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Simbolo

a*

b*

Ho

Ha

L*

LISTA DE SIMBOLOS

Significado

Define la desviacion del punto cromatico
correspondiente a la luminosidad L* hacia el rojo + o
hacia el verde — (adimensional).

Define la desviacion del punto cromatico
correspondiente a la luminosidad L* hacia el azul + o
hacia el amarillo — (adimensional).

Densidad expresada en g/ml.

Valor estadistico prueba de Fisher.

Hipotesis estadistica nula.

Hipotesis estadistica alternativa.

Corresponde a la claridad o luminosidad de la muestra

va desde 0 para el negro hasta el 100 para el blanco.

Masa o peso perdido por la calcinacion.

Probabilidad de que ocurra un suceso.
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Temperatura de calcinacion en grados °C.

Delta, cambio de peso.
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Calcita carbonato de
calcio

Caliza alta en calcio

Caliza dolomitica

Caliza magnesiana

CIE-L*a*b*

GLOSARIO

(CaCOs3), de estructura cristalina romboédrica, puede
ser incolora, pero a menudo posee diferentes tonos

debido a las impurezas.

Termino general para la piedra que contiene gran
cantidad de carbonato de calcio y poca de carbonato

de magnesio (de 2 a 5 %).

Contiene considerable cantidad de carbonato de
magnesio MgCOs. La piedra dolomitica pura contiene
de 40 a 44 % de MgCOsy 54 a 58 % de carbonato de
calcio CaCOs. Aunque el término es ampliamente
usado para cualquier roca carbonatada que contenga
30 % o mas de MgCOs. Existen variaciones en

pureza, durezay color.

Contiene mas carbonato de magnesio MgCOs que la
caliza alta en calcio, pero menos que la dolomita. No
existe un acuerdo en cuanto al rango de MgCQO3, pero

hay un consenso a favor de 5 a 30 %.

Modelo cromético usado para describir todos los
colores que puede percibir el ojo humano. Los tres
parametros en el modelo representan la luminosidad

de color y su posicion.
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Color

Delicuescencia

Dolomita

Estructura cristalina

Higroscopia

Isomorfismo

Percepcion visual que se genera en el cerebro al
interpretar las sefiales nerviosas que le envian los
fotoreceptores de la retina del ojo y que a su vez
interpretan y distinguen las distintas longitudes de
onda que captan de la parte visible del espectro

electromagnético.

Es la propiedad que presentan algunas sales y
oxidos, principalmente de absorber moléculas de
vapor de agua del aire humedo para formar hidratos.

Se puede catalogar como doble carbonato de calcio y
magnesio (CaMg(COs)2); 0 una mezcla mecanica de
calcita (CaCOs) y magnesita (MgCOs), posee
estructura  cristalina romboédrica, usualmente

incolora, pero a menudo con tonos café y rosado.

La estructura cristalina es la forma sélida de cémo se
ordenan y empaquetan los atomos, moléculas, o
iones. Estos son empaquetados de manera ordenada
y con patrones de repeticion que se extienden en las

tres dimensiones del espacio.

Es la capacidad de algunas sustancias de absorber

humedad del medio circundante.
Es la propiedad de los cristales que con diferente

composicién tienen igual estructura cristalina, vy

pueden cristalizar asociados.

XV



Magnesia

Magnesita

Metamorfismo

Método de analisis
térmico

Periclasa

El 6xido de magnesio o magnesia calcinada (MgO),
es obtenido por medio de la calcinacion controlada del
mineral de magnesita (carbonato de magnesio), es
una sustancia compuesta formada por un enlace

i6nico entre el catibn magnesio y el anion oxido.

Carbonato de magnesio (MgCOs), de estructura
cristalina romboédrica, de color blanco, amarillento o

café.

Es un proceso isoquimico (es decir, que la
composicién quimica global de la roca permanece
basicamente invariable) en el que se produce una
reorganizacion de la composicion y disposicion de los
minerales (generalmente se disponen en capas) que
conforman una roca por la accion de elevadas

presiones y/o temperaturas, pero en estado sélido.

El analisis térmico abarca a los grupos de técnicas en
las que se mide una propiedad fisica de una sustancia
y/o productos de reaccion en funciébn de la
temperatura mientras la sustancia se somete a un

programa de temperatura controlado.

Nombre que se le da en la industria del cemento al

oxido de magnesio.
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Rocas Igneas

Rocas igneas

pluténicas

Rocas Metamorficas

Termograma

Termogravimétrico,
analisis (TGA)

Son rocas se forman por el enfriamiento y la
solidificacion de materia rocosa fundida, el magma.
Segun las condiciones bajo las que el magma se
enfrie, las rocas que resultan pueden tener granulado

grueso o fino.

Son rocas igneas en el que sus componentes son
todos minerales que generalmente pueden

observarse visualmente sin ayuda del microscopio.

Las rocas metamoérficas son rocas que se forman a
partir de otras rocas preexistentes mediante un

proceso denominado metamorfismo.

Grafica que muestra el comportamiento de la masa

de cierto material, en funcion de la temperatura.

Estudio en el que se registra en forma continua la
masa de una muestra a medida que se aumenta su
temperatura en forma lineal desde la temperatura

ambiente hasta valores tan altos como 1 200 °C.
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RESUMEN

El Presente trabajo de graduacion se basa en la realizacion de un estudio
sobre la evolucion de la descomposicion térmica de la magnesita grado reactivo
y grado industrial, en 6xido de magnesio y dioxido de carbono mediante un
andlisis termogravimétrico (TGA) y de densidad. Para determinar si existe
diferencia significativa en el comportamiento de los termogramas de ambos tipos

de magnesita.

En el andlisis termogravimétrico (TGA) se evalud, a través de una mufla, el
cambio de peso de los dos tipos de magnesita a medida que se aumentd
gradualmente la temperatura de calcinacidon. Se observo el efecto del contenido
de carbonato de magnesio en las propiedades fisicoquimicas del material durante
la reaccion de calcinacién. Luego, se compraron los termogramas resultantes con
termogramas realizados a partir de equipo especializado para analisis
termogravimétrico. El resultado fue una diferencia significativa entre los
termogramas del carbonato grado reactivo y grado industrial, debido a la

diferencia de pureza en los mismos.

Ademas, se efectu6 un andlisis de densidad el cual sirvi6 para
complementar el estudio de la variacion de masa para comprender mejor el efecto

del cambio de la estructura cristalina de los materiales, a medida que se calcinan.

Una vez obtenidos los termogramas se efectuaron analisis de difraccion de
rayos X y fluorescencia de rayos X para evaluar la composicién y estructura
cristalina de los reactivos utilizados en este estudio y dar una explicacion mas

especifica de las causas de la diferencia en los termogramas obtenidos. Por

XVII



altimo, se realiz6 un estudio para relacionar la descomposicién térmica de
carbonato de magnesio con las coordenadas de color A (L*a*b) a medida que se
aumenta la temperatura de calcinacion y verificar si la pureza del carbonato de

magnesio tiene algun efecto en el color del mismo.
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OBJETIVOS

General

Comparar la variacion de masa y densidad entre carbonato de magnesio
grado reactivo e industrial mediante la caracterizacion de andlisis

termogravimétrico.

Especificos

1. Establecer la variacion de masa del carbonato de magnesio grado reactivo
e industrial durante su descomposicidn por calcinacion en oxido de

magnesio, a través del incremento sistematico de temperatura.

2. Determinar la variacion de densidad del carbonato de magnesio grado
reactivo e industrial durante su descomposicion por calcinacion en éxido

de magnesio, a través del incremento sistematico de temperatura.

3. Establecer si existe diferencia significativa entre la tendencia de los
termogramas de carbonato de magnesio grado reactivo e industrial,
debido a la composicion y pureza de cada tipo de carbonato de magnesio

utilizado en el experimento.
4. Comparar la descomposiciéon térmica de los dos tipos de magnesita con el

cambio de las coordenadas de color A (L*a*b) a medida que se incrementa

la temperatura de calcinacion en un rango de 100 °C a 900 °C.

XIX



5. Evaluar si existe diferencia significativa entre el cambio de masa de cada
tipo de carbonato de magnesio a una temperatura de calcinacion

determinada, mediante un analisis de varianza de un factor (ANOVA).

XX



Hipotesis

Es posible realizar un andlisis comparativo de la pérdida de peso y variacion
de densidad a través de la calcinacion de carbonato de magnesio grado reactivo
e industrial, conforme se incrementa la temperatura de manera sistematica hasta
900 °C.

Hipotesis nula

Ho: No existe variacion significativa en la variacion de masa de las dos
clases de carbonato de magnesio debido a su grado de pureza, a una

temperatura de calcinacion determinada.

Ho: pa1 =pa2=0
Ho: uB1 =pp2=0

Hipotesis alternativa

Ha = Existe variacion significativa en al menos dos de las respuestas
calculadas en la variacion de masa de las dos clases de carbonato de magnesio;
debido a su grado de pureza a una temperatura de calcinacién determinada.

Ha: al menos una pai # 0

Ha: al menos una 1 #0
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INTRODUCCION

El andlisis fisicoquimico presenta una gran variedad de métodos analiticos
para la determinacién de propiedades, tanto de reactivos como de productos.
Entre ellos, destaca el analisis térmico el cual se fundamenta en la medicion de
una propiedad en funcién de la temperatura, mientras la sustancia a analizar se

somete a un programa controlado de temperatura.

El analisis térmico incluye el analisis termogravimétrico o termogravimetria
(TGA). Este se basa en la variacion de peso o masa de una sustancia en funcién
de la temperatura de reaccion o de calentamiento para el analisis del
comportamiento de una propiedad fisica durante un periodo de calentamiento

controlado.

En el analisis termogravimétrico (TGA) se utiliza la reaccion de calcinaciéon
porque provoca un cambio de estado en la constitucion fisica o quimica del
material por analizar. Por otro lado, su comportamiento esta regido por una
infinidad de variables que influyen directamente en el producto obtenido. El
control de estas variables debe realizarse mediante métodos analiticos para
establecer pardmetros, tanto para los materiales por calcinar, como para la

instrumentacién y las condiciones del proceso.

En el trabajo se plante6 analizar el efecto de la procedencia de dos tipos
de magnesitas, la de pureza grado analitico y la de pureza grado industrial,
mediante un aumento gradual de temperatura hasta alcanzar los 900 °C, la mayor

temperatura estable que el equipo permitié alcanzar.
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Asimismo, a través del espacio CIE-L*a*b* el cual permite especificar
estimulos de color en un espacio tridimensional, se programo el establecimiento
de una relacion entre la descomposicion térmica de los dos tipos de magnesita y
el cambio de coordenadas de color y la relacion entre el grado de pureza de los

reactivos y sus coordenadas de color.

Las variaciones de masa de las muestras, el cambio de densidad absoluta,
la composicion de las muestras calcinadas y sin calcinar, el porcentaje de
carbonato de magnesio y 6xido de magnesio presente en el producto obtenido, a
diferentes temperaturas, ademas de los termogramas trazados fueron los

resultados alcanzados en el presente trabajo de graduacion.

Con estos resultados se determind si la diferencia en el contenido de
carbonato de magnesio en los dos tipos de magnesita que se encuentran en el
mercado y que se utilizan para procesos industriales y analisis fisicoquimicos
influye significativamente en su conversion a 6xido de magnesio. Ademas, se
estudié el comportamiento de las propiedades fisicoquimicas de dichos
materiales a lo largo de la calcinacion, a través de la elaboracion de termogramas,
para establecer pardmetros de variaciéon de acuerdo con el nivel de pureza de
carbonato de magnesio en los reactivos que se utilizan en investigaciones o

procesos posteriores.

XXIV



1. ANTECEDENTES

Estudiantes de la Facultad de Ingenieria Quimica que realizaron su trabajo
de graduacién asesorados por el Ing. Quimico César Garcia del Centro de
Investigaciones de Ingenieria/ USAC realizaron diversos estudios relacionados

con el proceso de calcinacion.

Entre los estudios que se relacionan directamente con este trabajo de
investigacién, se encuentra el realizado por Manuel de Ledn “quien en el afio de
1990 determiné que la conversiobn maxima de caliza dolomitica con un tamafio
de particula de 100 — 150 mesh a una temperatura de 850 °C y durante un tiempo

de calcinacion de tres horas es de 76,95 %"1.

En 1996 Byron Aguilar “trabaj6 a una temperatura de 700 °C para
determinar el tamafio de particula 6ptimo de la caliza y concluyé que para un
tiempo de calcinacion cualquiera, el porcentaje de conversion de una roca grande

es menor que el de una pequefia” 2.

Veronica Lopez en el afio de 1996 “trabajé con calizas dolomiticas con

diferente contenido de carbonato de magnesio variando temperaturas y tiempos

1 DE LEON, Manuel. Estudio de la conversiéon maxima de caliza dolomitica con un tamafio de
particula de 100-150. p.75-76

2 AGUILAR, Byron. Evaluacion del efecto en el tamafio de la particula de caliza sobre el proceso
de calcinacién a periodos variables y temperatura de 700 Celsius y 640 mm de Hg. p. 56-57



de calcinacion; determiné que se obtiene la mayor conversion a una temperatura

de 850 °C sin importar el tiempo de calcinacién y contenido de MgCO3” 3.

En 1997 Hugo Montenegro “determiné que el porcentaje de carbonato de
magnesio en las calizas dolomiticas afecta significativamente la conversién de la

caliza a cal viva” 4.

Jorge Quiroa en el 2003 “investigo la relacion existente entre la densidad de
la cal con diferentes grados de conversion a una temperatura de 700 °C. En su
estudio concluy6 que el grado de calcinacion denota un cambio en la densidad
aparente de la cal y que el grado de conversion aumenta conforme el tiempo de

calcinacion” ®.

Hugo Galvez “establecié que se obtiene una conversién mayor al 94 % en
periodos menores a 5 horas a una temperatura de 850 °C. Para este estudio, se
utilizaron tres tipos de caliza: alta en calcio, magnesiana y dolomitica. Determiné
que existe alta correlatividad matematica para la relacién entre el porcentaje de
conversion y la densidad aparente de las calizas calcinadas durante periodos de

calcinaciéon de 2, 3, 5, 7 y 10 horas a temperatura constante”®.

3 LOPEZ, Verodnica. Estudio del grado de conversion de caliza dolomitica con diferentes
contenidos de MgCO:s. A cal viva mediante el procesamiento a diferentes temperaturas y tiempos
de calcinacion. p. 23-24

4 MONTENEGRO, Hugo. Estudio del porcentaje de carbonato de magnesio en la conversion de
la caliza a cal viva. p.55-56

5 QUIROA, Jorge. Evaluacion del método para la determinacion de la densidad aparente de
calizas, por medio del matraz de Le Chatelier ASTM C188-95 en base a su grado de conversion
a cal viva a una temperatura de 700 grados Celsius y una presion de 640 mm de Hg.p.75-76

6 GALVEZ, Hugo. Evaluacién del comportamiento de la caliza con diferente contenido de carbono
de magnesio (MgCO3) a través del proceso de calcinacion a 850 grados de Celsius y 640 mm de
Hg en la obtencion de cal viva mediante la determinacion de la densidad aparente
(ASTM C188-95).p.62-63



Asimismo, se han realizado trabajos de graduacion para investigar el efecto
de la incorporacion de carbon vegetal en el proceso de calcinacion;
tanto Mariana Morales, como Eddy Pérez y José Gabriel May “determinaron que
el porcentaje de conversion de la piedra caliza aumenta al utilizar carbon vegetal
como coadyudante energético en un periodo de calcinacién de 3 a 5 horas, y que
el incremento es directamente proporcional al poder calorifico del carbén, pero
independiente del porcentaje afiadido del mismo y del tamafio de particula de la

piedra””.

Karen Ochaeta realiz6 un analisis del estudio de tres calizas con diferente
contenido de magnesio, en funcion de la densidad mediante el uso de curvas
termogravimétrico. Concluyé que, para este analisis, es mas sensible al cambio
de temperatura relacionado con el peso residual, que su comportamiento se
interpreta como un cambio en la estructura cristalina del material y que el
porcentaje de magnesio en diferentes calizas influye para que existan diferencias
significativas en la variacién de peso en funcion de la temperatura a 750 °C y
950 °C” &,

Marvin Samayoa “realiz6 un estudio de la calcinacion de dos tipos de cales
hidratadas provenientes de diferentes procesos de manufactura, una de calizas
de alto calcio y la otra de la produccién de acetileno. Utiliz6 el analisis
termogravimétrico (TGA) como herramienta. Se evaluaron los cambios de masa
residual que sufre el material cuando se aumenta gradualmente la temperatura

de deshidratacion, con el fin de observar si influyen o no las diferentes

7 MAY, José. Determinacién del porcentaje de conversién de la piedra caliza al utilizar carbén
vegetal como coadyudante energético. p.77-78

8 OCHAETA, Karen. Andlisis de las Curvas Termogravimétricas (640 mm de Hg) para el estudio
de la calcinacién de tres calizas con diferente contenido de magnesio en funcién de la densidad
utilizando el método ASTM C188-95. p.61-62



procedencias de las cales. Determind que la procedencia de las cales produce
variaciones significativas en la masa residual de las cales hidratadas durante la
reaccion de calcinacién a temperatura de 100, 200, 300, 400 y de 800, 900 y
950 °C; y para la densidad absoluta, no se marca ninguna diferencia significativa,

con un limite de confianza del 95 %”°.

Por ultimo, Roberto Lainfiesta “realizé un estudio de la deshidroxilacion de
dos tipos de caolines de diferente tipo de meteorizacion metamorfica, uno de los
caolines de tipo hidrotermal y el otro por trituracion de tobas, a través de un
andlisis quimico y una termogravimetria como herramienta, en el cual se
evaluaron los cambios de masa residual, densidad y color que sufre el material
cuando se aumenta gradualmente la temperatura de deshidroxilacién, con el fin
de observar si influyen o no el tipo de alteraciéon metamoérfica. Determind que la
alteracion metamorfica de los caolines produce variaciones significativas en la
pérdida de peso y la densidad en un rango de temperaturas de 110 a 900 °C y
280 a 773 °C respectivamente. Asimismo, sus analisis demostraron que en
ambos caolines la coordenada L* da como resultado diferencias significativas en
un rango de temperaturas de 25 a 573 °C, mientras que las coordenadas a* y b*

muestran diferencias significativas en todo el rango de temperaturas evaluadas”
10

Respecto a estudios de termogravimetria, se ha encontrado que funcionan
como una herramienta Gtil para la caracterizacién y comportamiento térmico de
ciertos materiales, los cuales muestran variacibn de su peso y densidad

especifica en funcion de la temperatura.

9 SAMAYOA, Marvin. Analisis comparativo de cales hidratada provenientes de los procesos de
manufactura de calizas de alto calcio y de la produccién de acetileno mediante el andlisis de
termogravimetria (TGA). p.53-54

10 | AINFIESTA, Roberto. Analisis mediante termogravimetria (640 mm de Hg) de dos caolines
para la obtencion de metacaolin por activacion térmica.p.45-55
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2. MARCO TEORICO

2.1. Rocas

2.1.1. Rocas igneas

Las rocas igneas se forman por el enfriamiento y la solidificacién de materia
rocosa fundida, el magma. Segun las condiciones bajo las que el magma se

enfrie, las rocas que resultan pueden tener granulado grueso o fino.

Las rocas igneas se subdividen en dos grandes grupos:

o Rocas pluténicas o intrusivas fueron formadas a partir de un enfriamiento
lento y en profundidad del magma. Las rocas se enfriaron despacio, permitiendo
asi el crecimiento de grandes cristales de minerales puros como el granito y la

sienita.

o Las rocas volcanicas o extrusivas, se forman por el enfriamiento rapido y
en superficie, o cerca de ella, del magma. Se formaron al ascender magma
fundido desde las profundidades llenando grietas proximas a la superficie, o al
emerger magma a través de los volcanes. El enfriamiento y la solidificacion
posteriores fueron muy rapidas, dando como resultado la formacién de minerales

con grano fino o de rocas parecidas al vidrio como el basalto o riolita.



2.1.2. Rocas igneas pluténicas

Las rocas igneas plutonicas son por definicién holocristalinas, esto es, sus
componentes son todos minerales que generalmente pueden observarse
visualmente sin ayuda del microscopio. Las texturas presentes son muy variadas,
desde tamafio de grano muy grueso (>30 mm), grueso (5-30 mm), medio
(1-5 mm) a fino (<0.1-1 mm), y de equigranulares; los cristales de los distintos
minerales son aproximadamente de mismo tamafio de grano, a fuertemente

inequigranulares.

La clasificacion de las rocas pluténicas se basa en las proporciones relativas
de sus componentes principales, los cuales son funcién de la composicion
original del magma. De una manera muy simple, los grandes grupos son los

siguientes:

o Acidas e intermedias. Rocas compuestas por minerales de colores claros,
ricos en silicio y/o sin Hierro-Magnesio (denominados leucocraticos o félsicos),
como cuarzo, feldespato potasico y plagioclasas. Los tipos mas comunes son el
granito, la granodiorita, y la tonalita. Estas rocas se caracterizan por presentar
colores claros, en general en tonos de grises. Pueden distinguirse el cuarzo y los
feldespatos como minerales fundamentales. Otros minerales presentes en
cantidades variables, pero siempre subordinadas respecto de los anteriores, son

moscovita, biotita, anfibol, 6xidos de magnetita o ilmenita, apatito, zircon.

o Basicas. Rocas compuestas por minerales de colores oscuros, en general
pobres en silicio y ricos en hierro-magnesio (denominados melanocratos, maficos
o ferromagnesianos), como biotita, anfiboles, piroxenos, olivino y oxidos de
hierro-titanio. Estas rocas se caracterizan por ser de colores oscuros, en general,

negras o en tonos de verde, no suelen presentar cuarzo en abundancia ni



feldespato potasico. El inico mineral de color claro que puede distinguirse es la
plagioclasa, que sera de composicion célcica.

o Ultra basicas. Rocas compuestas exclusivamente por minerales
ferromagnesianos (olivino y piroxenos esencialmente), muy oscuras. El tipo mas
comun es la peridotita. Son rocas muy oscuras, negras o verdosas, no
presentando minerales claros excepto pequefias cantidades de plagioclasa
calcica. Este tipo de rocas suelen presentarse en la naturaleza relativamente
transformadas. Los minerales primarios (olivino y piroxenos) se alteran a
minerales de tipo serpentina (filosilicatos hidratados) durante procesos que
afectan a la roca una vez formada, transforméandola en una roca metamorfica

(serpentinitas).

2.1.2.1. Rocas metamoérficas

Las rocas metamarficas son rocas que se forman a partir de otras rocas

preexistentes mediante un proceso denominado metamorfismo.

El metamorfismo es un proceso isoquimico (es decir, que la composicion
quimica global de la roca permanece basicamente invariable) en el que se
produce una reorganizacién de la composicion y disposicién de los minerales
(generalmente se disponen en capas) que conforman una roca por la accion de

elevadas presiones y temperaturas, pero en estado soélido.



2.1.2.1.1. Factores que afectan el

metamorfismo

El factor mas importante del metamorfismo es el calor, porque proporciona
la energia que impulsa los cambios quimicos que provocan la recristalizacion de

los minerales existentes o la formacién de minerales nuevos.

La presion, como la temperatura, también aumenta en profundidad
conforme aumenta el grosor de las rocas suprayacentes. Las rocas encerradas
estan sometidas a una presion de confinamiento. Ademas de este tipo de presion,
las rocas pueden estar sometidas a presiones dirigidas en una direccion y sentido
concretos. Este tipo de fuerzas diferenciales, deforman la roca y se denominan
esfuerzos diferenciales. Si la presion es muy elevada, puede provocar el

metamorfismo.

Figura 1. Metamorfismo

|_Educto_[Metamorfosis

Roca

-sedimentaria Temperatura

-ignea Presién

-metamérfica R

MetamDd.cdr

Fuente: SEGURA, Pedro. Metamorfismo. https://www.ecured.cu/Metamorfismo. Consulta:
febrero 2016.


https://www.ecured.cu/Metamorfismo

2.2. Carbonatos

Los complejos aniénicos (COz)? de los carbonatos son unidades
fuertemente enlazadas y no comparten oxigenos entre si. Estos grupos
carbonato planos, triangulares, son las unidades constructivas basicas de todos
los carbonatos minerales y son los responsables en una gran medida de las

propiedades peculiares del grupo.

Aunque el enlace entre el carbono central y sus oxigenos coordinados en
el grupo COs es fuerte, no lo es tanto como el enlace covalente en el dioxido de
carbono. En presencia del ion hidrégeno, el radical carbonato se vuelve inestable
y se descompone dando dioxido de carbono y agua. Esta inestabilidad es la
causa de su conocida efervescencia con los &cidos, prueba tan empleada para

reconocer los carbonatos.

Los carbonatos anhidros importantes pertenecen a tres grupos

isoestructurales: el grupo de la calcita, el del aragonito y el grupo de la dolomita.

Tabla l. Grupo de los carbonatos
Carbonatos
Grupo de la calcita Grupo de Grupo de la
aragonito dolomita
(Hexagonal) (Ortorrombico) (Hexagonal)
Calcita CaCOs Aragonito CaCOs Dolomita
CaMg(COs3)2
Magnesita MgCOs Witherita BaCO3 Ankerita
CaFe(CO0a3)2
Siderita FeCO3 Estroncianita SrCO3
Rodocrosita MnCO3 Cerusita PbCOs3

Smithsonita ZnCOs

Fuente: CORNELIS, Klein. CORNELIUS, Hurlbut. Manual de mineralogia, Volumen 2.
https://books.google.com.gt. Consulta: febrero 2016.


https://books.google.com.gt/

2.2.1. Grupo de la calcita

Los cinco miembros del grupo de la calcita son isoestructurales, la
estructura de la calcita puede considerarse como derivada de la estructura del
NaCl (cubica centrada en las caras), en el cual los grupos triangulares COs3
reemplazan los esféricos Cl y Ca en lugar de Na. La forma triangular de los
grupos COs hace que la estructura resultante sea romboédrica y no isométrica
como en el NaCl. Los grupos COs se encuentran en planos que forman angulos
rectos con el eje ternario y los iones Ca en planos alternativos poseen
coordinacion 6 con los oxigenos de los grupos COs. Cada oxigeno esta

coordinado con dos iones Ca y situado un ion carbono en el centro del grupo COs.

Entre los carbonatos puros de calcio y de magnesio, existe una serie
completa de compuestos segun la intensidad de isomorfismo a la que han estado

sometidos.
Tabla Il. Porcentaje de Carbonato de magnesio en rocas
Compuesto % de CO,Mg
Caliza 0-2.3
Caliza Magnesiana 2.3-4.4
Caliza Dolomitica 4.4-22.7
Dolomia Calcitica 22.7-41
Dolomita 41-52.5
Dolomia 52.5-61.5
Magnesiana
Magnesita 61.5-80
Dolomitica
Magnesita 80-100

Fuente: RABANO, Isabel. GARCIA Cristébal. Patrimonio geolégico y minero y desarrollo

general. https://books.google.com.gt. Consulta: febrero 2016.
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2.3. Sistema romboédrico

Incluido por una serie de autores dentro del sistema hexagonal, se
independiza de este por aparecer en todas sus clases el romboedro, forma
fundamental del sistema, que puede considerarse derivado del cubo con solo
deformar a este ultimo homogéneamente; esta integrado por seis caras, rombos,
y doce aristas, seis de ellas culminantes tres a tres en los vértices superior e

inferior.
Los ejes cristalogréficos racionales de este sistema son las tres aristas
culminantes del romboedro, que forman angulos iguales entre si y distintos de

90%: a=pB =y #90°

Figura 2. Estructura romboédrica

Fuente: OCHAETA, Karen. Andlisis de las Curvas Termogravimétricas (640 mm de Hg)
para el estudio de la calcinacién de tres calizas con diferente contenido de magnesio en funcion
de la densidad utilizando el método ASTM C188-95. p.6

La cara fundamental es el pinacoide basico que trunca este vértice y corta
a los tres ejes segun parametros iguales entre si: a=b=c. No obstante, debido a
gue aparecen en este sistema formas hexagonales, y con el fin de no orientar la
misma forma cristalina de manera distinta, se adoptan, para el estudio

morfologico, los ejes del sistema hexagonal.
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2.4. Carbonato de magnesio (magnesita)

La magnesita es un mineral del grupo de la calcita, de férmula MgCOs, que
se genera bien por la alteracion de rocas igneas magnésicas (serpentinitas y
rocas igneas ultra basicas), o por remplazamiento metamoérfico en calizas y
dolomias. Es de color blanco amarillento, blando, ligero y suave al tacto.

También llamada giobertita, se disocia por calentamiento, para formar la
magnesia (MgO) y dioxido de carbono. Su descomposicidon endotérmica,
generalmente, sucede entre los 620 °C y 650 °C con una pérdida de masa por
descomposicion del 49,2 % para una pureza del 95 % de magnesita y una

velocidad de calcinacion de 10 °C/min.

2.4.1. Formacién y yacimientos de magnesita

El ambiente de formacion suele ser en rocas sedimentarias de tipo
evaporita, a partir de una desecacién de lagos cargados ricos en magnesio.
También puede aparecer por sustitucion metasoméatica en los depdsitos de
calcita y dolomita, es decir, a través de cambio metamorfico que lleva consigo la
introduccién de material procedente de una fuente externa. Ademas, puede
formarse es a partir de la alteracion de rocas igneas basicas y serpentinitas. La
magnesita tiene la misma estructura cristalina de la calcita, por lo tanto, de su
inclusion en el grupo del mineral de la calcita (carbonatos). Muchas de las

caracteristicas de la magnesita son idénticas o similares a las de la calcita.
2.4.2. Propiedades del carbonato de magnesio
La magnesita se presenta en la naturaleza en forma cristalina y

criptocristalina. La forma cristalina tiene una dureza de 3,5 a 4, variando su color

del blanco al negro con tonalidades amarillas, azules, rojas o grises. Ademas, los
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depoésitos de magnesita cristalina suelen hallarse asociados a dolomitas.
Destacan los yacimientos ubicados en Austria, Rusia, Coreo, Brasil, Canada,

Australia, Nepal y Estados Unidos.

Respecto de la magnesita criptocristalina, puede comentarse que es un
producto de alteracion de las serpentinas o de rocas magnesianas diversas, que
han estado sometidas a la accién de aguas carbonatadas. Este tipo de magnesita
es compacto, blanco y con dureza entre 3,5 y 5. Cabe citar como los mayores

yacimientos a los localizados en Grecia e India.

Sus cristales son mucho mas simples y pobres que los de la calcita. El
sistema cristalino mas comun es el romboédrico o el prismatico casi tabular, a
veces de contorno hexagonal. Normalmente aparece en forma de masas terrosas
blandas, incluso granuladas. Rara vez se presentan en cristales romboédricos,

muy aplanados y en agregados paralelos.

2.4.3. Estructura cristalina del carbonato de magnesio

Parametros de celda: a =4,6632 A2, ¢ =15,015 A% Z =6,V =282,76 A?
Dureza: 4,0 - 4,5

Textura: fragil,

Densidad: 3,0 - 3,2 (pura 3,08).

Color: incolora, blanca, amarilla, gris, marrén.

Brillo: vitreo, sedoso o mate.

Propiedades: incolora con luz transmitida.
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Figura 3. Estructura cristalina del carbonato de magnesio

Sisterna Trigonal 3 2/m

Fuente: GARCES, Ingrid. Ficha Magnesita. www.uantof.cl/salares/fichas/magnesita.pdf.
Consulta: abril 2016.

Figura 4. Estructura de laroca del carbonato de magnesio

-

\Q*-A))
Fuente: GARCES, Ingrid. Ficha Magnesita. www.uantof.cl/salares/fichas/magnesita.pdf.
Consulta: abril 2016.

2.4.4. Produccion del carbonato de magnesio

La mayor parte de la produccién mundial de magnesita se procesa mediante
calcinacion, para producir magnesia (MgO), que ha de competir con la magnesia
sintética derivada de salmueras y agua marina. La calcinacion se hace a distintas
temperaturas, obteniéndose diversos productos, cuya principal diferencia esta en
el tamafio de los cristales de 6xido de magnesio que se forman, lo que a su vez

influye en la densidad y la reactividad quimica.
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La magnesita cdaustica calcinada, fabricada en el rango de los
700 °C- 900 °C es un producto muy reactivo, aun con una pérdida al fuego
apreciable (cerca del 10 %), que se destina principalmente a usos agricolas
(fertilizantes), en construccion e industria del papel. La magnesita calcinada a
muerte se fabrica en el rango de los 1 500 °C-1 800 °C para las calidades mas
corrientes, y de los 1 800 °C-2 200 °C para la magnesita calcinada de alta
densidad (MgO>96 %, densidad superior a 3,3). Se utiliza para fabricar

refractarios, fundamentalmente.

La magnesita electrofundida se fabrica en horno eléctrico, a partir de
magnesita caustica, por encima de los 3 000 °C, obteniéndose grandes cristales
de periclasa que confieren al producto una pureza muy alta (MgO>98 %) y muy

alta densidad (calidad refractaria).

2.4.5. Uso del carbonato de magnesio en la industria

La magnesita cruda se emplea como fertilizante agricola, en las industrias
del vidrio y cerdmica, como cargas blancas para pinturas, papel, plasticos,
soporte para insecticidas y pesticidas, como agente antiaglomerante para sal de

mesa, y en explosivos.

Pero la mayoria de la produccion de magnesita se destina a la calcinacion.
La magnesita calcinada (realmente por la calcinacidn se transforma en magnesia
u Oxido de magnesio) se emplea, sobretodo, en la fabricacién de ladrillos
refractarios basicos y para productos quimicos industriales. Antiguamente, la
magnesita se empleaba para lo obtencion de magnesio metélico, es decir, como
mena de Magnesio, pero actualmente éste se obtiene de soluciones salinas y del

agua del mar.
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2.5. Calcinacion

La calcinacion es el proceso de calentar una sustancia a temperatura
elevada, pero por debajo de su entalpia o punto de fusion, para provocar la
descomposicion térmica o un cambio de estado en su constitucion fisica o
quimica. El proceso, que suele llevarse a cabo en largos hornos cilindricos, tiene

a menudo el efecto de volver fragiles las sustancias.
2.5.1. Objetivos de la calcinacion

o Eliminar el agua, presente como humedad absorbida, agua de
cristalizacion o agua de constitucion (como en la conversion del hidréxido

férrico en oxido férrico).

o Eliminar el diéxido de carbono (como en la calcinacion de la piedra caliza
en cal en un horno de cal), el didbxido de azufre u otro compuesto organico

volatil.

o Para oxidar (calcinacion oxidante) una parte o toda la sustancia usado
comunmente para convertir menas sulfurosas a 6xidos en el primer paso
de recuperacion de metales como el zinc, el plomo y el cobre.

o Para reducir (calcinacion reductora) metales a partir de sus menas

(fundicion).
2.5.1.1. Calcinacion de carbonato de magnesio

A altas temperaturas el MgCOs se descompone en Oxido de magnesio y
dioxido de carbono. De la siguiente forma:

A
MgCOs -MgO + COz2
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Existen tres factores esenciales en la cinética de la descomposicion:

o La piedra debe ser calentada hasta la temperatura de disociacion de los
carbonatos.

. Esta temperatura minima debe tener cierto periodo de duracion.

o El gas de diéxido de carbono (CO2) que se desprende debe ser removido.

Segun varios investigadores, para la calcita la temperatura de disociacion
es de 898°C (1 648 °F) a 760 mm Hg de presion para una atmoésfera con 100 %
de CO2. La temperatura de la dolomita no es tan clara. EIl MgCOs se disocia a
una temperatura mucho mas baja, de 402 °C a 480 °C (756 — 896 °F).

2.6. Oxido de magnesio (periclasa)

El 6xido de magnesio o magnesia calcinada es obtenido por medio de la
calcinacion controlada del mineral de magnesita (carbonato de magnesio), es una
sustancia compuesta formada por un enlace iénico entre el cation magnesio y el
anién oxido. Se obtiene por la quema de magnesio, que se oxida con una brillante

luz blanca, lo que resulta en un polvo.
Es higroscépico en la naturaleza y se debe tener cuidado de protegerlo de

la humedad. Por lo que es necesario almacenar separado de oxidantes fuertes y

acidos fuertes.
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2.6.1. Propiedades del 6xido de magnesio

Las principales caracteristicas del 6xido de magnesio son:

o Es un material inodoro

o Su aspecto es de un polvo fino de color blanco

o Insoluble en el agua

o Su férmula quimica es MgO

o Tiene la capacidad de absorber rapidamente la humedad
o Su punto de ebullicion se encuentra en los 3 600 °C

o Su punto de fusién es de 2 852 °C

o También es conocido como magnesia 0 magnesia calcinada
o Debe evitarse su contacto con acidos fuertes y halégenos
2.6.2. Estructura cristalina del 6xido de magnesio

El 6xido de magnesio reacciona lentamente con el agua para generar
hidroxido de magnesio insoluble, de la siguiente forma:
MgO + H20 —Mg(OH):

Figura 5. Estructura cristalina del 6xido de magnesio
R . o
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Fuente: Fuente: SEGURA, Pedro. Metamorfismo.

https://www.ecured.cu/Oxido_de_magnesio. Consulta: febrero 2016.
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2.6.3. Uso del 6xido de magnesio en la industria

Entre los multiples usos y aplicaciones que tiene el 6xido de magnesio se
encuentran:

2.6.3.1. Aplicacién en fertilizantes

Es uno de los macronutrientes mas exigidos en el metabolismo vegetal,
representa hasta un 3 % de la materia seca, esencial para el desarrollo de
cualquier cultivo e influye en su productividad. Como elemento central de la
molécula de clorofila, el 6xido de magnesio esta directamente vinculado con la
produccion de energia, volviendo todas las demas funciones metabdlicas
dependientes de su actuacion. Tan importante como el conocimiento de las
principales funciones metabdlicas es el conocimiento de la necesidad de
equilibrio de los niveles de magnesio con los niveles de calcareo y potasio en el
suelo.

2.6.3.2. Abrasivos

El 6xido de magnesio, para el segmento de abrasivos magnesianos,
presenta Oxidos desarrollados especificamente para esta aplicacion.
Granulometria, reactividad y densidad aparente son los factores clave para la
obtencién del producto final diferenciado, que solo puede ser obtenido por medio
de un proceso de calcinacion homogénea.

2.6.3.3. Procesos quimicos industriales
El o6xido de magnesio se utiliza como materia prima en la elaboracion de
ladrillos refractarios, los cuales son un tipo de material ceramico que posee

caracteristicas especiales. Por esta razén, se utilizan ampliamente en

instalaciones industriales o en trabajos de estufas domésticas. Las caras de estos
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ladrillos son lisas. Esta peculiar caracteristica disminuye la adherencia con el
mortero, logrando la resistencia a altas temperaturas y la abrasion. Por sus

buenas propiedades térmicas este material es considerablemente costoso.

2.7. Métodos de andlisis

2.7.1. Método de analisis térmico

El andlisis térmico abarca a las técnicas que miden una propiedad fisica de
una sustancia y/o productos de reaccién en funcion de la temperatura mientras
la sustancia se somete a un programa de temperatura controlado. Estos métodos
encuentran una amplia aplicacion en el control de calidad y en la investigacion
de productos industriales, como polimeros, productos farmacéuticos, arcillas y
minerales. Estos métodos incluyen la termogravimetria (TGA), el andlisis térmico
diferencial (DTA), termodensimetria (TDA) y la calorimetria diferencial de barrido
(DSC).

Tabla lll. Resumen de técnicas de analisis térmicos

Técnica Variable de r : Aplicaci tipicaz
Calorimetria de barrido Calor v temperatura de Cmetica de reaceion, anahsis
diferencial fransicion v reaccidn. de pureza.

(Dijfferential rcanning
calorimetry) DEC

Analims térmico difersncial Temperahuras da transicien y Dhagramas de fasa, estabihidad
(Differential thermal analysis) | de reaccidn. térmica.
DT4

Analizis termogranimatrico
(Thermogravimstric analysis)
Tad

Cambio de peso

Estabilidad térmica, analizis da
compozicidn.

Andlisis termomecanico
(Thermomechanical analysiz)
T4

Cambios de dimenszign y de
viscosidad.

Temperahuras da
ablandamiente, coeficientas de
expansidn.

Anglizis mecdnico — dindmico
(Dymamic mechanical analysis)
DA

Modulos, idratacion ¥

comportamiento viscoelistico.

Razistencia al impacto,
estabilidad mecdmica.

Analizs de produceion d= Cantidad de zases producides | Analizis de componentes
Zaszes de 1na rezceidn con calor organicos volitiles.

(Envolved gas analysizi EGA4 inducideo.

Analizis termodansimetrico Cambio de denaidad Estabilidad térmica, analizne da

difarencial [Thermodensimetric

cristalizacidn
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2.7.1.1. Andlisis termogravimeétrico

En este andlisis se registra en forma continua la masa de una muestra a
medida que se aumenta su temperatura en forma lineal desde la temperatura
ambiente hasta valores tan altos como 1200 °C. Una grafica de la masa en
funcion de la temperatura (un termograma o curva de descomposicion térmica)

proporciona informacién tanto cuantitativa como cualitativa.

El aparato necesario para realizar un analisis termogravimétrico incluye:
una balanza analitica sensible, un horno, un mecanismo para controlar y
programar la temperatura del horno y un registrador que proporcione una grafica
de la masa de la muestra en funcion de la temperatura. A menudo, se necesita

equipo auxiliar para proporcionar una atmaosfera inerte alrededor de la muestra.

El horno de un aparato termogravimétrico esta programado por lo general
para aumentar la temperatura en forma lineal a una velocidad preestablecida
tipicamente de (0,5 a 2 °C/min). El intervalo de temperatura para la mayoria de
los instrumentos va desde la temperatura ambiente hasta 1 200 °C. Las
temperaturas se establecen por medio de una termocupla localizada tan cerca de
la muestra como sea posible. El aislamiento y enfriamiento del exterior del horno

es necesario para evitar la transferencia de calor a la balanza.

2.7.1.1.1. Instrumentos comerciales
TGA

o Una balanza analitica sensible: debe proporcionar informacion cuantitativa

sobre muestras cuyas masas van de 1 gramo hasta 100 gramos.
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o Un horno: el intervalo de temperaturas de la mayoria de los hornos que se
utilizan en la termogravimetria va desde temperatura ambiente hasta 1 500

°C. A menudo se puede se puede variar la velocidad de calcinacion.

o Un sistema de purga para proporcionar un sistema inerte: normalmente se
utiliza nitrégeno y argon para purgar el horno y prevenir la oxidacion de la
muestra. En algunos andlisis es deseable cambiar los gases de purga a lo

largo del analisis.

o Un microprocesador para el control del instrumento, adquisicion y

visualizacion de los datos.

2.7.1.1.2. Aplicacion de analisis

termogravimeétrico

Los métodos térmicos diferenciales encuentran gran utilizacion para
establecer la composicion de productos naturales y manufacturados. El nUmero

de aplicaciones es considerable; a continuacion, se ilustran algunas de ellas:

e Sustancias inorganicas: las medidas térmicas diferenciales han sido muy
utilizadas para los estudios relacionados con el comportamiento térmico de
compuestos inorganicos, como silicatos, ferritas, arcillas, 6xidos, ceramicas y
vidrios. Se obtiene informacion acerca de procesos tales como fusion,
desolvatacion, deshidratacion, oxidacion, reduccion, adsorcion, degradacion y
reacciones en estado solido. Una de las mas importantes aplicaciones, es la

generacion del diagrama de fases y el estudio de las transiciones de fase.

e Compuestos organicos: el método térmico diferencial proporciona una

alternativa simple y precisa para establecer el punto de fusion, ebullicion y
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descomposicion de los compuestos orgénicos. Por lo general, los datos resultan
mas consistentes y reproducibles que los obtenidos con un bloque caliente, un

bafio de aceite o un tubo capilar.

e Polimeros: los métodos térmicos diferenciales han sido muy utilizados para el
estudio de caracterizacion de polimeros. Evidentemente, estos métodos pueden

utilizarse para el analisis cualitativo en las mezclas de polimeros.

2.7.1.2. Termogramas

Los estudios termogravimétrico se basan generalmente en la variacion de
peso del material analizado en funcion de la temperatura de reaccién o de
calentamiento, sin embargo, la simple pérdida o ganancia de peso no proporciona
mucha informacion en cuanto a un posible cambio en las propiedades
fisicoquimicas de dicho material. Por esta razon, es necesario relacionar la
temperatura de reaccion con una propiedad intrinseca del material, como lo es la
densidad. Con un termograma en funcion de la densidad absoluta se espera
encontrar zonas de variacion mas diversas que se puedan relacionar de alguna
manera con un cambio en la estructura cristalina de las calizas durante su

proceso de calcinacion a diferentes temperaturas.

2.8. Teoria del color

El ojo es un sistema fotosensible, con la retina como fotoreceptor. En ella
hay dos tipos de células, los conos y los bastones. Los conos son los
responsables de la visién del color y los bastones responsables de la vision con
baja luminosidad. Hay tres tipos de conos, cada uno de ellos sensible a un tipo

de luz distinta: a la luz roja, a la verde y a la azul. No importa cual sea la
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composicion espectral de la radiacion que llega a la retina, su respuesta sera
evaluada segun tres parametros (division tricromatica).

Las diferentes longitudes de onda del espectro visible, comprendidas
aproximadamente entre los 400 nm y los 700 nm, son percibidas por el ojo
humano como colores. Todos los colores son combinacion variable de luz roja

(r), verde (g) y azul (b).

Un color puede ser representado por dos caminos basicos, dependiendo del

medio en que se reproduce.

2.8.1. Sistemas aditivos

Se crean afadiendo colores al negro para crear nuevos colores. Cuantos
mas colores sean mezclados se obtendrd un color més parecido al blanco. La
presencia de todos los colores primarios es suficiente para crear un blanco puro,

mientras que la ausencia de los colores primarios crea un negro puro.

o Colores primarios de luz o colores primarios aditivos: rojo, verde y azul. La
suma de los tres colores primarios da lugar al blanco (la luz blanca esta

compuesta por luz roja, verde y azul a partes iguales).
o Colores secundarios de luz: Cualquier combinacion de dos colores

primarios. Rojo mas azul da el magenta; verde mas azul da el cian; rojo mas

verde da el amatrillo.

2.8.2. Sistemas sustractivos

En éstos, los colores primarios son sustraidos del blanco para formar

nuevos colores. Cuantos mas colores se mezclen se obtendra algo mas parecido
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al negro. Tedricamente, la presencia de todos los colores primarios sustractivos

da el negro y, su total ausencia, blanco.

o Colores primarios de pigmento o sustractivos. Se define un color primario
de pigmento a aquel que absorbe un color primario de luz y refleja los otros
dos, por tanto, son el cian, el magenta y el amatrrillo (cuando la luz incide
sobre un color primario de pigmento lo que se observa es la combinacién

de dos colores primarios de luz).

o Colores secundarios de pigmento: rojo, verde y azul.

2.8.3. Caracteristicas para definir un color

o Matiz o tono: cuando se dice que algo es de un color, se refiere a su matiz.

Este viene determinado por la longitud de onda dominante.

o Saturacion: se refiere a una pureza relativa de un color dominante, es decir
a la cantidad de blanco que se mezclaria con el tono. Por lo tanto, aunque

el tono es el mismo se distingue como colores diferentes.

o Luminosidad o brillo: el brillo incorpora una nocién cromatica. Es una
medida subjetiva y es un factor clave para describir la sensacion de color.
Al matiz y a la saturacién se les llama cromaticidad, asi se puede definir a

un color por ésta y su brillo.

2.8.4. Medicién por modelos de color

La idea de la medicion de modelos del color surge para facilitar la

especificacion de objetos en colores de una forma estandar. Se busca un sistema
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de coordenadas tridimensional en el cual se defina un subespacio donde cada

color quede definido por un punto Unico.

2.8.5. Modelo CIE XYZ (1931)

La necesidad de que al especificar un color se pudiera medir su luminosidad
sin llevar a cabo calculos extra y el hecho de que r (rojo), g (verde) y b (azul)
muestren valores negativos llevd a la CIE (Comision Internacional de la
lluminacion por sus siglas en francés) a realizar una nueva recomendacion donde
se usan colores primarios genéricos supersaturados (irreales), lo cual evitara
tener valores triestimulo negativos. Ahora se tienen tres nuevos colores
primarios: X, Y Z. La conversion de RGB a XYZ se hace mediante una matriz.
Esta matriz de transformacion depender4d del observador considerado:
observador patrén CIE-1931, observador patron suplementario CIE-1964, entre
otros. Estos se diferencian entre si en los angulos de observacion para el campo
visual que se consideran.

La combinacién de X, Y Z permite representar todos los colores posibles
donde X, Y Z son las luminancias de las nuevas fuentes consideradas como

primarias:
C=X+Y+Z

Y: lleva toda la informacion de la luminancia del color.

X, Z: codifican la informacién del color.
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Figura 6. Grafica de funciones de color en el modelo CIE XYZ (1931)
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Fuente: MENDEZ, David. Coordenadas del color. p.1

En un diagrama cromatico (x, y) para el observador patréon CIE-1931 queda
estipulada la cromaticidad de un estimulo bajo un iluminante definido (Y). El
diagrama de cromatismo (o diagrama cromatico) es el resultado de una ecuacién
matematica y muestra los colores puros en la periferia, es decir, la radiacién
monocromatica correspondiente a los colores del espectro (los colores del
arco iris), indicada por su longitud de onda. La cromaticidad se puede representar

en un plano como el siguiente:
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Figura 7. Diagrama de cromaticidad en el modelo CIE XYZ (1931)
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Fuente: MENDEZ, David. Coordenadas del color. p.1

2.8.6. Modelo CIE L*a*b* (1976)

El sistema colorimétrico XYZ permite representar colores segun su
cromatismo (ejes x e y) y su luminancia (eje Y). La gama de un dispositivo de
visualizacion, por lo general, se representa al trazar en el diagrama cromatico un

poligono que contenga todos los colores que el dispositivo sea capaz de producir.

Sin embargo, este tipo de representacién es puramente matematica y no
tiene en cuenta factores fisioldgicos, es decir, la percepcion que tiene el ojo
humano del color, que da como resultado un diagrama de cromatismo que deja
demasiado espacio para la gama de los verdes. Es decir, el sistema XYZ y los
diagramas de cromaticidad asociados no son perceptualmente uniformes. Este
problema dificulta el calculo de las diferencias entre dos estimulos de color.

La necesidad de un espacio de color uniforme condujo a la transformacion

de una serie de transformaciones no lineales del espacio CIE XYZ 1931 que
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concluyeron en la especificacién concreta de una de estas transformaciones en

lo que se conoce como espacio de color CIE 1976 (L*a*b*).

En 1960, la CIE desarrollo el modelo Lu*v*. Finalmente, en 1976, para
superar los problemas del modelo X&Y, la CIE desarrollé el modelo colorimétrico
L*a*b* (también llamado CIE-L*a*b*). El espacio CIE-L*a*b* permite especificar

estimulos de color en un espacio tridimensional.

El eje L* es el de luminosidad y va de 0 (negro) a 100 (blanco). Los otros
dos ejes de coordenadas son a* y b* y representan variacion entre rojizo-
verdoso, y amarillento azulado, respectivamente con valores que van del -120 al
+120. Aquellos casos en los que a*=b*= 0 son acromaticos; por eso el eje L*

representa la escala acromatica de grises que va de blanco al negro.

Figura 8. Diagrama del espacio de color CIE L*a*b (1976)

Fuente: MENDEZ, David. Coordenadas del color. p.1
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Figura 9. Representacion del espacio de color CIE L*a*b*
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Fuente: PARKER, Robert. Analytics Methods.http://pubs.rsc.org/. Consulta: abril 2016

Las proporciones de L*, a* y b* se obtienen de los valores triestimulos de

acuerdo con las siguientes transformaciones:

Donde Xn, Yn, y Zn son los respectivos valores de X, Y Z con el iluminante
gue se haya usado para obtener los valores X, Y Z de la muestra; y los cocientes
de X/ Xn, Y/ Yny Z/ Zn son todos superiores a 0 008856 (cuando alguno de ellos

es menor a esa cifra, se usa un conjunto de ecuaciones levemente distinto).

Por lo tanto, el modelo L*a*b* abarca todo el espectro de vision del ojo
humano y lo representa de manera uniforme. Esto hace posible medir todos los

colores visibles, independientemente, de cualquier tecnologia gréfica.

Incluye todos los colores RGB (rojo, verde, azul) y CMKY (cian, magenta,
amarillo, negro) y por ello que este modelo es muy utilizado en la industria para
la medicion de color. Los modelos CIE no son intuitivos, sin embargo, su

utilizacién garantiza que sea posible medir un color creado por estos modelos.
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3. DISENO METODOLOGICO

3.1. Variables

o Peso residual de la muestra en funcion de la temperatura de calcinacion.

o Densidad real de las muestras en funcion de la temperatura de calcinacion.
o Coordenadas de color A (L*a*b) en funcion de la temperatura.

o Proporcién de carbonato de magnesio/6xido de magnesio para los tipos de

magnesitas analizadas.

3.1.1. Variables respuesta

o Termogramas del peso residual de las muestras en funcién de la
temperatura de calcinacion.

o Termogramas de la densidad de las muestras en funcién de la temperatura
de calcinacion.

. Estructura cristalina de las muestras analizadas.

3.2. Delimitacion del campo de estudio

El estudio se limit6 al analisis termogravimétrico del carbonato de magnesio
de uso industrial recolectado de canteras localizadas en el departamento de
Escuintla y al carbonato de magnesio grado reactivo utilizado para analisis
quimico en la Facultad de Ciencias Quimicas y Farmacia de la Universidad de

San Carlos de Guatemala, a nivel laboratorio.

31



3.3. Recurso humano disponible

3.3.1. Desarrollo del proyecto

Javier Alejandro Lorenzana Gonzalez, estudiante de la carrera de Ingenieria
Quimica.

3.3.2. Revisidon y asesoramiento del proyecto

Asesor: Ing. Qco. Carlos Martinez
Revisor: Ing. Qco. César Garcia

3.3.3. Andlisis quimicos

Personal del centro de investigaciones de Cementos Progreso.

3.4. Recurso Material disponible

3.4.1. Equipo de medicion

e Balanza analitica, marca Electronic Soale.

e Cronometro.

e Modulo TGA 1 SF/1100/265 de Mettler- Toledo, de 25 °C a 1 000 °C con
atmosfera inerte de N2. Software Stare.

e Equipo de difraccion de rayos X Empyrean de PANalytical.

e Equipo de fluorescencia de rayos X Thermo electric Corporation ARL
Optim X.

e Colorimetro Konica Minolta CR-400.
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3.4.2. Equipo auxiliar

Mufla, marca Fisher Sctientific
Pinzas
Espatula

Rejilla metélica

3.4.3. Cristaleria

Crisoles de porcelana
Crisoles de alumina
Embudo
Desecadoras
Beackers de 100 mL
Beackers de 50 mL
Varilla de vidrio

Vidrio reloj

3.4.4. Equipo volumétrico de medicion

Probeta de 25 mL
Pipeta de 10 mL
Balon de Le Chatelier

Balon de aforo de 25 mL
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3.45. Reactivos

. Queroseno

o Carbonato de magnesio grado industrial
o Carbonato de magnesio grado reactivo
o Silica gel

3.5. Técnica cualitativa o cuantitativa

El estudio realizado adquirié una naturaleza cuantitativa porque midié la
evolucion de la descomposicién térmica de la magnesita a través de los pesos y
densidades de las muestras. Ademas, se establecid su relaciobn con las
coordenadas de color A (L*a*b), posteriormente se efectuaron los termogramas
y se verificd que existe diferencia significativa entre los reactivos utilizados

mediante un andlisis estadistico y de pureza.

3.6. Recoleccién y ordenamiento de la informacion

La recoleccion y ordenamiento de la informacién para la investigacion se
realiz6 a través de mediciones de peso y densidad en funcion de la temperatura
gue se registro en tablas (ver seccion de datos calculados, anexos), donde se
llevo el control de las muestras, se registro su peso, densidad y temperatura para

el posterior tratamiento de los datos.

Se registraron las coordenadas, temperatura de calcinaciéon y tipo de

muestra en la tabla de coordenadas de color del sistema color CIE-L*a*b* (1976).
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3.7. Tabulacién, ordenamiento y procesamiento de la informacion

Se utilizaron dos tipos de carbonato de magnesio con diferente nivel de

pureza, catalogandolos como grado reactivo y grado industrial.

Para la tabulacion y ordenamiento de los datos obtenidos se vali6 de hojas
de célculo para anotar los datos y luego a través del software Microsoft Excel

procesarlos, para realizar los termogramas se utilizé el software Qtiplot.

3.8. Analisis estadistico

Las muestras fueron evaluadas durante la reaccién de calcinacién a cinco
temperaturas distintas: 150 °C, 300 °C, 450 °C, 650 °C y 900 °C.

De este modo se tiene:

NUumero de tratamientos= 5 temperaturas de evaluacion x 2 tipos de

magnesita.

NUmero de tratamientos= 10.
NuUmero de repeticiones de cada tratamiento= 3.
NUmero total de tratamientos=30.

Dado a que se deseaba establecer un analisis estadistico para determinar
si existe diferencia significativa entre los termogramas para los dos tipos de
carbonato de magnesio utilizados, se realizé un analisis de varianza de un factor

del peso residual de los dos tipos de carbonato de magnesio.
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Tabla IV. Tratamientos evaluados en la realizacion de termogramas

Codificacion[Yi] | MgCOs T“"“'E’:::ri"t”'a Repeticiones [Yijk
Y11 150 Y111 | Y112 | Y113
Y12 300 Y121 | Y122 | Y123
Y13 rggg\?o 450 Y131 | Y132 | Y133
Y14 650 Y141 | Y142 | Y143
Y15 900 Y151 | Y152 | Y153
Y21 150 Y211 | Y212 | Y213
Y22 Grado 300 Y221 | Y222 | Y223
Y23 industrial 450 Y231 | Y232 | Y233
Y24 650 Y241 | Y242 | Y243
Y25 900 Y251 | Y252 | Y253

Fuente: elaboracion propia.

3.8.1. Analisis de varianza

Se realizd un analisis de varianza para determinar si la fuente de variacion
(cantidad de carbonato de magnesio en las) influye de manera que existan
diferencias significativas entre las respuestas de cada tratamiento. Para este

analisis se trabajé con un nivel de confianza del 95.
El andlisis de varianza de los datos de peso residual, se efectué mediante

el programa Microsoft Excel version 2013, el cual utiliza como base las

ecuaciones descritas en la siguiente tabla:

36



Tabla V. Ecuaciones para analisis de varianza de un factor

Fuente de | Grados de Suma de cuadrados (SC) | Cuadrado | F Calculada | F Tabulada

variacionm libertad de medias
(CM)
) _ ,.
Bloques -1 LT ¥ SChiog/Eleig CMir=/CMee

2y y? F e
¥ ¥ ) ) mh(a-1; glea;ow)
A a-1 = - SCa/gl CM,/CM
Z rb  abr A /CMee
2 ¥} y? , _ Fub(o-1; glee;
B b-1 2w SCy/ely CMp/CMee J
- ; b . _ Fub(a-1,5-1;
AB (a-1D)(b-1) Z IT_a_br_SQ_S& SCas/glss | CMag/CMe, on-m)
=l =

Error (ee) ab-1(r-1) SCrorar-SCbloques-SCA- Scee'glee
SCB-SCAB

b r 2

Total abr — 1 i > D1 —%

fml  jul kel

Fuente: OCHAETA, Karen. Andlisis de las Curvas Termogravimétricas (640 mm de Hg) para el
estudio de la calcinacién de tres calizas con diferente contenido de magnesio en funcién de la
densidad utilizando el método ASTM C188-95. p.48

Regla de decision:

Si Fc = Ft Se rechaza la hipétesis nula (es decir, si existen diferencias
significativas).

Si Fc < Ft No se rechaza la hipétesis nula.

37



38



4. RESULTADOS

Figura 10. Termograma-comportamiento de la pérdida de peso de la

magnesita grado reactivo en funcién de la temperatura de

descomposicién térmica (TGA cementos progreso)

L o
— \ .
Paso Rango de Temperatura Masa Fenémeno
temperatura experimental Perdida
tedrica(°C) (°C) (%)
1 0-100 69.17 1.68 Deshidratacion por
agua absorbida
2 100-350 290.00 14.29 Deshidratacion por
agua de constitucién
350-480 42500 13.88 Deshidroxilacion
480-620 509.50 2218 Deshidroxilacion
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Figura 11. Termograma-comportamiento de la pérdida de peso de la
magnesita grado reactivo en funcién de la temperatura de

descomposicion térmica, repeticion numero.1
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Fuente: elaboracion propia, empleando “Qtiplot”.

40



Figura 12. Termograma-comportamiento de la pérdida de peso de la
magnesita grado reactivo en funcién de la temperatura de

descomposicion térmica, repeticion nimero.2
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Fuente: elaboracién propia, empleando “Qtiplot”.
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Figura 13. Termograma-comportamiento de la pérdida de peso de la
magnesita grado reactivo en funcién de la temperatura de

descomposicion térmica, repeticion nimero.3
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Fuente: elaboracion propia, empleando “Qtiplot”.
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Figura 14. Termograma-comportamiento de la pérdida de peso de la
magnesita grado reactivo en funcién de la temperatura de

descomposicion térmica, promedio
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Fuente: elaboracién propia, empleando “Qtiplot”.
Tabla VI. Datos termograma carbonato de magnesio grado reactivo
Polinomio Rango de temperatura para | Coeficiente de
el polinomio que describe | correlacién R?
la curva
-4*10°T2+0,0005T+0,4895 25 °C-300 °C 1
4*10°'T2-0,0006T+0,406 450 °C-900 °C 1

Fuente: elaboracion propia.
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Figura 15. Termograma-comportamiento de la pérdida de peso de la
magnesita grado industrial en funcion de la temperatura de

descomposicion térmica (TGA Cementos Progreso)

Paso | Rango de temperatura | Temperatura Masa Fenomeno
teorica(°C) experimental | Perdida (%)
(°C)
1 100-350 139.67 2.57 Deshidratacion por
agua de constitucion.
2 620-650 626.17 30.83 Descarbonatacion de
la magnesita.
3 750-900 797.83 7.66 Descarbonatacion de
la calcita.

Fuente: Cementos Progreso.
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Figura 16. Termograma-comportamiento de la pérdida de peso de la
magnesita grado industrial en funcion de la temperatura de

descomposicion térmica, repeticion nimero.1
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Fuente: elaboracién propia, empleando “Qtiplot”.
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Figura 17. Termograma-comportamiento de la pérdida de peso de la
magnesita grado industrial en funcion de la temperatura de

descomposicion térmica, repeticion nimero.2
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Fuente: elaboracion propia, empleando “Qtiplot”.
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Figura 18. Termograma-comportamiento de la pérdida de peso de la
magnesita grado industrial en funcion de la temperatura de

descomposicion térmica, repeticion nimero.3
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Fuente: elaboracion propia, empleando “Qtiplot”.
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Figura 19. Termograma-comportamiento de la pérdida de peso de la
magnesita grado industrial en funcion de la temperatura de

descomposicion térmica, promedio
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Fuente: elaboracion propia, empleando “Qtiplot”.
Tabla VII.  Datos termograma carbonato de magnesio grado industrial
Polinomio Rango de temperatura | Coeficiente de
para el polinomio que | correlacién R?
describe la curva
6*10%T72-0,0001T+0,5029 25 °C-300 °C 1
2*107T2-0,0004T+0,445 450 °C-900 °C 1

Fuente: elaboracion propia.
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Figura 20.

Termograma-comparacion del comportamiento de la pérdida

de peso de la magnesita grado industrial y reactivo en funcion

de la temperatura de descomposicion térmica
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Fuente: elaboracién propia, empleando “Qtiplot”.
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Figura 21. Termograma-comportamiento de la densidad de la magnesita
grado reactivo en funcion de la temperatura de

descomposicion térmica, promedio
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Fuente: elaboracion propia, empleando “Qtiplot”.
Tabla VIll. Datos curva de densidad en funcién de la temperatura
carbonato de magnesio grado reactivo
Polinomio Rango de temperatura | Coeficiente de

para el polinomio que | correlaciéon R?

describe la curva
-6*10-5T2+0,0045T+2,4638 25 °C-300 °C 1
-4*10°T%+0,0056T+1,4727 450 °C-900 °C 1

Fuente: elaboracion propia.
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Figura 22. Termograma-comportamiento de la densidad de la magnesita
grado industrial en funcion de la temperatura de

descomposicion térmica, promedio
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Fuente: elaboracion propia, empleando “Qtiplot”.

Tabla IX. Datos curva de densidad en funcion de la temperatura

carbonato de magnesio grado reactivo

Polinomio Rango de temperatura | Coeficiente de
para el polinomio que | correlacion R?
describe la curva
-2*105T2+0,0098T+2,0182 25 °C-300 °C 1
4*10%T2-0,0039T+4,64 450 °C-900 °C 1

Fuente: elaboracion propia.
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Figura 23. Termograma-comparacion del comportamiento de la densidad
de la magnesita grado industrial y reactivo en funcién de la

temperatura de descomposicion térmica
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4 | —%— D[g/mL] Industrial L
i — MgO L
4 — MgCO3 - 4
4 Densidad tedrica MgO -
3.5 — — 3.5
D[g/ mL] B D
3 — 3
] Densidad tedrica MgCO3 B
2.5 — — 2.5
2 T T T | T T T | T T T | T T T | T T T 2
0 200 400 600 800 1,000
T[°C]

Fuente: elaboracion propia.
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Figura24. Composicién del carbonato de magnesio grado reactivo
utilizado en la fase experimental a partir de difraccién de

rayos X, a temperatura ambiente

Counts
(T 28375- 1 Magnestja grado Reactivo T ambiente
Hydromagneste 100 %
¢ 1 1 1 1 1 1 1 1
0 0 0 2 5 & 0 0
Position [*26] (Copper (Cul}
Fase Mineral Férmula Concentracion Sistema Cristalino
en % plp
Hidromagnesita Mgs(CO3)s(OH)2-4H20 100.00 Ortorréombico

Fuente: Cementos Progreso.
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Figura 25. Composicién del carbonato de magnesio grado industrial
utilizado en la fase experimental, a partir de difraccion de

rayos X, temperatura ambiente

Counts
0T 29375-2 Magresits Industrizl Tambiente
egresite 718 %
Colomite 162 %
Galcite 34 %
Gyosum 3.1 %
20000 Quarzlow1.1%
Taplite 07 %
Palygorskite 38 %
10000
0 I 1 1 I 1 1 1 1
10 n n 40 50 1] n 1]
Position [* 261 | Capper (Cul)
Fase Férmula Concentracién Sistema
mineral en % plp cristalino
Magnesita MgCOs3 71,80 Hexagonal
Dolomita CaMg(COs3)2 16,20 Hexagonal
Calcita CaCOs 3,40 Hexagonal
Yeso CaS04-2H20 3,10 Monoclinico
Cuarzo SiO2 1,10 Hexagonal
Zeolita (AlO2)(Si02)-n(H20) 0,70 Hexagonal
Paligosrskita (MgAl)2Sis010(OH)-4(H20). 3,80 Monoclinico

Fuente: Cementos Progreso.
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Figura 26. Composicion del carbonato de magnesio grado reactivo, a
partir de difraccion de rayos X, temperatura de calcinacion de
650 °C.

T T 1
10 20 £h} 40 &0 T

1l

“28] (Copper (Cu)

Fase Formula Concentracion Sistema cristalino
mineral en % plp
Periclasa MgO 100,00 Cubico

Fuente: Cementos Progreso.
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Figura 27. Composicion del carbonato de magnesio grado industrial, a

partir de difraccion de rayos X, temperatura de calcinacién de
650 °C

T T T T T
4l 50 & il

a

Fase Férmula Concentracion Sistema cristalino

mineral en % plp

Periclasa MgQ 86,30 Cubico

Oxido de CaO 5,90 Cabico
Calcio

Anhidrita CaS0a 5,00 Ortorrémbico

Cuarzo Si02 220 Hexagonal
Partlandita Ca(OH)z2 0,60 Hexagonal

Fuente: Cementos Progreso.
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Figura 28. Composicién del carbonato de magnesio grado reactivo, a
partir de difraccion de rayos X, temperatura de calcinacion de
900 °C

Magnesta giado heshive 1900
1000%

EES
20000 .

20000 -]

10000

. L ux

T T T T T T T T
n 20 u 40 30 60 i a

Position [*26] (Copper [Cu)

Fase Mineral Formula Concentracion Sistema Cristalino
en % p/p
Periclasa MgO 100,00 Cubico

Fuente: Cementos Progreso.
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Figura29. Composicion del carbonato de magnesio grado industrial, a

partir de difraccion de rayos X, temperatura de calcinacion de
900 °C.

I I 1 1 1
a0 50 & 2 a
Bagiden DI (Cammer I

Fase Mineral

Farmula Concentracion Sistema Cristalino
en % plp
Periclasa MgO 85,50 Cubico
Oxido de Ca0 430 Cubico
Calcio

Anhidrita CaS0s4 460 Ortorrombico
Cuarzo S10z 2,10 Hexagonal
Dolomita CaMg(CCa)z 3,50 Hexagonal

Fuente: Cementos Progreso.
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Tabla X. Ensayo comparativo de color, coordenadas CIELAB para las

muestras de carbonato de magnesio analizadas

Especifiaciones de medicion

Escala de Color utilizada CIELAB
lluminante D65(temperatura de color 6 500 K)
Referencia Observador 10°

L* mide la brillantez y varia de 100 para el blanco perfecto hasta 0 para el negro.

a* mide el rojo cuando es positivo, gris cuando es 0 y verde cuando es negativo.

b* mide el amarillo cuando es positivo, gris cuando es 0 y azul cuando es negativo.

Muestra L* a* b*
MgCO; Grado reactivo 99,94 -0,31 2,16
MgCO; Grado Industrial 89,93 0,36 5,19
MgCO; Grado Industrial 650 °C 84,27 3,67 12,38
MgCO3z Grado Industrial 900 °C 87,11 1,94 11,85

Fuente: Cementos Progreso.

Tabla XI. Composicién del carbonato de magnesio grado reactivo e
industrial, utilizados en la fase experimental a partir de
fluorescencia de rayos X, a temperatura ambiente, 650 °C y

900 °C de calcinacién

Composicion Quimica (%)

Muestra Al,O; |Ca0 [Cr0; |Fe,0; |K.0 |MgO [MnO [Na,0 |P,0s [SO; |SiO; (TiO;  [LOI(950(Total
MgCO; grado reactivo 000 (036 |003 [0.02 000 [4208 000 [0.01 |0.00 |000 (011 001 [56.65 [99.27
MgCO; grado industrial 131 1056 1008 (100 |0.04 (3120 |(0.03 |0.00 (000 120 |11.64 (006 |41.66 |(98.78
MgCO; grado reactivo 650°C 0.00 086 [0.07 006 [0.01 (9284 |001 [0.05 000 [0.00 033 |0.02 625 (100.50
MgCO; grado industrial 650°02.34  |1L.77 (013|179 |0.07 |[58.16 |0.05 [0.07 {000 (227 2019 (012 |2.77 |99.73
MgCO5grado reactivo 900°C (0.00 {050 [0.04 003 |0.00 (5947 (001 [0.0L {000 (0.00 0.1 [0.01 |38.74 |(98.92
MgCO; grado industrial 900°C|2.41 11,98 [0.14 |1.82 008 [5885 (005 (0.08 |0.00 (217 2098 [0.13 [113 [99.82

Fuente: Cementos Progreso.
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4.1. Analisis de resultados

Tabla XIl.  Variacién de la masa para 0,5 g de muestra calcinada de
carbonato de magnesio para dos diferentes grados de pureza,

a 150 °C de calcinacion

Reactivo Industrial
0.02 0.01
0.03 0.01
0.03 0.02

Fuente: elaboracion propia.

Tabla XIll.  Andlisis de varianza de un factor para la variacién de masa de
0,5 g de muestra calcinada de carbonato de magnesio grado

reactivo e industrial para 150 °C de temperatura de calcinacion

RESUMEN
Grupos Cuenta Suma Promedio  Varianza
3,33E-
Reactivo 3 0,08 0,026666667 05
3,33E-
Industrial 3 0,04 0,013333333 05
ANALISIS DE VARIANZA
Origen de las Suma de G. Media de los F
variaciones cuadrados Libertad cuadrados F P critico
Entre grupos  0,000266667 1 0,000266667 8 0,0474 7,7086
Dentro de los
grupos 0,000133333 4 3,33333E-05
Total 0,0004 5

Fuente: elaboracion propia.
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Figura 30. Gréafica de la distribucion de Fisher para la aceptacion o
rechazo de la hipétesis nula. Temperatura de calcinacion de
150 °C

Se acepta Ho Se rechaza Ho

Fecritico=7.7086

Fuente: elaboracion propia.

Conclusion: con un nivel de significancia de 0,05 se rechaza la hipétesis
nulay se acepta la hipétesis alternativa, por lo que se tiene evidencia estadistica
para afirmar que existe diferencia significativa entre la variacion de masa, para
una muestra de 0,5 g de carbonato de magnesio grado reactivo y grado industrial,

con una temperatura de calcinacién de 150 °C.
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Tabla XIV. Variaciéon de la masa para 0,5 g de muestra calcinada de
carbonato de magnesio para dos diferentes grados de pureza,

a 300 °C de calcinacion

300 °C
Reactivo Industrial
0,22 0,03
0,22 0,03
0,26 0,02

Fuente: elaboracion propia.

Tabla XV.  Anélisis de varianza de un factor para la variacion de masa de
0,5 g de muestra calcinada de carbonato de magnesio grado

reactivo e industrial para 300 °C de temperatura de calcinacion

Analisis de varianza de
un factor
RESUMEN
Grupos Cuenta Suma Promedio  Varianza
Reactivo 3 0,7 0,233333333 0,000533
Industrial 3 0,08 0,026666667 3,33E-05
ANALISIS DE VARIANZA
Origen de
las Suma de G. Media de los F
variaciones cuadrados Libertad cuadrados F P critico
Entre grupos 0,064066667 1 0,064066667 226,117 0,0001 7,70865
Dentro de
los grupos  0,001133333 4 0,000283333
Total 0,0652 5

Fuente: elaboracion propia.
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Figura 31. Gréafica de la distribucion de Fisher para la aceptacion o
rechazo de la hipétesis nula. Temperatura de calcinacion de
300 °C

Se acepta Ho Se rechazaHo

B |

‘:

Fcritico=7.7086 Fprueba=226.11

Fuente: elaboracion propia.

Conclusion: con un nivel de significancia de 0,05 se rechaza la hipétesis
nulay se acepta la hipétesis alternativa, por lo que se tiene evidencia estadistica
para afirmar que existe diferencia significativa entre la variacion de masa, para
una muestra de 0,5 g de carbonato de magnesio grado reactivo y grado industrial,

con una temperatura de calcinacion de 300 °C.
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Tabla XVI. Variaciéon de la masa para 0,5 g de muestra calcinada de
carbonato de magnesio para dos diferentes grados de pureza,

a 450 °C de calcinacion

450 °C
Reactivo Industrial
0,25 0,19
0,26 0,17
0,29 0,17

Fuente: elaboracion propia.

Tabla XVII. Anélisis de varianza de un factor para la variacion de masa de
0,5 g de muestra calcinada de carbonato de magnesio grado

reactivo e industrial para 450 °C de temperatura de calcinacion

RESUMEN
Grupos Cuenta Suma Promedio Varianza
Reactivo 3 0,8 0,266666667 0,00043
Industrial 3 0,53 0,176666667 0,00013
ANALISIS DE VARIANZA
Origen de
las Suma de G. media de los F
variaciones cuadrados Libertad cuadrados F P critico
Entre
grupos 0,01215 1 0,01215 42,8824 0,0028 7,708
Dentro de
los grupos 0,001133333 4 0,000283333
Total 0,013283333 5

Fuente: elaboracion propia.
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Figura 32. Gréafica de la distribucion de Fisher para la aceptacion o
rechazo de la hipétesis nula. Temperatura de calcinacion de
450 °C

Se acepta Ho Se rechazaHo

B |

Fcritico=7.7086 Fprueba=42.88

Fuente: elaboracion propia.

Conclusion: con un nivel de significancia de 0,05 se rechaza la hipétesis
nula y se acepta la hipétesis alternativa, por lo que se tiene evidencia estadistica
para afirmar que existe diferencia significativa entre la variacion de masa, para
una muestra de 0,5 g de carbonato de magnesio grado reactivo y grado industrial,
con una temperatura de calcinacion de 450 °C.
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Tabla XVIIl. Variacién de la masa para 0,5 g de muestra calcinada de
carbonato de magnesio para dos diferentes grados de pureza,
a 650 °C de calcinacidn

650 °C
Reactivo Industrial
0,3 0,21
0,28 0,20
0,3 0,21

Fuente: elaboracion propia.

Tabla XIX. Analisis de varianza de un factor para la variaciéon de masa de
0,5 g de muestra calcinada de carbonato de magnesio grado

reactivo e industrial para 650 °C de temperatura de calcinacion

Andlisis de varianza de
un factor
RESUMEN
Grupos Cuenta Suma Promedio Varianza
Reactivo 3 0,88 0,293333333 0,000133
Industrial 3 0,62 0,206666667 3,33E-05
ANALISIS DE
VARIANZA
Origen de
las Suma de G. media de los F
variaciones cuadrados Libertad cuadrados F P critico
Entre
grupos  0,011266667 1 0,011266667 135,2 0,00031 7,7086
Dentro de
los grupos 0,000333333 4 8,33333E-05
Total 0,0116 5

Fuente: elaboracion propia.
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Figura 33. Grafica de la distribucién de Fisher para la aceptacion o
rechazo de la hipdétesis nula. Temperatura de calcinacion de
650 °C

Se acepta Ho Se rechazaHo

e, |

".'

Feritico=7.7086 Forueba=13

Fuente: elaboracién propia.

Conclusion: con un nivel de significancia de 0,05 se rechaza la hipétesis
nula y se acepta la hipétesis alternativa, por lo que se tiene evidencia estadistica
para afirmar que existe diferencia significativa entre la variacion de masa, para
una muestra de 0,5 g de carbonato de magnesio grado reactivo y grado industrial,

con una temperatura de calcinacién de 650 °C.
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Tabla XX.  Variaciéon de la masa para 0,5 g de muestra calcinada de
carbonato de magnesio para dos diferentes grados de pureza,

a 900 °C de calcinacion

900 °C
Reactivo Industrial
0,29 0,23
0,28 0,22
0,28 0,22

Fuente: elaboracion propia.

Tabla XXI. Analisis de varianza de un factor para la variacion de masa de
0,5 g de muestra calcinada de carbonato de magnesio grado
reactivo e industrial para 900 °C de temperatura de calcinacion

Analisis de varianza de
un factor
RESUMEN
Grupos Cuenta Suma Promedio Varianza
Reactivo 3 0,85 0,283333333 3,3E-05
Industrial 3 0,67 0,223333333 3,3E-05
ANALISIS DE
VARIANZA
Origen de
las Suma de media de los F
variaciones cuadrados G.Libertad cuadrados F P critico
Entre
grupos 0.0054 1 0.0054 162 0,0002 7,7086
Dentro de
los grupos 0,000133333 4 3,33333E-05
Total 0,005533333 5

Fuente: elaboracion propia.
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5. INTERPRETACION DE RESULTADOS

El estudio termogravimétrico realizado en el trabajo de graduacion sobre el
carbonato de magnesio grado reactivo e industrial se efectué tomando en
consideracion ciertas directrices de los antecedentes. Se enfoco en los trabajos
de tesis sobre el tema, efectuados con anterioridad en la Escuela de Ingenieria

Quimica de la Universidad de San Carlos de Guatemala.

A partir de estos se establecié que el estudio se desarrollaria para cinco
temperaturas de calcinacién entre un rango de 150 °C a 900 °C, con un tiempo
de calcinacion para cada muestra de una hora en cada temperatura establecida,
sin tomar en cuenta el tiempo que se tomo en alcanzar dicha temperatura. Se
utilizaron crisoles de porcelana de 10 mL como instrumentos para la calcinacion
y se aseguro la apertura periodica de la mufla para la liberacion de CO:2 de la
atmosfera interna de la mufla. Se realizaron tres repeticiones para cada muestra

a cada temperatura de calcinacién.

La medicion de la densidad se basé en la norma ASTM C 188-95, a través
de un balén de Le chatelier construido a partir de un balén aforado de 25 mL y
una probeta con precision de £0.05 mL. El fluido que se utilizé para le medicion
indirecta de la densidad fue el queroseno pues el carbonato de magnesio no se

disuelve en él, lo que facilita la visualizacion del desplazamiento de volumen.

Para la medicion de la densidad fue necesario modificar el método estandar
ASTM C 188-95 de tal manera que primero se introdujo la muestra dentro del
balon y luego se agregd una cantidad definida de volumen de queroseno para

posteriormente observar el desplazamiento de volumen y asi medir
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indirectamente la densidad. La diferencia con el método estandar ASTM 188-95
y lo realizado radica en que segun el método primero se debe agregar el
gueroseno y por ultimo, adicionar la muestra, pero debido a lo angosto de su
boquilla de la boquilla del balén de Le Chatelier el sélido quedaba adherido a las
paredes del balén y se perdia muestra que desplace el queroseno. Esto genero

una medicion inexacta de la densidad de las muestras.

La medicién de las coordenadas L*a*b de la escala CIELAB se efectud, para
cuatro muestras: carbonato de magnesio grado reactivo, grado industrial,
industrial a temperatura de calcinaciéon 650 °C e industrial a temperatura de
calcinacion de 900 °C. Se midieron Unicamente las coordenadas de color de
cuatro muestras debido a que este analisis se hizo con el apoyo de Cementos
Progreso, pues la empresa contaba con el equipo necesario para el calculo de
las coordenadas. En virtud del costo econémico, se acordd que se redujera la
cantidad de muestras para analizar, dado que el fin del analisis era comprobar si
existe diferencia en el color de las muestras debido al grado de pureza del

carbonato de magnesio en las mismas.

El ensayo comparativo de color bajo la escala CIELAB consistio en colocar
las muestras para analizar en un fondo blanco, donde después de calibrar el
equipo con las coordenadas del fondo, se coloca la muestra en el fondo para
medir con el lector las coordenadas, el cual en su pantalla despliega las

coordenadas L*a*b de la muestra.

En el analisis termogravimétrico la influencia de las propiedades,
constituyentes y preparativos de las muestras analizadas es mucho mayor que
en otras técnicas de analisis de minerales, puesto que la calcinacién se ve

directamente afectada por las mismas, por lo que fue necesario tomar en cuenta
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diversos factores, al momento de analizar los termogramas obtenidos de los dos

tipos de carbonato de magnesio, entre ellos:

Las condiciones experimentales involucran la velocidad de calcinacion del
carbonato de magnesio, la atmosfera interna del horno, la cantidad de peso inicial
de las muestras, la medicion exacta y puntual del cambio de peso de las
muestras, el tiempo de calcinacion a la temperatura establecida, y la humedad
contenida en las mismas. También incluye las propiedades del carbonato de
magnesio que afectan a su calcinacion, como la estructura cristalina, la densidad

y SuU pureza o concentracion en las muestras analizadas.

Debido a la influencia que tiene la forma de preparar las muestras en los
resultados, la tecnologia del equipo en el que se trabaja y la forma de manipular
las muestras. Tomando en cuenta la robustez, limites de deteccion, sensibilidad,
precision y exactitud del método realizado en la mufla y para visualizar con mayor
certeza si existia diferencia significativa en lo termogramas de carbonato de
magnesio grado reactivo y grado industrial, se realizO un analisis
termogravimétrico paralelo al efectuado con la mufla. Se diferencié del anterior
en gue este se efectudé con equipo de punta y especifico para un analisis
termogravimétrico. El equipo con el que se realizé el estudio es el equipo con el
cual trabajan las termogravimetrias en el centro de investigaciones de Cementos

Progreso.
Este equipo cuenta con lector de peso incluido, atmosfera inerte de
nitrogeno, velocidad de calcinacion programable y software que realiza los

termogramas a medida que obtiene las lecturas del equipo.

Una vez calcinadas las muestras, y para verificar la composicion, nivel de

pureza y estructura cristalina de las mismas, se realizaron los andlisis de
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difraccion de rayos X y fluorescencia de rayos X a seis muestras, establecidas
segun los termogramas obtenidos. Con esta informacién se constataron los
elementos presentes en de cada muestra, se cuantificaron y se describid
detalladamente el avance de la reaccion en cuanto al paso de reactivos a
productos a medida que la descomposicion térmica se fue dando a través de la

calcinacion.

o Termogramas en funcién de la masa perdida

En la seccién de resultados se muestra el comportamiento del peso residual
0 masa pérdida en funcién de la temperatura de calcinacion, los termogramas se
agruparon en esta seccion de tal manera que se visualizan los termogramas del
carbonato de magnesio grado reactivo en primer lugar y en segundo lugar los del

carbonato de magnesio grado industrial.

Para cada tipo de carbonato de magnesio primero se muestra el
termograma obtenido con el equipo especializado para el analisis
termogravimétrico de Cementos Progreso, esto para visualizar con detalle el
comportamiento del carbonato de magnesio en la calcinacién, asi como sus

respectivas etapas.

En los termogramas para la calcinacion del carbonato de magnesio se
pueden ver las etapas de pérdida de humedad, el desprendimiento de diéxido de
carbono de las muestras y el cambio de la estructura cristalina de las moléculas
gue conforman las muestras para su transformacion en productos. Estas etapas
se ven a través de las regiones que conforman los puntos de inflexiébn y puntos
constantes de la grafica en los termogramas. Dichos puntos de inflexion son
marcados por el equipo en el termograma con las temperaturas exactas de

medicion, facilitando asi su interpretacion a posteriori y marcando una guia de
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comparacion para los termogramas realizados con la mufla como equipo de

calcinacion.

Posteriormente, se muestran los termogramas realizados con la mufla,
ademas del promedio de cada repeticion. Luego, se presenta la comparacion de
los termogramas grado reactivo e industrial en una sola grafica. Es necesario
mencionar que cada termograma realizado con la mufla, presenta una linea
horizontal constante la cual representa el peso teorico a la que la muestra de
0,5 g llegaria si toda la muestra estuviera constituida por carbonato de magnesio

y toda la muestra se convirtiera en 6xido de magnesio.

Para el termograma de la muestra grado reactivo se obtuvo que la
descomposicion térmica se da en una region que va de 350 °C hasta 510 °C con
los puntos de inflexion en 425 °C y en 509,5 °C por lo que las temperaturas que
van mas alld de 509,5 °C forman en la grafica una asintota. Esto indica que ya
no se genera pérdida de masa por lo que todo el carbonato de magnesio se ha
convertido en 6xido de magnesio. Muestra, asi que la calcinacién que va desde
la temperatura ambiente hasta los 350 °C solo provoca la pérdida de agua de
adsorbida y de constitucién en el sdlido, pues en el termograma estas regiones
de temperatura no muestran un cambio abrupto en la pérdida de masa, por lo
gue se estima que los pequefios cambios de masa se deben principalmente al

secado de la muestra y no a un cambio estructural y molecular.

El termograma obtenido a partir de la experimentacién con la mufla para el
carbonato de magnesio grado reactivo promedio muestra que, en las primeras
tres temperaturas de calcinacion, las cuales van desde los 25 °C hasta los
300 °C, se observa una pérdida de masa de casi el 50 %, mientras que en las
posteriores temperaturas que van desde los 450 °C hasta los 900 °C la pérdida

de masa es pequefia. Esto genera que las etapas de calcinacion sean un tanto
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mas dificiles de detectar, sin embargo, analizando la gréafica, para las primeras
tres temperaturas de calcinacion se pierde gran cantidad de masa, indicando que
en este analisis termogravimétrico suceden simultaneamente la pérdida de agua
absorbida y de constitucion con el cambio estructural y pérdida de didxido de
carbono. Esto se debe a la gran cantidad de muestra que se us6 y que no se
homogeniza dentro del crisol, y que la camara de calcinacién de la mufla al ser

grande la calcinacién no es homogénea para todas las partes del crisol.

Posteriormente, se observa que la pérdida de masa es menor en las ultimas
tres temperaturas de calcinacion lo que indica que el agua en la muestra ha
desaparecido y solo se da el cambio estructural del carbonato de magnesio a
oxido de magnesio. Cabe mencionar que la curva desciende por debajo del peso
tedrico del 6xido obtenido para una muestra de 0,5 gramos con 100 % de pureza,
lo que indica que la muestra no era cien por ciento pura sino contenia trazas de

elementos que al calcinarse desaparecieron del peso medido.

El andlisis termogravimétrico realizado en Cementos Progreso revel6 que
el carbonato de magnesio grado industrial que se utiliz6 en el andlisis, al ser
calcinado presenta tres etapas, la primera se exhibe en un rango de temperatura
de 100 °C a 350 °C es una etapa de secado donde se remueve el agua por
constitucién de la muestra y resulta en apenas un 2,57 % de pérdida de masa.
Lo anterior indica que la muestra no contenia gran cantidad de humedad. La
segunda etapa se presentd en un rango de temperatura de 620 °C a 650 °C
debido al comportamiento de la grafica en esta etapa representa la
descarbonatacion de la mayor parte del carbonato de magnesio en la muestra,;
es decir, la pérdida de dioxido de carbono de la muestra debido a su reacomodo
estructural. En esta etapa se presenté un 30,83 % de pérdida de masa (la mayor
pérdida). Esto refleja que la mayor parte del carbonato de magnesio que contenia

la muestra desaparecio por calcinacion durante este rango de temperaturas. La
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Ultima etapa se dio en un rango de temperatura entre 750 °C y 900 °C la cual
representa la descarbonatacion del carbonato de magnesio que coexistia con el
oxido de magnesio. En esta etapa el porcentaje de pérdida de masa fue de
7,66 %, mucho menor al de la segunda, reflejando la pequefia cantidad de

compuestos que fueron descarbonatados después de la segunda etapa.

La grafica obtenida a partir de la experimentacion para el carbonato de
magnesio grado industrial, proporciona dos regiones segun sus rangos de
temperatura. La primera region va desde 25 °C a 300 °C en la cual la pérdida de
masa es de 0,03 g debido a la poca cantidad de peso que se pierde y coincidiendo
con el termograma obtenido con el equipo de analisis termogravimétrico, se
manifiesta que esta region pertenece a la etapa de secado o pérdida de humedad
por parte de la muestra. Esto refleja que la cantidad de agua contenida en la
muestra sin calcinar era escasa, coincide una vez mas con el termograma

obtenido del andlisis termogravimétrico.

En la segunda region de la grafica la cual va de 450 °C a 900 °C existe un
cambio considerable de masa respecto a la primera regién lo que corresponde a
una etapa de descarbonatacion del carbonato de magnesio grado industrial y un
reacomodo en la estructura cristalina de los componentes de la muestra debido
a la descomposicion térmica. Cabe mencionar que la curva del carbonato de
magnesio grado industrial en su punto final; es decir a 900 °C, temperatura a la
cual la muestra debia haber reaccionado por completo en 6xido de magnesio, se
encuentra por arriba del peso teérico de 6xido de magnesio que tendria una
muestra calcinada cien por ciento pura, indicando asi la impureza de la muestra

utilizada para el analisis termogravimétrico.

Al comparar los termogramas para el carbonato de magnesio grado reactivo

e industrial obtenidos en la experimentacion con los obtenidos mediante analisis
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termogravimétrico en Cementos Progreso , se pudo constatar que las graficas
obtenidas a través del equipo de analisis termogravimétrico muestran mas detalle
de las etapas de calcinacion, ademas de diferencias en sus temperaturas, pues
las variables de proceso estan bajo mayor control, ya que la medicién de la
pérdida de masa se hace para cada temperatura que se calcina y al instante, con
mayor precision y exactitud, ademas de que la cantidad de muestra que se utilizd
fue menor contenida en crisoles de alimina y no porcelana. La velocidad de
calcinacion fue constante y la atmosfera interna del equipo no influyé en la
medicion de la masa, pues el dioxido de carbono no quedaba atrapado

interfiriendo en el peso de la muestra.

Segun The Handbook of thermogravimetric system of minerals and its use
in geological practice!!, la descomposicion térmica de la magnesita ocurre en un
intervalo de temperaturas de 620 °C-650 °C para un grado de pureza de 95 %y
una velocidad de calcinacion de 10 °C/min, con un porcentaje de pérdida de masa
del 49,2 %. Tomando esto como referencia y comparando con los termogramas
obtenidos en la investigacion se puede sefialar que la muestra para el carbonato
de magnesio grado industrial fue la que tuvo un comportamiento mas parecido al
esperado segun la bibliografia, ya que el intervalo de temperaturas coincidié con
el descrito anteriormente. Mientras que el termograma obtenido para el carbonato
de magnesio grado reactivo se parece mas al comportamiento esperado para la
brucita, pues una vez mas segun la bibliografia anterior descomposicion térmica
de la brucita Mg(OH)z en 6xido de magnesio y agua ocurre entre un intervalo de
temperaturas de 350 °C-450 °C para un grado de pureza de 95 % y una velocidad

de calcinacion de 17 °C/min y con un porcentaje de pérdida de masa del 6.8 %.

11 FOLDVARI, Méaria. The Handbook of thermogravimetric system of minerals and its use in
geological practice. p.170-250
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Al comparar los dos termogramas obtenidos a través de la calcinacion en la
mufla, se puede observar la diferencia del comportamiento de la pérdida de masa
para una misma cantidad de muestra, ya que la pérdida de masa para las mismas
temperaturas Unicamente se iguala para la temperatura de 150 °C de calcinacion.
Esto indica que la pureza de la muestra afecta su calcinacion y su curva termo
gravimétrica, en cuanto a la pérdida de peso en funcion de la temperatura de
calcinacion. La diferencia de ambas curvas se puede respaldar a través del
analisis de varianza ANOVA realizado para la pérdida de peso a cada
temperatura de calcinacion para ambos tipos de muestra, dando como resultado
que existe diferencia significativa entre la pérdida de peso para cada temperatura
de calcinacion estudiada, por lo que se concluye que la pureza de la muestra
afecta significativamente el comportamiento de los termogramas para carbonato

de magnesio en un analisis termogravimétrico.

o Densidad en funcién de la temperatura de calcinacion

El comportamiento de la densidad del carbonato de magnesio en funcién de
la temperatura de descomposicién térmica manifestdé una tendencia de
incremento conforme la muestra se calcinaba. En la grafica se muestran dos
limites para una mejor lectura del termograma, el inferior pertenece a la densidad
del carbonato de magnesio 100 % puro y el superior a la densidad del 6xido de
magnesio 100 % puro. Los termogramas para el carbonato de magnesio de
ambos tiempos de pureza mostraron que, al calcinar las muestras, efectivamente,
se parte de una densidad cercana al carbonato de magnesio independientemente
de su pureza hasta llegar a una densidad cercana al 6xido de magnesio, mientras
gue en el intermedio la densidad va aumentando y cambiado debido al

reacomodo estructural y molecular que sufre la muestra a medida que se calcina.
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La diferencia del comportamiento de la densidad de los dos tipos de
carbonato de magnesio en funcién de la temperatura de descomposicion térmica
se puede visualizar en la grafica comparativa donde las dos curvas se encuentran
en una sola grafica. A partir de esta grafica se puede constatar que el nivel de
pureza de la muestra afecta el comportamiento de la densidad a medida que el
carbonato de magnesio se calcina, pues la curva para el carbonato de magnesio
grado reactivo se mantiene por debajo de la curva de carbonato de magnesio
grado industrial, ademas presenta mayor suavidad. Esto indica que, a mayor
impureza la densidad, varia de manera mas abrupta durante la calcinacion y que
entre mas pureza mas se apega la densidad de la muestra a la densidad tedrica

del 6xido de magnesio.

o Composicion de las muestras analizadas

Una vez determinadas las diferencias que existen en los termogramas
obtenidos para el carbonato de magnesio grado industrial y para el de grado
reactivo y establecer que si existe diferencia significativa en la realizaciéon de un
analisis termogravimétrico para el grado de pureza del carbonato de magnesio,
fue necesario estipular a partir de los analisis de difracciébn de rayos X y
fluorescencia de rayos X los componentes presentes en las muestras trabajadas,
para verificar el contenido exacto de carbonato de magnesio y Oxido de
magnesio, tanto en las muestras sin calcinar como las muestras calcinadas.
Ademas de poder verificar el cambio de la estructura cristalina de las muestras

debido a la descomposicién térmica.

El carbonato de magnesio grado reactivo sin calcinar presento una pureza
del 100 % de hidromagnesita con un sistema estructural ortorrombico parecido al
del carbonato de magnesio (hexagonal ortorrombico). Esto indica que las
muestras analizadas para el carbonato de magnesio grado reactivo contenian

inicialmente agua de constitucion y humedad.
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Por el contrario, el carbonato de magnesio grado industrial sin calcinar
presentd una pureza del 71,80 % con un sistema cristalino hexagonal, con las
siguientes impurezas: dolomita, calcita, yeso, cuarzo zeolita y paligorskita. Todas
las impurezas presentaban sistemas cristalinos hexagonales a excepcion del

yeso Yy la paligorskita con sistemas monoclinicos.

Para el carbonato de magnesio grado reactivo a una temperatura de
calcinacion de 650 °C se obtuvo que la muestra estaba compuesta
exclusivamente de 6xido de magnesio con un grado de pureza del 100 % y con
un sistema cristalino cubico, por lo que se verifica que a los 650 °C de calcinacion
la muestra se ha transformado completamente en 6xido de magnesio y por ende
ya no es necesario seguir calcinando. Por otro lado, para el carbonato de
magnesio grado industrial a una temperatura de calcinacion de 650 °C la pureza
del 6xido de magnesio es del 86,3 % con un sistema cristalino cubico, con

impurezas de 6xido de calcio, anhidrita, cuarzo y portlandita.

El carbonato de magnesio grado reactivo a una temperatura de calcinacion
de 900 °C contiene 100 % de pureza de 6xido de magnesio con un sistema
cristalino cubico, al igual que a una temperatura de 650 °C de calcinacion por lo
gue se concluye que luego de los 650 °C la muestra solo se calienta y deja de
haber descomposicién térmica. Para el carbonato de magnesio grado industrial
a una temperatura de calcinacion de 900 °C la muestra contenia un 85,5 % de
concentracion de 6xido de magnesio, con un sistema cristalino cubico, ademas
de pequefias concentraciones (menos del 5 %) de 6xido de calcio, anhidrita,
cuarzo y dolomita. Igual que el carbonato de magnesio grado reactivo, a una
temperatura de 900 °C de calcinacion la composicion no difiere en gran medida

de la composicion de la muestra a 650 °C de calcinacion.
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. Teoria de color

Al comparar el color a simple vista del carbonato de magnesio grado
reactivo y el carbonato de magnesio grado industrial se puede observar la
diferencia en color, debido a la diferencia de pureza en carbonato de magnesio
de ambos. Pero para verificar la diferencia se midieron las coordenadas de color
L*A*B de la escala CIELAB.

En primera instancia la diferencia para ambas muestras es la brillantez y el
amarillo en las mismas pues para el grado reactivo se tiene una coordenada L*
de 99,94 y para el grado industrial de 89,93 indicando que el grado reactivo es
mas blanco que el segundo pues se acerca mas a cien, en contra posiciéon con
el amarillo el grado reactivo posee una coordenada b* de 2,16 y el grado
industrial de 5,19 por lo que el grado reactivo se acerca mas al gris por estar mas
cercano al 0 y el industrial al amarillo por ser mas positivo. En cuanto a la
comparacioén de la coordenada *a los dos presentan coordenadas muy cercanas
al cero, para el grado reactivo se obtuvo -0,31 y para el grado industrial 0,36 lo
gue indica que las dos muestras se acercan al gris una por la region del color
verde(reactivo) y otra por la region del color rojo (industrial). En virtud de lo
anterior, se puede concluir que la pureza del carbonato de magnesio se ve
reflejada en su color o apariencia, lo cual se pudo verificar a través de las

coordenadas de color.

También se obtuvieron las coordenadas de color para el carbonato de
magnesio grado industrial a las temperaturas de calcinacion de 650 °C y 900 °C,
para comprobar si el color se ve afectado ademas de la pureza por el
calentamiento sin descomposicion térmica, pues como se observO en los
resultados a partir de los 650 °C no hay mas alteracion estructural en las

muestras de carbonato de magnesio grado industrial.
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Para el carbonato de magnesio grado industrial a 650 °C se tiene que la
coordenada L* es de 84,27 y para 900 °C 87,11, mientras que sin calcinar se
tiene una coordenada de 89,93 lo que significa que, cuando se alcanza la
temperatura de descarbonatacion y reacomodo estructural, el color desciende un
poco a la regién de los grises para luego ascender a un intermedio entre el blanco
inicial y la temperatura de 650 °C. En el caso de la coordenada a* para una
temperatura de 650 °C se tiene 3,67 y para los 900 °C 1,94, lo que indica
nuevamente que al momento de descarbonatacion y re acomodo estructural se
acerca mas al rojo para luego descender por poco y estancarse en la region de
los rojos. Para la coordenada b* a una temperatura de 650 °C se tiene 12,38 y
para 900 °C 11,85 por lo que una vez mas se observa el aumento para una
subsecuente disminucion y estancamiento, en este caso en la region del amarillo,
lo cual se explica debido a la finalizacion de la descarbonatacion y cambio

estructural de la muestra.
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CONCLUSIONES

El comportamiento de la pérdida de peso del carbonato de magnesio grado
reactivo e industrial decrece conforme se calcina la muestra desde 0,5 g
hasta llegar a un peso constante de 0,22 g y 0,28 g respectivamente,
generando regiones o etapas durante el decrecimiento del peso las cuales
representan la pérdida de agua de constitucion, de superficie, la

descarbonatacion de la muestra y el reacomodo estructural cristalino.

La variacién de la densidad del carbonato de magnesio grado reactivo e
industrial durante su descomposicidon térmica aument6é desde 2,55 g/ml y
2,25 g/ml respectivamente, hasta 3,6 g/ml para el grado reactivo y 4 g/ml
para el grado industrial debido a la reorganizacién de la estructura cristalina
de los atomos que pasan de una estructura hexagonal del carbonato de

magnesio a una cubica del 6éxido de magnesio.

Se presenta variacién entre la tendencia de los termogramas del carbonato
de magnesio grado reactivo e industrial, por lo que existe diferencia
significativa entre los mismos, ya que las regiones de las curvas no se
parecen, ni el comportamiento de la pérdida de peso, por lo que la
composicion y pureza del carbonato de magnesio influye, en gran medida,

en el analisis termogravimétrico para este compuesto en especifico.
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La concentracion del carbonato de magnesio afecta el color de las
muestras, pues las coordenadas de color difieren entre el carbonato de
magnesio grado reactivo e industrial, aunque ambas muestras se
mantienen practicamente en regiones similares o cercanas de color, si

existe diferencia entre la luminosidad, brillantez, e intensidad de amarillo.

Las coordenadas de color también se ven afectadas por el calentamiento,
esto se evidencia en el cambio de las coordenadas de color del carbonato
de magnesio grado industrial a las temperaturas de calcinacion de 650 °Cy
900 °C, temperatura a la cual ya no existe descarbonatacion ni cambio

estructural en el carbonato de magnesio, Unicamente transferencia de calor.

Segun el andlisis de varianza de un factor, para un nivel de confianza del
95 % existe diferencia significativa entre la pérdida de masa para el
carbonato de magnesio grado reactivo e industrial, lo que significa que

existe diferencia significativa entre los termogramas de los mismos.
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RECOMENDACIONES

Realizar el analisis termogravimétrico con equipo especifico para el mismo,
0 que involucre la calcinaciéon y medida del peso simultaneamente, el

realizarlo por pasos y no in situ reduce la exactitud y precision del andlisis.

Eliminar previamente la humedad obtenida por el ambiente de las muestras,

para facilitar la calcinacién de las mismas.

Medir la densidad de las muestras con algun otro método alternativo, el cual
sea mas practico y rapido para el analista. Sin comprometer la precision y

exactitud del método.
Realizar un analisis termogravimétrico para varias concentraciones de
carbonato de magnesio con el objetivo de visualizar en que concentraciones

de pureza se empieza a dar el cambio en los termogramas.

Utilizar reactivos provenientes de una misma fuente o casa comercial con

diferentes grados de pureza, para no tener variabilidad en los resultados.
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APENDICES

Apéndice 1. Tabla de requisitos académicos
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Analisis Interpretacion de Interpretacion de
E Cualitativo graficas analificas. termogramas.
:E Analisis Gravimefria Utilizacion de peso
s. Cuantitaiivo para determinar
propiedades
Medicion de densidad Ensayo de Le
absoluta Chatelier
= | Procesos Proceso de
75 Quimicos Calcinacion calcinacion da
= E Industriales msllterlalels raCos0s en
®'s la industria.
<8
H
% ] Proporcionar
o &2 | cindtica de los razonamiento de la
2 y iE Procesos Welocidad de resccion | velocidad de )
E = g‘ quimicos. dFEG.DmpDE-IE‘.I{IH
2 termica.
z 28
2 Geologia Tipos de Minersles Propiedades origen y
& tipo da mineral de la
2 Magnesita
- = Estadistica 1 Estadistica descriptiva | Proporcionar
& elementos pars
2o analisis de datos
:E 'E Estadistica 2 Teaoria del muestreo distribuciones
= -5 muéstrales de una
2 & poblacidn
= Prusba de hipotesis Probar vanacion enfre
E i dos métodos en una
L E mismia poblacion
m Programacion de | Uso general de Tabulacion y
p computadoras 1 Microsoft office. procesamisnto de los
<L datos ohtenidos.

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 2. Diagrama de Ishikawa y arbol de problemas

Recursos maternales

Reactivos
industrial v laboratoria

grado Equipa de
seguridad personal de
laboratorio
-—
Cristaleria y
equipo volumétrico.

B

Condiciones

Equipo

Equipe awdliar: Mufla, Pinzas,

Presion espatula, rejilla metalica
atmosférica Temperatura
) -
ambiente ipo de medicion: Balanza
— . 5
Temperaturas analitica/ crondmefro, termocupla,
de Ia mufla én rango de Balén de le chatelier
150-300°C '
Termogramas de

carbonate de magnesio

Control de
estabilizacion de

control del proceso

temperatura, iempode ~—————» Pesaje de las muestras a Tratamiento
calcinacion calcinar Estadistico
B —
. —

Preparacion de
la mufia. Atemperar log Medicion de pesos

crisoles y densidades en funcion de

la temperatura
Monitoreo y Procesos

de dos diferentes grados

de pureza

Desamollo del trabajo
Preparacion de graduacion: estudiante

del equipo Javier Lorenzana

Asesoramiento:

Ing. Carlos Martinez.

Recursos

Humanos

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 3. Muestra de célculo

o Pérdida de peso
Datos:
Peso muestra [g].
Peso del crisol vacio [g].

Peso calcinacion [g].

Cambio de masa = Peso crisol vacio + muestra — Peso calcinacion
Variacion de masa = Muestra — Cambio

Ejemplo:

Se va a calcinar 0,5 g de Carbonato de Magnesio en una mufla, con crisoles
de porcelana, encontrar la variacion de masa para una temperatura de

calcinacion de 150 °C. Con los siguientes datos:

Peso del crisol vacio: 13,05 g.

Peso muestra calcinada: 13,25 g.

Cambio de masa = 13,05+ 0,5 - 13,25 = 0,3g
Variaciéon de masa = 0,5g — 0,3g = 0,2g

. Densidad método ASTM C188-95
Datos:
Muestra [g].

Volumen Inicial [mL].

Volumen desplazado [mL].
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Continuacién apéndice 3.

Muestra
Densidad =

Volumen desplazado — volumen incial

Ejemplo:

Se desea medir la densidad del carbonato de magnesio en estado sélido,
para ello se utilizar4 el método ASTM C 188-95, a través de un balon de Le
Chatelier y queroseno como fluido inmiscible. Calcular la densidad del carbonato

de magnesio con los siguientes datos:

Muestra: 0,9 g.
Volumen inicial: 25 mL.

Volumen desplazado: 25,3 mL.

09g

Densidad = 2o =1

=3 g/ml

o Composicion porcentual del 6xido de magnesio en el carbonato de

magnesio

Datos

Peso molecular del compuesto [g/mol].
Peso molecular del elemento [g/mol].

N: nimero de moles del elemento contenidos en un mol del compuesto.

) N * Peso molecular del elemento
Porcentaje % : * 100
Peso molecular del compuesto
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Continuacién apéndice 3.

Ejemplo

Se desea conocer cuanto 6xido de magnesio se puede obtener a través de
la calcinacion de 0,5 g de una muestra de carbonato de magnesio, asumiendo
gue todo el carbonato de magnesio de la muestra se transforma en Oxido de
magnesio y que la muestra contiene 100 % de pureza.

Peso molecular carbonato de magnesio: 84,31 g/mol.

Peso molecular 6xido de magnesio: 40,3 g/mol.
N=1.

1%40,3
Porcentaje MgO = ————* 100 = 47,78 %

84,31

MgO = 0,5g * 47,78 % = 0,2389 g MgCO5
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Apéndice 4. Peso residual temperatura 150 °C

No. P Crisol P crisol + Peso Cambio | Promedio
Crisol vacio muestra calcinacion
Reactivo
1 13,06 13,57 13,55 0,02 0.027
2 11,62 12,14 12,11 0,03
3 11,12 11,61 11,58 0,03
Industrial
4 12,72 13,25 13,24 0,01 0,013
5 12,13 12,64 12,63 0,01
6 12,53 13,05 13,03 0,02

Fuente: elaboracion propia.

Apéndice 5. Peso residual temperatura 300 °C

Temperatura 300 °C
No. P Crisol P crisol + Peso Cambio | Promedio
Crisol vacio muestra calcinacion

Reactivo
1 13,06 13,55 13,33 0,22 0,233
2 11,64 12,16 11,94 0,22
3 11,12 11,63 11,37 0,26

Industrial
4 12,34 12,85 12,82 0,03 0,027
5 12,13 12,65 12,62 0,03
6 12,34 12,84 12,82 0,02

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 6. Peso residual temperatura 450 °C

No. P Crisol P crisol + Peso Cambio | Promedio
Crisol vacio muestra calcinacion
Reactivo
1 13,06 13,54 13,29 0,25 0,267
2 12,65 13,16 12,9 0,26
3 11,11 11,6 11,35 0,29
Industrial
4 12,13 12,64 12,45 0,19 0,177
5 12,54 13,05 12,88 0,17
6 12,72 13,24 13,07 0,17

Fuente: elaboracion propia.

Apéndice 7. Peso residual temperatura 650 °C

Temperatura 650 °C

No. P Crisol P crisol + Peso Cambio | Promedio
Crisol vacio muestra calcinacion
Reactivo
1 11,12 11,63 11,33 0,3 0,293
2 12,64 13,16 12,88 0,28
3 13,29 13,79 13,49 0,3
Industrial
4 12,33 12,84 12,63 0,21 0,207
5 12,12 12,63 12,43 0,2
6 12,54 13,06 12,85 0,21

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 8. Peso residual temperatura 900 °C

No. P Crisol P crisol + Peso Cambio | Promedio
Crisol vacio muestra calcinacion
Reactivo
1 13,06 13,55 13,26 0,29 0,283
2 11,63 12,15 11,87 0,28
3 11,12 11,6 11,32 0,28
Industrial
4 12,13 12,64 12,41 0,23 0,223
5 12,54 13,05 12,83 0,22
6 12,71 13,24 13,02 0,22
Fuente: elaboracion propia.
Apéndice 9. Datos termograma grado reactivo, repeticion numero. 1

Reactivo
Repeticion No.1
T [°C] Masa[g]
25 0,50
150 0,48
300 0,28
450 0,25
650 0,2
900 0,21

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 10. Datos termograma grado reactivo, repeticién numero. 2

Reactivo

Repeticion No.2

T[ °C] Masalg]
25 0,50
150 0,47
300 0,28
450 0,24
650 0,22
900 0,22

Fuente: elaboracion propia.

Apéndice 11. Datos termograma grado reactivo, repeticion niumero. 3

Reactivo

Repeticion No.3

T [°C] Masa[g]
25 0,50
150 0,47
300 0,24
450 0,21
650 0,20
900 0,22

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 12. Datos termograma grado reactivo, promedio

Reactivo
Promedio
T[°C] Masa[g]

25 0,50
150 047
300 0,26
450 0,23
650 0,20
900 0,21

Fuente: elaboracion propia.

Apéndice 13. Datos termograma grado industrial, repeticion numero 1

Industrial
Repeticion No.1
T[ °C] Masa[g]
25 0,50
150 0,49
300 0,47
450 0,31
650 0,29
900 0,27

Fuente: Elaboracion propia.
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Apéndice 14. Datos termograma grado industrial, repeticién nimero. 2

Industrial

Repeticion No.2
T[ "C] Masalg)
25 0,50
150 0.49
300 0,47
450 0,33
650 0,3
00 0,28

Fuente: elaboracion propia.

Apéndice 15. Datos termograma grado industrial, repeticién nimero. 3

Industrial
Repeticién No.3
T [°C] Masa[g]
25 0,50
150 0,48
300 0,48
450 0,33
650 0,29
900 0,28

Fuente: elaboracion propia.

101



Industrial
Promedio
T [°C] Masa[g]

25 0,50
150 0,49
300 0,47
450 0,32
650 0,29
900 0,28

Apéndice 16. Datos termograma grado industrial, promedio

Fuente: elaboracion propia.

Apéndice 17. Datos termograma densidad del carbonato de magnesio

Reactivo
T[°C] | mig] viml] Dlg/ml]
25 0,9 0,35 2,57
150 0,9 0,3 3,00
300 0,9 0,275 3,27
450 0,9 0,275 3,27
650 0,9 0,25 3,60
900 0,9 0,25 3,60
Industrial
T[°C] | mig] viml] Dlg/ml]
25 0,9 0,4 2,25
150 0,9 0,3 3,00
300 0,9 0,3 3,00
450 0,9 0,25 3,60
650 0,9 0,25 3,60
900 0,9 0,225 4,00

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 18. Presupuesto

Material | Cantidad | Precio por unidad [Q] | Precio total
Recoleccion de datos
Gafas protectoras 1 Q 34,95 Q34,95
Guantes de latex 1 Q 37,50 Q37,50
Crisoles 1 Q 150,00 Q150,00
Contribucion Mufla 1 Q 200,00 Q200,00
Magnesita grado industrial 1 Donacién Donacion
Magnesita grado laboratorio 1 Donacion Donacion
Andlisis Cementos Progreso 20 Ver anexos Q22 500,00
Bolsas de plastico 100 Q 35,00 Q35,00
Informe
Impresiones 10 Q 35,00 Q 350,00
Cd 10 Q7,50 Q 75,00
Encuadernado 10 Q 13,50 Q 135,00
Total Q 23517,45
Total pagado por el estudiante Q1 017,45

Fuente: elaboracion propia.
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ANEXOS

Anexo 1. Equipo para analisis termogravimétrico Mettler-Toledo

Fuente: elaboracion propia.

Anexo 2. Crisoles y preparaciéon de la muestra para TGA

Fuente: elaboracion propia.
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Anexo 3. Equipo para la medicion y remocion de la humedad de las

muestras

Fuente: elaboracion propia.

Anexo 4. Colorimetro Konica Minolta CR-400

Fuente: elaboracion propia.
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Anexo 5. Equipo de difraccién de rayos X Empyrean de PANalytical

Fuente: elaboracion propia.

Anexo 6. Preparacién de la muestra para difracciéon de rayos X

Fuente: elaboracion propia.
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Anexo 7. Equipo de fluorescencia de rayos X Thermo electric
Corporation

Fuente: elaboracion propia.

Anexo 8. Mufla vista frontal Fisher Scientific

Fuente: elaboracion propia.
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Anexo 9. Mufla vista interior Fisher Scientific

Fuente: elaboracion propia.
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Anexo 10. Aprobacion de apoyo en el trabajo de graduacion

cementos
PROGRESO’

Guatemala, 15 de febrero de 2017.

Ingeniero

Carlos Salvador Wong Davi
Director

Escuela de Ingenieria Quimica
Facultad de Ingenieria - USAC
Presente

Me dirijo @ usted, en la oportunidad de aceptar al estudiante Javier Lorenzana Gonzalez,

identificada con carné No. 2012-13017, estudiante de la Universidad de San Carlos de

enla i de ieria Quimica, para realizar su Proyecto de Tesis en esta

empresa y permitirle el acceso a la misma con fines de obtener informacién que le permita
desarrollar su trabajo de fin de grado con éxito.

Dado que Cementos Progreso S.A., es una p gt que se ializa en la
p ién y co ializacion de cemento, , cal y otros productos y servicios para la
construccién, hemos decidido apoyar al estudiante mencionado, con el acceso a nuestras
instalaciones y la facilitacién de material y equipo, que le permitan completar el Proyecto de Tesis
titulado “ESTUDIO DE LA EVOLUCION DE LA DESCOMPOSICION TERMICA DE MAGNESITA
(CARBONATO DE MAGNESIO) DE DOS DIFERENTES GRADOS DE PUREZA, EN OXIDO DE
MAGNESIO Y DIOXIDO DE CARBONO MEDIANTE ANALISIS TERMOGRAVIMETRICO Y DE
DENSIDAD ASTM C188-95 A NIVEL LABORATORIO”. El apoyo se encuentra definido en la
cotizacién No. 18.17, la cual se adjunta a ésta carta; el costo asociado forma parte de una
donacién como parte de la colaboracién acordada entre FIUSAC y Cementos Progreso, por medio
del convenio establecido entre ambas instituciones. Quedamos al pendiente de la firma de
autorizacion de parte del asesor y revisor de la investigacion para proceder con el apoyo.

Con saludos cordiales y a tiempo de agradecerle su atencion a esta misiva, aprovecho la
oportunidad para reiterarle nuestra mas alta consideracion y estima, y nuestro apoyo como Centro
de Investigacion y Desarrollo de Cementos Progreso, S.A.

Atentamente,

Gerente de Investigacion y Desarrollo
Cementos Progresg, S.A.

Ivelasquez@cempro.com. Tel. 22864100 ext. 6687

15 Avenida 18-01, Zona 6 C. A. PBX: 2286-4100 Fax: 2338-9112/13
Wwww.cementosprogreso.com

Fuente: Cementos Progreso.
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Anexo 11.

Cotizacion de apoyo del trabajo de graduacion

- AR CEMENTOS PROGRESO S. A. Cotizacién No. 18.17
AT CENTRO TECNOLOGICO Fecha: 2017.02.02
AERTEER, 15 Ave. 18- 01,zona 6 Planta La Pedrera, Ciudad de G G .
HOCRESD Tel. 2286 4178 - Fax: 2286 4178 Na:Orden:de Rago: '
Contro Tecnolégico e-mail: cetec@cempro.com Pagina(s): 1de2
Cotizacion de Ensayos
Nombre de la Empresa: UNIVERSIDAD DE SAN CARLOS DE GUATEMALA Nit: &
Representante o Contacto: Javier Lorenzana
Direccion: Ciudad Teléfono:
Proyecto: Tesis, Estudio de la Evolucion de la Descomposicion Térmica de MgCO3
et Cantidad Precio Unitario Precio Total
3 Descripcién i gt
No. escripcis Tipo de Muestra Soli Q) Q)
1 QC-TERMOGRAVIMETRIA (TGA) MgCO3 grado reactvo 1 1.500.00 1,500.00
2 QC-DIFRACCION DE RAYOS X (XRD) MgCO3 grado reactvo 1 1.500.00 1,500.00
3 QC-ANALISIS QUIMICO COMPLETO RX PARA AGREGADOS MgCO3 grado reactivo 1 1500.00 1,500.00
4 QC-DETERMINACION DE COLOR MgCO?3 grado reactivo 1 250 250.00
5 QC-ANALISIS QUIMICO COMPLETO RX PARA AGREGADOS MgCO3 grado Industrial 1 1500 1,500.00
6 QC-TERMOGRAVIMETRIA (TGA) MgCO3 grado Industrial 1 1500.00 1,500.00
7 QC-DIFRACCION DE RAYOS X (XRD) MgCO3 grado Industrial 1 1500.00 1,500.00
8 QC-DETERMINACION DE COLOR MgCO3 grado Industrial 1 250.00 250.00
° QC-DIFRACCION DE RAYOS X (XRD) MgCO3 grado reactivo 650 1 1500.00 1,500.00
10 QC-ANALISIS QUIMICO COMPLETO RX PARA AGREGADOS MgCO3 grado reactivo 650 1 1500.00 1,500.00
14 QC-DETERMINACION DE COLOR MgCO3 grado reactivo 650 1 250.00 250.00
12 QC-DIFRACCION DE RAYOS X (XRD) MgCO3 grado industrial 650 1 1500.00 1,500.00
13 QC-ANALISIS QUIMICO COMPLETO RX PARA AGREGADOS MgCO3 grado industrial 650 1 1500.00 1,500.00
14 QC-DETERMINACION DE COLOR MgCO3 grado industrial 50 1 250.00 250.00
15 QC-DIFRACCION DE RAYOS X (XRD) MgCO3 grado reactivo 900 1 1500.00 1,500.00
16 QC-ANALISIS QUIMICO COMPLETO RX PARA AGREGADOS MgCO3 grado reactive 900 1 1500.00 1,500.00
17 QC-DETERMINACION DE COLOR MgCO3 grado reactivo 900 1 250.00 250.00
18 QC-DIFRACCION DE RAYOS X (XRD) MgCO3 grado industrial 500 1 1500.00 1,500.00
19 QC-ANALISIS QUIMICO COMPLETO RX PARA AGREGADOS MgCO3 grade industrial 500 1 1500.00 1.500.00
20 QC-DETERMINACION DE COLOR MgCO3 grado industrial 900 1 250.00 250.00
ULTIMA LINEA
\ \
Precio incluye I.V.A. Tota\ (QX: 22,500.00

Atentamente,

FABIOLA AJQUIL
Asistente Administrativo
Centro Tecnoldgico
Cementos Progreso
dajquil@cempro.com

\
N

n

SGL-CY-AA-FO-02/Rev. .02

Fuente: Cementos Progreso.
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Continuacién anexo 11.

D, CEMENTOS PROGRESO S. A Cotizacién No. 18.17
i -y CENTRO TECNOLOGICO : 2017.02.02
Fecha:
o= =N 15 Ave. 18- 01, zona 6 Planta La Pedrera, G
PROGRE Tel.; 2286 4178 - Fax: 2286 4178 No. Orden de Pago: =
Contro Tecnologico e-mail: cetec@cempro.com Pagina(s): 1de2

Formas de pago

3.
4.

LR I o o

En las oficinas del Centro Tecnoldgico ( 15 ave 18-01 zona 6, interior Finca La Pedrera)

El pago puede realizarse de las siguientes formas:
1
2.

Realizando deposito en los siguientes bancos:

a.
b.
c
d.
e

Cuenta a Nombre de Cementos Progreso
G & T Continental 62-0740354-6

Industrial 000-00-7927-7
Agromercantil 06-0010517-9
Banrural 3-03348369-3

Presentar o enviar via electronica el depdsito con datos de facturacién

Cementos Progreso le devuelve 4 dias habiles después la factura electrénica al correo indicado.

Datos para facturacion:

Nombre de la Empresa:

Representante o Contacto:

Direccién:

Correo electronico:

Nit.:

Teléfono:

Observaciones:

SGL-CT-AA-FO-02/Rev. .02

Fuente: Cementos Progreso.
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Anexo 12. Resultados Fluorescencia de rayos X

I
1]
e - . — — (%)
CEMENTOS PROGRESO S. A. or 29378
= =
i— CENTRO TECNOLOGICO FECHA 2017-02-06 N~
sz z o)
PROGRESD 15 Ave, 18-01, zona 6 La Pedrera PAGINA 1DE1 o
e Tel: 22864178 Fax: 22864181 laboratorioCETEC@cempro.com AREA DE LAB. Qc o
Cliente CENTRO DE CI+D/CETEC Procedencia USAC )
| Direccion  Telétono 15 AV. 18-01 ZONA 6 PLANTA LA PEDRERA Muestra MgCO3 GRADO REACTIVO, MgCO3 GRADO INDUSTRIAL <
= —
Contacto LUIS VELASQUEZ/JAVIER LORENZANA Analista(s) ANALISTA DE PLANTA
Proyecto TESIS ESTUDIO DE LA EVOLUCIGN DE DESC. TERMICA DE MgCO3 Fecha de Ensayo 2017-02-17
INFORME DE ENSAYO
MEDIANTE FLUORESCENCIA DE RAYOS X
COMPOSICION QUIMICA (%)
Muestra AI203  CaO  C€r203 Fe203 K20 Mg0  MnO  Na20 P205 SO3  Si02 TIO2  LOI(950°C) Total
1 MgCO3 grado reactivo 0.00 0.36 0.03 0.02 0.00 42.08 0.00 0.01 0.00 0.00 0.11 0.01 56.65 99.27.
2 MgCO3 grado industrial 1.31 10.56 0.08 " 1.00 0.04 31.20 0.03 0.00 0.00 1.20 11.64 0.06 41.66 98.78
3 MgCO3 grado reactivo 650 0.00 0.86 0.07 0.06 0.01 92.84 0.01 0.05 0.00 0.00 0.33 0.02 6.25 100.50
4 MgCo3 grado industrial 650 2.34 11.77 0.3 1.79 0.07 58.16 0.05 0.07 0.00 2.27 20.19 0.12 2.77 99.73
5 MgC03 grado reactivo 900 0.00 0.50 0.04 0.03 0.00 59.47 0.01 0.01 0.00 0.00 0.11 0.01 38.74 98.92
6 MgCO3 grado industrial 500 2.41 1198 0.14 1.82 0.08 58.85 0.05 0.08 0.00 2.17 20.98 0.13 1.13 1 99.82

* Expresada como porcentaje en masa (w/w).

gt )}

Analista 2 Jefe de Laboratorio/Coordinador

OBSERVACIONES |

par el cients. No deba reproducirsa éste infomna, a menos que sa haga Integramento.

SGLCT.QC-IE-02/Rev. 0

Fuente: Cementos Progreso.
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Anexo 13. Resultados TGA industrial

Fuente: Cementos Progreso.
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Anexo 14. Resultados TGA reactivo

Fuente: Cementos Progreso.
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Anexo 15.

Difraccion de rayos X grado industrial

A CEMENTOS PROGRESO . A. or 20378
L CENTRO TECNOLOGICO FECHA 2017-02:08
15 Ave. 18.01, zona 6 La Pedrera PAGINA 2DE6
cernelos
PROGHESO
Contro Tocnaldgico Tol: 22864178 Fax: 22864181 cetec@cempro.com AREA DE LAB. Qc
Cliente CENTRO DE CI+D/CETEC Procedancia usac
Direccién 15 AV. 18.01 ZONA 6 FINCA LA PEDRERA Musstra MGCO3 GRADO INDUSTRIAL
Contacto LUIS VELASQUEZ | JAVIER LORENZANA Analistats) ELVIS GARCIA
Telétono 2286-4100 Fepace 08/02/2017
-] | ensayve

INFORME DE ENSAYO LABORATORIO QUIMICO

0 DIFRACCION DE RAYOS X

Counts

(07 29378-2 Magnesita Industrial T ambiente

20000

Palygorskite 38 %

10000 ~

T T T T T T T 1
10 20 30 40 50 60 70 80

{ Position [°20] (Copper {Cu))

~ Fase Mineral  Férmula C ion en % p/p ] Sistema Cristalino
- Magnesita e & MgCOs 71.80% s Hexagonal 0

Dolomita CaMg{COs}» 16.20% Hexagonal
Calcita CaCOx / 3.40% Hexagonal
Yeso CaSO4:H:0 3.10% Monoclinic

Cuarzo Si0: 1.10% Hexagonal b
Zeolita (AI02)(S10z)-n(H:0) 0.70% Hexagonal
Paligosrskita (Mg AILSIOwW(OH)-«(H:0). | 3.80% Monoclinic

La cuantificacion de las fases minerales se realizb mediante la técnica analitica Difraccién de rayos X con afinamiento Rietveld en un equipo Empyrean de
PANalytical, la i icacion de las fases i en las muestras se realizé mediante un barrido del goniémetro del equipo comprendido entre los
angulos de 5° <28<90°, con una duracién de 4 minutos por barrido.

\

Obser Las fases i la técnica analitica Difraccion de Rayos X son las que se encuentran disponibles en ICSD
Crystal Database)

Jefe de laboratorio / Coordinador

ANALISTA: AUTORIZADO POR:

Los resultados de enssyo se refier y No éste informe, a y con fa aprob | CETEC,

No.(00057 CETEC

Fuente Cementos Progreso.
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Anexo 16.

Difraccion de rayos X reactivo

oy CEMENTOS PROGRESO §. A or 29378
S CENTRO TECNOLOGICO FECHA 2017-02:06
COrmMer o, 15 Ave. 18-01, zona 6 La Pedrera PAGINA 10E6
PROGRESO
Contro Yecnolbgico Tel: 22864178 Fax: 22864181 celec@cempro.com AREA DE LAS, QC
Clianta CENTRO DE CI4DICETEC Procedencia usAC
Direccién 15 AV 18-01 ZONA 6 FINCA LA PEDRERA Muestra MGCO3 GRADO REACTIVO
Contacto LUIS VELASQUEZ / JAVIER LORENZANA Analista(s) ELVIS GARCIA
2286-4100 TRUE 08/02/2017
= Ensayo

INFORME DE ENSAYO LABORATORIO QUIMICO

IFRACCION DE RAYOS X

Croums

ﬁzmr 1 Magnesija grado Reactivo T ambiente

Hydromagnesite 100.0

10000 —

5000

8 T T T T T T T T
10 20 0 40 50 60 70 80

Position [*28] (Copper (Cu)}

r... Fase Mineral ] - Formula Concentracion en’%ipip’ 1’ "~ sistema Cristalino

=% | mg{coi{oHpar0 | 100.00% | Orthorhombi

La cuantificacion de las fases minerales se realizd mediante la técnica analitica Difraccién de rayos X con afinamiento Rietveld en un equipo Empyrean de
PANalytical, la identificacion de las fases cristalinas presentes en las muestras se realiz6 mediante un barrido del goniémetro del equipo comprendido entre los
angulos de 5° $28s90°, con una duracién de 4 minutos por barrido.

ol Las fases diante la técnica analitica Difraccion de Rayos X son las que se encuentran disponibles en ICSD
(Inorganic Crystal Structure Database). Crystal system: Orthorhombic

ANALISTA: AUTORIZADO POR:

Jefe de laboratorio / Coordinador

Los resullados de ensayo se ref te a tra No dobe , saivo que se haga Integramente y con la aprobacion del CETEC.

No.00056 CETEC

Fuente Cementos Progreso.
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Anexo 17. Difraccion de rayos X reactivo 650 °C

CEMENTOS PROGRESO S. A. or 29378

= CENTRO TECNOLOGICO FECHA 2017-02-00

] 15 Ave, 18:01, zona § La Pedrera PAGINA 3088
PROGRESO
Centro Tocnologice Tel: 22864178 Fax: 22864181 cetec@cempro.com AREA DE LAR. QC
Cliente CENTRO DE CI+DICETEC Procedencia USAC

Direccion 15 AV. 18:01 ZONA 6 FINCA LA PEDRERA Muestra 11GCO3 GRADO REACTIVO 650

Cantacto LUIS VELASOUEZ  JAVIER LORENZANA Anaistals) ELVIS GARCIA

Teléfono 22854100 Fecha do

Ensayo —

INFORME DE ENSAYO LABORATORIO QUIMICO

DIFRACCION DE RAYOS X

Counts
01293783 Magnesita grado Reactivo 1 650
15000 [Periclase 1000 %
10000
5000 —
2 T T T T T T T T
10 2 30 40 50 60 70 80

Position [*20] {Copper (Cul}

Fase Mineral J Formula | C en % p/p [ “Sistema Cristalino _‘A]
Periclasa | Mg0 | 100.00% | ST T Y|

PRI

La cuantificacién de las fases minerales se realizd mediante la técnica analitica Difraccién de rayos X con afinamiento Rietveld en un equipo Empyrean de
PANalytical, la identificacion de las fases cristalinas presentes en |as muestras se realizé mediante un barrido del goniémetro del equipo comprendido entre los
dngulos de 5° £20<90°, con una duracién de 4 minutos per barrido.

Observaciones: Las fases minerales cuantificadas mediante la técnica analitica Difraccion de Rayos X son las que se epguentran disponibles en ICSD
(Inorganic Crystal Structure Database).

ANALISTA:  —=—T AUTORIZADO POR:

Jefe de laboratdrio / Coordinador

, sehvo que se haga integramento y con la aprobacion del CETEC

...... S ~ __No.00058 CETEC

Fuente Cementos Progreso.
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Anexo 18.

Difraccion de rayos X industrial 650 °C

CEMENTOS PROGRESO 5. A,

A or 29378
= CENTRO TECNOLOGICO FECHA 20170208
S 15 Ave. 1801, z0na 6 La Pedrera PAGINA 4DES
LCrErmeniors B
PROGRESO
Cantro Tecnalagico Tel: 22864178 Fax: 22864181 cetac@cempro.com AREA DE LAB. Qc
Cliente GENTRO DE CI#+DICETEC Procedencia USAC
Direccién 15 AV. 18-01 ZONA 6 FINCA LA PEDRERA Muestra HGCO3 GRADO INDUSTRIAL 650
Contacto LUIS VELASOUEZ / JAVIER LORENZANA Analistals) ELVIS GARCIA
Teléfono 22864100 Faguos
Ensayo ==

INFORME DE ENSAYO LABORATORIO QUIMICO

DIFRACCION DE RAYOS X

Counts
0T 263784 Magnesita industrial 1 650

periclase 863 %

3000 —Uime 5.9 %
Anhydrite 5.0%
lQuartz high 2.2 %
Portlandite 0.6 %

6000 —

4000 -]

2000 -}

0

1 T T 1 T 1 T T
10 2 30 0 50 60 70 80

Position [*20] (Copper {Cu))

~ Fase Mineral “Férmula " Concentracion en % p/p J Sistema Cristalino
| " Periclasa Mg0 = 8630% |  Cubic T
| Oxidode Calcio a0 5.90% Cubic
E Anhidrita CaS04 5.00% Orthorhombic
! Cuarzo Sios 2.20% Hexagonal
| Portlandita CalOH)» 0.60% Heyaggnal

La cuantificacién de las fases minerales se realizd mediante la técnica analitica Difraccion de rayos X con afinamiento Rietveld en un equipe Empyrean de
PANalytical, la identificacion de las fases cristalinas presentes en las muestras se realizo mediante un barrido del goniémetro del equipo comprendido entre los
4ngulos de 5° £20<90°, con una duracién de 4 minutos por barrido,

Observaciones: Las fases minerales cuantificadas mediante |a técnica analitica Difraccion de Rayos X son las que se/encuentran disponibles en ICSD

(Inorganic Crystal Structure Database).

ANALISTA: AUTORIZADO POR:

Jefe de laboratorio / Coordinador

L ensayo [ o deba , saivo que 56 haga y conla EC

i e _No.00059 CETEC

Fuente Cementos Progreso.
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Anexo 19. Difraccion de rayos X reactivo 900 ° C

CEMENTOS PROGRESO S. A ot 29378
[ CENTRO TECNOLOGICO FECHA 2017:02:08
ST 15 Ave. 1801, zona § La Pedrera PAGINA 5DEB
PROGRESO
Cantro Tecnolégico Tel: 22864178 Fax: 22864181 cotec@cempra.com AREADE LAB, Qc
Cliente GENTRO DE CI+DICETEC Procedencia UsAC
Direccién 15 AV. 1801 ZONA 6 FINCA LA PEDRERA Muestra MGCO3 GRADO REACTIVO 900
Contacto LUIS VELASGUEZ / JAVIER LORENZANA Analistafs) ELVIS GARCIA
Teléfono 22864100 Fabw oy
VI Ensayo

INFORME DE ENSAYO LABORATORIO QUIMICO

 DIFRACCION DE RAYOS X

Counts
07 29378-5 Magnesita grado Reactivo T 900
30000 —filericlase 100.0 %
20000
10000
: T T T T T T T T
10 20 30 0 50 ] 0 80
Position [*28] (Copper (Cul)
[ Fase Mineral I T Formula | G en%p/p I Sistema Cristalino }
| Periclasa | Mg0 [ 100.00% | Cubic

La cuantificacion de fas fases minerales se realizd mediante la técnica analitica Difraccién de rayos X con afinamiento Rietveld en un equipo Empyrean de
PANalytical, Ia identificacién de las fases cristalinas presentes en las muestras se realizd mediante un barrido del goniémetro del equipo comprendido entre los
dngulos de 5° <20<90°, con una duracién de 4 minutos por barrido.

Observaciones: Las fases minerales cuantificadas mediante la técnica analitica Difraccion de Rayos X son las que se ¢iicjientran disponibles en ICSD

Crystal Structure
ANALISTA: AUTORIZADO POR:
Jefe de laboratorio / Coordinador
Los resul ensayo se refieren i p éste informe, salvo que se haga integraments y con fa aprobacitn del CETEC

—  Ne[Q060 CETEC

Fuente Cementos Progreso.
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Anexo 20.

Difraccion de rayos X industrial 900 ° C

CEMENTOS PROGRESO S. A or Y 29378
Pl — =y CENTRO TECNOLOGICO FECHA 20170205
3 {,I_, - _l.m e 15 Ave. 18.01, zona 6 La Pedrers PAGINA BDEB
PROGRESO
Centro Tecnologico Tel: 22864178 Fax: 22864181 cetec@cempro.com AREA DE LAB. Qc
Cliente CENTRO DE C+DICETEC Procedencia USAC
Diceceion 15 AV. 18:01 ZONA 6 FINCA LA PEDRERA Huestra MGCO3 GRADO INDUSTRIAL 500
Contacto LUIS VELASQUEZ / JAVIER LORENZANA Analistals) ELVIS GARCIA
Telsfono 22864100 L] oam212017
Ensayo
INFORME DE ENSAYO LABORATORIO QUIMICO
Counts
15000 —{OT 29378-6 Magnesita Industrial T 300
Periciase
Lime 4.3 %
[Anhydrite 4.6 %
lQuariz 2.1%
Dolomite 3.5 %
10000 =
5000
& T T T T T T T

T
10 20 30 a0 50 650 70 80
Pasition ["20] {Copper (Cu)

I Fase Mineral Concentracion en % [ ;; ] ~Sistema Cristalino
Periclasa I [
Oxido de Calcio \ 4.30% Cubic
Anhidrita \ 4.60% Orthorhombic
Cuarzo 2.10% Hexagonal
Dolomita 3.50% s 4 Hexagonal

La cuantificacion de las fases minerales se realizo mediante la técnica analitica Difraccién de rayos X con afinamiento Rietveld en un equipo Empyrean de
[/ la de las fases cristalinas presentes en las muestras se realizb mediante un barrido del goniémetro del equipo comprendidn entre los
angulos de 5° $26<90°, con una duracién de 4 minutos por barrido.

: Las fases mediante la técnica analitica Difraccion de Rayos X son las que se gacuentran disponibles en ICSD

ol
(Inorganic Crystal Structure Database).

ANALISTA: AUTORIZADO POR:
Jefe de laboratorio / Coordinador

Los resullados de ensayo se refieren Unicamente  las muesiras prosentadas. forme, Saivo que se haga i ¥ con la sprobacidn del CETEC.

____No.000B1 CETEC

Fuente Cementos Progreso.
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Anexo 21.

Resultados andlisis de color.

CEMENTOS PROGRESO S. A. ot
A 29378 _4
L CENTRO TECNOLOGICO FECHA 2017.02.08
comentos 16 Ave. 18-01, zona 6 La Pedrera PAGINA 1081
PROGRESO
SRR, Corio Sesosd. Tel: 22864178 Fax: 22864181 cetec@cempro.com AREA DE LAB, QC
Cliente CENTRO DE CI#DICETEC Procedencia USAC
Direccién 15 AV. 18-01 ZONA 6 FINCA LA PEDRERA Muestra VARIAS
Contacto LUIS VELASQUEZUAVIER LORENZANA Analista(s} DENISE GALINDO
Teléfono 22864100 Fitage 2017-02:20
5| | — Ensayo

INFORME DE ENSAYO LABORATORIO QUIMICO
ESPECTROCOLORIMETRIA
ENSAYO COMPARATIVO DE COLOR

Escala de Color Utilizada: CIELAB

lluminante: D65 (Temperatura de Color 6500 K)

Referencia Observador: 10°

+ Valores Segun Escala de Color

No. IDENTIFICACION DE LAS MUESTRAS (13 ar b*
1 MgCO3 GRADO REACTIVO 99.94 -0.31 2.16
2 MgCO3 GRADO INDUSTRIAL 89.93 0.36 5.19
3 MgCO3 GRADO INDUSTRIAL 650 84.27 3.67 12.38
4 MgCO3 GRADO INDUSTRIAL 900 87.11 1.94 11.85

L* Mide fa briantés y varia de 100 para el blanco perfecto hasta el 0 para el negro tal y como lo evaluaria el ojo humano,
a* Mide el rojo cuando es positivo, gris cuando es 0 y verde cuando es negativo.
b* Mide el amarilio cuando es positivo, o 650y i

Jefe de Laboratorio/Coordinador

OBSERVACIONES

e , 530 que se hay: y conla ETEC.

SGL-CT-QC-E-10/REV 02

No.00062 CETEC

Fuente Cementos Progreso.
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