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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.
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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
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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.
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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).
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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.
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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 