13
A9 .20
22 .23 3.21
34 .35 3.36 : 3.35
45 .45 v
47 48 3.48 3.50 T '3.48
.61 .62 [
.68 169 _ 366
3.78 .9 3.76 3.7
3.9 92 3.9
4.26 .27 4.27 4.30
4.30 4.31 4.35 4.34
4.48 .48 447 4.49
4.7 4.74 4.82
5.03 5.04
5.67
5.86
L6106 y
6.36
6.60
7.43 7.56
10.04 10.08
Puntos 2.80 10.08 ©7.56 2.09 4,82
Claves 3.76 3.36 3.06 2.55 4.34
del 3.9 4.49 4.27 1.60 - 4.30
Magerial .- 4.7 2.56 . .56 L s




Difraccién de rayos X muestra I1 original (cont.)

Dit.A Dit.B WgF NgAL2Ti30: MgAL2Ti30 MgCr MgCrog,
Esupi.nzeoan Al2tizon latison Cgmﬁ: gIM
Cromite
(17-464) (5-450) (5-451) €10-351) (1-243)
1.6
1,47
1.48 ; hG
1.52
1.60 1.60
1.61 1.6
¥
) 1.88
1.92
1.94 1295
2.08 2.06
2.09
2.12
; 2.16 2.16
2.3
2.42 2.4k 2.1
2.48
2.53 2.51
2.61
2. 2.7
w 2.86
2.9 2.95
3.12
3.23
’ 3.36
3.46 3.41
. z 3.60
3.78 .79 3.77
391 .92
S
48 ot
by 4.8 .84 480 4.8
g; 5.00
84
%.. . 6.00
6.36 6.37
6.60 6.6)
7.43 7.43
10.04 10.5 10.8
Puntos 2.53 3.44 3.4
Claves 2.96 2.72 2.7
del 1248 1.83 4.80
Mater} 4.8 4.84 4.80..




Difraccién de rayos X muestra Il original (cont.)

CaCo03, CapFe FeAl2 Fe(OH) Al2Si2
5%0)  coflaho (ol rho e %O
(17-528) (5'5’71)2 (14~é10§ (16-339) €13-375)
1.41
1.44 1.44 1.44
148
N
1.5
1.53 1.53
1.56
1.59
21,61
1.66
- 1.75 1.75
1.84
1.92
1.94
.99
2.04
2.07
.10 ) .
.12
A7 2.16 .
W30 2.30
3 ; " -
.38 2.39
44
49 2.48 2.50 2.49
.52 2.52
.56 .57 2.57
.59 - B 2.60
.67 - 2,67, . 2.68
70 BN .73 7
.81 2,82
.85 2,86,
96 96 2.97
.06 07 3.05 3.05 3.08 3.01
.12 a3 3.12 in
.19 .20 3.19
.22 3 .22 3.24
350 3.3 - 3.38
v 3.48
U LT 3.6
68 9. o :
.78 r
91 3.92
.26 4.27
.30 4.3 4.30 4.31 4.34
48 4.48 4.41
4.80 )
5.04 4.94 4.99
5.68 .. :
+5.86 5.85
“ i
6.36 6.37 6.24
6.60 6.61
7.43 7.43 7.40
10.04 10.5
4.30; - 4.99
3.05. 3.11
1.93 5.85
5.2 5.85 3




Difraccién de rayos X muestra 1! estsbilizada

XXIIX

Dif.A

oif.8

Fe FeQ
aezs (AL, Cr)2

(1-1129)

2CeS04 A CesSta0y

Weo (L] A
7) (13-416)
1)

(15-1
(14-453) {12-4 (13-534)
(12-4

i

(1-238)

‘Materist

ridivirtory

PR YN S

ot t e ¢ ¢
& NSRS

BUIX

AR 2

1.26

475 4.7

6.01 5.9
7.33 .

i 4
3,00 x 4,33 3.0t 2.69 146
601 et 3.10 1:69 1.58 -
2.80 .72 1.90 3.8 2.8
6.01 T 733 2:51 35/ 38

10.80

5.00
3T
- 6.00

800 .
10.80°




Difraccién de rayos X muestra 11 estabilizada (cont.)

Dif.A pif.e € KCr(S0g), Al M
Elp?noll.ll o2 SIFZ? 5
(12-559) (3-325) (18-31) (4-878)

Fe(OH)
504

8B

1.66 1.65
- 1.9
1.73
- 1.76
1.79 A .
1.84 1.8% . 1.84
1.87
. 189 o 1.88
< 1.90; .
1.93
2.06 2.02 2.07
2.10
2.12
- 2.13

-

2,38

2.59

2.70
(2089 L

3.68

IRTS

SRUSSEREINEERSR

B 6.20
10.40
11.00
12.00
Puntos - 2.58 3.68 479 .40
Claves s 2.38 432 2.13
del 1148 8.10 2.26 2:59
78 " : 120

5.48
6.03




Difraccién de rayos X muestra Il estebilizada (cont.)

Dif.A 0if.B FeOOR MgAL MgFe204 Na2T{s NagFe
T Espinels 013 (504)
(13-157) (5-450) (OH)3K20
(13-87) (5-451) (17-464) (13-589) 17-156)
1.2
ya2
1.75
2.45
49 2.49
.55 .55 2.54 2.53 2.57
2.62
2 2.n 2.68 2.68
2.77
1, 2.9%
‘3.02 3.0
i - 3.07
.16 3.%
19
.34 3.3 3.38
o B 3.66
1y 3.70 . 3.65 3.58
3.8 . e :
4.00 i
4,15 I'NIS
4.30
&bk 4.51
&.76 4.84 4.84
5.03 04 4.98
5.34
5.95 95 5.86
6.30 6.28
6.65 - 70 6.78
78 5 750 1.2
8.26 26
8.66 .86 8.52
10.40 0.20 10.20
11.00 1
12.00
g 4.18: 4,86 3.02 10.20
7.50 3.44 6.28 3.01
t &.45 1.83 T.62 3.38
69 4.84 8,52 6.78




. XXVIi
Difraccién de rayos X muestra 11 horneads

Dif.A Dif.8 Cas0, Al2Fe204 c:%Aggsgz gamma-Fe203 NaAlSizog
(6-226) (11-562) (6-532) €15-615) (10-393)
1.37
1.38 1.39 1.38
1.41 1.41 .
1.64 1.43
o7, “8
1.49 49 1.49 1.49
1.50 S0
1.52 52 1.52 1.53 1.53
1.57 57 .
1.61 .61 1.60 1.61 1.61
1.66 1.64 1.64
.70 1.68 n.n 1.70
1.72
1.76 1.75 1.76 1.7
1.82 1.82 1.82
A 1.8
1.87 1.87 1.88 1.8 1.87
.92 1.93 1.92 1.92 1.93
1.97 1.97 1.98
2.00 1.9 1.9 1.99
2.05
3.08 2.08 2.09 2.09
2.18
2.22 .
2.9 .30 2.30
2. .33 2.33 2.32
- .37 2.37 2.37
W41 42 . 2.4 2.41
43 © 246 2.48 £ 2.45 2.45
.51 .53 . 2.52 2.52 2.52
.55 .55
+63 166, Y 2,63 2.65
.68 N
.71 T4
.86 .87 2.85 2.86 2.87
.96 .96 2.97 2.95 2.95
.99 .99

3.7
%0 9 .87 3.8 38
0% ‘o7
.69
6.43
2.63 < 2.52 2.52 318
1.68 2.97 295 32
1243 R 1.61 37
6.13 SRR 8.02 6.43




Difraccién de rayos X muestra 11 horneada (cont.)

Dif.A Dif.8 ca3Cr FeQ Al03 aCaCr204 a-Fe203
(5‘306)23 (l(l%.sg") g ®
(11-696) (3-873) (4-878) (14-444) (13-564)
1.37
11,38
1.41
1.44
1.47
S,
1.49
1.50
1.52
1.57
1.61 1,60
1.66 1.67 1.65 1.63
1.69
1.86 1.84
1.88 1.87
1.95
2.
2. 2.05 :
g. 2.07 2.09 2.07
2 .
<2 < y D
2.
2. 2.20
2. 2.28 .3 2.29
2.3 2.35 2.3
2.40
2.48
2.51 2.51
.2.59
2.69
2.95
347
3.66
4.20
4.82

2.48 71,40 2.69
1.58 < 1.7 1.69
1.46 L 2,45 2.51
4.82 .6.20 . 3166




Difreccion de rayos X wuestrs 11 horneada (cont.)

pif.A Dif.8 a-Al203 MgAl2Ti30 MgFe20, MgCr204 RapTig013
(5-450)
€10-137) (5-451) €17-465) €10-351) (13-589)
1.36
1.40 1.41
: o w . o 147
et S e e
1.49
1.52
1.60 1.60 1.60
164 8 R 1.65 e
1700 n : . .2 .71 1.70
172 n SN /1 .73
1.87
1.9
1.9
- 2.06
2.09 2.08 2.08
2.42" 2.41
C2.53 . co2.851
: . 2.57
2.68
2.96 2.95 2.97
3.02
3.07
34
3.65
3.73
4.7
4.85 4.81
6.28
7.42
852




Difraccién de rayos X muestra 11 horneada y prensada

XXIX

CaFe Ca KaAlSi Cs0 Ca3Cr, aCaCr20,
oit 2% 0% 3°8 “igi (S|3 )2 204
(8-100) (6-226) €10-393) 1- ) €11-696) (14-444)
.20 D }%g
23 1.2

33 2.35 2.31
&1
2.45

2.50

2.83 2.85
2.93 2.97
3:13 3.4
318 3.20
3.21. :
348 :
37 37 3,61
388 388 ’
4.4

4.69 46

-8, 5.56




Difraccién de rayos X muestra 1 horneada y prensada (cont.)

oit L rc.o MgCr204 gomma- Fe203 aFe203 Al2Fe204 MgAl2Ti30
QL9138 €10-351) (15-615) (13-534) (11-562) (5-636)
(3-873) (5-451)
200119 1.20
3 S
128
1.32
A2 1,40 1.41
5. i
1.52
1.53
1.60
1.62
1.72
! 71583
1.84
1.94
2,07
2.16-
2.20
2.28
2.4
43 2.41 2.44
&l 2.468 = % L A
W9 2.51 2.5\ 2.51
.54 . - 2.52
64 : 2.64
.67 g 2,69 .
72 2.72
.78 2.79
.85 2.83
K 2.9 2.% 2.95
.06 3.07
12
a7
2 3
RS 3
; 700 3 3.66
.83 3
.3 4
4.39
N 4.7 4.81 4 .80
.03 5
.40 5
.36 13 6.13
37 R
0%
KIN
Puntos 2.48 2.51 2.52 2.69 2.63 .72
Claves 1.58 481 2.9 1.69 1.48 3.4
del 1.46 2.08 1.61 2.51 1.43 4.80
Naterial 476 4.81 8.08 3.66 6.13 4.80




Difraccion de rayos X muestra 111 estabilizada XXXT

T T T T

R W3 %
1.51
1.56

1.80

AR 1.8

L . &N
’ e T
2.36 2.35
o L 2t )
2.49 R R B '5’.31 : 250

2.67
2.9 e 2.80

- 2.0 fdE BE e s igg

3.10
3.19
s
S

3.67

T 340
3.6

4.80
5.55 - » 333

7.3%:




Difreccién de rayos X muestra 111 estabilizeda (cont.)

Prom. 1) €S04, KALSi 208 labradorita aAL(OH)3
&3&\% (gi'gé) (9-162) (9-465) (15-136)
1.37
1.62

1.45 1:46
149"
154 18 1.8 1.56
1.60 1.80.. 1.60
1.66 : 1,65
18 1.72
1.77
1.82 1.84 188
1.90 19
' ]ﬁ 1.99 1.99
2.08 Ew
. 2,18
S22
2.29
2.39 2.37
:;’; 2.47 2.47
¥ .2.53 2.53
:’:: 2.65 2.66
4 2.7
2.7%
2.89 . 2.87 ;g;
3.0! ¥
d 3.06
3.18
.39 3.21
3.49
3.9 3.80
4.02
4.28
427 i3
.75
B X3 6,48
8240 7.3 )
2.7
| o i & | 8
Haterial s 344 . o &




Difraccion de rayos X muestra 111 estabilizeda (cont.)

Prom. L] A M L aFe0OH Fe(OH)2
(4% (fﬁ#) (13-157) (13-89)
1.3
1.37
1.41
1.52 1.54
e ol
{ 1.78
1.85
194 ¢
2.28
2.3
. 2.40
2.5
2.62
3.3
3.70
4.60
5.00
R & S 7.40
k]
. material ) o 01 S
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Difraccién de rayos X mueatra 111 hornesds

[ Plagioclass NeAlsH a-Fe; MgCr Ca2Al2si07
Prom €6-226) (9-456) (10-3 o’a (13-535) (lD-iSOI‘) (24-6290)

IRIRETINASRRBGRT 238

i

: 2.37 2.41 2.43
2.47 2.45 ! :
X 2.52 2.51 251 2:51 2.53

; 383,
2.92 293
96 2.95
‘00 3 3.02

‘08 3.06
m 3 3.3

20 3 38
.21 3.2
338 : L1
65 e S 36k

74 3 37 .
‘90 3.87 3.88 388
4l02 404

.23
4,69, 4.69
6.43, 6.43

3.50 3.20 3.18 2.69 2.51 2.85

285 4.02 3.7 169 481 .75

2.33 3.7 321 3.63 2.08 2143

materal 387 6243 643 2.5 4.81 42




Difraccién de rayos X muestra I11 horneada (cont.)

L
N T S T N T T
(11-6%6) €6-532)
.35 R 5 o
T R 14 136

1.38

S
*NSW T
auaR |

-
393

2NRS
et ea )




Difraccién de reyos X muestra I11 prensads y horneads XXVI

T e WM oW mEy o

1.28

1.41

. 41 2.41
.33 2.52 2.52 51 2.52




Difraccién de rayos X muestra [I1 prensada y hornesda (cont.)

Dif.A aal FeMgALSiO 8itonits MaFex0,
0185 (15-445) (9-467) B
1.25
127 1.27
1.28 1.28
1.32 133
1.36
37
1.43
1.47 1.48
1.52
1.61
163 1.62
1.7 1.7
7% 1.7% 1.75
Ned
% 1.85
89 :
A.91 e 1.92
.98
.03 2.03
‘o8 2.09
K] 2.12 2.10
3
14
.18
22
2 v 2.2
228 . ER
2.31
2.43 2.42 2.42
2.53 2.52 2,42 2.53
2.56 2.55
2.83
.66 i 2.65
81 S X ]
18 : :
90 2.92
295 2.9 2.97
.01 3.02 3.02
1% 32 352
‘21 3020
126 3%
37 3.35 3.3
@9 3480 3.46°
66 v - 3.65 3.62
‘7% kW3
293
104 4,03
4.69
4.85
6.52
2.09 2.82
2.55 [
1.60 152
: 3,68




DIAGRAMA TERMICO GRAVIMETRICO
TIPO 1 ESTABILIZADO
FI1G 1

Sample: ARCILLA 1 TeA File: CiAl. ol
Method: TG-SUFER Fur Date: 22-Jan-90 12:55

125, 00°C
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DIAGRAMA TERMICO GRAVIMETRICO
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